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Software ASpect LS

1  Software ASpect LS

Beschriebene Software-Version

BestimmungsgemaRe Verwen-
dung

ASpect LS ist die Steuer- und Auswertesoftware fiir die die Atomabsorptionsspektrome-
ter der Typen novAA und ZEEnit von Analytik Jena.

Folgende Zubehére werden unterstiitzt:

= Probengeber AS-F/AS-FD und AS 51s/AS 52s fir Flammentechnik

= Probengeber AS-GF und MPE 60 fiir Graphitrohrtechnik

= Hydridsysteme HS60 modular und HS 55 modular

®  Hydridsysteme HS60 / HS60A, HS55 / HS55A und Hydridinjektor HS50 (Hydrid/
Hg-Kaltdampf-Technik)

®  |njektionsschalter SFS 6 (Flammentechnik)

®  Feststoffprobengeber SSA 600 mit oder ohne Flissigdosierung

Fur die Messablaufe kdnnen die Methodenparameter entsprechend den Probenanforde-
rungen optimiert werden. Die Ergebnisdaten kénnen nachberechnet, in verschiedene
Dateiformate exportiert und ausgedruckt werden.

Das vorliegende Dokument orientiert sich an der Version ASpect LS 1.8.

Die Software ASpect LS dient ausschlief3lich der Ansteuerung der oben genannten
Atomabsorptionsspektrometer-Typen und der Auswertung der mit diesen Geraten auf-
genommenen Daten.

Der Hersteller bernimmt keine Haftung fiir Probleme oder Schéden, die durch nichtbe-
stimmungsgemaéfe Verwendung von ASpect LS verursacht werden.

ASpect LS und die damit zu steuernden Gerdte diirfen nur durch ausgebildetes und ein-
gewiesenes Personal bedient werden. Der Anwender muss mit dem Inhalt dieses und
des Gerate-Handbuches vertraut sein.

1.1  ASpect LS starten

ASpect LS starten Sie zusammen mit dem AAS-Gerét. Bei dieser Prozedur wird das Gerat
mit dem PC verbunden und in der Software initialisiert.

» Schalten Sie das AAS-Gerat und den Probengeber ein.
» Klicken Sie auf das ASpect LS-Icon auf dem Windows-Desktop klicken.
v' ASpect LS wird gestartet.

» Wenn die optionale Benutzerverwaltung installiert ist, erfolgt eine Abfrage von Be-
nutzernamen und Passwort. Erst bei erfolgreicher Eingabe wird das Programm
ASpect LS freigegeben.

Nach dem Start der Software wird der Quickstart ge6ffnet. Sie haben hier die Méglich-
keit, Worksheets mit voreingestellten Methoden und Sequenzen fiir einen schnellen
Messstart zu wéahlen oder direkt auf die Oberflache von ASpect LS zu wechseln.

1.1.1 Fenster Quickstart

Nach Start der Software und Anmeldung eines Benutzers (nur bei installierter Benutzer-
verwaltung) erscheint das Fenster Quickstart. Nach Auswahl der verwendeten Technik
konnen Sie ein Worksheet laden oder ohne weitere Voreinstellungen in ASpect LS wech-
seln. Das Fenster kdnnen Sie in ASpect LS auch mit dem MenUbefehl Datei | Quickstart
6ffnen.
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ASpect LS

QUICKSTART 06.04.2020 9:24:28

Gerat ZEEnit 700P

ASpectLS Version: 1.6.0.1024

ANWENDER | SuStein

LABOR |TecDoc

TECHNIK:

Graphitrohr (Plattform)

Worksheet
Cd in Food - GB 5009.15-2014

Mg in Food
Pbin Food - GB 5009.12-2017
Tlin Food

BESCHREIBUNG
According to GB 5009.15-2014

Letzte Anderung

Vaon
16.10.2019 10:54

27022020 11:45 | SuStein

Sample preparation: wet-chemical digestion
Modifier: NH4HZPO4 1%

Measurement details

Injection: 20 pl

Temperature: 600°C /1700°C

Wavelength: 228.8 nm

Calibration range: 0-2 pg/L

16.10.2019 10:54 | Analytik Jena
16.10.2019 10:53 | Analytik Jena

Simulation

Favoriten Zuletztverwendet Vordefiniert Alle

L0 ale

System Check

Quickstart tberspringen

Beenden

Einstellungen im Fenster
Quickstart
Option/
Schaltflache

Anwender

Folgende Optionen und Schaltflachen stehen im Fenster Quickstart zur Verfiigung.

Beschreibung

Bei Verwendung der optional installierbaren Benutzerverwaltung
wird der angemeldete Benutzer angezeigt. Wenn die Rechtever-
waltung nicht verwendet wird, kann hier manuell ein Benutzer
eingetragen werden.

Labor

Es konnen bis zu 30 Zeichen eingegeben werden. Die zuletzt ein-
gegebene Bezeichnung wird gespeichert und als Information in
den Ergebnisprotokollen ausgegeben.

Technik

Je nach Konfiguration des AAS-Gerates kdnnen unterschiedliche
Techniken ausgewahlt werden.

Graphitrohr (Wand)

Elektrothermische Atomisierung (EA) im Standardgraphitrohr
Die Probe liegt in flissiger Form vor. Die Atomisierung der Probe
erfolgt an der Wand des Graphitrohrs.

Graphitrohr (Plattform)

Elektrothermische Atomisierung (EA) in einem Graphitrohr mit
Plattform

Die Probe liegt in flissiger Form vor. Die Atomisierung der Probe
erfolgt auf der Plattform des Graphitrohrs.

Flamme

Atomisierung mit Brenner-Zerstauber-System

Hydrid

Bestimmung von hydridbildenden Metallen und Quecksilber in

einer Quarzkivette ggf. in Kombination mit einer Anreicherung
von Quecksilber

HydrEA
Bestimmung von hydridbildenden Metallen und Quecksilber mit
Anreicherung im beschichteten Graphitrohr

Graphitrohr solid
Elektrothermische Atomisierung (EA) in einem Graphitrohr fiir
Feststoffe
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Worksheet-Tabelle

Option/ Beschreibung
Schaltflache

Die Proben werden auf Probenplattformen mit einem Feststoff-
probengeber (SSA 600 oder SSA 6z) in das Graphitrohr tiber-

fihrt.

Simulation Fur Trainings- und Demonstrationszwecke ist es méglich, ASpect
LS ohne ein angeschlossenes AAS-Gerat zu betreiben.

Bei Aktivierung werden alle Geratefunktionen (einschlieflich
Messwerterfassung und -auswertung) im Simulationsmodus ab-

gearbeitet.

System Check Verbindung zwischen AAS-Gerat und PC (Software) herstellen

Bei Klick auf die Schaltflache erfolgt eine Erkennung und Konfi-
guration von Spektrometer und Zubehdr in Abhangigkeit von der
gewahlten Atomisierungtechnik. Bei Geraten mit Lampen-Codie-
rung wird geprift, welche Hohlkathodenlampen (HKL) und Su-
perhohlkathodenlampen (SHKL) im Lampenwechsler eingesetzt

sind.

Quickstart iiberspringen Ohne Auswahl eines Worksheets zur Oberfléche von ASpect LS

wechseln

Beenden Fenster Quickstart schliefen und ASpect LS beenden

OK Nach Auswahl eines Worksheets zur Oberflache von ASpect LS
wechseln

Die Worksheet-Tabelle zeigt die aktuell verfligbaren Worksheets an, die zur ausgewahl-
ten Technik passen. Die 4 Tabs erleichtern Ihnen das Auffinden eines Worksheets:

Tab Inhalt
Favoriten Worksheets mit der Markierung Favorit
Zuletzt verwendet Zuletzt verwendete Worksheets

Vordefinierte Methoden Worksheets von Analytik Jena, die bei der Installation von

ASpect LS mit installiert werden

Alle Alle Worksheets, unabhéngig von der verwendeten Technik
Q Mit dem Lupensymbol kdnnen Sie die Worksheets nach Elemen-
ten filtern. Nach einem Klick auf das Symbol wird eine Element-

liste angezeigt, in der Sie ein Element wéhlen kénnen. Die Aus-
wahl kdnnen Sie wiederholen, wenn Sie nach weiteren Elemen-
ten suchen mochten. Wenn Sie mehrere Elemente markiert ha-
ben, werden alle Worksheets angezeigt, die mindestens eines
der Elemente beinhalten (ODER-Logik). Dabei werden die so-
wohl Methoden durchsucht, die direkt mit einem Worksheet
verknUpft sind, als auch Methoden, die innerhalb einer ver-

knipften Sequenz geladen werden.

1.1.2  Mit Worksheet starten

Ein Worksheet ist eine Mappe, die eine Methode und eine Sequenz enthélt. Optional
kdnnen Worksheets auch Einstellungen zur Proben-ID und zum Speichern der Ergebnis-
datei enthalten. Mit einem ausgewahlten Worksheet kdnnen Sie sofort eine Messung
starten. Existieren von der Methode und der Sequenz mehrere Versionen, werden stets

die neuesten (aktuellen) Versionen zur Messung verwendet.

» Installieren Sie das fiir die Technik vorgesehene Zubeh6r am AAS-Gerét und schalten

Sie danach das Zubehor und das AAS-Gerat ein.

» Starten Sie die Software.
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v' Das Fenster Quickstart erscheint.
» Wahlen Sie in der Liste Technik die Atomisierungstechnik aus.
» Klicken Sie auf System Check.

v' Das Gerat und das Zubehor werden initialisiert und mit dem PC/der Software ver-
bunden. Im Feld darliber wird die Gerdtekonfiguration angezeigt. Es wird auch
geprift, ob das installierte Zubehor mit der gewahlten Technik tibereinstimmt.

» Nehmen Sie die notwendigen Eingaben in den Feldern Anwender und Labor vor.
» Markieren Sie in der Worksheet-Tabelle das bendtigte Worksheet.
» Klicken Sie auf OK.

v' Die Oberflache von ASpect LS erscheint. Die Methode und die Sequenz sind be-
reits geladen.

Je nach Worksheet-Konfiguration kdnnen Sie nun die mit dem Worksheet geladene Me-
thode und Sequenz mit einer Proben-ID-Datei verknipfen oder die Messung direkt star-
ten.

Sehen Sie dazu auch
Fenster Quickstart [ 7]

1.1.3 Ohne Worksheet starten

Allgemeiner Ablauf einer Mess-
routine

10

Ohne vorbereitestes Worksheet miissen Sie Methode, Sequenz und Proben-ID fiir die
Messung laden oder neu konfigurieren.

» Installieren Sie das fir die Technik vorgesehene Zubehor am AAS-Gerét und schalten
Sie danach das Zubehor und das AAS-Gerat ein.

» Starten Sie die Software.

v' Der Quickstart erscheint.
» Wahlen Sie in der Liste Technik die Atomisierungstechnik aus.
» Klicken Sie auf System Check.

v" Das Gerat und das Zubehor werden initialisiert und mit dem PC/der Software ver-
bunden. Im Feld darliber wird die Gerdtekonfiguration angezeigt. Es wird auch
geprift, ob das installierte Zubehor mit der gewahlten Technik tibereinstimmt.

» Nehmen Sie die notwendigen Eingaben in den Feldern Anwender und Labor vor.
» Klicken Sie auf Quickstart iiberspringen.

v' Die Programmoberflache von ASpect LS erscheint.

Spezifizieren Sie firr Ihre Analysenaufgabe eine Methode und eine Sequenz und starten
Sie die Messroutine. Fiir einen manuellen oder automatischen Messablauf sind folgende
Schritte notwendig:

» Lampen spezifizieren. Lampen mit RFID-Chip werden bei einigen Gerdtemodellen
automatisch erkannt und in der Software zur Verfligung gestellt.

» Methodenparameter (Methodenentwicklung) spezifizieren.

» Sequenz erstellen. Diese enthalt Proben und Aktionen in der abzuarbeitenden Rei-
henfolge. Einige probenbeschreibende Daten wie Probenbezeichnung und Position
auf dem Probenteller kbnnen ebenfalls direkt eingegeben werden und werden mit
der Sequenz gespeichert.

» Firdie Routine-Analytik ist es vorteilhaft, eine Probenidentifikationsdatei zu erstel-
len. Diese enthélt probenbeschreibende Daten wie Bezeichnung, Verdiinnungsfaktor
und Probenteller-Positionen. Die Daten werden benétigt, wenn eine Riickrechnung
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der Konzentrationen auf die Originalprobe erfolgen soll. Probenidentifikationsdatei-
en sind Textdateien und kdnnen daher auch iber externe Programme erstellt wer-
den.

» Messung starten.

Wahrend des Messablaufs werden Ergebnisse sofort in die Ergebnisdatenbank geschrie-
ben. Auf diese zentrale Ergebnisdatei wird mit den Datenverwaltungsfunktionen (Ex-
port, Druck, usw.) zugegriffen.

Nach dem Starten der Messung werden die Ergebniswerte fortlaufend im Hauptfenster
eingetragen. Fiir eine Detailanzeige (Einzelwerte, Signalverlaufe) kann die entsprechen-
de Zelle ausgewahlt werden. Die zuletzt gemessenen Ergebnisse werden stets an das
Ende der Tabelle angefiigt, ein Uberschreiben ist nicht moglich.

Falls notwendig, kann eine weitere Datenauswertung durch Neuberechnen erfolgen.
Messdaten kénnen fiir den Protokolldruck aufbereitet oder exportiert werden.

1.1.4 Lampenwechsler bestiicken

Tabellenbereich

» Offnen Sie mit Klick auf 7% in der Symbolleiste das Fenster Spektrometer | Kontrolle.
» Offnen Sie mit Klick auf Lampenwechsler das gleichnamige Fenster.

Das Fenster Lampenwechsler zeigt die aktuelle Bestiickung des 6fach- bzw. 8fach-Lam-
penwechslers. Bei Gerdten mit Lampen-Codiereinheit wird die Bestiickung des Lampen-
wechslers fiir Lampen mit RFID-Chip bei der Initialisierung automatisch ermittelt.

Bei Gerdten mit 8fach-Lampenwechsler kdnnen auf den Platze 5 bis 8 Superhohlkato-
denlampen (S-HKL) eingesetzt werden. Bei Geraten mit 6fach-Lampenwechsler kann
der Lampenplatz 6 nur mit einer S-HKL bestlickt werden, wenn er mit der nétigen
Stromversorgung ausgeristet ist. Im ZEEnit 700 Q kdnnen keine Superhohlkathoden-
lampen verwendet werden.

[0] Lampenwechsler - O X
Bestlckung Lampen-Historie Lampen codieren N
p T g - : Max. Strom Max Boost EmpfStrom EmpfBoost  Jus
es | Tye |eeg smerne [mA] [mA] [mA] [mA]  just
1 |MHKL - | CrMn;Fe:Co;Ni;.Cu 10.0 =
2 | MHKL - |Cd:Pb 10.0 =
3 - -
4 | MHKL - |NaK 10.0 =
5 |S-HKL - | Au 10.0 15.0 - -
6 | S-MHKL - | TLPBBI 10.0 15.0 - -
7 | MHEL - |Rh 10.0 - - -
8 |keine 0.0 = = =
< >
Lampe anmelden Lampe abmelden Initialisieren
Tabelle loschen Lampen-Justierung
Energie
Lampe wechseln Justieren lII I
Schlieften
Spalte Beschreibung
Pos Position der Hohlkatodenlampe im Lampenwechsler
Typ Lampentyp
cod. Nur Gerdte mit Codiereinheit

11
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Schaltflachen

Lampenjustierung

Nichtkodierte Lampen wéhlen

12

Spalte Beschreibung

Ist auf der Lampenposition eine codierte Lampe bestiickt, dann enthalt der
Eintrag einen Stern ("*"). Die Lampenparameter werden in diesem Fall au-
tomatisch ermittelt und lassen sich manuell nicht &ndern.

Elemente Elemente, die mit dieser Lampe analysierbar sind

Max. Strom Maximal méglicher Lampenstrom

Max. Boost Maximal méglicher Boost-Strom bei S-HKL

Empf.Strom Empfohlener Lampenstrom bei codierten Lampen

Empf.Boost Empfohlener Boost-Strom bei codierten S-HKL

Justierung / Wenn mit "*" gekennzeichnet, wurde die Lampe justiert (siehe unten Ab-
just. schnitt "Lampenjustierung").

Justierung / Justagewert der Lampe, wird fiir den Kundendienst benétigt

Wert

Schaltflachen Beschreibung

Andern Parameter fiir die markierte Lampenposition andern. Es er-

scheint das Fenster Lampe/Element auswéhlen.

Hinweis fiir codierte Lampen:
Die Lampenparameter codierter Lampen werden automatisch
ermittelt und lassen sich nicht &ndern.

Lampe anmelden Nur Gerate mit Codiereinheit

Die Lampe mit der ausgewahlten Lampenposition identifizieren.
Fir codierte Lampen werden die Parameter ermittelt und einge-

tragen.

Lampe abmelden Alle Lampenparameter der ausgewéhlten Zeile I6schen.

Initialisieren Den Lampenwechsler in den Grundzustand versetzen. Beim In-
itialisieren werden die Lampeninformationen dem Programm
Uibergeben.

Tabelle I6schen Alle Positionen ohne Sicherheitsabfrage I6schen.

Lampe wechseln Die aktuell ausgewéhlte Lampe ausschalten und im Lampen-

wechsler in die Lampenwechselposition fahren. Die Lampe kann
dann nach ausreichender Abkiihlung gewechselt werden.

Bei den Lampen kann die optische Achse von der mechanischen Achse abweichen. Im
Ergebnis gelangt nicht das mégliche Energiemaximum zum Empfanger. Wahrend der
automatischen Justierung wird der Lampenwechsler gedreht, bis das Energiemaximum
erreicht wird. Neu eingesetzte Lampen sollten deshalb immer justiert werden.

Die Justierung der HKL und SHKL erfolgt automatisch nach Betatigen der Schaltflache
Justieren. Der Justierwert wird dauerhaft gespeichert und die Lampe in der Spalte Jus-
tierung/just. mit "*" gekennzeichnet. Die Justierung muss erst bei Austausch der Lampe
wiederholt werden.

Nach dem Wechsel der Deuteriumhohlkatodenlampe muss diese ebenfalls nach Ener-
giemaximum justiert werden. Die Justierung erfolgt im Fenster Spektrometer.

Beim ZEEnit 700 Q, novAA 400 und é&lteren Geratetypen sind die Lampen nicht kodiert.

Es erfolgt keine Riickmeldung vom Lampenwechsler zum PC. Zur Vermeidung von Mess-
fehlern bestiicken Sie unbedingt den Lampenwechsler entsprechend den eingegebenen

Positionen. Im Fenster Lampe/Element auswéhlen spezifizieren Sie die nichtcodierten

Lampen im Lampenwechsler.

» Rufen Sie mit dem Symbol 7§ das Fenster Spektrometer auf und wechseln Sie auf
die Karte Kontrolle.
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» Offnen Sie mit Klick auf Lampenwechsler das gleichnamige Fenster.

» Markieren Sie die Position des Lampenwechslers in der Tabelle, welche Sie mit einer
Lampe bestiicken oder deren Bestiickung Sie dndern wollen.

» Offnen Sie mit Andern das Fenster Lampe/Element auswahlen.

4= Lampe/Element auswihlen *
Lampentyp
Lampenplatz HKL ~ Max. Lampenstrom [mA]. | 100 5| Max Boost[mA]: 0.0
Elemente
Elem. Name
Li| Be Blc N O F Ne P
Ma| Mg Al|l Si| P| S| Cl| Ar

K | ca| sc| Ti| v | cr| Ma| Fe

Co| Ni| Cu| Zn| Ga| Ge| As| Se| Br Kr

Rb| Sr| ¥ | Zr| Nb|Mo| Tc Ru

Rh| Pd| Ag|Cd| In| Sn|Sb| Te| | Xe

Cs|Ba| La| Hf| Ta| W |Re| Os

Ir | Pt| Aul Hg| TI| Pb| Bi| Fo At Rn

Fr||Ra| |Ac

e pr| ] | 4] ] 10 5 o] | v s

Th Pa U|Np Pu Am

Cm Bk Cf Es Fm Md No |Lr

OK Abbrechen

» Geben Sie folgende Werte ein:

Wert
Lampenplatz

Beschreibung

Anzeige der Position im Lampenwechsler

Typ der Hohlkathoden-
Lampe

Lampentyp auswahlen

Diese Auswabhl richtet sich nach der Lampenposition und der dort
moglichen Lampentypen. S-HKL und S-MHKL sind beim 8fach-
Lampenwechsler nur auf den Positionen 5 bis 8 und beim 6fach-
Lampenwechsler nur auf der Position 6 verfligbar.

keine
Position enthalt keine Lampe.

HKL
Ein-Element-Hohlkatodenlampe

MHKL

Mehr-Element-Hohlkatodenlampe

S-HKL

Superhohlkatodenlampe mit einem Element

S-MHKL
Superhohlkathodenlampe mit mehreren Elementen

Max. Lampenstrom

Maximalen Lampenstrom einstellen

Max. Boost Nur bei S-HKL und S-MHKL
Maximalen Boost-Strom einstellen
Elemente Mit Mausklick auf das Elementsymbol im Periodensystem Lam-

penelement auswéhlen:

Blaue Schaltflachen kennzeichnen wéahlbare Elemente. Graue
(inaktive) Schaltflachen markieren Elemente, die mit AAS-Tech-
nik nicht analysierbar sind. Griine Element-Schaltfldchen be-
zeichnen ausgewdhlten Elemente.

13
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Wert Beschreibung

Bei M-HKL und S-MHKL kdnnen mehrere Elemente angeklickt
werden. Ein erneuter Klick auf ein Elementsymbol annulliert die
Auswahl. Ausgewahlte Elemente werden in der nebenstehenden
Tabelle angezeigt.

» Verlassen Sie mit OK das Fenster Lampe/Element auswahlen und kehren Sie in das
Fenster Lampenwechsler zuriick.

v’ Die Lampenspezifikation wird in die Tabelle des Fensters Lampenwechsler ein-
getragen.

Sehen Sie dazu auch
Lampenenergie kontrollieren (novAA 400 P/ZEEnit) [+ 112]
Lampenenergie kontrollieren (novAA 800) [ 114]

1.2 ASpect LS beenden und Analysengerat ausschalten

Schalten Sie das Analysengerat immer softwaregestiitzt durch Beenden von ASpect LS
ab.

» Menipunkt Datei | Beenden wahlen.

» Wenn zu diesem Zeitpunkt Methoden-, Sequenz- oder Probeninformationsdaten
noch nicht gespeichert sind, erscheint ein Hinweis zum Speichern der Daten.

» In Abhéngigkeit des installierten Zubehdrs und der verwendeten Atomisierungstech-
nik erfolgen weitere Benachrichtigungen iiber softwaregestiitzte Handlungen:

— Flamme: Brennende Flamme l6schen
- Hydridsystem: Hydridsystem spiilen

v Nach Abarbeitung der Handlungen wird ASpect LS beendet. Schalten Sie das
Analysengerdt am Netzschalter aus.

1.3  Allgemeine Bedienhinweise

1.3.1 Die Arbeitsoberflache

Das Hauptfenster von ASpect LS 6ffnet sich nach Verlassen des Quickstarts mit den Ein-
stellungen der dort gewdhlten Atomisierungstechnik.

14
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|2 ASpect LS 1.6.0.1024 ZEEnit TOOP Tech: Flamme 1 — O x
P —
Datei Bearbeiten Aktionen Ansicht Methodenentwickdung Routne Extras ? 2
4 Sequenz/Ergebnisse Sequenz Ergebnisse Ubersicht
=" INr. Typ /Name Pos. Nr. MName Linie Ext. SD(Ext) RSD% Datum  Zeit Einzelwere(Ext)
Spektrometer 1 Flamme ein 1 AspectlS_SW-Tes 26.06.2015 921
b 2| Nullabgleich 43 2 Mullabgleich Cu 324 0.00000 26062015 922
3 Kal-Nulll 43 3 Kal-Nulli Cu 324 -0.00036 000054 149126062015 9:23 0.00008-0.00096 -0.00020
Flamme 4 Kal-Std.1 45 4 Kal-5td.1 Cu324 0.02354  0.00035 1526.06.2015  9:24 002359 0.02386 0.02317
131 5 Kal-5td.2 46 5 Kal-Std.2 Cu 324 0.06145 000038 0626062015 925 0061270.061190.06189
1t 6 Kal-Std3 47 6 Kal-Std3 Cu324 0.11973  0.00067 0626.062015 9:26 0.119310.120500.11938
Methode 7 Kal-Std4 48 7 Kal-Std4 Cu 324 0.23508  0.00291 1226062015 9:27 023249023452 0.23823
- 8 Kalib. berechnen 8 Kalib. berechnen  Cu 324 26.06.2015 927
(=] 9 Probe 001 1 9 Mullabgleich Cu 324 0.00000 26.062015 928
Probengeber 10 Probe 002 2 10| Kal-Nulli Cu 324 {0.00067 000071 1054 26.06.2015 9:29 -0.00110-0.00107 0.00015
11 Probe 003 3 11 Kal-5td.1 Cu 324 0.02344 000018 0826062015 930 002329002364 002339
] 12 Probe 004 4 ( 5 12 Kal-Std2 Cu 324 0.06462  0.00078 1226062015  9:31 0.063750.06482 0.06528
Proben-ID 13 Probe 005 5 ey 13 Kal-5td3 Cu324 0.12505  0.00152 1226062015  9:32 012358 0.12495 0.12661
— 14 Probe 006 6 Kal -Std 4 023834 000120 0526062015 933 023768 023973023762
i— 15 Probe 007 7 Kalib. berechnen .06. :
Sequenz 16 Probe 008 8 16 Kalib. anzeigen 26.06.2015 933
17 Probe 009 9 17 0.1ppm Cu Cu 324 0.01545  0.00081 5226062015 934 001453001558 0.01619
|£ 18 Probe 010 10 18 0.1ppm Cu Cu324 0.01532| (0.00150 9826.062015 9:35 0.01698 0.014910.01406
Kalibration 19 QC-Std.1 Cu 324 0.02453  0.00029 1226062015 936 0.02454 0.02424 0.02482
20 QC-Std4 Cu 324 0.23760 000264 1126062015 937 023581023636 0.24063
|g 21 10ppm Cu Cu 324 099817 26.06.2015  9:38 099817
qc 22 10ppm Cu Cu324 0.17167  0.00902 5326.062015 941 0.165300.17805 0.02610
_ 23 10ppm Cu Cu 324 1.0033 26062015 948 10033
= 24 10ppm Cu Cu324 0.16321 000132 0.826.062015 950 0.164700.162770.16218
o 25 QC1_2ppm Cu Cu 324 0.23664  0.00163 0.726.06.2015 952 023604 0.235410.23849
26 QC2_2ppm Cu Cu 324 0.23480 (000132 0.626.06.2015 953 023464 0.236190.23356
IE 27 Flamme aus 26.06.2015 954
Worksheet 28 Lampe aus 26.06.2015 954
o2z | LS > L€ >
1212 Ext/Ems/Zeit Konz1 Konz2 QC-Erg Fehler Einzelw Proben-ID Energie Einst Benutzerdefiniert
ZEEnit 700P 140n4P 1281 SuStein Simulation  |Flamme_linear3 ) 6 ’
S
Elemente auf der Arbeitsober- Nr. Beschreibung
flache . I ) ) .
1 In der Titelzeile finden Sie Informationen zur Softwareversion, des angeschlossenen
Gerates, zur Technik und (falls geladen) des Worksheets.
2 Uber die Meniileiste erreichen Sie alle Programmfunktionen der Software.
3 Die Werkzeugleiste enthélt die Schaltflachen fur den Start und das Pausieren von

Messsequenzen, und zeigt die aktuell geladene Methode, Sequenz und Proben-ID-

Datei an. Mit Klick auf die Schaltflache hinter den Feldern kénnen Sie den Daten-
satz laden. AuRerdem finden Sie hier die Schaltflachen fiir das Offnen des Kochbuchs

und zum Anlegen ein neues Worksheets .

4 Uber die Symbolleiste haben Sie Zugriff auf die wichtigsten Fenster (Funktionen) der
Software. Sobald ein der Fenster gedffnet ist, farbt sich das entsprechende Symbol
rot. Wenn mehrere Fenster geéffnet sind, holen Sie ein Fenster mit erneutem Klick
auf das Symbol in den Vordergrund.

Im Hauptfenster werden die Sequenz und die Messergebnisse angezeigt.

6 In der Statusleiste am unteren Rand werden Informationen tiber das angeschlossene
Gerdt, den angemeldeten Nutzer und der Name der aktuell angezeigten Ergebnisda-
tenbank ausgegeben.

Sehen Sie dazu auch

Anzeige der Ergebnisse und des Analysenfortschritts im Hauptfenster [ 87]
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1.3.2 Hilfe verwenden

Hilfe zur Bedienung von ASpect LS erhalten Sie tiber den Meniibefehl ? | Hilfethemen
F1. Wahrend der Arbeit mit den Fenstern und Dialogen in ASpect LS kdnnen Sie die
Funktionstaste F1 dricken, um eine kontextsensitive Hilfe zu erhalten.

Das Programm blendet Kurzinformationen (Tooltipps) zu Schaltflachen der Werkzeug-
und der Symbolleiste, wenn Sie den Mauszeiger dariiber bewegen.

1.3.3  Ubersicht iiber Meniileiste, Werkzeugleiste und Symbolleiste

Funktionen in der Meniileiste Am oberen Rand der Programmoberflache befindet sich die Mentileiste, mit der alle Be-
dienvorgange der Software ausgeldst werden kénnen. Men(s und Schaltflachen, die fur
den aktuellen Inhalt der Arbeitsoberfldche nicht zuganglich sind, werden grau darge-
stellt. Einige Menlpunkte, wie z. B. die Druckfunktion, werden in Abhangigkeit von wei-
teren gedffneten Fenstern eingeblendet.

Meniipunkt Beschreibung
Datei = Methoden, Sequenzen und Probeninformationsdaten neu erstel-
len, 6ffnen und speichern
m  Ergebnisdaten 6ffnen
= Methoden und Sequenzen ldschen
m  Aktives Fenster oder Protokoll drucken
= Protokollentwurfsmodus aufrufen
m  Offline- bzw. Online-Programminstanz starten
®  Quickstart 6ffnen
= Anwendung beenden
m  Zuletzt gedffnete Methoden und Sequenzen direkt aufrufen
Bearbeiten = |nhalt von Text- und Eingabefeldern kopieren und einfiigen
= Ausgewdhlte Zeilen der Ergebnisliste in die Zwischenablage ko-
pieren
= |nhalt der Ergebnisliste 16schen
Aktionen m  Ofen 6ffnen/schliellen, ausheizen und formieren
= Flamme léschen
m  Scraper auslésen
m  System spilen (Hydridsystem, Probengeber oder Brennersystem)
Ansicht m  Fenster, die Darstellungen und Informationen wahrend des Ana-
lysenablaufs enthalten, z. B. Signalverlauf, 6ffnen und schlieRen
Skalierung der Signalachse der Darstellungen auswahlen
Probeneinzelwerte anzeigen
Methodenentwick- ®  Fenster, die wahrend der Methodenentwicklung benétigt wer-
lung den, 6ffnen
Worksheets auswéahlen, bearbeiten oder neu erstellen
Kochbuch 6ffnen
Routine = Messroutine starten, pausieren und abbrechen
= Einzelne Sequenzzeilen starten
= Ergebnisse neuberechnen
Extras ®  Fenster Daten und Optionen 6ffnen
= Proben suchen
= Scientific Mode fiir die Methodenerarbeitung aktivieren
= Monitor-Modus aktivieren, um Diagnosedaten zu dokumentieren
(nur far DiagnosemaBnahmen nach Aufforderung durch autori-
siertes Servicepersonal notwendig)
System Verfligbar, wenn das optionale Modul "21 CFR Part 11 Compliance

16
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Werkzeugleiste

Symbolleiste

Meniipunkt Beschreibung

Kennwort dndern
Audit Trail ansehen
Ergebnisse signieren

-~
[ |

Hilfe und Versionsinformation anzeigen

Die Schaltflachen in der Werkzeugleiste dienen hauptsachlich zum Starten/Unterbre-
chen und Fortsetzen der Messroutine. In den Feldern der Werkzeugleiste werden die ak-
tuell geladenen Methoden, Sequenzen und Proben-IDs angezeigt.

Beschreibung

Sequenzmessung starten

Markierte Zeilen in der Sequenz messen

Laufende sofort Messroutine abbrechen

Stopp der Messroutine nach Abarbeitung der laufenden Messung
Notige Reinigungsschritte der Atomisierungseinheit werden noch ausgefihrt.

Ergebnisse neu berechnen

Dateien 6ffnen
Es kénnen gespeicherte Methoden, Sequenzen oder Proben-ID in das Pro-
gramm geladen und fir die aktuelle Analyse verwendet werden.

Kochbuch 6ffnen

Neues Worksheet erstellen

Nur in zweiter Programminstanz:
Ergebnisliste aktualisieren

EED EHEmENE:

Die Symbolleiste bietet schnellen Zugriff zu den wichtigsten Funktionen der Software.
Ein Klick auf eine Schaltflache 6ffnet das Fenster mit der entsprechenden Programm-
funktion. Die Symbolleiste befindet sich nach der Installation am linken Bildschirmrand,
sie kann jedoch beliebig mit gedriickter Maustaste verschoben werden.

Schaltfla- Beschreibung

che

ﬁ Spektrometerfunktionen tberprifen

6 Flammenfenster 6ffnen

@ Ofenfenster 6ffnen

Hy Fenster Hydridsystem 6ffnen

lg! Methodenfenster 6ffnen

tlt

- Probengeber spezifizieren

&5

i Fenster mit Probeninformationsdaten 6ffnen

17
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Schaltfla- Beschreibung
che

— Sequenzfenster éffnen

Fenster mit Kalibrierung 6ffnen

Fenster mit Daten der Qualitatskontrolle 6ffnen

Datenverwaltung 6ffnen

s &~

Worksheets verwalten, gespeicherte Worksheets 6ffnen

1.3.4 Haufig verwendete Bedienelemente

Allgemeine Schaltflachen

Tabellen

18

Verschiedene Schaltflachen, Maus- und Tastaturfunktionen werden innerhalb der Soft-
ware mit gleicher bzw. sehr dhnlicher Bedeutung verwendet. Diese Bedienelemente
werden hier allgemein beschrieben, soweit erforderlich, finden Sie spezifische Informa-
tionen bei der Beschreibung der jeweiligen Fenster.

Die Bedeutung von Symbolschaltflachen wird durch Tooltips angezeigt, wenn sich der
Mauszeiger iiber dem entsprechenden Symbol befindet.

Schaltflache Beschreibung

OK Fenster schlieen und Einstellungen iibernehmen

Abbrechen Fenster schlieBen, Anderungen verwerfen

Ubernehmen Einstellungen Gibernehmen, ohne das Fenster zu schliefRen

SchlieBen Fenster schlieRen, Einstellungen kénnen nicht dauerhaft gespeichert
werden

Offnen Ein Auswahlfenster 6ffnen, um eine Datei oder einen Datensatz zu la-
den

Speichern Ein Auswahlfenster 6ffnen, um eine Datei oder einen Datensatz zu
speichern
Ein Auswahldialogfenster, z. B. Pfadauswahldialog, 6ffnen

[ X X ]

ﬁ Das Fenster Drucken 6ffnen. Der Inhalt des aktuellen Fensters kann

gedruckt oder in eine Datei exportiert werden.

In einigen Fenstern werden Werte direkt in eine Tabelle eingetragen. Je nach Art des
Eintrags verhalt sich die Tabellenzelle wie ein Eingabefeld, eine Auswahlliste oder ein
Eingabefeld fiir einen begrenzten Zahlenwertbereich mit Pfeiltasten.

» Zum Markieren einer Tabellenzeile in der ersten grau unterlegten Tabellenspalte auf
die entsprechende Zeile klicken. Der Markierungsbalken kann anschlieBend mit den
Pfeiltasten der Tastatur verschoben werden.

» Zum Verdndern der Spaltenbreite den Mauszeiger auf die Begrenzungslinie zwischen
zwei Spalten bewegen, bis ein Doppelpfeil erscheint. Dann die linke Maustaste
driicken und die Spaltenbreite anpassen.

In Eingabefeldern stehen zusatzlich folgende Funktionen zur Verfligung:

» Die Funktionstaste F2 schaltet den Editiermodus ein. In diesem Modus werden die
Pfeiltasten zum zeichenweisen Editieren verwendet. Erneutes Driicken von F2 akti-
viert den Standardmodus, bei dem die Pfeiltasten zur Navigation zwischen den Zel-
len verwendet werden.
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Schaltflachen in den Tabellen

Grafiken

» Texte konnen Uber die Meniipunkte Bearbeiten | Kopieren Strg+C und Bearbeiten |
Einfligen Strg+V oder lber die Tastenkombination Strg+C und Strg+V in die Win-
dows-Zwischenablage kopiert und wieder eingefiigt werden.

Schaltflache Beschreibung

Anhéngen Fugt eine neue Tabellenzeile am Ende der Liste ein

Einfiigen Fugt eine neue Tabellenzeile vor einer markierten Tabellenzeile ein
Léschen Loscht die markierte Tabellenzeile

=

Verschiebt die markierte Tabellenzeile eine Position nach oben
Hinweis: Eine Tabellenzeile muss vollstdndig markiert sein, damit sie
verschoben werden kann. Dafiir klicken Sie auf die Nummer der be-
treffenden Zeile in der ersten Tabellenspalte.

=

Verschiebt die markierte Tabellenzeile eine Position nach unten

=

Ubernimmt den Wert der markierten Zelle in alle nachfolgenden Ta-
bellenzeilen des gleichen Probentyps

Bei aktiviertem Kontrollkastchen inc. (Inkrement) wird dieser Wert
automatisch erhoht, z. B. Probe001, Probe00?2 ...

1= Sequenz — O X
Typ Pos Name MName(z Elemente Besonderheiter »
10 Kal-Std.8 43 Ca
11 Kal-Std.9 44 Ca
12 Kal-5td.10 45 Ca
13 Kalib. berechnen
14 Probe IProbe 1 alle
15 Probe Probe2 alle
16 Probe Probe3 alle
17 Probe Probe4 alle
18 Probe Probeb alle
19 Probe Probe6 alle
20 Probe Probe7 alle
21 Probe Probed alle
< " - : > v
Zelle
Proben = &= =
Anhangen Einfugen Laschen h
Sequenz <- QC-Proben Minc.
M Typen
Tabelle loschen ab Sequenz-Zeile lII Sequenz <- Proben
ch Offnen [H Speichemn = OK Ubernehmen Abbrechen

In Grafiken kann mit Hilfe der rechten Maustaste ein Kontextmeni ge6ffnet werden, um
die Grafik oder das gesamte Fenster im Grafikformat in die Windows-Zwischenablage zu
kopieren. In mehreren Grafikfenstern stehen zusatzliche Symbolschaltflachen zur Verfi-

gung.

Symbol  Beschreibung

Jo

Aktiviert den Zoommodus

Ziehen Sie nach Aktivierung der Schaltflache mit gedriickter linker Maustaste um
den zu vergrofRernden Grafikbereich einen Rahmen ziehen und die Maustaste los.

e

O:I Deaktiviert den Zoommodus und stellt die Darstellung auf die urspriingliche Ska-
b lierung wieder her

H

Aktiviert den Textmodus
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Funktionstasten

Drucker verwenden

20

Symbol

Beschreibung

Ziehen Sie nach Aktivierung der Schaltflache mit gedriickter linker Maustaste in
der Grafik einen Rahmen auf und geben Sie den Text ein. Ein Doppelklick auf
einen bestehenden Text 6ffnet das Fenster, um den Text zu dndern oder zu 16-
schen. Mit der Kombination Strg + rechte Maustaste kann ein bestehender Text
verschoben werden.

Aktiviert den Markierungsmodus in Darstellungen des Signalverlaufs oder Spek-
tren

Mit der linken Maustaste werden Beschriftungen zu den Messpunkten hinzuge-
fugt.

Taste Funktion

F1 Kontextsensitive Hilfe aufrufen

F2 Tabellenzellen editieren

F6 Ausgewahlte Zeile der Sequenz messen

F7 Zusatzliche Anzeigefenster wahrend einer Messroutine (z. B. Signalverlauf) 6ffnen

F8 Anzeigefenster schlieflen

F10 Fir die Bedienung per Tastatur zwischen Meniizeile des Arbeitsbereichs und Er-
gebnisfenster umschalten

F11 Gestoppten Messroutine fortsetzen

F12 Messroutine starten und stoppen

In der Software wird der unter Windows eingerichtete Standarddrucker verwendet.
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2 Worksheets verwalten

Elemente im Fenster Works-
heets verwalten

Ein Worksheet ist eine Mappe, die eine Methode und eine Sequenz zusammenfasst. Er-
génzend kdnnen in einem Worksheet Einstellungen fiir eine Proben-ID und fir Ergeb-
nisdaten hinterlegt werden. Mit einem geladenen Worksheet kénnen Sie direkt die
Messroutine starten.

Sie konnen Worksheets neu erstellen, andern, 16schen, deaktivieren oder laden. Die
Funktionen dafur finden Sie im Fenster Worksheets verwalten.

Das Fenster Worksheets verwalten 5ffnen Sie mit einem Klick auf @ in der Symbolleis-
te oder dem Meniibefehl Methodenentwicklung | Worksheets verwalten.

@ Waorksheets verwalten - m} X
Worksheet Letrte Anderung  Von Technik Favorit Inaktiv MNeu
Cdin Food - GB 5009.15-2014 |16.10.2019 1054 | Analytik Jena | Graphitrohr (Plattform) O Vorausfiillen
Pbin Food - GB 5009.12-2017  16.10.2019 10:54  Analytik Jena  Graphitrohr (Platiform) O Andern
Tlin Food 16.10.2019 10:53  Analytik Jena | Graphitrohr (Plattform) | Léschen

Laden
/o alle 3) Beschreibung:
According to GB 5005.15-2014 -~
Sample preparation: wet-chemical digestion
X Modifier: NH4H2PO4 1%
[ Nur aktive Worksheets anzeigen Measurement detals
[ Mur aktuelle Technik anzeigen llljje?n?;:rna;ﬂ:uéﬂﬂt TG v
= [ Schilefien 3

Schaltflachen/ Beschreibung
Optionen
Neu Neues Worksheet erstellen

Vorausfiillen

Die geladene Sequenz und Methode werden voreingetragen

Andern Markiertes Worksheet editieren

Loschen Markiertes Worksheet [6schen

Laden Markiertes Worksheet fiir eine Messung laden
Hinweis: Es konnen nur Worksheets geladen werden, die zur aktuell
eingestellten Atomisierungstechnik passen.

Nur aktive Works- In der Tabelle alle Worksheets ausblenden, die mit Inaktiv gekenn-

heets anzeigen

zeichnet sind

Nur aktuelle Tech-
nik anzeigen

In der Tabelle alle Worksheets anzeigen, die die aktuell eingestellte
Atomisierungstechnik verwenden

Beschreibung

Beschreibung des markierten Worksheets

Diese Informationen werden beim Erstellen des Worksheets hinter-
legt.

In der Tabelle werden folgende Informationen zu den Worksheets ausgegeben:

Tabellenspalte
Worksheet

Beschreibung

Name des Worksheets

Letzte Anderung

Letze Anderung des Worksheets
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2.1

Tabellenspalte Beschreibung

Von Dieser Anwender hat die letzte Anderung vorgenommen. Der Name
des Anwenders wird aus dem Quickstart ibernommen.

Technik Verwendete Atomisierungstechnik

Favorit Wenn aktiviert, wird das Worksheet auf dem Tab Favoriten im Fens-

ter Quickstart angezeigt

Inaktiv Wenn aktiviert, wird dieses Worksheet nicht im Quickstart angezeigt

Ein als inaktiv markiertes Worksheet kann jedoch aus dem Fenster
Worksheets verwalten geladen werden.

Sehen Sie dazu auch
Mit Worksheet starten [ 9]

Worksheet neu erstellen

Ein Worksheet erstellen Sie im Fenster Neues Worksheet.

Meues Worksheet - Technik: Graphitrohr (Plattform)

Mame: PbinFood < Favorit
Msthode: Pbin Food M o [ Inaktiv
16.10.201910:34
Sequenz. Pbin Food ch

19.10.2019 16:56
Proben-ID: | Proben-ID Datei laden v

Maske: ers\Public\Documents\Analytik Jena\ASpeciLS\user\Proben?.csy ﬁl
Platzhalter * und ? verwenden, um die neueste passende Dateizu laden
Ergebnisdatei: | Datei immer neu erstellen (Zeitstempel anhangen) v
Ordner: | (Standard) v
Name: Pbin apples|
C\Users'\Public\Documents \Analytik Jena“ASpectLS\EA\RESULTS Pb in apples tps
Elemente: |

Letzte Anderung:  27.02.2020 14:24

Beschreibung: [probenvorbereitung: -

Elem./Wellenlange: Pb 283.31 nm
Details der Messung:
Maodifikatoren: NH4H2P04
Probenvolumen: 20 UL
Temperatur: 800/1600 'C
Kalibrierbereich: 0 - 10 pg/L

Abbrechen

Elemente im Fenster Neues Feld/Option Beschreibung
Worksheet Name Name des Worksheets eingeben
Methode Im Worksheet hinterlegte Methode
Offnen Sie mit Y das Datenbankfenster und wahlen Sie die Methode
aus.
Sequenz Im Worksheet hinterlegte Sequenz
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Feld/Option Beschreibung

Offnen Sie mit Y das Datenbankfenster und wéhlen Sie die Sequenz
aus.

Proben-ID Optional kénnen Sie Einstellungen zum Laden einer Proben-ID-Datei
vornehmen:
keine
Es werden keine Einstellungen fiir die Proben-ID-Datei hinterlegt.
Ordner mit Proben-ID Dateien 6ffnen
Nach Laden des Worksheets wird ein Ordner gedffnet, in dem die
Proben-ID-Datei bereit liegt. Klicken Sie auf £ und wéhlen Sie den
Ordner.

Proben-ID Datei laden
Beim Laden des Worksheets wird automatisch eine Proben-ID-Datei

geladen. Klicken Sie auf Y und wahlen Sie die Datei aus. Sie kénnen
mit den Platzhaltern ™" und "?" auch eine Datei-Maske definieren.

Ergebnisdatei Optional kénnen Sie Einstellungen zum Speichern der Ergebnisse vor-
nehmen:

keine
Messung startet mit Fenster Messung starten, in dem der Name der
Ergebnisdatei und der Speicherort vergeben wird.

Datei immer neu erstellen (Zeitstempel anhéngen)
Ergebnisdateien einer Sequenz werden jeweils in einer neuen Datei
gespeichert. Der Dateiname setzt sich aus einem festen Bestandteil
(Name) und dem Zeitstempel der Messung zusammen. Wéhlen Sie
einen Ordner, in dem die Datei gespeichert wird, und geben Sie einen
Namen ein.

Erstellen und an Datei anhdngen

Beim ersten Sequenzstart wird die Ergebnisdatei erzeugt. Bei jedem
weiteren Sequenzstart werden die Ergebnisse in dieser Datei ange-
hangt.

Beschreibung Im Feld Beschreibung werden zundchst voreingestellt einige Analy-
senparameter angezeigt, die aus der Methode extrahiert wurden. Sie
konnen diese Angaben frei editieren und so konkrete Hinweise zur
Verwendung des Worksheets geben. Die Eingaben erscheinen im
Quickstart und im Fenster Worksheets verwalten fiir ein ausgewahl-
tes Worksheet.

Favorit Mit einem Klick auf den Stern, konnen Sie das Worksheet als Favorit
markieren:

Gelber Stern: Favorit

Grauer Stern: Kein Favorit

Inaktiv Wenn aktiviert, dann wird das Worksheet nicht im Quickstart ange-
zeigt.
Worksheet spezifizieren » Um ein neues Worksheet zu erstellen, 6ffnen Sie mit einem Klick auf @ in der Sym-

bolleiste das Fenster Worksheets verwalten und klicken Sie auf Neu.
Alternativ kdnnen Sie in der Werkzeugleiste au1c klicken.
v" Das Fenster Neues Worksheet erscheint.

» Wahlen Sie eine Methode und eine Sequenz.
Hinweis: In einer Sequenz kénnen weitere Methoden als Aktionen nachgeladen wer-
den.

» Optional kdnnen Sie das Speichern der Ergebnisdatei und der Verwendung einer Pro-
ben-ID-Datei treffen und die Beschreibung editieren.
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» Verlassen Sie das Fenster mit OK.

v’ Das neue Worksheet erscheint im Fenster Worksheets verwalten und kann gela-
den werden.

Sehen Sie dazu auch
Messroutine starten [ 81]

2.2 Worksheet editieren

Sie kénnen alle Einstellungen in einem vorhandenen Worksheet editieren.

» Offnen Sie mit einem Klick auf @ in der Symbolleiste das Fenster Worksheets ver-
walten.

» Markieren Sie das Worksheet und klicken Sie auf Andern.

v" Das Fenster Worksheet bearbeiten erscheint.
» Nehmen Sie analog zum Neuerstellen eines Worksheets die Anderungen vor.
» SchlieRRe Sie das Fenster Worksheet bearbeiten mit Klick auf OK.

v Der Datensatz des Worksheets wird aktualisiert.

2.3  Worksheet |6schen

Sie kbnnen ein Worksheet |6schen.

» Offnen Sie mit einem Klick auf @ in der Symbolleiste das Fenster Worksheets ver-
walten.

» Markieren Sie das Worksheet und klicken Sie auf Léschen.

v Nach einer Riickfrage wird das Worksheet geldscht.

2.4  Worksheet laden

Ein Worksheet kénnen Sie beim Starten von ASpect LS im Quickstart oder im Fenster
Worksheets verwalten laden.

» Offnen Sie mit Klick auf [ in der Symbolleiste das Fenster Worksheets verwalten.
» Aktivieren Sie die Option Nur aktuelle Technik anzeigen.
» Markieren Sie das Worksheet in der Tabelle und klicken Sie auf Laden.

v Das Worksheet wird geladen und Sequenz im Hauptfenster angezeigt.

Je nach Worksheet-Konfiguration kénnen Sie nun die mit dem Worksheet geladene Me-
thode und Sequenz mit einer Proben-ID-Datei verknipfen oder die Messung direkt star-
ten.
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Worksheets verwalten

HINWEIS

Beim Laden eines Worksheets werden stets die aktuellen Versionen der Methode und
der Sequenz verwendet.

Wenn Sie eine vom Worksheet abweichende Methode oder Sequenz laden, werden die
Einstellungen fiir die Ergebnisdatei und die Proben-IDs im Worksheet zuriickgesetzt.

Sehen Sie dazu auch
Mit Worksheet starten [ 9]
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3

3.1

3.1.1
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Methoden

In den Methoden sind die fiir eine Analyse nétigen Parameter gespeichert:
Auswahl der Analysenlinien

Parameter fiir die Linienauswertung

Einstellung des Spektrometers

Einstellungen des Atomisators

Art der Probenzufuhr

Kalibrierparameter

Statistische Auswertungen

Einstellungen zur Qualitatskontrolle und Qualitatssicherung
Einstellungen zur Messwertausgabe

Auf Grundlage einer Methode konnen Messsequenzen erstellt werden. In den Sequen-
zen sind die Abfolgen von Probenmessungen und anderen Aktionen innerhalb einer
Analyse festgelegt. Gespeicherte Methoden kénnen somit fiir Analysen mit unterschied-
lichen Sequenzen genutzt werden.

Das Fenster Methode 6ffnen Sie mit einem Klick auf 1t in der Symbolleiste. Die zuletzt
aktive Methode wird angezeigt. Wenn nach dem Start von ASpect LS bis zu diesem Zeit-
punkt keine Methode geladen wurde, enthalten die Anzeigen des Fensters die Vorein-
stellungen oder sind leer.

Methoden erstellen, speichern und laden

Methoden werden in einer Datenbank gespeichert. Wenn die Methodenparameter einer
vorhandenen Methode variiert und diese Anderungen mit gleichen Namen gespeichert
werden, wird von der Methode eine neue Version angelegt. Die vorhandene Methode
kann also nicht Gberschrieben und auf diese Weise unabsichtlich geléscht werden. Sie
kdnnen Methoden neu erstellen, dndern, speichern und laden. Weiter Funktionen zur
Verwaltung von Methoden finden Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung.

Neue Methode erstellen

Beim Erstellen einer neuen Methode kdnnen Sie auf Standardeinstellungen, Parameter
einer gespeicherten Methode oder aktuelle Methodenparameter zurlickgreifen.

» Wahlen Sie den Meniibefehl Datei | Neue Methode.
Alternativ klicken Sie auf #t, wenn keine Methode aktiviert ist.

» Eine der drei Optionen im Fenster Neue Methode wéahlen:

- Basierend auf Standardwerten: Das Fenster Methode nur mit Voreinstellungen
flr Kalibrierung und Statistik 6ffnen.

- Basierend auf aktuellen Parametern: Das Fenster Methode mit den aktuellen
Methodenparametern 6ffnen.

- Basierend auf gespeicherter Methode: Im Datenbankfenster der Methoden Me-
thode 6ffnen eine Methode wahlen.

» Bestatigen Sie die Auswahl mit OK bestétigen.
v' Das Fenster Methode mit den gewahlten Voreinstellungen erscheint.

» Spezifizieren Sie die Methode auf den verschiedenen Registerkarten und nehmen Sie
die nétigen Optimierungen vor.

» Aktivieren Sie die Methodenparameter mit den Schaltflichen OK oder Ubernehmen.
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v Sie kénnen jetzt die Methode speichern oder fiir die nachste Analyse verwenden.
Fur die Analyse erstellen Sie auf Grundlage der Methode eine Sequenz und fiillen
Sie optional eine Proben-ID-Tabelle aus. Starten Sie anschlieffend die Messung.

3.1.2 Methoden speichern

Nach Eingabe der Methodenparameter speichern Sie die Methode in der Datenbank.
Damit kénnen Sie die Methode zu einem spéateren Zeitpunkt flir weitere Messungen la-
den oder in ein Worksheet einbinden. Methoden werden im Fenster Methode spei-
chern in der Datenbank gespeichert. Dabei kdnnen Sie weitere Daten mit der Methode
speichern, um die Methoden zu kategorisieren und leichter auffindbar zu machen.

Elemente im Fenster Methode

SpelChern Name: CdinFood | Kat.:
Name WVers. Datum Zeit Kat. Anwender
Cdin Food 1 16.10.2019 10:33 KK Analytik Jena
Crfor ZEEman test 1 12.03.2020 1344 SuStein
Mg in Food 1 27.02.2020 11:40 User
Pb in Food 1 [ 16102019 | 1034| KK |Analyiik Jena
Tlin Food 1 [ 16102019 | 10:26 Analytik Jena
Sortieren nach Beschreibung:
® Aufsteigend Accordin
gto GB5009.152014
NENTSREE O Absteigend
MNur aktuelle Viersionen anzeigen
Kalibrierkurve(n) mitspeichemn
Abbrechen
Option Beschreibung
Name Methodenname
Kat. Kategorie (drei Zeichen) fir eine weitere Kennzeichnung und Sortie-
rung der Methoden
Diese Eingabe ist optional. Wenn das FDA 21 CFR Part 11 Konformi-
tatsmodul installiert ist, kénnen Sie mit ausgewahlten Kategorien ei-
ne Methode als freigegeben kennzeichnen. Die Kategorien definieren
Sie in den Einstellungen der Benutzerverwaltung.
Tabelle Ubersicht vorhandener Methoden
Sortieren nach Mit den Optionen in dieser Gruppe kdnnen Sie die Methodenliste sor-
tieren. Wenn die Option Nur aktuelle Versionen anzeigen aktiviert
ist, wird bei gleichnamigen Methoden jeweils nur neueste Version an-
gezeigt.
Kalibrierkurve(n) Vorhandene Kalibrierkurven mit der Methode speichern
mitspeichern Die Kalibrierkurven kénnen fir weitere Analysen verwendet werden.
Beschreibung Optional ndhere Erlduterungen zur Methode eingeben
Mit Klick auf .aa wird eine Liste mit vordefinierten Bemerkungen ge-
o6ffnet. Diese Bemerkungen verwalten Sie im Fenster Daten | Vordefi-
nierte Bemerkungen.
Methode speichern » Klicken Sie im Fenster Methode auf Speichern oder wahlen Sie den Menipunkt Da-

tei | Speichern | Methode wahlen.

v Das Fenster Methode speichern erscheint.
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» Geben Sie den Namen der Methode ein und wahlen Sie weitere Parameter.

v’ Die Methode wird in der Datenbank gespeichert. Bei Verwendung eines vorhan-
denen Methodennamens wird eine neue Version der Methode in der Datenbank
angelegt.

Hinweis: Die Methode wird auch in der Ergebnisdatei der Messung gespeichert. Nach
Aufrufen der Ergebnisdatei kann auch die Methode wiederhergestellt werden. Weitere
Verwaltungsfunktionen fiir Methoden stehen im Fenster Daten | Datenverwaltung zur
Verfligung.

Sehen Sie dazu auch
Vordefinierte Bemerkungen erstellen [ 171]

Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 185]

3.1.3 Methoden laden

Aus Datenbank laden

Aus Ergebnisdatei laden

Sie kdnnen gespeicherte Methoden laden und auf ihrer Grundlage zusammen mit einer
Sequenz eine Messung starten. Methodenparameter kénnen aus der Methodendaten-
bank oder aus einer vorhandenen Ergebnisdatei geladen werden.

» Das Datenbankfenster mit einer der folgenden Alternativen 6ffnen:

- In der Werkzeugleiste auf das Ordner-Symbol [m] neben dem Feld Methode kli-
cken.

- Menipunkt Datei | Methode 6ffnen wéhlen.
- Das Fenster Methode mit Klick auf #it 6ffnen und dort auf Offnen klicken.

» Optional im Feld Kat. die angezeigten Methoden mit Auswahl einer Kategorie ein-
schréanken. Zur Anzeige aller Methoden den Eintrag im Feld Kat. 16schen.

» Optional die Option Nur aktuelle Versionen anzeigen aktivieren, wenn bei Metho-
den mit mehreren Versionen nur die neueste angezeigt werden soll.

» Inder Liste die Methode markieren und auf OK klicken.

v' Das Fenster Methode mit gespeicherten Parametern erscheint.

Aus einer im Hauptfenster angezeigten Ergebnisdatei kann die Methode extrahiert wer-
den. Das geschieht automatisch, wenn die Probeneinzelwerte angezeigt werden.

» Auf eine beliebige Probe in der Ergebnisliste einen Doppelklick ausfiihren oder nach
Rechtsklick auf eine Probe im Kontextmenii den Punkt Probeneinzelwerte wéhlen.

» Abfrage, ob die Methodenparameter geladen werden sollen, mit Klick auf Ja quittie-
ren.

v’ Die Methode kann jetzt mit Klick auf #it gedffnet werden.

3.2  Methodenparameter spezifizieren

Schaltflachen im Fenster Me-
thode

28

Im Fenster Methode spezifizieren Sie fiir eine Analyse die Messparameter und die Para-
meter fiir die Ergebnisauswertung.

Das Fenster Methode 6ffnen Sie mit Klick auf it .

Im unteren Bereich des Fensters befinden sich Schaltflachen, die standig zur Verfligung
stehen.
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Schaltflache Beschreibung

Offnen Eine gespeicherte Methode 6ffnen

Speichern Die aktuellen Methodenparameter speichern

= Methodenparameter drucken

@ Eigenschaften der Methode ansehen

OK Parameter im Fenster Gbernehmen und das Fenster schlieRen
Ubernehmen Parameter im Fenster tibernehmen, aber das Fenster offen lassen
Abbrechen Gednderte Parameter nicht Gbernehmen und das Fenster schlieRen

3.2.1 Analysenlinien spezifizieren (Fenster Methode | Linien)

Elemente im Fenster Metho-
de | Linien

Parameter der Linientabelle

Die Elementlinien spezifizieren Sie im Fenster Methode | Linien. Maximal 200 Linien
konnen gewahlt werden. Bei dieser Auswahl werden die Daten aus dem Kochbuch mit
den Voreinstellungen zur Atomisierung der Elemente geladen.

it Methade - a x
Linien Auswertung Flamme Probenzufuhr Kalib. Statistk QCS QCC  Ausgabe

Wellenl. Strom Boost Spalt
Nr.  Elem. Linienbez. Opt BA Lampe
Inm] : P mA]  [mA]  [m]
- Einstrahl —n
Pb 283 3 Pb283 Einstrahl HKL 12

s

= = +=
Linie inc.
Anhangen... Einflgen... Laschen
1) Offnen... Y Speichemn... = O Ubemehmen | | Abbrechen
Spalte Beschreibung
Nr. Nummer der Elementlinie
Elem. Elementsymbol des zu analysierenden Elements
Wellenl. Wellenlédnge der Analysenlinie in nm

Nach einem Klick auf diese Tabellenzelle kann eine andere Linie des glei-
chen Elementes ausgewdhlt werden.

Linienbez. Linienbezeichnung

Die Bezeichnung kann frei vergeben werden und dient der eindeutigen Zu-
ordnung der Analysenlinie.

Opt. BA Optische Betriebsart fir Flammen- und Hydridtechnik:

Einstrahl
Das Licht wird durch den Probenraum geleitet, die Lampendrift wird durch
einen automatischen Nullabgleich unmittelbar vor der Messung korrigiert.
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Elementlinien in die Liste ein-
figen
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Spalte Beschreibung

Zweistrahl
Bei der Messung des Referenzsignals wird das Licht am Probenraum vor-
beigefiihrt und zur Korrektur der Lampendrift benutzt.

Emission
Messung des Emissionssignals des Element in der Flamme

Lampe Verwendeter Lampentyp:

HKL

Ein-Element-Hohlkatodenlampe

S-HKL

Super-Hohlkatodenlampe mit einem Element

MHKL

Mehr-Element-Hohlkatodenlampe

S-MHKL

Super-Hohlkatodenlampe mit mehreren Elementen
Strom Eingestellter Lampenstrom (nicht fiir die Betriebsart Emission)
Boost Eingestellter Boost-Strom (nur bei S-HKL)
Spalt Eingestellte Spaltbreite

Mit den Schaltflache Anhdngen und Einfiigen fiigen Sie eine neue Analysenlinie der
Liste am Ende bzw. am markierten Listenplatz hinzu. Mit Loschen entfernen Sie eine
markierte Linie aus der Liste.

» Offnen Sie im Fenster Methode | Linien mit Klick Anh&ngen das Fenster Element/
Linie auswahlen.

Element/Linie auswahlen

Element auswahlen: Max. Lampenstrom [mA]: | 100 2 Max Boost[mA]: 150 =

Elemente

Elem. Linie [nm] Typ  Empf [%]

i gel [5ll[e] [l o] [¥]ne Cr |3594 |S |77

Na|Mg| allsi|p| s lclar Cr |4275 27
. . Cr | 4254 24

K |cal sc 7i| v | cr|Mn| Fe| col Ni| cul zn| Ga ce| As| se| B = |35e

Rb| sr| ¥ | zr nNb Mo| Tc Ru|Rh| Pd| Ag|cd| In| sn|Sb| Te| | xe Cr | 4290

Cs|Ba| La|/Hf Ta W Re Os| Ir| Pt|Au|Hg| Tl|Pb| Bi|Po At Rn

Fr Ra Ac

el | e s ] 5 ]| ] 1 o]

Th Pa ill\lp Pu Am Cm Bk Cf Es Fm Md Mo Lr

Cri5s7 Sortieren nach
@® Element O Linie
Default-Parameter von Kochbuch b Auswahl aufheben

oK Abbrechen

Das Fenster enthalt ein Periodensystem und eine Linientabelle. Im Periodensystem sind
die wahlbaren Elemente als blaue Schaltflachen abgebildet. Elemente, fir die eine Lam-
pe im Lampenwechsler vorhanden ist, sind fett markiert. Die Linientabelle enthalt fol-
gende Spalten:

Spalte Beschreibung

Elem. Elementsymbol

Linie Wellenldnge in nm

Typ P = Primérlinie, S = Sekundarlinie, * = eigene Linie
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Spalte Beschreibung
Empf. Analysenempfindlichkeit der Linie

Die Empfindlichkeit der Primarlinie entspricht 100 %.

Mit Auswahl der Option Element bzw. Linie sortieren Sie die Linientabelle aufstei-
gend nach chemischen Symbol bzw. Wellenlénge.

Wenn Sie im Periodensystem auf ein Element klicken (dunklere Schaltflachen sind
wahlbare Elemente), werden nur die Linien des gewéhlten Elements in der Linienta-
belle angezeigt.

Alternativ geben Sie im Feld Element auswahlen das Elementsymbol ein.

Loschen Sie die Eingabe im Feld Element auswéhlen, um die vollstandige Element-
liste in der Linientabelle anzuzeigen.

Zur Auswahl klicken Sie nacheinander auf die Zeilen der gewiinschten Linien in der
Linientabelle.
Die gewahlten Linien werden unter dem Periodensystem angezeigt.

Die Auswahl einer Linie machen Sie durch erneutes Anklicken in der Linientabelle
riickgangig.

Mit Auswahl aufheben 16schen Sie die gesamte Auswahl.

Sie kdnnen zwischen zwei Parametervoreinstellungen fiir die weitere Methodenerar-

beitung wahlen. Aktivieren Sie dafiir im Listenfeld Default-Parameter von die Opti-
on Kochbuch oder Methoden-DB.

Bestatigen Sie mit OK die Auswahl.

v" Die gewahlten Elemente/Linien werden in das Fenster Methode | Linien tber-
nommen.

Hinweis: Sie kdnnen fir ein Element mehrere Linien mit unterschiedlicher Empfindlich-
keit auswahlen.

Sehen Sie dazu auch
Kochbuch [» 174]

3.2.2 Auswerteparameter der Signale spezifizieren (Fenster Methode | Auswertung)

Im Fenster Methode | Auswertung spezifizieren Sie die Art und Weise der Signalauswer-
tung.
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1ft Methode - O X
Linien Auswerung Ofen Probenzufuhr Kalib. Statisik QCS QCC  Ausgabe
Feldst M it
Mr. Elem. Linienbez. Untergrund e[Tsi Int.Art es[z?m Glattung
1 Mg | Mg28s 0.80 Flache 50 |stark
2 Mg Mg202 Zeeman 0.80 Flache 50  stark
1= || = =
inc.
ct Offnen... C4 Speichem.. | & @ 0K Ubemehmen | | Abbrechen

Folgende Linien-Parameter kénnen festgelegt werden:

Spalte
Nr.

Beschreibung

Nummer der Elementlinie

Elem.

Elementsymbol

Linienbez.

Linienbezeichnung

Int.Art

Mittelwert
Mittelung der Extinktion (Emission) Gber die Extinktionszeit

Flache
Berechnung der Peakflache der Extinktion (Emission) tber die Integrati-
onszeit

Hohe
Berechnung der Peakhohe (grofRter Wert nach erfolgter Glattung) der Ex-
tinktion (Emission) wahrend der Integrationszeit

Waéhlen Sie den Mittelwert bei ausreichender Probenmenge (Flammen-
technik, selten Hydridtechnik). Die Optionen Flache und Hohe kommen
bei Atomisierung einer definierten Probenmenge zum Einsatz (Graphit-
rohrtechnik, Hydridtechnik oder in der Flammentechnik in Verbindung mit
einem Injektionsmodul).

Untergrund

kein Untergrund
Keine Untergrundkorrektur, Deuterium-HKL ausschalten

D2HKL-Untergrund
Messung der Untergrundstrahlung zur Eliminierung der unspezifischen Ab-
sorption, Deuterium-HKL einschalten

nur D2HKL-Untergrund
Nur Untergrundmessung, aber keine Probenmessung, Deuterium-HKL ein-
schalten

Die speziellen Untergrundkorrekturen fiir das Zeeman-AAS sind im Ab-
schnitt unten beschrieben

Ems-WD
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Nur bei Flammen-Emissionsmessungen mit der Integrationsart Mittelwert

Wellenlédngen-Differenz (in nm) zur Analysenlinie, bei der der Emissions-
untergrund gemessen wird
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Spalte Beschreibung

Um Proben mit hohem Emissionsuntergrund (z. B. Salze) messen zu kén-
nen, besteht die Méglichkeit, den Untergrund neben der Analysenlinie zu
erfassen und von den gemessenen Emissionen zu subtrahieren.

Glattung Glattung des Messwertpeaks

AZDK Auto-Zero-Driftkontrolle
Wenn eingeschaltet, erfolgt wéhrend der Autozerophase (AZ) des Ofen-
programms eine Uberpriifung der Energieschwankung der Lampe

Untergrundkorrekturen speziell Hinweis: Beim ZEEnit 700 Q steht nur der Zeeman-2-Feld-Modus zur Verfligung. Er

fiir Zeeman-AAS (Graphitrohr-  wird durch Auswahl der Option Zeeman aktiviert.
und HydrEA-Technik)

Option Beschreibung

kein Untergrund Keine Untergrundkorrektur, Deuterium-HKL bzw. Zeeman-Magnet
aus

Zeeman 2-Feld- Untergrund-Korrektur mittels Zeeman-2-Feld-Mode, Zeeman-Ma-

Mode gnet ein

oder Zeeman In der Spalte Max.FS missen Sie die maximale Feldstdrke in Tesla
einstellen.

Zeeman 3-Feld- Untergrundkorrektur mittels Zeeman-3-Feld-Mode, Zeeman-Magnet

Mode ein

Sie mussen in der Spalte Max.FS die maximale Feldstarke und in
Mitt.FS die mittlere Feldstarke in Tesla einstellen.

Zeeman Dyn.-Mode  Untergrund mittels Zeeman-Dynamik-Mode, Zeeman-Magnet ein

Sie mussen in der Spalte Max.FS die maximale Feldstarke und in
Mitt.FS die mittlere Feldstarke in Tesla einstellen. In der Spalte
Grenz. geben Sie die Nummer des Standards mit der Grenzkonzentra-
tion ein.

nur Zeeman-Unter- Nur Untergrund messen, keine Probenmessung, Zeeman-Magnet ein

gr.

D2HKL-Untergrund  Messung der Untergrundstrahlung zur Eliminierung der unspezifi-
schen Absorption mittels Deuterium-HKL

Deuterium-HKL ein, Zeeman-Magnet aus

Die Parameter fir die Zeeman-Untergrundkorrektur kdnnen Sie automatisch im Fenster
Spektrometer | Feldstarke-Opt. optimieren.

Sehen Sie dazu auch
Untergrundkorrekturen fiir Zeeman-AAS ZEEnit 700/650 P [ 119]
Untergrundkorrektur fiir ZEEman-AAS ZEEnit 700 Q. [+ 122]

3.2.3 Flammenparameter spezifizieren (Fenster Methode | Flamme)

Im Fenster Methode | Flamme stellen Sie fiir Flammentechnik die Brennerparameter
und Gasstréme ein.
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Linienunabhéngige Einstellun-
gen

34

1ft Methode - O e
Linien Auswertung Flamme Probenzufuhr Kalib. Statistk QCS QCC  Ausgabe
Flamme Brenner/Zerstauber
Typ: 50 mm |~
Scraper: vor jeder Probe v s
Brenner-Winkel [grd]: 0 2
Oxidans (Zusatz): ® aus Oein Zerstauberrate [mL/min]: 00 &
. C2H2/Luft C2H2/N20 Brennerhohe
Mr.  Linienbez. Flamme
[L/n] [mm]
2  Ca422 C2H2/N20 80 6
= = =
inc.
) Offnen... 4 Speichem... = @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen

Die linienunabhangigen Parameter sind fir alle Elementanalysen mit der aktuellen Me-
thode gleich. Stellen Sie zundchst die Parameter ein, die fiir die gesamte Methode giiltig
sind und nicht bei der Analyse der einzelnen Elemente/Linien variiert werden kdnnen.

Option Beschreibung

Scraper Nur fiir Acetylen-Lachgas-Flamme

Der Scraper wird fir den automatischen Analysenablauf fiir den 50-
mm-Brenner mit Acetylen-Lachgas-Flamme aktiviert. Der automati-
sche Reinigungsvorgang kann zu verschiedenen Zeitpunkten erfolgen.

Ox.-Regelung aus
Betrieb ohne Zusatzoxidans
ein
Betrieb mit Zusatzoxidans

Bei Verwendung von Zusatzoxidans optimieren Sie die Flammenpara-
meter manuell.

Typ Auswahl des verwendeten Brennertyps

Brenner-Winkel

Winkel des Brenners bezogen auf die optische Achse

Der Winkel des Brenners muss manuell am Brenner eingestellt wer-
den (im Regelfall auf 0°). Die Eingabe ist optional und erfolgt hier nur
fur die Vollstdndigkeit der Methode und des Protokolls.

Wertebereich: 0 -90°

Ansaugrate des Zerstaubers

Zerstauberrate

Die Ansaugrate ist ein zerstauberspezifischer Wert. Die Eingabe ist
optional und erfolgt hier nur fiir die Vollstandigkeit der Methode und
des Protokolls.

Wertebereich: 1,0 - 9,9 mL/min
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Linienabhdngige Parameter In der Tabelle sind die linienabhdngigen Parameter der Brenngasfliisse und Brennerhé-
hen aufgelistet. Die Werte kénnen im Programm zur Flammenoptimierung manuell oder
automatisch gesucht und in diese Tabelle der linienabh@ngigen Flammenparameter
Ubertragen werden. Wenn Sie Zusatzoxidans verwenden, kénnen Sie die Flamme nur
manuell optimieren. Alternativ kdnnen Sie kdnnen die Werte manuell editieren.

Sehen Sie dazu auch

Flamme optimieren [ 127]

3.2.4 Ofenprogramm eingeben (Fenster Methode | Ofen)

Das Fenster Methode | Ofen enthilt eine Ubersicht iiber die wichtigsten Parameter der
Ofenprogramme fiir die Atomisierung der zu analysierenden Elemente. Als Voreinstel-
lungen fiir die Atomisierung der einzelnen Elemente mit Graphitofentechnik sind die
Daten der Ofenprogramme aus dem Kochbuch eingetragen. Das Ofenprogramm kann
fur jede Analysenlinie im Fenster Ofen editiert werden.

+it Methode — O X
Linien Auswerung Ofen  Probenzufuhr Kalib. Statisk QCS QCC  Ausgabe

Ubersicht iiber die wichtigsten Ofen-Parameter Plattform

Ges. Trock Pyral. Atomisieren Ini Vorb. A Maodifikatoren
# Temp. Temp. Rampe Gas nj. Vor nr #1

I T B O

Nr.  Linienbez.

Ofen ausheizen
Ofenprogramm editieren... Ofenprogramm iibemehmen

Temp. ['C]: 2450
Modif +Extras... Rampe ['C/s]:
Halten [s]:
1) Offnen... 4 Speichem... - O] 0K Ubernehmen | [ Abbrechen :

Uber der Tabelle finden Sie die Information, fiir welche Graphitrohrtyp (Wand oder
Plattform) die Methode erstellt wurde. Falls dieser Typ vom initialisierten Typ abweicht,
wird dies ebenfalls angezeigt.

Folgende Parameter der Ofenprogramme werden aufgelistet:

Spalte Beschreibung

Linienbez. Name der Elementlinie

Ges. Gesamtanzahl Schritte des Ofenprogramms

Trock. Anzahl Trocknungsschritte im Ofenprogramm

Pyrol. Temp. Pyrolysetemperatur in °C

Atomisieren Detaillierte Anzeige der Temperaturdaten wahrend der Atomisie-
rungsphase:
Temp.

Endtemperatur der Atomisierungsphase

Rampe
Temperaturédnderung in der Atomisierungsphase in °C/s
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Schaltflachen

Ofen ausheizen als zuséatzliche
Aktion in der Sequenz

Spalte

Beschreibung

Gas
Zufuhr von Schutzgas

Inj.

keine Markierung
Die Probeninjektion erfolgt vor Beginn des Ofenprogrammes.

Markierung mit Stern *
Die Probe wird zu einem spateren Zeitpunkt injiziert.

Vorb.

Thermische Vorbereitung

Wenn markiert, werden Probe oder Modifikatoren thermisch vorbe-
reitet.

Anr.

Wenn markiert, wird die Probe angereichert.

Modifikatoren

Zusatzlich verwendete Modifikatoren. Bei jeder Messung kénnen ma-
ximal 5 Modifikatoren zugesetzt werden.

Schaltflache Bedeutung
Ofenprogramm Offnet das Fenster Ofen | Ofenprogramm, in dem das vollstandige
editieren Ofenprogramm abgebildet ist. Die Ofenparameter konnen fiir jede zu
analysierende Elementlinie angepasst werden.
Alternativ kdnnen Sie auch mit einem Doppelklick auf die Zeile der
Analysenlinie das Fenster Ofen | Ofenprogramm offnen.
Ofenprogramm Ubertragt die Parameter der markierten Analysenlinie auf alle in der
iibernehmen Liste nachfolgenden Linien.
Modif.+Extras Offnet das Fenster Ofen | Modif.+Extras zur Spezifikation der verwen-

deten Modifikatoren

Der Ofen wird am Ende des Ofenprogramms fiir eine Elementlinie grundsatzlich zur Rei-
nigung ausgeheizt. Zusatzlich kann als weiterer Reinigungsschritt in der Sequenz die
Sonderaktion Ofen ausheizen vereinbart werden. Die Parameter fiir diese Aktion wer-
den im Bereich Ofen ausheizen eingegeben.

Option Bedeutung

Temp. Zu erreichende Endtemperatur im Ausheizprozess
Rampe Geschwindigkeit der Temperaturdnderung
Halten Haltezeit der Endtemperatur

Sehen Sie dazu auch

Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 73]

3.2.4.1 Ofenprogramm editieren

36

Wenn Sie im Fenster Methode | Ofen auf die Schaltflaiche Ofenprogramm editieren kli-
cken, erscheint das Fenster Ofen | Ofenprogramm in editierbarer Version.
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@ Ofen — O *
Ofenprogramm Modif+Extras Grafik

S
| . Temp. Rampe Halten Zeit Gas .
Schritt MName [C] [Cls] s s int Zus, Inj.  EP
1 Trocknen 80 6 20 283 Max Stopp
2 Trocknen 90 3 20 233 Max Stopp
3 Trocknen 110 5 10 14.0 Max Stopp
4 Pyrolyse 350 50 20 248 Max Stopp
5 Pyrolyse 800 300 10 115 Max Stopp
6 AZ* 800 0 6 6.0 Stopp Stopp
7 Atomisieren 1500 1400 4 45 Stopp Stopp
8 Ausheizen 1650 500 4 59 Max Stopp
< >
Zeila Gesamtdauer: 155 s
Anhangen Einfigen Laschen Tabelle Ioschen =

Tabellenanzeige

Schaltflachen und Eingabefel-
der

Linie: Pb283

Kachbuch-Programm

Programm priifen @

Messstart-Verzégerung [s]: 00 =

Minimale Abkuhlzeit (reduzierte Ausheiztemperatur)

Abbrechen

Die Tabelle listet alle zum aktuellen Ofenprogramm gehdrenden Schritte mit den zuge-
horigen Einstellungen fiir Temperatur, Haltezeit, Gaszufuhr, Verwendung von Modifika-
toren und Anreicherung/thermische Vorbehandlung auf.

Option Beschreibung

Anhéngen Neue Zeile am Ende der Liste einfligen
Einfiigen Neue Zeile vor markierten Listenplatz einfligen
Loschen Markierte Zeilen l6schen

Tabelle I6schen

Gesamte Ofenprogrammtabelle 16schen

=

Kopiert die Parameter der Zeile auf alle nachfolgenden Zeilen

Messstart-Verzége-
rung

Optional zeitverzogerte Aufnahme des Messsignals eingeben

StandardmaRig beginnt die Aufnahmen des Messsignals mit Beginn
des Ofenprogrammschritts Atomisieren. Durch Eingabe einer Zeit
wird der Aufnahmebeginn des Messsignals um diese Zeit verzogert.
Die Funktion wird genutzt, um die Messung erst nach Erreichen der
Atomisierungstemperatur auf dem Temperaturplateau zu starten.

Kochbuch-Pro-
gramm

Ofenprogramm fiir die gewahlte Analysenlinie aus dem Kochbuch la-
den

Programm priifen

Wenn das Ofenprogramm Fehler enthélt, die eine Abarbeitung un-
moglich machen, wird der fehlerhafte Schritt in einem Hinweisfenster
angezeigt. Ein Start des Programms ist nicht méglich. Andern Sie den
fehlerhaften Schritt (oder andern Sie das dem Schritt vorangehende
Ofenprogramm).

Eine mégliche thermische Uberlastung des Ofens wird bei Programm-
start geprift (wenn alle Randbedingungen bekannt sind). Sind Tem-
peraturen bzw. Zeiten zu grof} gewahlt, erscheint nach Programm-
start die Fehlermeldung "Thermische Uberhitzung Ofen - das Ofen-
programm wird nicht abgearbeitet. Andern Sie die Schritte mit der
hochsten Ofentemperatur und der ldngsten Haltezeit".

Trocknung liber-
nehmen

Bei Analyse mehrerer Linien

Die eingestellten Trocknungsparameter in die Ofenprogramme aller
Analysenlinien tibernehmen
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Option

Ausheizen liber-
nehmen

Beschreibung
Bei Analyse mehrerer Linien

Die eingestellten Parameter fiir das Ausheizen des Graphitrohrs in die
Ofenprogramme aller Analysenlinien iibernehmen

Minimale Abkiihl-
zeit (reduzierte
Ausheiztempera-
tur)

Die Hohe der Ausheiztemperatur und die daraus resultierende Ab-
kiihlzeit sind ein entscheidender Faktor fiir die Analysendauer einer
Probe. Die Ausheiztemperatur ist standardmaRig auf mindestens
2450 °C gesetzt. Bei schwer atomisierbaren Elementen kann die vor-
eingestellte Ausheiztemperatur auch hoher sein. Diese Temperatur ist
ausreichend, um die meisten Proben- und Matrixriickstdnde aus dem
Graphitrohr zu entfernen. Bei Proben mit einer geeigneten Matrix,
die meist eine geringere Atomisierungstemperatur benétigen, kann
die Ausheiztemperatur und damit die benétigte Analysenzeit verrin-
gert werden.

Durch Aktivieren der Option wird die Ausheizzeit automatisch auf den
Wert der Atomisierungstemperatur plus 150 °C gesetzt.

Parameter einzelner Ofenpro-  Bei Auswahl der Analysenlinie wird zunachst ein passendes Ofenprogramm aus dem

gramm-Schritte spezifizieren Kochbuch geladen.

» Mit den Schaltflachen Neu, Einfiigen oder Léschen dndern Sie das Ofenprogramm
nach lhren Wiinschen.

» Zum Editieren klicken Sie in eine Tabellenzelle.

» Bei einer beschrankten Vorauswahl 6ffnet sich in der Zelle eine Liste. Zahlen werden
direkt im Feld editiert.

Programmschritte Schritt

Trocknen

Beschreibung

Verdampfen des Lésemittels in der Probe

Pyrolyse

Thermische Vorbehandlung, bei der die Probe ohne Sauerstoffzufuhr
thermisch zersetzt wird

Veraschen

Thermische Vorbehandlung, bei der Probe unter Verwendung eines
entsprechend gewéhlten Zusatzgases (bspw. mit Sauerstoffzufuhr)
thermisch zersetzt wird

AZ

Nullabgleich: Messen des optischen Nullzustandes (Extinktion = 0)

Atomisieren

Freisetzen der Analytatome

Ausheizen

Abbau von Probenriickstanden

Temperaturparameter Parameter

Temperatur

Beschreibung
Endtemperatur dieses Schritts

Wertebereich fiir novAA 400 P und ZEEnit-Serie:
Maximaltemperatur bis 3000 °Cin 1-°C-Schritten
Minimaltemperatur mindestens 20 °C iiber der Kithlwasser-Tempera-
tur (vorzugsweise 35 °C) des Umlaufkiihlers

Wertebereich fiir novAA 800:

Maximaltemperatur bis 2600 °C in 1-°C-Schritten
Minimaltemperatur mindestens 20 °C iiber der Kithlwasser-Tempera-
tur (vorzugsweise 35 °C) des Umlaufkiihlers

Rampe

38

Aufheizrate, die zum Erreichen der Zieltemperatur fithren soll

Wertebereich fiir novAA 400 P und ZEEnit-Serie:
1...3000°C/s in 1-°C/s-Schritten; FP (Full Power), NP (No Power)
sind die jeweils moglichen Grenzraten
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Parameter

Beschreibung

Wertebereich fir novAA 800:
1...1100°C/s in 1-°C/s-Schritten; FP (Full Power), NP (No Power)
sind die jeweils méglichen Grenzraten

Halten

Zeit, die die Zieltemperatur gehalten werden soll
Wertebereich: 0 ... 999 s abziglich Aufheizzeit

Zeit

Gesamtdauer des Schritts (Summe aus Aufheizzeit und Haltezeit),
wird automatisch berechnet

Gaszufuhr Option

int.

Beschreibung

Schutzgasstrom

novAA 400 P und ZEEnit-Serie

Stopp: Keine Zufuhr, wirkt 2 s vor Schrittwechsel
Min: Minimale Zufuhrrate (0,1 L/min Ar)

Max: Maximale Zufuhrrate (2,0 L/min Ar)
novAA 800

Min: Minimale Zufuhrrate (0,1 L/min)

Mittel: Mittlere Zufuhrrate (0,5 L/min Ar)

Max: Maximale Zufuhrrate (2,0 L/min)

Zus.

Zusatzgasstrom, z. B. Luft, Stickstoff etc.

novAA 400 P und ZEEnit-Serie

Stopp: Keine Zufuhr, wirkt 2 s vor Schrittwechsel
Max: Maximale Zufuhrrate (0,5 L/min)

novAA 800

Min

Minimale Zufuhrrate (0,2 L/min)

Mittel
Mittlere Zufuhrrate (0,5 L/min Ar)

Max: Maximale Zufuhrrate (0,7 L/min)

Injektionsschritt/Thermische Option

Vorbehandlung Inj

Beschreibung

Wenn mit "*" gekennzeichnet, wird die Probe (in der HydrEA-Technik
das Gas) erst nach diesem Schritt ins Graphitrohr gebracht (Pipettie-
ren in das vorgewarmte Rohr).

E/P

Nur Lésungsanalytik
Anreichern/Thermisch vorbehandeln (Enrichment/Pretreatment)

Beim Anreichern wird wahrend des Messzyklusses die Probe bis zum
Anreicherungsschritt vorbehandelt, anschlielend das Rohr wieder auf
Raumtemperatur gekiihlt und das néchste Probenvolumen injiziert.

Bei thermischer Vorbehandlung von Analytlésung und/oder Modifika-
toren erfolgt diese Vorbehandlung bis zum ausgewiesenen Schritt. Am
Ende des Schrittes muss das Graphitrohr heruntergekihlt und die Pro-
be injiziert werden. Die Zahl der Anreichungszyklen, die Verwendung
von Modifikatoren und Art der thermischen Vorbehandlung wird im
Fenster Ofen | Modif.+Extras spezifiziert.

Sie kdnnen ein Ofenprogramm fiir eine Analysenlinie softwaregestiitzt im Fenster
Ofen | Optimierung optimieren.
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Sehen Sie dazu auch

Atomisierungstemperatur optimieren [ 132]

3.2.4.2 Matrixmodifikatoren, Anreicherung und Vorbehandlung spezifizieren

Matrixmodifikatoren

40

Wenn Sie im Fenster Methode | Ofen auf die Schaltflaiche Modif.+Extras klicken, er-
scheint das Fenster Ofen | Modif.+Extras in editierbarer Version. Sie kénnen folgende
Parameter spezifizieren:

= Verwendung und Volumen von Matrixmodifikatoren

®  Anreicherung im Graphitrohr durch wiederholtes Pipettieren und Trocknen

®  Thermischen Vorbehandlung der Probe

(@ Ofen - O x
Ofenprogramm Modif+Exiras Grafik
Maodifikatoren
nach
Name Vol. Pos Probe
#1| NH4H2PO4 ~ 5 5 | 20 F O
(g = 0
O#3 0 g [o & by
O 0 3 0 3
C#s = 0
Anreicherung
aus ~ | Zyklen D =
[J:Thermische Vorbehandlung: Verzogerungszeit Heizen [s] 0 =
Probe vorheizen
Linie: Pb283 ~ OK Abbrechen

Die Verwendung von Modifikatoren zur Matrixabtrennung und die thermische Vorbe-
handlung werden linienspezifisch eingestellt.

Fur die Analyse einer Elementlinie kdnnen bis zu 5 verschiedene Modifikatoren spezifi-
ziert werden. Diese werden durch Anklicken des jeweiligen Modifikator-Kontrollkast-
chens aktiviert.

Um Verschleppungsfehler zu vermeiden, erfolgt die Aufnahme der Analysenkomponen-
ten standardmaRig in folgender Reihenfolge:

= Blank (bei Verdiinnung)

m  Modifikator 1

= Weitere Modifikatoren (falls vereinbart)
| |

Probenldsung

Die Reihenfolge der Abgabe in das Graphitrohr erfolgt umgekehrt, so dass die Probe zu-
erst injiziert wird. Mit allen weiteren Komponenten werden Probenriickstdnde aus dem
Dosierschlauch gespilt und in das Graphitrohr injiziert. Die Standardreihenfolge von
Probe und Modifikatoren kann bei Bedarf gedndert werden.

Geben Sie folgende Parameter fir die Modifikatoren ein:

Option Beschreibung

Kontrollkastchen Maodifikator fur die Analyse verwenden
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Option Beschreibung
Name Das Listenfeld enthalt die Namen der gebrauchlichsten Modifikato-
ren.

Einen Namen aus der Liste auswahlen oder direkt in das Eingabefeld

eingeben.
Vol. Entnahmevolumen (1 bis 50 pL) eingeben
Pos Position des Modifikators auf dem Probenwechsler eingeben
nach Probe Wenn aktiviert, wird der betreffende Modifikator nach der Probe

durch den Probengeber aufgenommen, d.h. vor der Probe in das
Graphitrohr injiziert.

Vorb. Modifikator thermisch vorbehandeln

Anreicherung Bei einer Anreicherung wird das Ofenprogramm bis zum ausgewiesenen Schritt (Spalte
E/P) wiederholt durchlaufen. Dabei wird jeweils die in der Probentabelle spezifizierte
Probenmenge injiziert und vorbehandelt, anschlieRend das Rohr wieder auf Raumtem-
peratur gekithlt und das nachste Probenvolumen injiziert. Auf diese Weise kann eine
gréRere Probenmenge in den Ofen gebracht werden. Das Volumen der Modifikatoren
wird nur einmal injiziert.

Folgende Anreicherungsmodi kdnnen spezifiziert werden:

Option Beschreibung

aus Es erfolgt keine Anreicherung.

Permanent (nur Anreicherung bei jeder Probe (ohne Sonderproben wie Standards etc.)
Proben)

Permanent (inkl. Anreicherung bei jeder Probe inklusive Standards, QC-Proben und Ad-
Kalibrierung) ditionsstandards

bei BG-Unter- Anreicherung nur bei Proben, deren Konzentration geringer als die
schreitung Bestimmungsgrenze ist

Zyklen Anzahl der Anreicherungszyklen (2 bis 100)

Hinweis: Da neben dem zu messenden Element auch alle Verunreini-
gungen im Rohr angereichert werden, sollte die Zahl der Anreiche-
rungsschritte bei Realproben in Grenzen gehalten werden.

Thermische Vorbehandlung Bei thermischer Vorbehandlung von Analytlésung und/oder Modifikatoren erfolgt diese
Vorbehandlung bis zum ausgewiesenen Schritt im Ofenprogramm. Am Ende des Schritts
werden die restlichen Komponenten in das Rohr injiziert.

Option Beschreibung
Thermische Vorbe- Wenn aktiviert, erfolgt eine thermische Vorbehandlung von Modifika-
handlung toren oder Probe.

Im Bereich Modifikatoren missen fir die vorzubehandelnden Modifi-
katoren die Kontrollkastchen Vorb. aktiviert werden.

Hinweis: Die Vorbehandlungstemperatur des Modifikators kann ho-
her sein als die Pyrolysetemperatur der Probe.

Probe vorheizen Analytldsung vorbehandeln, Modifikatoren und sonstige Komponen-
ten zugeben

Verzdgerungszeit Wartezeit zwischen der Zugabe der thermisch zu behandelnden Kom-

Heizen ponente und der ndchsten Komponente
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Feststoffanalytik unter Verwen-
dung des Feststoffprobenge-
bers SSA 600

HINWEIS
Nach thermischer Vorbehandlung héher als 300 °C Rohr abkiihlen!

Wenn die Temperatur der thermischen Vorbehandlung mehr als 300 °C betrégt, ist vor
der Zugabe der restlichen Komponenten in einem zusatzlichen Schritt das Graphitrohr
auf unter 300 °C zu kiihlen.

Wird in das heilse Rohr (tiber 300 °C) pipettiert, wird die Schlauchspitze zerstort! Bei ho-
heren Temperaturen gibt es keine Fehlermeldung!

Fir die Feststoffanalytik kann nur die Zugabe von Matrixmodifikatoren vereinbart wer-
den. Wenn einer der Modifikatoren aktiviert ist, kbnnen Name und Volumen festgelegt
werden (wie oben).

Beim SSA 600 ohne Fliissigdosierung miissen die Modifikatoren von Hand auf die Pro-
be pipettiert werden Die Zugabe erfolgt unmittelbar, bevor die Plattform in den Ofen ge-
bracht wird, oder als letzter Schritt einer kompletten Probenvorbereitung mit Hilfe des
SSA 600.

Beim SSA 600 mit Fliissigdosierung werden der Modifikator bzw. die fliissigen Proben
automatisch pipettiert.

Bei der thermischen Vorbehandlung in der Feststoffanalyse werden die Plattformen zu-
néachst mit den Modifikatoren (z.B. Palladium) vorbehandelt. Dabei wird das Ofenpro-
gramm bis zum Schritt E/P abgearbeitet. Danach wird von der beschichteten Plattform
die Tara ermittelt und die Probe dosiert. Das Ofenprogramm wird anschlieRend ab dem
Schritt E/P fortgesetzt.

3.2.5 Hydrid- und HydrEA-Systeme spezifizieren (Fenster Methode | Hydrid)

42

Im Fenster Methode | Hydrid stellen Sie die Parameter fiir folgende Hydridsysteme ein:
= HS60A/HS60

®  HS55A/HS55

= HS 60 modular

= HS 55 modular

Das angeschlossene Hydridsystem wird bei der Gerateinitialisierung erkannt. Die Para-
meter fiir den Hydridinjektor HS50 werden im Fenster Methode | Probenzufuhr verein-
bart. Die Befehle zum zusatzlichen Spiilen oder Laden des Hydridsystems erfolgen im
Fenster Hydridsystem.
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hi viethode — O b4 |
Linien Auswertung Hydrd Probenzufuhr Kalib. Statistk QCS QCC  Ausgabe

Betriebsart Operationszeiten [s]
Hg ohne Anreicherung (kontir | ~ Gasfluss [L/h]
|
FBR-Verfahren _ _ _ ;
LadezenPrgbe 14 = III- i
Kiivetten-Temp.['C]: RT = AZ-Wartezeit 10 = [
Pumpgeschw-Stufe: 3 Reaktionszeit 20 =
AZ-W artezeit 10 = [
Systemspilung Spiilzeit 1 e !
nach Probe Spilzeit2 0 = II: :
Spulung mit Saure v Heizzeit Kollektor 0 3 '
bei Aktion Kiihlzsit Kollektor 45 % .
Spulung mit Red Mittel/Saure |~ |
Pos. Red Mitel: 28 ik
Spulzeiten...
ct) Offnen... CH Speichem.. | & @) 0K Ubemehmen | | Abbrechen
Betriebsart Der Anwender kann je nach Ausriistung des Hydrid-Systems zwischen verschiedenen
Betriebsarten wahlen.
Option Beschreibung
Hydrid (kontinuier-  Betrieb mit Probengeber oder manuell
lich) Die Reaktion erfolgt im Reaktor unter kontinuierlichen Bedingungen
(HS 60 A/ HS 60 / HS 60 modular).
Hydrid (Batch) Manueller Betrieb
Die Probe wird in den Reaktionsbecher pipettiert (max. 30 mL), die-
ser wird am Kopf des Batch-Moduls gasdicht geklemmt. Mit dem ers-
ten Kanal der Komponenten-Pumpe wird das Reduktionsmittel in den
Reaktionsbecher geférdert. Die schnelle und teils heftige Reaktion
setzt gasformiges Metallhydrid bzw. atomaren Hg-Dampf frei
(HS55 A/ HS 55/ HS 55 modular).
FBR-Verfahren Nur fur kontinuierlichen Betrieb, empfohlen fiir Hg-Analyse
Fast Baseline Return, FBR
Nach Erreichen des Absorptionsmaximums spiilt der direkte Argon-
Gasstrom wéhrend der Spiilzeit 2 die Kivette frei und ldsst das Signal
schnell auf die Basislinie zuriickkehren.
Kivettentemperatur/Pumpge- Option Beschreibung

schwindigkeit Kiivetten-Temp.

Nur fir Hydrid-Technik

Fur die Hydridbildner As, Se, Sn, Sb, Te und Bi kann eine Kuvetten-
temperatur zwischen 600 °C und 1000 °C gewéhlt werden. Fiir Hg
steht RT (Raumtemperatur < 60 °C) oder 150 °C zur Auswabhl.

Das Heizen auf die gewahlte Kivettentemperatur erfolgt beim Start
des Analysenablaufs oder kann im Fenster Hydridsystem gestartet
werden.

Pumpgeschw.-Stu-
fe

Es stehen 4 Geschwindigkeiten (1 ... 4) fir den Transport der Probe
(im kontinuierlichen Betrieb) und der Komponenten zur Auswahl. Im
kontinuierlichen Betrieb wird daraus zusammen mit der Reaktionszeit
die zugefiihrte Probenmenge bestimmt.
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Systemspiilung Fur kontinuierlichen Betrieb

Optional kann eine Systemspiilung nach jeder Probenmessung oder als Aktion verein-

bart werden.

Option
nach jeder Probe

Beschreibung
Systemspiilung nach jeder Probenmessung

aus
Das System wird nicht gespiilt.

Spiilung mit Saure

Nach jeder Probe erfolgt eine Spiilung mit verdiinnter Séure.

Die Zeit wird unter Spiilzeit Saure festgelegt. Nach der Hélfte der
Spllzeit wird der Probenweg auf Reaktor umgeschaltet.

Spiilung mit Red.Mittel/Saure

Bei stark kontaminiertem System (Proben mit hohem Element-Ge-
halt) ist dieses Spilverfahren zu empfehlen. Zunachst erfolgt eine
Spilung mit Reduktionsmittel iiber die Zeit Spiilzeit Red.-Mittel, an-
schlieBend eine Wartezeit (Einwirkzeit), um das Reduktionsmittel auf
die Ablagerungen an den Schlauchwéanden einwirken zu lassen. Ab-
schlieBend wird mit verdiinnter Sdure gesplt (Spiilzeit Sdure).

bei Aktion

Die Systemspiilung als Aktion wird in der Sequenz unter Sonderfunkti-
on vereinbart. Dieser zusétzliche Spulschritt kann nach Proben mit
hohem Elementgehalt eingefligt werden.

Spiilung mit Séure
wie bei Option nach jeder Probe

Spiilung mit Red.Mittel/Saure
wie bei Option nach jeder Probe

Pos. Red.Mittel

Position des Reduktionsmittels auf dem Probenteller

Spiilzeiten Offnet ein Eingabefenster fiir die drei Spiilzeiten: Spiilzeit Red.-Mit-
tel, Einwirkzeit, Spiilzeit Sdure
Stellen Sie die Zeiten entsprechend den eingestellten Spiloptionen
ein.
Operationszeiten Je nach gewahlter Betriebsart sind die Operationszeiten einzustellen. Alle Operationszei-

ten werden in Sekunden eingegeben.

Option
Ladezeit Probe

Beschreibung

Zeit, in der die Probenpumpe den Probenschlauch vor der 2er-Ventil-
gruppe mit Probe fillt. Diese Zeit wird nur fir die erste Messung einer
neuen Probe benétigt.

AZ-Wartezeit

Zeit unmittelbar vor dem Basislinien-Abgleich (AZ = Auto Zero)

Vorspiilzeit

Spilzeit des Bechers mit Argon vor der Reaktion (bei Hydridbildner)
Die Vorsplilzeit wird zum Austreiben der Luft verwendet, um bei der
anschlielenden Reaktion eine Knallgasreaktion zu verhindern.

Reaktionszeit

Zeit, in der die Probenpumpe Probe in den Reaktor pumpt. Sie ist der
entscheidende Parameter fiir die zugefiihrte Probenmenge und die
Messempfindlichkeit.

Pumpzeit

Zeit, in der Reduktionsmittel in den Becher gepumpt wird, um eine
Reaktion herbeizufiihren.

Spiilzeit 1 ... 3

Zeiten, die dem Transport des Reaktionsgases mit Hilfe des Argon-
Stromes dienen. Die Transportwege sind in den einzelnen Phasen fir
die verschiedenen Betriebsarten unterschiedlich.

Die Transportwege kdnnen grafisch dargestellt werden.

Heizzeit Kollektor

Zeit, in der die Kollektorheizung l&uft, um das angereicherte Hg frei-
zugeben.
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Batch-Parameter

Gasflisse und Analysenabldufe

des Hydrid-/HydrEA-Systems
grafisch darstellen

Option Beschreibung

Kiihlzeit Kollektor Zeit, in der die Liftung des Kollektors lauft, um den Kollektor fir die
erneute Anreicherung abzukihlen.

Gasfluss Argonfluss festlegen, der in den danebenstehenden Phasen flieft. Er
gilt so lange, bis ein neuer Gasfluss eingegeben werden kann. Fiir die
unterschiedlichen Betriebsarten kann der Gasfluss unterschiedlich oft
umgestellt werden. Die Gaswege fiir die einzelnen Phasen des Analy-
senablaufs kénnen der aus der grafischen Darstellung des Analysena-
blaufs im Hydridsystem entnommen werden. Die Gasfliisse sind in 3
Stufen von 5 bis 15 Liter/Stunde wéhlbar.

Option Beschreibung
Probenvolumen Volumen der im Becher befindlichen Probe im mL eingeben

Anreicherungs-Zy- Fur den Batch-Betrieb mit Hg-Anreicherung auf dem Kollektor
klen

Anzahl der Becher, deren Inhalt angereichert wird, festlegen

Mit Grafik fiir 6ffnen Sie die grafische Darstellung der Gaswege fiir die einzelnen Pha-
sen des Analysenablaufs.

't Grafik — O X
Grafik fiir: Parameter. I Aufnahme Probe
Erste Messung “ [ Aufnahme Reduktionsmittel
Gasfluss: [ Aufnahme Spiillésung
0 s 0 |*lun Il Frobenventil zum Reaktor
B Reagenzien-Transport
Gaswege und Gasflisse O NuIIa“ngemh )
< Ar [0 Verzégerungszeit
B Messung
Reakt. GFS Koll. K. > . Kollektor heizen
Batch > B Kollekior kihlen
Phase
Proben-Fumpe
Probenventil
Reagenzien
Messung
Kollektor
Zeit [s]:
Linie Hg 253

Die einzelnen Phasen des Analysenablaufs sind in der Ablaufgrafik farbig dargestellt.
Durch Anklicken einer bestimmten Phase, dargestellt durch eine farbige Fléche, erschei-
nen die zugehdrigen Parameter im Bereich Parameter und der eingestellte Gasfluss im
Bereich Gaswege und Gasfliisse. Der Ablauf ist durch die Wahl der Betriebsart im Fens-
ter Methode | Hydrid bestimmt.

Element Beschreibung

Grafik fiir Wenn eine Probenstatistik eingeschaltet ist, knnen die unterschiedli-
chen Abl&ufe fir die erste, weitere und letzte Messung dargestellt
werden.

Gaswege und Gas- Im Flussdiagramm werden die Gaswege des Hydridsystems angezeigt.

fliisse Die Module Reakt. (Reaktor), GFS (Gas-Flissig-Separator), Koll.

(Goldkollektor), Batch (Batch-Modul) und Kiiv. (Kivette) bzw. Ofen
sind mit ihren Verbindungsschlauchen (fir Argon und Reaktionsgas)
dargestellt.
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Element Beschreibung

Klicken Sie in der Ablaufgrafik auf die Phase, deren Gasstrom Sie an-
zeigen mochten. Der Gasweg wird rot markiert und der Argon-Fluss
numerisch in L/h angezeigt.

Parameter Die Operationszeiten, Messzeiten und gegebenenfalls die zugehori-
gen Gasflisse einer ausgewdhlten Phase anzeigen und &ndern.
Klicken Sie auf die entsprechende Phase. Name und Zahlenwert der
Operations- bzw. Messzeit / Gasfluss werden angezeigt und kénnen
gedandert werden. Die Ablaufgrafik wird an die gednderten Parameter
angepasst.

Linie Angezeigte Liniendaten umschalten

Sehen Sie dazu auch

Methodenparameter fiir Probengeber fiir Flammen- und Hydrid-/HydrEA-Technik
[ 46]

Hydridsystem [ 138]

3.2.6 Parameter fiir Probengeber spezifizieren (Fenster Methode | Probenzufuhr)

Die Anzeige im Fenster Methode | Probenzufuhr passt sich der Atomisierungstechnik
und den damit verwendeten Probengebern an.

3.2.6.1 Methodenparameter fiir Probengeber fiir Flammen- und Hydrid-/HydrEA-Technik

Folgende Probengeber stehen fiir die Flammentechnik zur Verfiigung:
= AS-FD/AS-F
= AS52s/AS51s

Im Fenster Methode | Probenzufuhr Probenzufuhr spezifizieren Sie folgende Parameter:
= Verwendung des Probengebers

®  Spillmodus und Reinigungskontrolle

®  Automatische Verdiinnungen wahrend der Analyse

= Verwendung des Injektionsschalters SFS 6 oder des Hydridinjektors HS 50

Hi.e:'.‘.‘e — O

Linien Auswertung Flamme Probenzufuhr Kalib. Statistk QCS QCC  Ausgabe '

Zubehar Spulen
Probengeber benutzen nach Probe =
Injektionsschalter benutzen
Hydridinjektor HS50 benutzen Spilzeit [s]: 5 5
Zyklen Mischgefal: 15
Injektionszeit [s]: 0 =
Ladezeit [s]: 19 [=

Reinigungskontraolle

Kontrollgrenze (Ext): 0.0050

Pos. Mul-Lasung: 0 2| (0=Spillsg)
Verzdgerungszeit [s]: 5 &

Techn. Parameter...

ct Offnen... CH Speichem.. | & @ 0K Ubemehmen | | Abbrechen
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Zubehor verwenden

Verdiinnung bei Konzentrati-
onsiiberschreitung

Option

Probengeber be-
nutzen

Beschreibung
Den angeschlossenen und initialisierten Probengeber verwenden.

Wenn deaktiviert, wird die Probe manuell ohne Probengeber zuge-
fuhrt.

Injektionsschalter
benutzen

Der Injektionsschalter SFS 6 kann zusammen mit einem Probengeber
oder im manuellen Betrieb eingesetzt werden. Das SFS 6 sorgt fir re-
produzierbare Bedingungen in der Flamme. Es saugt stéandig Spil-
oder Tragerlosung an und hélt den Brenner dadurch auf konstanter
Temperatur. Kleine Probenmengen kénnen gegen eine Tragerlésung
reproduzierbar gemessen werden.

Das Injektionsmodul ist auch fiir die Verarbeitung von zeitkonstanten
Signalen (Mittelwert-Integration) einsetzbar.

Injektionszeit

In dieser Zeit 6ffnet das Ventil des SFS 6 den Probenweg, um die Pro-
be zu zerstduben und das Aerosol zum Brenner zu transportieren.
Diese Zeit richtet sich nach der héchsten zu erwarteten Konzentrati-
on. Typische Werte: 0,5 ... 2,0 s.

Ladezeit
Diese Zeit wird ben6étigt, um den Probenansaugweg zwischen Probe
und Injektionsmodul mit neuer Probe zu fillen.

Hydridinjektor
HS50 benutzen

Der Hydridinjektor HS 50 ist ein rein pneumatisches Batch-System fiir
den manuellen Betrieb. Es besteht aus Batch-Einrichtung und Kiivet-
tenhalter mit Quarzkuvette. Die Reduktionsmittelldsung wird pneu-
matisch von der Vorratsflasche in den Reaktionsbehélter transpor-
tiert. Die Quarzkivette wird durch die Flamme geheizt.

Der HS 50 arbeitet mit den Signalauswertungen Flache oder Héhe.

Der Messablauf gliedert sich in die Abschnitte: Vorspilen - Nullab-
gleich — Reaktion/Integration.

Reaktionszeit

Wahrend der Reaktionszeit wird Reaktionsmittel in den Reaktionsbe-
cher transportiert. Mit Beginn der Reaktionszeit beginnt gleichzeitig
die Messwertaufnahme. Die Integrationszeit muss so lang gewahlt
werden, dass in der Zeitspanne das gesamte Signal erfasst wird

Vorspiilzeit

Wahrend der Vorspllzeit wird der Reaktionsbecher von Luft freige-
spilt. Das Vorspllen entféllt bei der Hg-Bestimmung, weil der Argon-
fluss bereits Hg aus der Probe austreibt.

Probenvolumen
Eingesetztes Probenvolumen

Verzdgerungszeit

Diese Zeit wird ben6tigt, um die Probe zur Atomisierungseinheit (z.B.
Flamme oder Reaktionskammer im Hydridsystem) zu transportieren.
Die Zeit wird im Wesentlichen durch Lange der Probenschlduche be-
stimmt. Nach Ablauf der Verzégerungszeit beginnt die Messung des
Signals.

Mit den Probengebern AS-FD und AS 52s kénnen Sie Proben automatisch verdiinnen.
Hier in der Methode kdnnen Sie den Fiillstand im MischgefaR festlegen und eine auto-
matische Verdiinnung bei Konzentrationslberschreitungen aktivieren.

Bei der Verdiinnung bei Konzentrationsiiberschreitung wird die gemessene Konzentrati-
on der Proben iiberpriift. Uberschreitet die Konzentration den Messbereich der Kali-
brierkurve um mehr als 10 %, wird die Probe im Mischgefal} verdiinnt. Die Volumina
werden im Programm in Abhangigkeit vom Extinktionswert der unverdiinnten Lésung
berechnet. Das berechnete Analytvolumen wird in das MischgefaRR gebracht und das
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Spilen und Reinigungskontrol-
le

Spulablauf des Probengebers

48

MischgefaR bis zum eingegebenen Fiillstand mit Verdlinnungsldsung aus der Vorratsfla-
sche aufgefillt. Den Grenzwert 10 % kénnen Sie im Fenster Optionen | Kalibration edi-
tieren.

Liste / Option Beschreibung

Verdiinnung bei keine

Konz.-Uberschrei- Es wird keine automatische Verdiinnung bei Konzentrationsiiber-
tung schreitung ausgefihrt.

im Mischgefal
Die Verdiinnung bei Konzentrationsiiberschreitung wird wie oben be-
schrieben vorgenommen.

Fiillst. MischgefaR Auf dieses Volumen wird das MischgefdR mit Verdiinnungslésung auf-
gefullt.

Hinweis: Die individuellen Verdlinnungsfaktoren fiir jede Probe stellen Sie im Fenster
Proben-ID ein.

Wahrend der Abarbeitung einer Mess-Sequenz kénnen Sie Spilschritte zur Reinigung
der Probenwege im Gerét und im Zubehor vereinbaren.

Uberschreitet die Konzentration der Probe den Messbereich der Kalibrierkurve um mehr
als 10 %, kann das Brenner-Zerstduber-System (Flammentechnik) oder das Hydridsys-
tem (Hydridtechnik) gespiilt werden, um Kontaminationen aus der vorangegangenen
Messung zu entfernen. Wahrend der Spilung wird zur Kontrolle des Reinigungsergeb-
nisses die Extinktion/Emission gemessen. Die automatische Reinigungskontrolle wird
nach der Messung von hochkonzentrierten Proben empfohlen, insbesondere bei akti-
viertem Modus Verdiinnung bei Konz.-Uberschreitung.

Option Beschreibung

Spiilen aus
Spilung ist ausgeschaltet. Es wird nicht automatisch gespiilt.

nach jeder Probe
Spilung nach jeder Probe, aber nicht innerhalb einer Statistikserie

Spiilzeit Zeit, in der Spilmittel aus dem Spiilgefals angesaugt wird. Dabei wer-
den der Schlauchweg und das Brenner-Zerstduber-System gespiilt.

Zyklen Mischgefal} Anzahl der Spiilzyklen fiir das Mischgefal’
In einem Spulzyklus wird das Mischgefal? mit Spilflissigkeit / Verdiin-
nungslésung gefillt und wieder geleert.

Reinigungskontrol- ~ Wenn aktiviert, erfolgt bei Konzentrationslberschreitungen automa-
le tisch eine kontrollierte Reinigung.

Kontrollgrenze Auf diesen Wert muss der Signalpegel wahrend der Spiilung zuriick-
(Ext.) gegangen sein, bevor die verdiinnten Proben oder Proben mit gerin-

gerer Konzentration gemessen werden.

Hinweis: Eine Reinigungskontrolle kann auch in der Sequenz, unabhédngig von einer vor-
liegenden Konzentrationslberschreitung, vereinbart werden.

Zur Spilung von Probenansaugweg und Brenner-Zerstduber-System taucht der Proben-
geberarm mit der Kanile in das Spiilgefas des Probengebers. Eine Membranpumpe
stellt aus der Vorratsflasche Spilflissigkeit fiir den Zeitraum des Eintauchens zur Verfi-
gung. Die Pumprate ist grofer als die Ansaugrate des Zerstdubers bzw. die Pumprate
des Hydridsystems. Der gesamte Probenweg wird gespiilt (Kantle, Probenschlauch, Pro-
beninjektor SFS6 und das Brenner-Zerstaubersystem). Die tiberflissige Splflissigkeit
flieRt in die Abfallflasche ab.

Bei der Spiilung des MischgeféfRRes des AS 525 und AS-FD wird in einem Spiilzyklus das
Mischgefa mit Spilflissigkeit/Verdiinnungslosung gefillt und wieder geleert.
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Verzégerungszeit Die Verzogerungszeit wird benétigt, um die Probe zur Atomisierungseinheit (z.B. Flam-
me oder Reaktionskammer im Hydridsystem) zu transportieren. Abhédngig von der Lange
der Ansaugstrecke zwischen Probe und Zerstduber muss die Verzégerungszeit der Mes-
sung angepasst werden.

» Stellen Sie die Zeit im Feld Verzdgerungszeit ein. Wenn Sie im Fenster Methode |
Statistik eine Pseudomessung vereinbaren, verwenden Sie die folgenden Zeiten.
Wenn Sie keine Pseudomessung aktivieren, verlangern Sie die angegebenen Zeiten

um 3 s.
Zubehdr / mit aktivierter Pseudomessung Zeit
Kurze Ansaugkapillare bei manuellem Arbeiten 8s
Standardansaugkapillare bei manuellem Arbeiten 12s
Injektionsmodul SFS bei manuellem Arbeiten 185
Probengeber ohne Injektionsmodul 18
Probengeber mit Injektionsmodul 20s
Weitere Schaltflachen/Optio- Option/Schaltfliche  Beschreibung
nen Pos. Null-Lésung Position der Referenzldsung auf dem Probenteller
Hinweis: Alle weiteren Probenpositionen legen Sie in der Sequenz
oder der Proben-ID fest.
Techn. Parameter Fenster Probengeber | Techn. Parameter 6ffnen

Hier kdnnen Sie weitere Parameter des Probengebers, wie z. B. die
Eintauchtiefe in die Probengefalie und die Dosiergeschwindigkeit,
spezifizieren.

Sehen Sie dazu auch
Fenster Proben-ID [ 77]
Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 73]

Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 180]

3.2.6.2 Methodenparameter fiir Probengeber fiir Graphitofentechnik (L6sungsanalytik)

Fur die Probenzufuhr zum Graphitofen muss einer der folgenden Probengeber verwen-
det werden:

= AS-GF

= MPE 60 oder MPE 60/2

Im Fenster Methode | Probenzufuhr spezifizieren Sie folgende Parameter fir diese Pro-

bengeber:
= Verwendung eines Probengebers
= Spilmodi

= Automatische Verdiinnungen wéhrend der Analyse

Die Option Probengeber benutzen muss bei Verwendung der Graphitrohrtechnik ftr
Lésungsanalytik immer aktiviert sein.
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Mit Probengeber automatisch
verdlinnen

50

1ft Methode - O e

Linien Auswertung Ofen FProbenzufuhr Kalib. Statisk QCS QCC  Ausgabe

Zubehaor Spulen
Probengeberbenuizen nach jeder Messung -
Spiilzyklen: 2 E

Reinigungskontralle

Kontrollgrenze (Ext): 0.0050
Verdiinnung bei Konz -Uberschreitung

im Graphitrohr ~

Position Verdinnungsmittel: 106 =
Techn. Parameter...

) Offnen... 4 Speichem... = @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen

In Verbindung mit dem Probengeber kann eine automatische Probenverdiinnung ausge-
fuhrt werden. Die individuellen Verdliinnungsfaktoren fiir jede Probe stellen Sie im Fens-
ter Proben-ID ein. In der Methode legen Sie den Verdiinnungsmodus und Position des
Verdiinnungsmittels fest.

Aullerdem kénnen Sie Parameter fiir eine automatische Verdiinnung bei Konzentrati-
onsiiberschreitung spezifizieren. Uberschreitet dabei die Konzentration den durch die
Kalibrierkurve bestimmten Messbereich um mehr als 10 %, wird die Probe verdinnt. Der
maximal erreichbare Verdiinnungsfaktor wird durch das minimale exakt zu dosierende
Injektionsvolumen von 2 pl begrenzt. Den Grenzwert 10 % kénnen Sie im Fenster Op-
tionen | Kalibration andern.

Eine Verdlinnung im Mischgefaf ist nur bei der MPE 60 moglich. Bei den MPE 60/2
und AS-GF erfolgt eine Analytreduzierung direkt im Graphitrohr. Zusatzlich kénnen un-
benutzte Probengefalie fiir die Verdiinnung bei Konzentrationsiiberschreitung verwen-
det werden.

Option Beschreibung
keine Die Probe wird nicht verdiinnt.
im Graphitrohr Das Probenvolumen wird entsprechend dem Verdiinnungsfaktor re-

duziert und in das Graphitrohr gebracht. Der zum urspriinglichen Pro-
benvolumen fehlende Rest wird durch Verdiinnungsflissigkeit er-

ganzt.
durch Volumenre- Das Probenvolumen wird entsprechend dem Verdiinnungsfaktor re-
duzierung duziert und in das Graphitrohr gebracht. Der zum urspriinglichen Pro-
benvolumen fehlende Rest wird nicht erganzt.
im Mischgefal3 Nur MPE 60

Die Verdiinnung erfolgt im MischgefaR. Das Volumen wird immer auf
500 pL aufgefillt.

in ProbengefédRen Die Verdiinnung erfolgt in unbenutzten ProbengeféRen, deren Anzahl
und Startposition auf dem Teller unter Anz. Mischgefédfle ausgewéhlt
wird. Das Auffiillvolumen wird unter Fiillst. in Mischpositionen spezi-
fiziert. Die verwendeten Positionen missen nach Ersetzen der Pro-
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Spllschritte spezifizieren

Kontrollierte Reinigung

Spulung des Probengebers

Parameter Eintauchtiefe und
Dosiergeschwindigkeit

Option Beschreibung

bengefaRe fir die weitere Verwendung im Fenster Probengeber |
Techn. Parameter mit der Option MischgeféaRe leeren zuriickgesetzt
werden.

Position Verdiin- Position des Verdiinnungsmittels auf dem Probenteller auswahlen.
nungsmittel

Wahrend der Abarbeitung einer Mess-Sequenz kénnen Sie Spiilschritte zur Reinigung
der Probenwege im Zubehor vereinbaren.

Option Beschreibung
Spiilen aus
Spilung ist ausgeschaltet. Es wird nicht automatisch gespiilt.

nach jeder Messung
Spilung nach jedem Statistik-Run

nach jeder Komponente
Nach Uberfiihrung jeder Komponente (Modifikator, Standard, Probe,
usw.) ins Graphitrohr wird der Probengeber gespiilt.

Spiilzyklen Anzahl der Spiilzyklen pro Spilung, 1 bis 5
Zyklen Mischgefall Nur MPE 60

Anzahl der Spiilzyklen fiir das Mischgefal}
In einem Spilzyklus wird das Mischgefdl? mit Spiilflissigkeit oder Ver-
diinnungslésung gefillt und wieder geleert.

Wenn Proben analysiert werden, die zu einer Uberschreitung des Arbeitsbereichs der
Kalibrierkurve um mehr als 10 % fiihren, kann das Graphitrohr ausgeheizt werden, um
Kontaminationen aus der vorangegangenen Messung zu entfernen. Wahrend der Reini-
gung wird zur Kontrolle des Reinigungsergebnisses die Extinktion gemessen. Die auto-
matische Reinigungskontrolle wird nach der Messung von hochkonzentrierten Proben
und bei aktivierten Modus Verdiinnung bei Konz.-Uberschreitung empfohlen.

Option Beschreibung

Reinigungskontrol- ~ Wenn aktiviert, erfolgt bei Konzentrationsiiberschreitungen automa-
le tisch eine kontrollierte Reinigung.

Kontrollgrenze Auf diesen Wert muss der Signalpegel wahrend der Reinigung zurtick-
(Ext.) gegangen sein, bevor die verdiinnten Proben oder Proben mit gerin-

gerer Konzentration gemessen werden.

Hinweis: Eine Reinigungskontrolle kann auch in der Sequenz, unabhédngig von einer vor-
liegenden Konzentrationsiiberschreitung, vereinbart werden.

Nach der Aufnahme der Proben bzw. anderer Fliissigkeiten wird der Dosierschlauch mit
der im VorratsgefaR befindlichen Splflissigkeit (deionisiertes Wasser, leicht angeséuert
mit 0,1 N HNO;) automatisch gereinigt. Dabei wird die Spilfliissigkeit von der Vorrats-
flasche durch den Dosierschlauch gepumpt und in das Spilgefals des Probengebers ab-
gegeben.

Die Parameter des Probengebers beziiglich der Eintauchtiefe in die verschiedenen Ge-

fale und Dosiergeschwindigkeiten werden im Fenster Probengeber eingestellt. Das
kann hier mit der Schaltflache Techn. Parameter gedffnet werden.
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Sehen Sie dazu auch

Technische Parameter des Probengebers fir Graphitofentechnik [ 152]

Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 73]
Fenster Proben-ID [+ 77]

Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 180]

3.2.6.3 Methodenparameter fiir Probengeber fiir Graphitofentechnik (Feststoffanalytik)

Hinweis: Die Analytik von Feststoffen mit Graphitofentechnik kann mit dem novAA 800
und dem ZEEnit 700 Q nicht ausgefiihrt werden. Die entsprechenden Einstellungen ste-
hen fiir diese Gerate deshalb nicht zur Verfligung.

Im Fenster Methode | Probenzufuhr spezifizieren Sie dafiir folgende Parameter:
®  Die Verwendung der Feststoffprobengeber SSA 600 oder SSA 6 (z)

m  Betriebsart — Analysenablauf

®  Probengebermodifikationen

it Methode - [m]
Linien Ausweriung Ofen Probenzufuhr Kalib. Statisk QCS QCC  Ausgabe

Probengeber Probenteller

(0 SSAB/SSAGZ Manueller Betrieb ® Einzelteller (42 Pos.)
(O SSABDD Automatik O Doppeteller (84 Pos,)
(® SSAB00 mit Flissig-Dosierer Automatib

Betriebsart Erfassung der Probenmasse

O 1-Platiform-Betrieb (O wagen
O Batchbetrieb

(® Batch (Sonderpos. 42)

Anzahl der Plattformen: 3 E

@® Wigen mit Bestatigung
O Keine Wagung

= o
Ablauffur zeitkritische Proben Aufstellort sehr unruhig »

Reinigungskontrolle

Geschwindigkeit
Reinigungskontrolle

Geschw.Stufe: 2 B
esehw S Kontrollgrenze (Ext):
) Gffnen... 4 Speichem... s O OK Ubernehmen | | Abbrechen
Probengeber Option Beschreibung
SSA6/SSA6Z Ma- Manuellen Probengeber SSA 6 (z) verwenden

nueller Betrieb Bei der Verwendung des manuellen Probengebers SSA 6 sind keine

weiteren Optionen zur Probenzufuhr spezifizieren. Die Proben miis-
sen separat gewogen und die Probenmassen im Hauptfenster auf der
Karte Feststoff eingetragen werden.

SSA600 Automatik Automatischen Feststoffprobengeber SSA 600 ohne Fliissigdosierung

SSA600 mit Fliis- Automatischen Feststoffprobengeber SSA 600 mit integrierter Do-
sig-Dosierer Auto- sierautomatik fur flissige Komponenten (Standards oder Modifikato-
matik ren)

Fir den Probengeber SSA 600 spezifizieren Sie in diesem Fenster den Ablauf der Pro-
benzufuhr naher.
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Option
Betriebsart

Beschreibung

1-Plattform-Betrieb

Die Analyse wird nur mit einer einzigen Plattform ausgefiihrt, die im-
mer wieder neu bestlckt wird.

Die Plattform liegt auf der Tellerposition 1.

Waéhrend des Analysenablaufes werden alle notwendigen Schritte
(Tarieren, Dosieren, Wagen, Flissig-Dosierung) mit dieser Plattform
durchgefihrt.

Batchbetrieb
Wahrend der Analyse wird mit mehreren Plattformen gearbeitet. Je
nach Einstellung kann die Analyse automatisiert werden.

Batch (Sonderpos. 42)

Wahrend der Analyse wird mit mehreren Plattformen gearbeitet. Je
nach Einstellung kann die Analyse automatisiert werden. Fir Proben,
die keiner Wagung bediirfen z.B. Kal.-Null oder flissige Standards,
wird die Position 42 auf dem Probenteller verwendet. Zu diesem
Zweck muss dort eine leere Plattform liegen, auf die bei Bedarf die
Proben pipettiert werden.

Anzahl der Plattformen

Fur Batchbetrieb und Batch (Sonderpos. 42)

Anzahl verwendeter Plattformen und damit verfiigbarer Anzahl Pro-
benpositionen

Ablauf fir zeitkriti-
sche Proben

Verhalten des Probengebers bei der Vorbereitung der Proben und bei
der Dosierung

Wenn aktiviert, werden die Plattformen erst direkt vor der Messung
mit Proben bestiickt. Dadurch wird verhindert, dass Proben sich bei
l&ngeren Standzeiten auf dem Probenteller verfliichtigen oder durch
hohe Adhésion uber die Plattform "kriechen", wie es zum Beispiel bei
Olen der Fall ist. Dieser Modus erfordert die stindige Anwesenheit
des Anwenders.

Wenn deaktiviert, werden alle verfiigharen Plattformen vor dem
Messstart vorbereitet. Alle Handlungen, die die Anwesenheit des Nut-
zers erfordern (Probenaufgabe oder manuelles Pipettieren von Modi-
fikatoren), werden dabei gebiindelt ausgefiihrt. Das AAS-Gerat kann
in diesem Modus ohne die stdndige Anwesenheit des Anwenders die
Proben abarbeiten.

Geschwindigkeit

Die Geschwindigkeit der Bewegungen des SSA600 kann in 3 Stufen
eingestellt werden.
Empfohlene Stufe: 2

Probenteller

Anzahl aufeinandergelegter Teller

Erfassung der Pro-
benmasse

Wagen
Nach der Wagung des dosierten Feststoffs, wird die Einwaage tiber-
nommen ohne eine Riickfrage, ob das Gewicht akzeptiert wird.

Waéagen mit Bestdtigung

Nach jeder Feststoff-Wégung wird das Wageergebnis angezeigt.

Der Anwender kann mit Betdtigung der griinen Taste (Taste am Pro-
bengeber oder OK im Wé&gefenster auf dem Bildschirm) signalisieren,
dass er mit der Einwaage zufrieden ist.

Mit Betatigen der orangefarbenen Taste (Taste am Probengeber oder
Wiederholen im Wagefenster auf dem Bildschirm) wird die Plattform
zur Dosierposition zuriick gebracht, die Dosierung verandert und an-
schlieRend erneut gewogen.

Keine Wagung

Proben werden nicht gewogen. Es ist deshalb keine Konzentrations-
analyse Messungen maglich. Das Ergebnis kann nur qualitativ ausge-
wertet werden.
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Option Beschreibung

Aufstellort Je nach Stérfaktoren (insbesondere Erschiitterungen) die Prézision
der eingebauten Mikrowaage einstellen.
Scheint die Wéagezeit zu lange, kann durch eine andere Einstellung
des Aufstellortes diese zu Ungunsten der Prazision verkiirzt werden.
Die Einstellung kann in 4 Abstufungen von sehr unruhig bis sehr ru-
hig vorgenommen werden.

Reinigungskontrol-  Wenn aktiviert, erfolgt bei Konzentrationsiberschreitung automatisch
le eine kontrollierte Reinigung.

Werden Proben analysiert, die zu einer Uberschreitung des Arbeitsbe-
reichs der Kalibrierkurve um mehr als 10 % fithren, wird das Graphit-
rohr und die Probenplattform ausgeheizt, um Kontaminationen aus
der vorangegangenen Messung zu entfernen. Wahrend der Reinigung
wird die Extinktion gemessen. Ist die Kontrollgrenze erreicht, wird die
Reinigung beendet.

Hinweis: Eine Reinigungskontrolle kann auch in der Sequenz, unab-
héngig von einer vorliegenden Konzentrationsiiberschreitung, verein-
bart werden.

Kontrollgrenze Extinktionswert, auf den der Signalpegel wahrend der Reinigung zu-
(Ext.) rickgegangen sein muss, bevor die ndchste Probe gemessen wird.

Sehen Sie dazu auch

Feststoffanalytik mit Graphitofentechnik [ 95]

3.2.7 Kalibrierparameter spezifizieren (Fenster Methode | Kalib.)

Im Fenster Methode | Kalib. definieren Sie die Art der Kalibrierung und geben die Kon-
zentrationstabelle der Standards ein. Sie kdnnen fir die Kalibrierung Mehrelementstan-
dards verwenden, die Sie als Stock spezifizieren.

Fur eine Kalibration konnen maximal 65 Standards verwendet werden.

11t Methode — O *

Linien Auswertung Flamme Probenzufuhr Kalib. Statistk QCS QCC  Ausgabe '
Kalibrierverfahren Blindwertkorre ktur
Standard-Verfahren v auf Extinktionsbasis I
Std.-Herstellung
Manuell hergestellt ~

L AM ) i i - N
Mr.  Linienbez. Pos Kalib -Funktion Achsenabs. Wichtung Prufung Einheit
K766 | 0 |linear ____|Berechnen |keine lkeine _mglL | |
2 Cad22 linear Berechnen | keine keine mg/L
= = =
Stocks... Konzentrationen... .
inc.
) Offnen... 4 Speichem... = @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen
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Kalibrierverfahren

Herstellung der Standards

Option

Keine Kalibrierung

Beschreibung

Die Probenergebnisse werden ausschlieRlich als Extinktion bzw. Emis-
sion ausgegeben.

Eine Kalibration ist fiir diese Messungen nicht erforderlich. Auf der
Karte Kalib. sind keine weiteren Eintrdage erforderlich. Die Sequenzlis-
te sollte sinnvollerweise nur aus Proben bestehen.

Standard-Verfah-
ren

Die Kalibration erfolgt mit Proben bekannter Konzentration. Die Pro-
ben unbekannter Konzentration werden gegen diese Kalibration ge-
messen.

Standard-Additi-
ons-Verfahren

Die unbekannte Probe wird mit unterschiedlichen Mengen einer be-
kannten Probe aufgestockt und gemessen. Als Ergebnis einer Ausglei-
chung ergibt sich die Konzentration der unbekannten Probe.

Das Standard-Additionsverfahren steht nicht bei der Feststoffanalytik
im Graphitrohr zur Verfligung.

Additions-Kalibrie-
ren

Die Kalibrierkurve, mit deren Hilfe weitere Konzentrationen bestimmt
werden konnen, wird durch Standard-Addition erzeugt. Gleichzeitig
wird damit die Konzentration der ersten Probe ermittelt.

Variable Einwaagen/Add.

Fir Feststoffanalytik / Additionskalibration

Legt die Anzahl der unterschiedlichen Feststoffeinwaagen je Additi-
onsreihe festlegen.

Option
Manuell hergestellt

Beschreibung

Die Bezugslosungen sind bereits vorhanden.

vom Probengeber
gemischt

Nur fir Probengeber AS 52s oder AS-FD

Die Bezugslosungen werden im MischgefaR des Probengebers durch
Mischung unterschiedlicher Anteile Stock- und Verdiinnungslésung
hergestellt.

In diesem Fall stellen Sie in der Linientabelle die Volumina fiir die
Herstellung der Bezugslésungen ein:

Mix.Vol.
Gesamtfillvolumen im Mischgefals (Wertebereich: 1 ... 20 mL)

dav.Probe
Nur bei Additionsverfahren: Anteiliges Probenvolumen (Schrittweite
0,5 mL).

Bei Additionsverfahren ist der Anteil Probenlésung einer Messserie
immer gleich. Der Anteil Probenlésung muss kleiner sein als das Ge-
samtfillvolumen. Das Differenzvolumen wird mit Stock- und Verdiin-
nungslosung aufgefillt. Das Verhéltnis Probenmenge/Gesamtmenge
ist der Korrekturfaktor fir die zu berechnende Konzentration.

durch Volumenab-
stufung

Nur Graphitofentechnik

Es werden unterschiedliche Volumina der Stammlésung bzw. Mengen
der Referenzprobe zur Atomisierung gebracht und so eine Konzentra-
tionsabstufung (bezogen auf das Probenvolumen/-gewicht) erreicht.

durch Verdiinnen

Nur Graphitofentechnik

Es werden definierte Volumina der Stammlésung und das zum Pro-
benvolumen fehlende Volumen Verdiinnungslésung in einem Uber-
fuhrungsschritt ins Graphitrohr gebracht und so eine Konzentrations-
abstufung (bezogen auf das Probenvolumen) erreicht.

In diesem Fall stellen Sie in der Linientabelle die Volumina fiir die
Herstellung der Bezugslésungen ein:
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Blindwertkorrektur

Linienspezifische Kalibreipara-

meter

56

Option

Beschreibung

Vol.
Gesamtvolumen, welches in das Graphitrohr pipettiert wird
(1..50pL).

Max. Add.-Vol.

Nur bei Additionsverfahren

Maximal hinzuzuftigen Menge Stocklésung

Wenn die Additionslésungen durch Verdiinnung hergestellt werden,
ist dies das Summenvolumen aus dem Additionsvolumen und dem
Verdiinnungsmittel-Volumen.

Nur bei Standard-Additions-Verfahren und Additions-Kalibrieren

Option

auf Extinktionsba-
sis

Beschreibung

Bei jeder Standardaddition wird der Blindwert gemessen und der er-
mittelte Extinktionswert vor der Berechnung der Ausgleichsgeraden
von allen Messwerten subtrahiert. Dieses Verfahren war lange Zeit
Ublich, kann aber bei Realproben zu fehlerhaften Ergebnissen fiihren.

auf Konzentrati-
onsbasis

Mit der Blindwertlésung wird zunéchst eine eigene Standardaddition
mit den gleichen Konzentrationszugaben wie bei der Probe durchge-
fihrt. Die ermittelte Konzentration wird automatisch von allen ande-
ren durch Standardaddition bestimmten Konzentrationen subtrahiert.

Die linienspezifischen Kalibrieparameter werden in der Tabelle eingestellt:

Tabellenspalte
Nr.

Beschreibung

Reihenfolge der ausgewahlten Linie in der Tabelle

Linienbez. Bezeichnung der Analysenlinie

Volumina In Abhédngigkeit von Atomisierungstechnik und Kalibrierverfahren
missen verschieden Volumina eingestellt werden (siehe oben "Her-
stellung der Standards")

Kalib.-Funktion Nur fir Kalibrierung nach Standardverfahren

linear
Linearer Verlauf der Kalibrierfunktion

y =a+ bx

nichtlinear ratio.
Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine ge-
brochenrationale Funktion

a+ bx
1+cx

nichtlinear quadr.
Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine
quadratische Funktion

y = a+ bx + cx?

y:

automatisch

Fur die Kalibration werden jeweils eine lineare und eine nichtlineare
Funktion berechnet. Die Summen der quadrierten Residuen werden
verglichen (Mandel-Test). Ist die Summe fir die nichtlineare Funktion
signifikant geringer als jene fiir die lineare Funktion, wird der nichtli-
neare Verlauf der Kalibrierkurve gewéhlt, anderenfalls wird der linea-
re Verlauf der Kalibrierkurve gewéhlt. Die nichtlineare Funktion wird
im Fenster Optionen | Kalibration gewéahlt. Als Standardeinstellung
ist hier die gebrochen rationale Funktion vorgesehen.
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Tabellenspalte Beschreibung

Hinweis: Fir das Standardadditionsverfahren und die Additionskali-
brierung sind nur lineare Kurvenverlaufe zugelassen.

Achsenabs. Null setzen
Kalibrierkurve exakt durch den gemessenen Nullwert-Punkt legen

Berechnen
Den Nullwert wie jeder andere Kalibrierpunkt in die Berechnung ein-
beziehen

Wichtung keine
Alle Kalibrierpunkte gleich beriicksichtigen

1/Konz
Kalibrierpunkte mit kleineren Konzentrationen starker beriicksichti-
gen

1/SD

Punkte mit geringeren Abweichungen innerhalb der mehrfach wie-
derholten Messungen eines Standards stérker beriicksichtigen (Vor-
aussetzung: Mittelwert-Statistik aktiviert)

1/(SD*Konz)
Kombination aus den Berechnungsverfahren 1/Konz und 1/SD

Priifung Die Software erméglicht eine automatische Uberpriifung von ermit-
telten Kalibrierkurven anhand eines Prognosebandes, das auf der Ba-
sis einer manuell gewéhlten statistischen Sicherheit berechnet wird.

keine

Alle gemessenen und nicht geldschten Kalibrierpunkte zur Kurvenbe-
rechnung nutzen. Kalibrierpunkte werden weder gekennzeichnet
noch eliminiert.

AusreiBer elim.

Wenn Kalibrierpunkte aufRerhalb des berechneten Prognosebandes

liegen, wird eine AusreiRereliminierung mittels F-Test durchgefiihrt

(Prtifung, ob die Nichtberticksichtigung eines Punktes zu einer signifi-

kanten Verbesserung der Reststreuung fithrt):

= Mit dem Kalibrierpunkt, der am weitesten aullerhalb des Progno-
sebandes liegt, wird ein F-Test durchgefiihrt.
Sofern die Nichtberiicksichtigung dieses Punktes zu keiner signi-
fikanten Verbesserung der Reststreuung fiihrt, wird der Punkt be-
riicksichtigt und die Kalibrierkurve nicht weiter optimiert.

®  Fihrt die Nichtberlcksichtigung zu einer signifikanten Verbesse-
rung, wird der Kalibrierpunkt zum AusreilRer erklart ( in der Ta-
belle mit"!", in der Grafik rot gekennzeichnet) und die Kalibrier-
kurve ohne diesen Punkt neu berechnet.

= Fir den nunmehr am starksten vom Prognoseband abweichen-
den Punkt wird erneut ein F-Test durchgefiihrt - das Verfahren
wird so langen wiederholt, bis alle Ausreil3er entfernt sind.

®=  Alle auBerhalb des neuen Prognosebandes liegenden Kalibrier-
punkte, die nicht als AusreiRer eliminiert wurden, werden in der
Tabelle mit einem "?" und in der Grafik braun gekennzeichnet.

Einheit Einheit der Konzentration jedes Element

Sehen Sie dazu auch

Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 180]
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3.2.7.1 Stockstandards spezifizieren

Wenn Sie die Standardkonzentrationen mit einem Probengeber automatisch herstellen,
missen Sie Stock-Standards spezifizieren, aus denen dann die einzelnen Standards
durch Verdiinnung erzeugt werden. Dafiir missen Sie die Stock-Standards vor Ausfiillen
der Kalibriertabelle spezifizieren, wobei Sie mehrere Stock-Standards mit verschiedenen
Elementen und Konzentrationen verwenden kénnen. Wenn Sie Stock-Standards 6fter
verwenden, kdnnen Sie diese in der Datenbank im Fenster Daten | Stock-Standard ein-
fiigen | Stock-Std/QC-Proben verwalten.

» Im Fenster Methode | Kalib. auf Stocks klicken.
Die Liste der Stockstandards erscheint. Es kdnnen fir eine Analyse maximal 20 Stan-
dards definiert werden.

» Mit Klick auf Anhdngen oder auf Einfiigen eine neue Zeile in die Stock-Liste einfi-
gen.
Das Fenster Stock-Standard einfiigen mit zwei Optionen erscheint:

- Option Aus Stock-Datenbank wahlen, wenn vorhandene Standards aus der Da-
tenbank verwendet werden. Stock-Standards in der Liste markieren.

- Option manuell wahlen, wenn die Stock-Standards manuell eingegeben werden
sollen.

» Die Auswahl mit Klick auf OK bestéatigen.

» Im Fenster Stock-Standard in der Spalte Pos die Position des Standards auf dem
Probengeber eingeben und in der Spalte Einheit die Einheit wahlen.

» Bei manueller Eingabe im Fenster Stock-Standard auf Konzentrationen klicken und
im Fenster Konzentrationseingabe zu jedem Element die Konzentration eingeben.

» Die Eingaben mit Klick auf SchlieRen beenden.

Sehen Sie dazu auch
Datenbanken fiir Stocks und QC-Proben verwalten [ 170]

3.2.7.2 Eingabe der Konzentrationen bei manueller Standard-Herstellung

Im Fenster Kalibriertabelle spezifizieren Sie die Kalibrierstandards mit ihren Element-
konzentrationen.
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Kalibriertabelle fiir Standard-
verfahren mit manuell herge-
stellten Standards

Standardtypen

Standardtabelle

Kalibriertabelle ausfillen

Kalibriertabelle

Kalib -Mull-Std - 1 = Kalib -Standards: 10 &
K Ca
P Pos R (g (mgl)
1] Kal-MNulll 10| REC 0 0
Kal.-Std.1 50| - 25
Kal.-Std.2 51|- 5
Kal-Std.3 52|- 75
Kal.-Std.4 53|- 10
Kal.-Std.5 54 REC 125
Kal.-Std.6 |- 05
Kal-Std.7 42 - 1
Kal.-Std.8 43|- 2
Kal.-Std.9 44 - 3
Kal.-Std. 10 45 REC 4
< >

OK

Fir die verschiedenen Kalibrierverfahren missen folgende Standardtypen definiert wer-

den:

Kalibrierverfahren

Standard-Verfah-
ren

Standardtypen

Kalib.-Null-Std.: Kalibrierstandards ohne Analyten

Es kdnnen mehrere Kalibrier-Null-Standards eingegeben werden,

z. B. wenn in die zu untersuchenden Elemente in verschiedenen L&-
sungsmitteln vorliegen. In diesem Fall ist die Konzentration bei den
betreffenden Elementlinien "0" zu setzen, die anderen Spalten bleiben
leer.

Kalib.-Standards: Kalibrierstandards

Standard-Additi-
ons-Verfahren

Kalib.-Standards: Kalibrierstandards
Add.-Standards: Additionsstandards

Additions-Kalibrie- Add.-Standards: Additionsstandards

ren
Spalte Beschreibung
Typ Standardtyp
Entsprechend der gewahlten Anzahl werden die Standards durchnum-
meriert.
Pos Bei Verwendung des Probengebers
Position des Standards auf dem Probenteller des Probengebers einge-
ben.
REC Nur bei Standardverfahren
Den betreffenden Standard als Rekalibrierstandard definieren.
Elemente Konzentration der einzelnen Elemente im Standard

» Klicken Sie im Fenster Methode | Kalib. auf Konzentrationen.

v" Das Fenster

Kalibriertabelle erscheint.

» Wahlen Sie die Anzahl Standards ber der Tabelle.
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Geben Sie flr jeden Standard die Konzentration der Elemente in der Tabelle ein.

Optional kdnnen Sie die Position im Probengeber in der Tabelle eingeben. Diese Ein-

stellung wird als Voreinstellung in die Sequenz tibernommen und kann dort geandert

werden.

Bestatigen Sie die Einstellungen mit Klick auf OK.

3.2.7.3 Eingabe der Konzentrationen bei automatischer Herstellung der Kalibrierstandards

Kalibriertabelle fuir Standard-
verfahren mit automatisch her-
gestellten Standards

Standardtypen
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Die automatische Herstellung der Kalibrierstandards erfolgt bei der Flammentechnik
durch Mischung mit dem Probengeber. Bei der Graphitrohrtechnik wird eine Kalibrier-
reihe durch Volumenabstufung oder Verdiinnung im Graphitrohr realisiert.

Bei der automatischen Herstellung der Kalibrierstandards werden Stockstandards bend-
tigt.

Kalib.-Null-Std.: 1 z Kalib.-Standards: 5 & Position Verdunnungsmittel: 56 =
Herstellung Mgl Mg2
Typ PoS Vol Stock T gl g/
I 7 T |
Kal.-Std.1 38 4 1]- 04 04
Kal-Std.2 38 8 1]- 0.8 08
| Kal.-Std.3 38 12 1]- 12 12
| Kal.-Std.4 38 16 1]- 16 16
| Kal-Std.5 38 20 1]- 2 2

<

Deaktivieren von Standards mit Strg+Mausklick oder Leertaste

1= = - =

Fir die verschiedenen Kalibrierverfahren missen folgende Standardtypen definiert wer-

den:

Kalibrierverfahren

Standard-Verfah-
ren

Standardtypen

Kalib.-Null-Std.: Kalibrierstandards ohne Analyten

Es konnen mehrere Kalibrier-Null-Standards eingegeben werden,

z. B. wenn in die zu untersuchenden Elemente in verschiedenen Lo-
sungsmitteln vorliegen. In diesem Fall ist die Konzentration bei den
betreffenden Elementlinien "0" zu setzen, die anderen Spalten bleiben
leer.

Kalib.-Standards: Kalibrierstandards

Standard-Additi-
ons-Verfahren

Kalib.-Standards: Kalibrierstandards
Add.-Standards: Additionsstandards

Additions-Kalibrie-
ren

Add.-Standards: Additionsstandards
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Standardtabelle Tabellenspalte

Typ

Beschreibung
Standardtyp

Entsprechend der gewéhlten Anzahl werden die Standards durchnum-
meriert.

Pos

Position des Stock-Standards oder Nullwerte auf dem Probenteller

Herstellung

%: Fiir Flammentechnik
Volumenprozent des Stockanteils in der Lésung

Vol.: Fir Flammentechnik

Volumen das Stockanteils in uL. Der Werte errechnet sich aus dem
eingegeben %-Wert und dem in der Linientabelle des Fensters Me-
thode | Kalib. definierten Mix.Vol..

Vol.: Fiir Graphitofentechnik
Dieses Volumen wird in den Graphitofen injiziert.

Stock
Nummer des Stock-Standards in der Stocktabelle

REC

Nur bei Standardverfahren

Standard als Rekalibrierstandard definieren

Element

Berechnete Konzentration der einzelnen Elemente im Standard

Kalibriertabelle ausfiillen » Klicken Sie im Fenster Methode | Kalib. auf Konzentrationen.

v" Das Fenster Kalibriertabelle erscheint.

» Stellen Sie, in Abhéngigkeit des gewéhlten Kalibrierverfahrens, die Anzahl Standards
in den Listenfeldern tiber der Tabelle ein.
Maximale Anzahl Standards: 65.

» Fir Flammentechnik: Geben Sie fiir jeden Standard das Volumenprozent in der Ta-

belle ein.

» Fir Graphitofentechnik: Geben Sie firr jeden Standard das Volumen ein, das in den

Graphitofen injiziert wird.
Geben Sie fir jeden Standard die Nummer des Stockstandards ein.

Wenn Linien in einem Standard nicht fiir die Kalibrierung verwendet werden sollen,
deaktivieren Sie diese:

Klicken Sie auf das Linienfeld und driicken Sie die Leer-Taste. Zum erneuten Aktivie-
ren wiederholen Sie den Vorgang.

Bestatigen Sie die Einstellungen mit Klick auf OK.

Sehen Sie dazu auch
Stockstandards spezifizieren [ 58]

3.2.8 Statistikparameter spezifizieren (Fenster Methode | Statistik)

Im Fenster Methode | Statistik wéahlen Sie die statistischen Verfahren, die auf die Kali-
bration und die Probenmessung anzuwenden sind. Die Einstellungen sind unabhangig
vom gewdhlten Kalibrierverfahren und bleiben bei jedem Verfahrenswechsel erhalten.
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Art der Statistik

Anzahl der Wiederholmessun-
gen

62

hi viethode

Linien Auswerung Flamme Probenzufuhr Kalib.

Art der Statistik

® Mittelwert-Statistik

O Median-Statistik

Anzahl derWiederholmessungen

Wiederholungen/Probe

Wiederholungen/Kalib.-Probe 3 =

Statistk QCS QCC  Ausgabe

Verrauensbereichs-Berachnung

O aus
® absolut

O relativ

Wahrscheinlichkeit

32 95.4% (2 Sigma) ~

Wiederholungen/QC 3 =

Pseudomessungen o =

[] Grubbs-Ausreiler-Test
) Offnen... 4 Speichem... = @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen
Option Beschreibung

Mittelwert-Statistik

Mittelwert und Standardabweichung berechnen

Fehlerstatistik nach dem arithmetischen Mittel:

Die Probe wird nach den Leerzyklen mehrfach gemessen. Aus den
Messergebnissen werden das arithmetische Mittel sowie die Stan-
dardabweichung und die relative Standardabweichung berechnet.

Median-Statistik

Median und Spannweite (R) berechnen
Fehlerstatistik nach dem Medianverfahren:

Die Probe wird nach den Pseudomessungen mehrfach gemessen, die

Messwerte werden nach GréRe sortiert. Der angezeigte Medianwert

ist dann:

m  Beiungerader Anzahl von Messzyklen der Wert in der Mitte der
sortierten Liste

m  Beigerader Anzahl von Messzyklen der Mittelwert aus den bei-
den Messwerten in der Mitte der sortierten Liste.

Da die kleinsten und grof3ten Einzelmesswerte keinen Einfluss auf das
Messergebnis haben, ist die Medianstatistik fir die Eliminierung von
Ausreillerwerten geeignet.

Option

Wiederholungen/
Probe

Beschreibung

Anzahl Messwiederholungen je Probe

Wiederholungen/
Kalib.-Probe

Anzahl Messwiederholungen je Kalibrierprobe

Wiederholungen/
Qc

Anzahl Messwiederholungen je QC-Messung

Pseudomessungen

Diese Anzahl der Messungen mit Probe (Leerzyklen) wird vor der Sta-
tistikserie eingeschoben, um z. B. die Flamme zu stabilisieren. Die
Werte werden nicht fir die Berechnung des Ergebnisses herangezo-
gen.
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Grubbs-Ausreiller-Test

Vertrauensbereichs-Berech-
nung

Wahrscheinlichkeit

Option Beschreibung

Die Funktion ist nicht fiir Feststoffanalyse mit Graphitofentechnik ver-
fugbar.

Fur Mittelwert-Statistik mit mindestens 3 Messwiederholungen je Probe

Option Beschreibung

deaktiviert Alle Werte der Statistikserie werden zur Ermittlung des Mittelwerts
herangezogen.

aktiviert AusreiRer werden eliminiert und nicht zur Berechnung der Statistik-
gréfRen herangezogen. Die so ermittelten Mittelwerte in der Ausgabe-
tabelle mit"" markiert.

Grundlage fiir die Berechnung des Vertrauensbereichs ist die gewéhlte statistische Si-
cherheit, siehe unten. In den Vertrauensbereich geht neben dem Fehler bei der Proben-
messung vor allem der Fehler der Kalibration ein, so dass auch bei ausgeschalteter Sta-
tistikfunktion ein Wert angegeben wird.

Option Beschreibung
aus Vertrauensbereich nicht berechnen.
absolut Vertrauensbereich in absoluten Werten anzeigen (in der MaReinheit

der Konzentration).

relativ Vertrauensbereich in relativen Werten anzeigen (in Prozent des Kon-
zentrationswertes).

Die Wahrscheinlichkeit ist wahlbar zwischen 68,3 ... 99,9 %. Sie wird zur Berechnung
des Vertrauensbereichs der Proben und der Prognosebander der Kalibrierkurven heran-
gezogen.

3.2.9 Qualitatskontrollproben spezifizieren (Fenster Methode | QCS)

Im Fenster Methode | QCS spezifizieren Sie die Qualitatskontrollproben (QC-Proben). Im
Verlauf der Messung werden an vorbestimmten Stellen Kontrollmessungen mit Proben
eingeschoben, die bekannte Messergebnisse liefern sollten. Dabei ist entweder der Ab-
solutwert (Extinktion/Konzentration) oder die Konzentrationsdifferenz zur vorangegan-
genen Probe bekannt. Sie kdnnen fir die Qualitatskontrolle verschiedene Probentypen
definieren.

Die Ergebnisse der Kontrollmessungen kénnen auf Qualitatskotrollkarten (QC-Karten)
automatisch dokumentiert werden. Das System der QC-Karten dient der der Qualitats-
Uberwachung lber einen langeren Zeitraum. Die QC-Karten werden mit der Methode

gespeichert und bei jeder weiteren Messung mit der Methode fortgefiihrt.
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it I:.lethccle . _Tj X
Linien Auswertung Flamme Probenzufuhr Kalib. Statisik QCS QCC  Ausgabe '
|
Typ: | QC-Probel ~ | Name: | K&ac Reaktion: nur markieren ~ i
Neu/Andem... Léschen [ Blindwertkorrektur Einheit mg/L v
Mr.  Linienbez. Erw. Konz. Unt Abweichung [% Ob. Abweichung [% QC-Karte Reakt! I
[ ks | 8 o w0 1 w0 | -~ | - |
2 Cad22 0 10 10 - - ’
t=[=] 3] |
Ubersicht QC-Proben. . ine
) Offnen... 4 Speichem... = @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen
Elemente im Fenster Metho- Option Beschreibung
de| QG Typ Diese QC-Probe wird in der Linientabelle angezeigt. Die Parameter
der QC-Probe kénnen hier editiert werden.
Name Name der angezeigten QC-Probe
Reaktion So wird verfahren, wenn die Ergebnisse der QC-Probe die vereinbar-
ten Grenzen (iberschreiten oder unterschreiten
Neu/Andern Neue QC-Probe definieren oder eine bereits vorhandene QC-Probe
dndern
Loschen Ausgewahlte QC-Probe |6schen
Einheit Konzentrationseinheit der QC-Probe
Ubersicht QC-Pro- Ubersicht mit den linienspezifischen Parametern der QC-Proben &ff-
ben nen
Linientabelle In der Tabelle werden die Parameter der im Listenfeld Typ ausge-
wahlten QC-Probe angezeigt.
Typen der QC-Proben Folgende Typen der QC-Proben kénnen Sie spezifizieren:
Option Beschreibung
QC-Probe Eine Probe als QC-Probe definieren
Die Konzentrationen der QC-Probe kénnen Sie entweder aus der Da-
tenbank laden oder direkt eingeben.
aus Datenbank
Im danebenstehenden Listenfeld die betreffende QC-Probe auswah-
len. Die Datenbank der QC-Proben verwalten Sie im Fenster Daten |
Stock-Std/QC-Proben.
manuell eintragen
Konzentrationen der QC-Probe direkt in die Linientabelle eintragen
Max. Anzahl QC-Proben: 50
QC-Std. Ein Standard als QC-Probe definieren
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Als QC-Standard kann jeder in der Kalibriertabelle definierte Standard
verwendet werden.
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Option Beschreibung

Magliche Anzahl QC-Standards = Anzahl Standards in der Kalibrierta-
belle (max. 65)

QC-Blindwert Die Blindprobe als QC-Probe definieren
QC-Stock Eine aufgestockte Probe als QC-Probe definieren

Bei Wiederfinden/Aufstocken werden die Messergebnisse einer defi-
nierten Konzentrationszugabe zu einer oder mehreren Proben kon-
trolliert. Dazu ist nach einer beliebigen Probe in der Probentabelle ei-
ne QC-Stock-Probe zu definieren (QC-Stock-Probe = Probe + Aufsto-
ckung mit einer Losung bekannter Konzentration). Nach der Messung
von Probe und QC-Stock wird die Konzentrationsdifferenz beider mit
dem hier spezifizierten erwarteten Konzentrationszuwachs (Erw.
Konz.-Zuwachs) verglichen und die Wiederfindungsrate berechnet.
Bei Flammentechnik muss die aufgestockte Losung bereits vorge-
mischt sein.

Wenn keine zertifizierten Kontrollproben zur Verfligung stehen, kann die Qualitatskon-
trolle auch mit Hilfe von Doppelbestimmungen durchgefiihrt werden:

Option Beschreibung

QC-Trend Der gemessene Konzentrationswert wird beim ersten Auftauchen der
Kontrollprobe im Analysenablauf gespeichert. Beim néchsten Auftre-
ten wird die Konzentrationsdifferenz gebildet und ausgewertet.
Zweckmé&Riger Weise sollten diese Kontrollproben am Anfang und En-
de einer Probenserie vermessen werden.

QC-Matrix Eine Analysenprobe wird vor der Probenvorbereitung gesplittet. Die
beiden Teile durchlaufen getrennt alle Schritte der Probenvorberei-
tung und werden getrennt als QC-Trend und QC-Matrix auf dem Pro-
bengeber platziert. Die Differenz zwischen den Konzentrationen wird

ausgewertet.
Verfahrensweise bei Uber- Fir die QC-Probentypen kénnen Sie verschiedene Verfahrensweisen als Reaktion bei
schreiten der Fehlergrenze Uberschreitung der Fehlergrenzen auswahlen:
QC-Probentyp Verfahrensweise
QC-Probe nur markieren
QC-Std Der gemessene Wert wird in der Probentabelle gekennzeichnet, das

Messprogramm fahrt mit der nachsten Probe fort.

QC-Stock
rekalib. + fortsetzen

Es erfolgt eine Rekalibration. Anschlielend wird die QC-Probe neu ge-
messen. Liegt die QC-Probe nun im Bereich, wird die Messung mit der
ndchsten Probe fortgesetzt, anderenfalls das Messprogramm unter-
brochen.

kalib. + fortsetzen

Es erfolgt eine neue Kalibration. AnschlieRend wird die QC-Probe neu
gemessen. Liegt die QC-Probe nun im Bereich, wird die Messung mit
der ndchsten Probe fortgesetzt, anderenfalls das Messprogramm un-
terbrochen.

rekalib. + neu messen

Es erfolgt eine Rekalibration. Anschlielend wird die QC-Probe neu ge-
messen. Liegt die QC-Probe auRerhalb des Bereichs, wird das Mess-
programm unterbrochen. Liegt sie im Bereich, werden alle Proben
nach der letzten QC-Probe bzw. der letzten (Re-) Kalibration neu ge-
messen. Liegt die QC-Probe dann erneut auf3erhalb der Fehlergrenze,
wird das Messprogramm unterbrochen.
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QC-Probentyp Verfahrensweise

kalib. + neu messen

Es erfolgt eine neue Kalibration. AnschlieRend wird die QC-Probe neu
gemessen. Liegt die QC-Probe auf3erhalb des Bereichs, wird das
Messprogramm unterbrochen. Liegt sie im Bereich, werden alle Pro-
ben nach der letzten QC-Probe bzw. der letzten (Re-) Kalibration neu
gemessen. Liegt die QC-Probe dann erneut aulRerhalb der Fehlergren-
ze, wird das Messprogramm unterbrochen.

Néchste Linie

Das aktuelle Messprogramm wird abgebrochen und das Messpro-
gramm der néchsten Elementlinie in der Methode gestartet. Diese
Option ist nur wahlbar, wenn mehr als eine Elementlinie in der Me-
thode spezifiziert wurde.

Stopp
Das aktuelle Messprogramm wird abgebrochen.

QC-Blindwert nur markieren

Néchstes Element

Stopp

QC-Trend Keine Reaktion

QC-Matrix

Linienspezifische Parameter Die linienspezifischen Parameter der QC-Probentypen tragen Sie in der Linientabelle
der QC-Probentypen ein.

Spalte Beschreibung

Linie Namen der Analysenlinie

Erw. Konz. Fir QC-Probe und QC-Std.
Erwartete Konzentration in der QC-Probe

Erw. Konz.-Zu- Fur QC-Stock

wachs Erwarteter Konzentrationszuwachs von Probe zu aufgestockter Probe
Den Wert entsprechend aufgestockter Menge und Konzentration der
Stocklésung eingeben.

Erw.Ext. Fur QC-Blindwert
Erwartete Extinktion

Unt. Grenze Unterer Bereich der Fehlergrenze in Prozent (Konzentrationen) oder
Extinktion

Ob. Grenze Oberer Bereich der Fehlergrenze in Prozent oder Extinktion

QC-Karte Wenn mit "+" markiert, so wird das Ergebnis der Qualit&tskontrolle fiir
diese Linie auf der QC-Karte der Ergebnisliste ausgegeben.

Reakt. Diese Verfahrensweise soll zur Anwendung kommen, wenn die Feh-

lerbereichsgrenze iiberschritten ist. Wenn mehrere Linien mit "+" mar-
kiert sind, reicht es aus, dass fir eine dieser Linien die Fehlergrenzen
Uberschritten sind, um die Reaktion auszul6sen (ODER-Logik).

Einheit Nur QC-Std.

Einheit der erwarteten Konzentration

Parameter fiir QC-Proben ein- b Im Fenster Methode | QCS auf Neu/Andern klicken und damit einen neuen Parame-
geben tersatz flir eine QC-Probe anlegen oder den markierten Parametersatz editieren.
Das Fenster QC Probentyp hinzufiigen/andern erscheint.

» Inder Liste Typ den QC-Probentyp auswahlen.
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» Nur QC-Proben: Wenn mehrere QC-Proben definiert werden, im danebenstehenden
Listenfeld eine fortlaufende Nummer definieren.

» Nur QC-Std.: Im Listenfeld die Nummer des Standards entsprechend der Reihenfolge
in der Kalibriertabelle wéhlen.

» Die linienspezifischen Parameter in der Tabelle eintragen.

v Weitere QC-Proben auf die gleiche Weise definieren.

3.2.10 Qualitatskontrolle spezifizieren (Fenster Methode | QCC)

Arten der Qualitatskontrolle

Reaktionen bei der Uberschrei-
tung von Fehlergrenzen

Im Fenster Methode | QCC spezifizieren Sie folgende Parameter fiir die Qualitatskontrol-
le wahrend eines Sequenzablaufs (Messungen):
®  Relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik) bzw. relative Spannweite
(Medianstatistik),
Kalibrierkontrolle
Rekalibrierkontrolle
Verfahrensweise bei Uberschreitung der Fehlergrenzen

Sie kénnen verschiedene Kontrollen mit verschiedenen Reaktionen gleichzeitig wahlen.

1t Methade — O X
Linien Auswertung Ofen Probenzufuhr Kalib. Statisik QCS QCC  Ausgabe
RSD/RR%-Kontrolle| nur markieren ~ Graphitrohr-Kontrolle
i - 1000 3
Kalib Kontralle: kalib. +fortsetzen | v Max. Heizzyklen: [ o]
Mr. Linienbez.  RSD/RR% < RSD! R¥adj.) = R?1 Rek Fakt = Rek Fakt < Rek. |

= = =
ine.
ct Offnen... C4 Speichem.. | & @ 0K Ubemehmen | | Abbrechen
Option Beschreibung
RSD/RR%-Kontrol- Kontrolle der relativen Standardabweichung bzw. relativen Spannwei-
le te

Kalib.-Kontrolle Kontrolle der Kalibration

Rekal.-Kontrolle Kontrolle des Rekalibrierfaktors

Option Beschreibung

keine Betreffende Kontrolle nicht vornehmen

Bei Uberschreiten der Fehlergrenzen die betreffende Probe, Kalibrati-
on oder Rekalibration in der Probentabelle markieren

nur markieren

wiederh. + fortset- Nur bei RSD/RR%-Kontrolle

zen
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Kontrolle des Graphitrohrs

Linienspezifische Parameter
der Qualitatskontrollen

68

Option Beschreibung

Bei Uberschreitung der seriellen Prazisionsgrenze die Messung der
betreffenden Probe wiederholen, bevor die nachste Probe vermessen
wird

kalib.+fort. Nur bei Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen fiir die Kalibration bzw. des Re-
kalibrierfaktors eine neue Kalibration vornehmen und anschlieRend
die Messung mit der néchsten Probe fortsetzen

Nachstes Element Nur bei Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen wird das aktuelle Messpro-
gramm abgebrochen und das Messprogramm der nachsten Elementli-
nie in der Methode gestartet. Diese Option ist nur wahlbar, wenn
mehr als eine Elementlinie in der Methode spezifiziert wurde.

Stopp Nur bei Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen die Messung der aktuell laufen-
den Methode beenden

Nur bei Graphitofentechnik

Wenn ein Graphitrohr zu lange verwendet wird, sinkt die analytische Qualitat. Sie kdn-
nen die Nutzungsdauer des Graphitrohr tiberwachen und werden darauf aufmerksam
gemacht, wenn eine Anzahl Heizzyklen Gberschritten wird.

Option Beschreibung
Max. Heizzyklen Max. Anzahl der Messungen mit dem Rohr eingeben.
Der aktuelle Wert der Heizzyklen wird im Feld daneben ausgegeben.
Reaktion Reaktion bei Erreichen der maximalen Anzahl Messungen auswéhlen:
keine Reakt.

Die Graphitrohrnutzung wird nicht iiberwacht.

nur markieren
Bei Uberschreiten des Grenzewertes, die Messung in der Probentabel-
le markieren.

Stopp
Bei Uberschreiten des Grenzwertes den Analysenablauf stoppen.

In der Tabelle tragen Sie die linienspezifischen Parameter der verschiedenen Qualitéts-
kontrollen ein. Fiir jede analysierte Linie wird festgelegt, ob sie zur Kontrolle herangezo-
gen wird. Uberschreitet eine oder mehrere der kontrollierten Linien die Fehlergrenzen,
so wird die oben vereinbarte Reaktion ausgelost.

Qualigtskontrolle Parameter Bedeutung

RSD/RR%-Kontrol-  RSD/RR% < Bei relativen Standardabweichungen bzw. Spann-

le weiten groRer oder gleich dem eingegebenen Wert
wird mit der vereinbarten Verfahrensweise reagiert.
RSD'!
Bei mit "+" markierten Linien wird RSD% bzw, RR%
kontrolliert.

Kalib.-Kontrolle R?*(adj.) > Das BestimmtheitsmaR der Regression R?(adj.)

muss groRer oder gleich dem eingegeben Wert sein.
Im anderen Fall wird mit der vereinbarten Verfah-
rensweise reagiert.

R2!

Bei mit "+' markierten Linien wird R*(adjust) kon-
trolliert.
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Qualigtskontrolle Parameter Bedeutung
Rekal.-Kontrolle Rek.Fakt. < Obere Grenze des Rekalibrierfaktors
Rek.Fakt. > Untere Grenze des Rekalibrierfaktors

Bei Kalibrierfaktoren aufRerhalb dieser vorgegebe-
nen Grenzwerte, wird die Reaktion ausgelost.
Rek. !

Bei mit "+" markierten Linien wird der Rekalibrier-
faktor gepriift.

Sehen Sie dazu auch

Statistikparameter spezifizieren (Fenster Methode | Statistik) [ 61]

3.2.11 Ergebnisausgabe spezifizieren (Fenster Methode | Ausgabe)

Im Fenster Methode | Ausgabe spezifizieren Sie Dezimalstellenanzahl der Ergebnisse in
der Anzeige auf dem Bildschirm und im Ausdruck, sowie die Linienfolge bei einer Mehr-
elementanalyse im Ausdruck.

» Die Anzahl Dezimalstellen fiir die Anzeige und den Druck von Extinktion und Kon-
zentration sowie legen Sie in der Tabelle separat fiir jedes Element fest.

» Die Druckreihenfolge der Reihenfolge in der Tabelle.

"i’ Methode — O 4
Linien Auswerung Flamme Probenzufuhr Kalib. Statisk QCS QCC  Ausgabe ;

N Linienb Dezimalstellen Nachkommast. Signif. Stellen l
r inienbez. Ext/Ems Konz. Konz.
K766
2  Cad22 5 4 4
t= =] [ 4= ;
inc. [
) Offnen... 4 Speichem... s O oK Ubernehmen | | Abbrechen
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4 Sequenzen

Die Sequenz definiert, in welcher Reihenfolge Proben und Aktionen innerhalb einer
Messroutine abzuarbeiten sind. Einige probenbeschreibende Daten wie Probenbezeich-
nung und Position auf dem Probenteller kénnen ebenfalls hier eingegeben werden. Die-
se Daten werden mit der Sequenz gespeichert.

Eine Sequenz basiert auf einer geladenen Methode, welche die Informationen tiber Art
der Kalibration, statistische Auswertungen, Qualitdtskontrollen usw. enthélt.

4.1  Sequenzen erstellen, speichern und laden

Sequenzen werden wie Methoden in einer Datenbank gemeinsam gespeichert. Sie kdn-
nen Sequenzen neu erstellen, dndern, speichern und laden. Weiter Funktionen zur Ver-
waltung von Sequenzen finden Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung.

4.1.1 Neue Sequenz erstellen

Erstellen oder laden Sie zunéchst eine Methode. Auf Grundlage der Methode kdnnen Sie
eine neue Sequenz aus Probenmessungen und Aktionen spezifizieren.

» Den Menipunkt Datei | Neue Sequenz wéahlen.

» Alternativ das Fenster mit den aktuellen Sequenzparametern mit Klick auf i= oder
Uber den Meniipunkt Methodenentwicklung | Neue Sequenz 6ffnen.

v" Das Fenster Sequenz erscheint. Sie kdnnen jetzt Messungen und Aktionsfolgen
definieren.

4.1.2 Sequenz speichern

Nach Eingabe der Messungen und Aktionen speichern Sie die Sequenz in der Daten-
bank. Damit kdnnen Sie die Sequenz fiir spatere Messungen wieder verwenden. Sequen-
zen werden im Fenster Sequenz speichern in der Datenbank gespeichert. Dabei kénnen
Sie weitere Daten mit der Sequenz speichern, um die Sequenzen zu kategorisieren und
leichter auffindbar zu machen.

Elemente im Fenster Sequenz

speichern
p Name: | Cu, Zn, Cd | h Kat:
Name Vers Datum Zeit Kat. Anwender
[ Cu 20-03-03 03.03.2020 1344 PV SuStein
Fl sequence prepro 1 03.04 2020 14:25 Analytik Jena
Sortieren nach Beschreibung
® Aufsteigend - P
Sequence with calibration and QC standard
Laime/VErs, ) Absteigend
MNur aktuelle Versionen anzeigen

Abbrechen
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Option Beschreibung

Name Sequenzname

Kat. Kategorie (drei Zeichen) fir eine weitere Kennzeichnung und Sortie-
rung der Sequenzen
Diese Eingabe ist optional.

Tabelle Ubersicht vorhandener Sequenzen

Sortieren nach Mit den Optionen in dieser Gruppe kénnen Sie die Sequenzliste sor-

tieren. Wenn die Option Nur aktuelle Versionen anzeigen aktiviert
ist, wird bei gleichnamigen Sequenzen jeweils nur neueste Version
angezeigt.

Beschreibung Optional ndhere Erlduterungen zur Sequenz eingeben

Mit Klick auf «as wird eine Liste mit vordefinierten Bemerkungen ge-
6ffnet. Diese Bemerkungen verwalten Sie im Fenster Daten | Vordefi-
nierte Bemerkungen.

Sequenz speichern >

Klicken Sie im Fenster Sequenz auf Speichern oder wahlen Sie den Menipunkt Da-
tei | Speichern | Sequenz.

Geben Sie im Fenster Sequenz speichern den Namen der Sequenz ein und wahlen
Sie weitere Parameter.
Einstellungen mit OK bestatigen.

v' Die Sequenz ist in der Datenbank gespeichert. Bei Verwendung eines vorhande-
nen Sequenznamens wird eine neue Version der Sequenz in der Datenbank ange-
legt.

Sehen Sie dazu auch

4.1.3 Sequenzladen

Vordefinierte Bemerkungen erstellen [ 171]

Sie kdnne gespeicherte Sequenzen laden und auf ihrer Grundlage zusammen mit einer
Methode eine Messroutine starten.

»

Offnen Sie das Datenbankfenster der Sequenzen mit einer der folgenden Alternati-
ven:

- In der Werkzeugleiste auf das Ordner-Symbol [m] neben dem Feld Sequ klicken.

- Menipunkt Datei | Sequenz laden wahlen.

- Das Fenster Sequenz mit Klick auf i= 6ffnen und dort auf Offnen klicken.

Sie kdnnen optional im Feld Kat. die angezeigten Sequenzen mit Auswahl einer Ka-
tegorie einschranken. Zur Anzeige aller Sequenzen I6schen Sie den Eintrag in diesem
Feld.

Aktivieren Sie die Option Nur aktuelle Versionen anzeigen, wenn nur die neuesten
Versionen der Sequenzen angezeigt werden sollen.

Markieren Sie in der Tabelle die Sequenz und klicken Sie auf OK.

v’ Das Fenster Sequenz mit gespeicherten Parametern erscheint.
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4.2  Fenster Sequenz

Im Fenster Sequenz spezifizieren Sie die Reihenfolge von Messungen und weiteren Ak-
tionen einer Analyse.

Das Fenster Sequenz 6ffnen Sie mit einem Klick auf i=.

1= Sequenz — O *
Typ Pos MName MName(z Elemente Besonderheiter »

10 Kal-Std.8 43 Ca
11 Kal-Std.9 44 Ca
12 Kal-Std.10 45 Ca
13 Kalib. berechnen
14 Probe IProbe 1 alle
15 Probe Probe2 alle
16 Probe Probel alle
17 Probe Probe4 alle
18 Probe Probeb alle
19 Probe Probe6 alle
20 Probe Probe7 alle
21 Probe Probed alle

I - : > W
Zelle = = —

Proben t= || = 1=
Anhangen Einfiigen Ldschen h
Sequenz <- QC-Proben Minc.
Typen
Tabelle loschen ab Sequenz-Zeile III Sequenz <- Proben
ct Offnen Y Speichemn = 0K Ubemehmen Abbrechen
Tabelle fir Proben- und Akti- In der Tabelle sind die gewahlten Proben- und Aktionsfolgen in der Reihenfolge ihrer
onsfolgen Abarbeitung aufgefiihrt.

Tabellenspalte Beschreibung

Typ Probentyp bzw. Analysenschritt

Pos Probenposition im Probengeber (falls verwendet)

Name Probenname

Diese Eingabe ist optional. Fir Kalibrier- und QC-Proben wird dieser
Probenname aus der Methode (ibernommen, falls dort ein Probenna-
me spezifiziert wurde.

Fur Analysenproben kénnen die Namen aus der Probeninformations-
datei Gbertragen werden.

Name(2) Weitere Bezeichnung zur Probenidentifikation (optional).

Elemente Nur fir Mehrelementmethoden

Elemente / Elementlinien auswéhlen, die in einer Probe analysiert
werden oder fiir die Sonderaktionen ausgefiihrt werden.

Alle Spalten kopieren
Alle in der Methode festgelegten Elemente/Elementlinien werden be-
stimmt (Standardeinstellung).

Elementsymbol
Nur die genannten Elemente werden bestimmt, z. B. Cu, Pb.

Elementsymbol + Index (bei Analyse mehrerer Linien eines Ele-
ments)
Nur die genannten Elementlinien werden bestimmt, z. B. Cul, Cu2.

nicht Elementsymbol
Die genannten Elemente werden nicht bestimmt, z. B. nicht Cu, Pb.
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Tabellenspalte Beschreibung

nicht Elementsymbol + Index
Die genannten Elementlinien werden nicht bestimmt, z. B. nicht Cul,
Pb2.

Besonderheiten Bei Mehrlinienmethoden kann optional eingestellt werden, ob eine
Aktion fir jede Linie, jedes Element oder nur fiir die letzte Linie in der
Methode erfolgen soll.

Schaltflachen Mit den Schaltflachen konnen Sie der Sequenzliste Messungen und Aktionen zufiigen,
[6schen oder vorhandene Probeninformationsdaten tibernehmen.

Schaltflache Funktion

Anhéngen Neue Zeile am Ende der Liste anhdngen und das Fenster Sequenz be-
arbeiten 6ffnen

Einfiigen Neue Zeile iber dem markierten Listenplatz einfiigen

Loschen Markierte Zeilen l6schen

Tabelle I6schen Gesamte Sequenztabelle 16schen

Sequenz <- QC- Informationen iiber Namen von QC-Proben und deren Platz im Pro-

Proben bengeber aus dem Fenster Proben-ID | QC-Probeninformation tber-
nehmen

Die Informationen aus der QC-Proben-ID-Tabelle werden in die Se-
quenztabelle eingetragen. Die erste Zeile mit neuer Probenidentifika-
tion wird im Feld ab Sequenz-Zeile festgelegt.

Sequenz <- Proben Informationen lber Probennamen und Platz im Probengeber aus dem
Fenster Proben-ID ibernehmen

Die Informationen aus der Proben-ID-Tabelle werden in die Sequenz-
tabelle eingetragen. Die erste Zeile mit neuer Probenidentifikation
wird im Feld ab Sequenz-Zeile festgelegt.

Sehen Sie dazu auch
Probeninformationsdaten [ 77]

4.3  Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren

Im Fenster Sequenz bearbeiten spezifizieren Sie die Abfolge von Messungen und Aktio-
nen fir eine Analyse. Das Fenster erscheint, wenn Sie im Fenster Sequenz auf Anhan-
gen oder Einfiigen klicken.
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Mégliche Messungen und Ak-

tionen
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Sequenz bearbeiten

O Methode laden

Auswahl Tabellenplatz Nr.: 24 Sonderaktion

O Flamme ein

O Proben O Flamme aus

oac O Lampe aus

O Blindwert O Wartezeit

O Leerw-NWG O Pause

O Nullabgleich/Maxabgleich O Beep

O Kalibration O Wiederhole

O Rekalibration Zyklen < |~
O Peaksuche (O Kalib. anzeigen

® Sonderaktion (O Reinigung

(O System spiilen ]

fir jede Linie ~

Ubernehmen Abbrechen

In Abhdngigkeit der verwendeten Atomisierungstechnik und Einstellungen in der Me-
thode kénnen Sie verschiedene Messungen und Aktionen fir eine Analyse spezifizieren.

Option Beschreibung

Proben Die unter Anz. eingegebene Anzahl Proben messen

Qac Eine QC-Probe messen und entsprechend der Spezifikation in der Me-
thode auswerten
Nach Aktivierung der Option in der Liste eine der im Fenster Metho-
de | QCS spezifizierten QC-Proben auswahlen. Die Parameter der QC-
Probe werden im danebenstehenden Feld angezeigt.

Referenzwert Nur Flammentechnik
Die Referenzprobe immer als erste Messung in der Sequenz definie-
ren. Als Referenz wird destilliertes Wasser verwendet.

Blindwert Die Blindprobe ohne Analyten messen

Leerw.-NWG Leerwertprobe zur Bestimmung der Nachweis- und Bestimmungs-

grenzen nach dem Leerwertverfahren messen

Nullabgleich/Max-
abgleich

AZ-Messung (Auto-Zero) bei Extinktionsmessungen bzw. Messung
des Maximalwerts bei Emissionsanalysen ausfiihren

Kalibration

Die Standardproben mit bekannter Konzentration des Analyten mes-
sen und entsprechend der Spezifikation in der Methode die Kalibrati-
on berechnen

Rekalibration

Die fur die Rekalibration vorgesehene Standardprobe messen und ei-
ne Rekalibration berechnen

Proben-Addition

Fir das Kalibierverfahren Additions-Kalibrieren

Diese Probe aufstocken und die Kalibierkurve und Probenkonzentrati-
on ermitteln

Blindwert-Addition

Fur das Kalibierverfahren Additions-Kalibrieren und die Blindwertkor-
rektur auf Konzentrationsbasis

Diese Blindwertprobe aufstocken und Blindwert ermitteln

Peaksuche

Tatsachliches Linienmaximum der Spektrallinie und seine Abwei-
chung vom Tabellenwert (Ablage) bestimmen
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Sonderaktionen

Option

Beschreibung

Die Geratewellenldange wird entsprechend dem gefundenen optischen
Linienmaximum korrigiert und ein automatischer Gerateabgleich aus-
gefiihrt. Bei langen Messungen kann mit dieser Funktion eine even-
tuelle Drift des Spektrometers korrigiert werden.

Sonderaktion

Diese Aktionen betreffen nicht direkt die Messung der Proben (siehe
unten).

Methode laden

Eine gespeicherte Methode laden, um innerhalb Sequenz eine andere
Analyse zu starten

Folgende Sonderaktionen kénnen in den Messablauf zusatzlich eingefiigt werden:

Option

Flamme ein /
Flamme aus

Beschreibung
Nur Flammentechnik

Flamme I6schen/ziinden

Ofen ausheizen

Nur Graphitofentechnik

Zuséatzlicher Ausheizschritt, um das Graphitrohr zu reinigen. Dabei
wird das Graphitrohr einmal auf eine vorgegebene Temperatur aufge-
heizt. Die Parameter fir diesen Ausheizschritt werden im Fenster
Neue Methode | Ofen spezifiziert.

Rohr formieren

Nur Graphitofentechnik

Graphitrohr formieren

System spiilen

Fur Hydridtechnik

System zusétzlich spulen
Die Parameter fiir diesen Schritt werden im Fenster Methode | Hydrid
spezifiziert.

System laden

Fur Hydridtechnik

Nach einer Neuinstallation oder Reinigung des Hydridsystems, wie sie
nach Beendigung der Arbeit taglich erfolgen sollte, missen vor Be-
ginn der Analysen die Schlduche mit Reagenzien geladen werden.
Deshalb sollte diese Aktion in der Sequenz vor der ersten Messung er-
folgen.

Lampe aus Hohlkathodenlampe ausschalten
Wartezeit Die eingegebene Zeit warten und dann mit der Analyse fortsetzen
Pause Die Analyse stoppen
Die Sequenz kann anschlieRend mit Klick auf > fortgesetzt werden.
Beep Einen Signalton vom PC erzeugen, um tber eine Aktion zu benach-
richtigen, z. B. das Ende der Kalibrierung anzuzeigen
Wiederhole/Solan- Einen Teil der Sequenz bis zur Sonderaktion Solange wiederholen
ge

Als Abbruchbedingung kann eine Anzahl von Schleifendurchléufen
oder eine Zeit in Minuten angegeben werden. Die Eintrdge in der Er-
gebnisdatei werden entsprechend dem Abbruchkriterium mit einem
Zahler oder Datum und Uhrzeit erganzt.

Bei einer Onlinemessung muss die Option autom. aktiviert werden.
Dies verhindert im manuellen Betrieb die Nachfrage zur Probendosie-
rung.

Kalib. anzeigen

Wahrend der laufenden Sequenz die Kalibrierkurve anzeigen

Kalib. berechnen

Die Kalibrierfunktion neu berechnen

Kollektor reinigen

Fur Hydrid/HydrEA-Technik

Goldkollektor heizen, um Analytreste zu entfernen

System spiilen

Fur Flammentechnik
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Sequenz spezifizieren

Ubliche Sequenz fiir eine Mess-
routine
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Option Beschreibung

Probenweg spiilen

Reinigung Kontrollierte Reinigung bei Lésungsanalytik ausfihren

Die Parameter werden im Fenster Methode | Probenzufuhr spezifi-
ziert.

» Offnen Sie das Fenster Sequenz mit Klick auf i=.
» Klicken Sie auf Anhédngen.

v Das Fenster Sequenz bearbeiten mit den fiir die aktuelle Methode verfiigbaren
Messungen und Aktionen erscheint.

» Aktivieren Sie der Reihe nach die bendtigten Aktionen und Gibertragen Sie diese je-
weils mit Ubernehmen in die Sequenztabelle.

» Bestatigen Sie die letzte Aktion mit OK..

v" Sie kehren das Fenster Sequenz zuriick. Die Sequenztabelle enthalt nun alle Ak-
tionen in der Reihenfolge der Auswabhl.

» Geben Sie optional in der Tabellenspalte Elemente die zu untersuchenden Elemente
ein.

» BeiVerwendung des Probengebers:
Spezifizieren Sie die Position der Proben auf dem Probengeber. Die Positionen von
Standardproben und QC-Proben werden als Voreinstellung aus der Methode tber-
nommen. Sie kédnnen diese Positionen hier dndern.

Hinweis: Die Namen und Positionen der zu analysierenden Proben geben Sie am besten
im Fenster Proben-ID ein und ibertragen sie anschlielend in die Sequenztabelle.

Eine Ubliche Sequenz enthalt die Messungen in der Reihenfolge:
1. Fur Flammentechnik: Referenzmessung

2. Kalibration

3. Anzahl Proben

Optional kdnnen QC-Proben, Rekalibration oder die Messung der Wiederfindungsrate
zwischen oder nach den Probenmessungen eingefiigt werden.

Sehen Sie dazu auch

Flammenparameter spezifizieren (Fenster Methode | Flamme) [ 33]
Hydrid- und HydrEA-Systeme spezifizieren (Fenster Methode | Hydrid) [ 42]

Parameter fiir Probengeber spezifizieren (Fenster Methode | Probenzufuhr) [ 46]

Ofenprogramm eingeben (Fenster Methode | Ofen) [ 35]
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5 Probeninformationsdaten

Die Probeninformationsdaten (Proben-ID) enthalten fiir die Analysenproben und die
QC-Proben die spezifischen Daten wie Probenname, Position auf dem Probengeber, Ein-
waage, Verdiinnung oder Konzentrationseinheit. Probennamen und Positionen kénnen
per Mausklick in die Sequenztabelle gesendet werden. Die Probeninformationsdaten
werden als Tabelle im CSV-Format gespeichert und kdnnen auch in einem Tabellenkal-
kulationsprogramm, z. B. Excel, editiert werden. Auch der umgekehrte Weg ist méglich,
extern erstellte Probentabellen kénnen in ASpect LS importiert werden.

Das Fenster Proben-ID 6ffnen Sie mit einem Klick auf ¥ in der Symbolleiste oder iiber
den Menipunkt Methodenentwicklung | Proben-ID.

5.1 Probeninformationsdaten erstellen, speichern, 6ffnen

Einen neuen Satz Proben-ID er- ) jicken Sie in der Symbolleiste auf ¥ oder wihlen Sie die Meniibefehle Methoden-
stellen entwicklung | Proben-ID oder Datei | Neue Probeninformations-Daten.

v" Das Fenster Proben-ID erscheint.
» Spezifizieren Sie die Einstellungen fiir Proben und QC-Proben.
» Aktivieren Sie den Datensatz mit Klick auf OK oder Ubernehmen.

v' Die Proben-ID sind aktiviert und werden fiir die nachste Analyse verwendet. Sie
konnen die Proben-ID auch fir eine spatere Analyse speichern.

Proben-ID speichern » Klicken Sie im Fenster Proben-ID auf Speichern oder wéhlen Sie den Meniipunkt
Datei | Speichern | Probeninformation.

» Speichern Sie den Datensatz im Standardfenster Speichern unter.

v" Die Proben-ID sind im CSV-Format gespeichert. Sie kénnen die Daten fiir weitere
Analysen laden oder in einem Tabellenprogramm oder Texteditor editieren.

Probeninformationsdaten 6ff-  » Eine Proben-ID-Datei kdnnen Sie mit einer der folgenden Alternativen 6ffnen:

nen
- In der Werkzeugleiste auf das Symbol [m] neben dem Feld Proben klicken.

- Den Menipunkt Datei | Probeninformations-Datei 6ffnen wéhlen.
- Im Fenster Proben-ID auf Offnen klicken.
» Wahlen Sie im Standardfenster Offnen die Datei aus.

v' Die Proben-ID-Daten werden im Fenster Proben-ID angezeigt und kénnen fir die
nédchste Analyse verwendet werden.

5.2 Fenster Proben-ID

Im Fenster Proben-ID spezifizieren Sie die Proben und QC-Proben. Neben dem Namen
und der Position auf dem Probengeber kénnen Sie fir die Analyse wichtige Parameter

eingeben. Das Fenster Proben-ID 6ffnen Sie mit Klick auf § .
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¥ Proben-iD - O *
Probeninformation QC-Probeninformation
Pos Name VorVF  Einheit EE;‘]” E:L'] Name(2) ASVF BW-Kor. Probentyp
1 1 1.000 | pg/L 100.00 100 |aus Probe
2 2 Probel 1.000 | pgfl 100.00 100 aus Probe
3 3 Probel 1.000  pgfl 100.00 100 aus Probe
4 4 Probel 1.000 | pgfL 100.00 100 aus Probe
5 5 Probel 1.000  pgfL 100.00 100 | aus Probe
6 6 Probel 1.000 | pgfL 100.00 100 aus Probe
7 7 Probel 1.000  pg/l 100.00 100 aus Frobe
8 & Probel 1.000 | pgfl 100.00 100 aus Probe
9 9| Probel 1.000  pgfL 100.00 100 aus Probe
10 10 Probel 1.000  pgfL 100.00 100 aus Probe
11 11| Probel 1.000  pgfL 100.00 100 | aus Probe
£ >
Zeilen = = =
Anhangen Einfiigen Ldschen Anz: - Minc.
Proben -> Sequenz
Tabelle I6schen . ab Sequenz-Zeile II
Sequenz -> Proben
) Offnen Y Speichemn = Schliefen
Karte Probeninformation Die Karte Probeninformation enthalt eine Liste der Proben und ihrer Eigenschaften.

Spalte Beschreibung

Pos Probenposition im Probengeber

Name Probenname
Diese Eingabe ist optional. Max. Anzahl Zeichen: 20

Vor-VF Der Vorverdiinnungsfaktor ist der Faktor, mit dem die Originalprobe
verdlinnt wurde, bevor sie im Probengeber platziert bzw. bei der Ar-
beit ohne Probengeber dem Spektrometer zugeftihrt wird. Der Faktor
ist zur Berechnung der Konzentration der Originalprobe (Konz. 2 in
der Ergebnistabelle) notwendig.

Einheit Einheit fiir die Konzentration der Probe

Einw. Einwaage (nur fiir Lésungsanalytik)

Diese Masse (in g) der Originalprobe wurde in der Probenvorbehand-
lung in Lésung gebracht. Die Einwaage ist zur Berechnung der Kon-
zentration der Originalprobe (Konz. 2) notwendig.

Hinweis: Fir die Feststoffanalytik werden bekannte Probeneinwaa-
gen im Ergebnisfenster Feststoff eingegeben bzw. vor der Messung
unbekannte Probeneinwaagen gewogen.

Vol. In diesem Volumen (in mL) des Losungsmittels wurde die Einwaage
gelost. Der Wert ist zur Berechnung der Konzentration der Original-
probe (Konz. 2) erforderlich.

Name (2) Weiterer Probenname
Diese Eingabe ist optional.

Max. Anzahl Zeichen: 20

AS-VF Verdiinnungsfaktor des Probengebers
Hinweis: Der hier verwendete Verdiinnungsmodus wird im Fenster
Methode | Probenzufuhr eingestellt.

BW-Korr. Blindwertkorrektur

aus
Es wird keine Blindwertkorrektur durchgefiihrt.
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Schaltflachen

Karte QC-Probeninformation

Spalte

Beschreibung

ein

Fur Berechnung der Konzentration der Originalprobe wird der zuletzt
in der Sequenz gemessene Blindwert subtrahiert.

Hinweis: Das Verfahren zur Blindwertkorrektur vereinbaren Sie im
Fenster Optionen | Kalibration.

Probentyp

Auswahl des Probentyps Blindwert oder Probe

Die Probendaten der Proben-ID werden der Probenfolge in Sequenz
entsprechend dem Probentyp zugeordnet, d.h.

1. Blindwert in Proben-ID = 1. Blindwert in Sequenz
2. Blindwert in Proben-ID = 2. Blindwert in Sequenz
1. Probe in Proben-ID = 1. Probe in Sequenz

2. Probe in Proben-ID = 2. Probe in Sequenz usw.

Elemente

Nur Mehrelementmethoden
Elemente oder Elementlinien, die in einer Probe analysiert werden

alle
Alle in der Methode festgelegten Elemente/Elementlinien werden be-
stimmt (Standardeinstellung).

Elementsymbol
Nur die genannten Elemente werden bestimmt, z.B. Cu, Pb.

Elementsymbol + Index (bei Analyse mehrerer Linien eines Ele-
ments)
Nur die genannten Elementlinien werden bestimmt, z. B. Cul, Cu2.

nicht Elementsymbol
Die genannten Elemente werden nicht bestimmt, z. B. nicht Cu, Pb.

nicht Elementsymbol + Index
Die genannten Elementlinien werden nicht bestimmt, z. B. nicht Cul,
Pb2.

Schaltflache

Anhédngen

Beschreibung

Anzahl neue Zeilen am Ende der Liste einfiigen

Einfiigen

Anzahl neue Zeilen am markierten Listenplatz einfligen

L6éschen

Markierte Zeile l6schen

Anz.

Eingabefeld fiir die Anzahl einzufiigender oder zu l6schender Zeilen

Tabelle I6schen

Die gesamte Liste der Probeninformationen 18schen

Proben -> Sequenz

Probennamen und Positionen im Probengeber in die Sequenzliste
Ubertragen. Die erste Zeile der zu iibertragenden Information in der
Sequenzliste im Eingabefeld ab Sequenz-Zeile festlegen.

Sequenz -> Proben

Probennamen und Positionen im Probengeber aus der Sequenzliste in
die Probeninformationstabelle ibertragen. Die erste Zeile der zu
Ubertragenden Information in der Sequenzliste im Eingabefeld ab Se-
quenz-Zeile festlegen.

Analog zur Karten Probeninformation sind auf dieser Karte die QC-Proben aufgefiihrt.
Zusétzlich enthélt die Spalte Typ die Informationen tGber den QC-Typ. Die Spalte Einheit
entfallt, da die Einheit in der Methode definiert ist. Eine Blindwertkorrektur wird bei QC-
Proben nicht durchgefihrt.
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Schaltflache Schaltflache Beschreibung
QC-Proben -> Se- QC-Probennamen und Positionen im Probengeber in die Sequenzliste
quenz Ubertragen.

Weitere Schaltflichen und Eingabeméglichkeiten finden Sie in der Ubersicht der haufig
verwendeten Bedienelemente.

Sehen Sie dazu auch
Parameter fiir Probengeber spezifizieren (Fenster Methode | Probenzufuhr) [ 46]
Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 180]

Haufig verwendete Bedienelemente [ 18]

5.3 Informationsdaten fiir Proben und QC-Proben spezifizieren
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Wenn Sie fiir die Analyse weitere Daten zu Proben oder QC-Proben benétigen, wie z. B.
die Einwaage oder den Vorverdiinnungsfaktor, missen Sie die Daten im Fenster Pro-
ben-ID spezifizieren. Die dort eingegebenen Daten kénnen Sie in die Sequenz (ibertra-
gen.

» Offnen Sie das Fenster Proben-ID | Probeninformation mit Klick auf i.

» Geben Sie im Feld Anz. die Anzahl zu analysierender Proben ein. Klicken Sie an-
schlieBend auf Anhdngen, um die Zeilen in die Tabelle einzufligen.

» Geben Sie in der Tabelle fiir jede Probe die benétigten Information ein.

» Wenn die Eingaben in allen Zeilen gleich sind, kénnen Sie mit Klick auf = den Ein-
trag einer markierten Zelle auf alle nachfolgenden Zellen der Spalte kopieren. Wenn
dabei die Option inc. (Inkrement) aktiviert ist, wird beim Ubertragen der Information
auf die nachste Zeile der Wert jeweils um 1 erhoht. So kénnen auf einfache Weise
Platze im Probengeber belegt oder Probennamen fortlaufend nummeriert werden.

» Die Texte aus den Eingabefeldern kdnnen Sie in die Zwischenablage kopieren und
wieder einfligen. Verwenden Sie dazu die Tastenkombinationen Strg+C und Strg+V
oder verwenden Sie nach Rechtsklick auf die Tabellenzelle die Kontextmen(befehle.

» Wenn alle Informationen eingetragen sind, geben Sie im Feld ab Sequenz-Zeile die
Zeile der Sequenz ein, ab welcher die Probeninformation in die Sequenz tibernom-
men wird. Ubertragen Sie die Informationen mit Klick auf Proben -> Sequenz.

» Spezifizieren Sie die QC-Probeninformationen analog im Fenster Proben-ID | QC-
Probeninformation spezifizieren.

v' Die Probeninformationen werden jetzt fiir die nachste Analyse verwendet.
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6  Analysen durchfiihren und Ergebnisse berechnen

6.1  Ubersicht der Meniibefehle und Schaltflichen zum Starten der Analysen
im Hauptfenster

Messungen werden mit den Symbolen der Werkzeugleiste oder iber das Men( Routine
gestartet.

Symbol Meniipunkt Routi- Funktion
ne|

. Sequenz starten Einen Analysenablauf starten

. Zeile(n) der Se- Die markierte Zeile in der Sequenz ausfiihren. Mit Hilfe
quenz ausfiihren... der Maus und gedriickter Strg- bzw. Umschalttaste kon-
Fé nen mehrere Zeilen markiert werden.

. Stopp Den Analysenablauf sofort stoppen

Die Stopp-Funktion sollte nur bei Flammentechnik ver-
wendet werden. Bei Hydrid-/HydrEA-Technik und
Graphitrohrtechnik bleiben durch direkten Stopp Proben-
reste im System bzw. Graphitrohr zurtick und kénnen zu
Verunreinigungen fiihren.

] Unterbrechen Fir Hydrid-/HydrEA-Technik und Graphitofentechnik

Wahrend der Abarbeitung eines Hydrid- oder Ofenpro-
gramms eine Programmunterbrechung anmelden

Nach Erkennen der Unterbrechungsanmeldung wird die
Schaltflache blass. Die laufende Probenmessung wird
noch zu Ende abgearbeitet, dann wird die Analyse ge-

stoppt.
Iy} Fortsetzen Eine gestoppte Routine fortsetzen
. Neuberechnen Eine Neuberechnung der Ergebnisse ausfiihren, wenn

sich Ausgangsdaten, z.B. die Kalibrierfunktion oder die
Methode, gedndert haben

6.2 Messroutine starten

Analysenergebnisse wahrend
des Analysenablaufs speichern

Nach Auswahl der Methode, der Sequenz und gegebenenfalls der Probeninformations-
daten sind alle Informationen vorhanden, um den Analysenablauf zu starten.

Das AAS muss fir die Messung entsprechend der verwendeten Technik vorbereitet sein:
®m  Bei Flammentechnik: Die Flamme ist geziindet und brennt langer als die Einlaufzeit.
Bei Graphittechnik: Der Ofen ist bereit.

Bei Hydridtechnik: Die Kiivette ist vorgeheizt.

Bei Probengeber: Die Proben stehen vorbereitet auf dem Probengeberteller.

HKL ist eingeschaltet und brennt mindestens 20 min.

Analysenergebnisse werden direkt wahrend der Messung in einer Datenbank im vorein-
gestellten Standardpfad bzw. in selbstdefinierten Unterordnern gespeichert. Sie kdnnen
wahlweise in einer neuen Datenbank gespeichert oder an eine vorhandene Datenbank
angehangt. Es ist jedoch nicht mdglich, eine Ergebnisdatenbank durch Wahl des glei-
chen Namens zu (iberschreiben.
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Messung starten
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Das Ziel fiir die Ergebnisse wird automatisch beim Start einer Messroutine gefordert. Es
6ffnet sich dafiir das Fenster Messung starten Sequenz: Sequenzname mit folgenden
Optionen fiir die Ergebnisdatei:

Messung starten Sequenz:

Ergebnisdatei Akiuelle Methode:

Name:
Ni Boden Plattform
Ordner Version: 1
geladen von: Ergebnissen
(Standard) ~

Beschreibung: Weitergemessen wird mit Methode

Ni Boden Plattform
Version: 1
® Datei neu beginnen
O an Datei anhangen
[ Bei Fehlerstopp Lampe ausschalten
"Datum,/Zeit an Ergebnisdateinamen anhangen" ist aktiv {"Optionen").
OK Abbrechen
Option Beschreibung
Name Dateinamen fir die Ergebnisdatenbank eingeben

Datei neu beginnen

Wenn aktiviert, muss ein neuer Dateiname eingegeben werden. Es
wird geprift, ob der Dateiname bereits vorhanden ist. Vorhandene
Dateien kénnen nicht tiberschrieben werden.

Wenn im Fenster Optionen | Analysenablauf die Option Datum/Zeit

an Ergebnisdateinamen anhdngen aktiviert ist, wird der Ergebnisna-
me automatisch um diese Angaben erweitert. Eine Meldung tber die

Aktivierung der Option erscheint in diesem Fenster.

an Datei anhdngen

Neue Ergebnisse werden an eine vorhandene Ergebnisdatei ange-
hangt. Mit *** 6ffnen Sie ein Auswahlfenster aus dessen Liste Sie eine
vorhandene Ergebnisdatei auswahlen kénnen.

Ordner Speicherpfad fiir die Ergebnisdatei auswahlen
Beschreibung Zusatzliche Notiz eingeben, die mit den Analysenergebnissen gespei-
chert wird

Uber die Schaltflache *** kénnen benutzerdefinierte Beschreibungen
ausgewdhlt werden.

Bei Fehlerstopp Bei Abbruch der Messung durch einen Fehler automatisch die HKL
Lampe ausschalten ausschalten

OK Messung starten

Die Datei enthalt die Mess- und Auswerteergebnisse, sowie die Informationen der Pro-
ben-ID. Zusatzlich werden die Methodenparameter in der Ergebnisdatenbank gespei-
chert.

Die Ergebnisdatenbank wird mit der Erweiterung ".tps" gespeichert.

» Starten Sie die Messroutine mit dem MenUbefehl Routine | Sequenz starten oder
mit einem Klick auf .
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Anzeigen wahrend des Analy-
senablaufs

» Wahlen Sie im Fenster Messung starten Sequenz einen Dateinamen fiir die Ergeb-
nisdatei aus.
Wahlweise kann das Ergebnis in einer neuen Datei gespeichert oder an eine bereits
vorhandene Datei angehéngt werden. Das Uberschreiben einer bereits vorhandenen
Datei ist nicht moglich.

v Nach Wahl des Dateinamens startet die Messroutine entsprechend den Einstel-
lungen in Methode und Sequenz. Bei Verwendung des Probengebers [&uft die
Messung automatisch ab. Bei manueller Probenzufiihrung ohne Probengeber fol-
gen Sie den Anweisungen zur Probenbereitstellung auf dem Bildschirm.

HINWEIS

Bei Mehrelementmethoden erfolgt die Abarbeitung der Sequenz entsprechend der Rei-
henfolge der Elemente bzw. Elementlinien in der Methode. Es wird zunéchst fir das ers-
te Element die Sequenz komplett abgearbeitet, bevor die Sequenz mit dem zweiten Ele-
ment erneut beginnt. In der Sequenz kann fiir einzelne Proben die Messung von be-
stimmten Elementen ausgeschlossen oder vereinbart werden. Ebenso kdnnen Wartezei-
ten elementabhéngig eingefligt werden

Wahrend der Messung werden die Ergebnisse in Echtzeit im Hauptfenster angezeigt.

Zusatzlich kdnnen folgende Fenster gedffnet werden.

®  Signalverlauf: Verlauf des Messsignals

®=  Bargraph: Messwerte in einer Balkengraphik

®m  Report-Fenster: aktueller Flammenstatus oder Ofenstatus

= Probenkonz. in Bezugskurve: Lage der ermittelten Probenkonzentration in der Ka-
librierkurve

Diese Anzeigefenster vereinbaren Sie im Fenster Optionen | Analysenablauf voreinstel-
len. Die Anzeigefenster kdnnen wahlweise wahrend der Messung geschlossen oder ge-
6ffnet werden.

= Waihrend der laufenden Messung kénnen Sie auf %% Anzeigefenster klicken und die
gewdlinschten Fenster aktivieren oder deaktvieren.

= Mit dem MenUbefehl Ansicht | Anzeigefenster 6ffnen F7 6ffnen Sie die Anzeige-
fenster.

= Mit dem Meniibefehl Ansicht | Anzeigefenster schlieBen F8 blenden Sie die Anzei-
gefenster aus.

In der Sequenzliste des Hauptfensters wird der Messfortschritt dokumentiert. Die Zeilen
mit den aufeinanderfolgenden Aktionen sind mit folgenden Symbolen in der Tabellen-
spalte gekennzeichnet:

Symbol Beschreibung

- Noch nicht gemessen / abgearbeitet.

0 Wird gerade gemessen.

+ Wourde bereits gemessen / abgearbeitet.

Zusétzlich werden in der Symbolleiste an der Seite wéhrend der Messung gréRere
Schaltflachen eingeblendet:

Option Beschreibung

o Anzeigefenster ~ Anzeigefenster 6ffnen und schliefSen

Scraper auslésen Bei Betatigung der Schaltflache reinigt der Scraper im Lachgas-Be-
trieb den Brennerkopf innerhalb einer Statistikreihe einer Probe zwi-
schen zwei Messungen.

Methode anzeigen Methodenfenster 6ffnen
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Option Beschreibung
Die Methode kann nur gelesen, jedoch nicht gedndert werden.
Sequenz Proben Sequenzfenster einblenden

Die Sequenz kann wéhrend laufender Messung erweitert werden. Das
Sequenzfenster enthélt die Schaltflache Proben-ID mit der auch wei-
tere Proben-ID-Daten erstellt werden kdnnen.

Flamme l6schen Den Analysenablauf sofort stoppen und Flamme léschen

Sehen Sie dazu auch
Vordefinierte Bemerkungen erstellen [ 171]
Fenster Sequenz [ 72]
Optionen zum Analysenablauf [+ 178]

6.3  Messroutine unterbrechen, stoppen und fortsetzen

Ein laufende Messroutine kann unterbrochen und anschlieRend wieder fortgesetzt wer-
den. Bei der Graphitofentechnik und Hydridtechnik sollte jedoch die laufende Proben-
messung bis zu Ende gefiihrt und danach erst abgebrochen werden. Diese Verfahrens-
weise verhindert, dass sich Probenrtickstdnde im Graphitrohr bzw. Hydridsystem ab-
lagern kdnnen. Bei der Flammentechnik kann zu jedem Zeitpunkt ohne Problem ge-
stoppt werden.

» Mit Routine | Stopp oder Klick auf Bl stoppen Sie den Analysenablauf sofort.

» Mit Routine | Unterbrechen oder [l melden Sie eine Unterbrechung Analysenab-
laufs an. Nach Erkennen der Unterbrechungsanmeldung wird die Schaltflache blass.
Das Hydrid-Programm oder Ofenprogramm wird noch zu Ende abgearbeitet. Dann
wird ein Stopp des Analysenablaufs ausgelost.

» Mit Routine | Fortsetzen oder [l setzen Sie eine gestoppte/unterbrochene Routine
fort.

Es 6ffnet sich das Dialogfenster Sequenz fortsetzen, in dem der Aktionsstatus vor
der Unterbrechung ausgegeben wird.

Bei Anderung der Methode aktivieren Sie die Option Fortsetzen mit geénderter Me-
thode. Dadurch erfolgt ein neuer Methodeneintrag in die Ergebnisdatei und von der
Methode wird eine weitere Version gespeichert.

Die Messung kann in folgender Weise fortgesetzt werden:

Option Beschreibung

Erste Statistik-Mes- Bei aktueller Probe, aktueller Linie und erster Statistik-Messung fort-
sung setzen (Statistik zurlcksetzen)

Ab Tabellenplatz ->  Bei aktueller Linie und nebenstehenden Tabellenplatz fortsetzen

Néchstes Element Bei ndchster Linie und Tabellenplatz 1 fortsetzen

6.4  Aktionen der Sequenz wiederholen

Einzelne Aktionen in einer Sequenz, Einzelmessungen in Statistikmessungen oder Son-
deraktionen kdnnen wiederholt werden.

» Markieren Sie im Hauptfenster auf der Karte Sequenz oder Sequenz/Ergebnisse die
Zeilen mit den zu wiederholenden Aktionen.
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» Starten Sie die Messroutine mit dem MenUbefehl Routine | Zeile(n) der Sequenz

ausfiihren... F6 oder mit einem Klick auf .

» Wahlen Sie im Fenster Messung starten einen Dateinamen aus, in dem das Ergebnis

fur die Wiederholungsmessung gespeichert werden soll.

Wahlweise kann das Ergebnis in einer neuen Datei gespeichert oder an eine bereits
vorhandene Datei angehangt werden. Das Uberschreiben bereits vorhandener Er-

gebnisse durch Wahl des gleichen Dateinamens ist nicht moglich.

v Nach Wahl des Dateinamens startet die Wiederholung der ausgewahlten Aktion.

Bei Wiederholungen der Sequenz oder der Messung einzelner Zeilen wird eine neue

Version der Methode gespeichert. Eine Priifung auf Anderungen in der Methode erfolgt

in diesem Fall nicht.

6.5 Analysenergebnisse neuberechnen

Optionen im Fenster Analysen-
ergebnisse neuberechnen

Nach jeder Anderung der Auswertebedingungen, z. B. Anderung der Kalibrierfunktion,
Methodeninderungen usw., miissen die Ergebnisse neuberechnet werden, um die An-
derungen wirksam werden zu lassen. Ebenfalls kénnen die Probeninformationsdaten,
z.B. Probennamen, Verdiinnungsfaktoren, gedndert und in der Ausgabe der Analysener-

gebnisse neu berticksichtigt werden. Die Optionen fiir die Neuberechnung werden im

Fenster Analysenergebnisse neuberechnen spezifiziert.

C Analysenergebnisse neuberechnen —

Eingangsdaten
Mame:

| C:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectLS\EAVRESULTS\C

[ Probeninformation ge@ndert
[J ac-Karteneintrége zulassen

Machberechnen Eintrage

von bis

69 5 - 3 [¥] Anzeigefenster akiualisieren

Ergebnisdatei (Ziel)
Ordner.
(Standard) ~

Mame

@® Datei neu beginnen
O an Datei anhéngen

Beschreibung:

Kalibrierfunktion geandert

Kalibrierfunktion geandert

Abbrechen

Option Beschreibung

Name Name der Ursprungsdatei mit Analysenergebnissen

Probeninformation Die Probeninformationsdaten wurden geandert und sollen bei der

gedndert Neuberechnung aktualisiert werden.
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ASpect LS

Neuberechnung ausfiihren

Option

QC-Karteneintréage
zulassen

Beschreibung

Nachberechnete Werte auf den QC-Karten eintragen, wenn in der
Methode QC-Karten spezifiziert sind

Nachberechnen Die Eintrdge in der Ergebnisliste beginnend mit Zeile von bis Zeile bis
Eintrdge nachberechnen

Anzeigefenster ak- Beim Nachberechnen die Anzeigefenster aktualisieren

tualisieren

Ordner Speicherpfad fiir die Ergebnisdatei auswéhlen

Name Dateinamen fir die Ergebnisdatei eingeben

Datei neu beginnen

Neuen Dateiname eingegeben. Es wird gepriift, ob der Dateiname be-
reits vorhanden ist. Vorhandene Dateien kénnen nicht tiberschrieben
werden.

an Datei anhdngen

Die nachberechneten Werte an die vorhandene Datei anhdngen

Beschreibung

Diese zuséatzliche Notiz wird mit den nachberechneten Analysen-
ergebnissen gespeichert. Der Eintrag ist erforderlich, wenn das optio-
nale 21 CFR Part 11 Konformitatsmodul installiert ist.

In der Liste kénnen benutzerdefinierte Beschreibungen ausgewéahlt
werden.

» Klicken Sie auf. oder wéhlen Sie den Menlbefehl Routine | Neuberechnen.

Es offnet sich das Fenster Analysenergebnisse neuberechnen.
» Spezifizieren Sie die Optionen und wéhlen Sie einen Dateinamen.
» Klicken Sie auf OK

v" Die Neuberechnung wird ausgefiihrt.

Hinweis: Neuberechnete Werte kénnen wahlweise in einer neuen Datenbank gespei-
chert oder an eine vorhandene Ergebnisdatei angehangt werden. Eine Manipulation der
Ursprungsdaten ist ausgeschlossen. Die urspriinglichen Ergebnisse bleiben immer erhal-
ten, solange die Ursprungsdatei nicht geldscht wird.

Sehen Sie dazu auch

Vordefinierte Bemerkungen erstellen [ 171]

6.6  Messungen parallel zur laufenden Analyse auswerten
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Im laufenden Messbetrieb kann keine weitere Ergebnisauswertung vorgenommen wer-
den, jedoch kann eine weitere Programminstanz der Anwendung im Offline-Modus ge-
6ffnet werden. In diesem Modus besteht keine Verbindung zum Gerét. Alle weiteren
Funktionen wie das Erstellen von Methoden oder das Laden und Auswerten von Ergeb-
nissen kdnnen parallel zum laufenden Messbetrieb der ersten Programminstanz ver-
wendet werden.

» Starten Sie ASpect LS in der zweiten Instanz mit dem Menibefehl Datei | Offline-
Programminstanz starten.

» Offnen Sie die Ergebnisdatei der aktuell laufenden Messung mit dem Meniibefehl
Datei | Ergebnisdatei 6ffnen.
Bisher gemessene Ergebnisse werden in das Ergebnisfenster geladen.

» Weitere Ergebnisse aus der laufenden Messung laden Sie mit dem Menibefehl An-
sicht| Ergebnisliste aktualisieren (neue Ergebnisse der Online-Programminstanz)

oder mit Klick auf -
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v Die Ergebnisanzeige wird aktualisiert. Sie konnen die Ergebnisse weiter bearbei-
ten, z.B. durch Aufruf der Probendetails oder Auswahl einer anderen Kalibrier-
funktion.

Sehen Sie dazu auch
Details der Probeneinzelwerte anzeigen [ 93]
Kalibration [ 102]

6.7 Anzeige der Ergebnisse und des Analysenfortschritts im Hauptfenster

Je nach Betriebsart werden Messwerte in Extinktion oder Emission ermittelt. In der wei-
teren Beschreibung werden nur Extinktionswerte erwahnt. Fir die Emissionswerte gel-
ten die gleiche Angaben und Aussagen. Fiir Extinktionswerte wird in den Werteausga-
ben die Abkiirzung Ext. und fir Emissionswerte die Abkiirzung Ems verwendet.

Die Messergebnisse und die Sequenz werden grof3flachig im Hauptfenster der Arbeitso-
berflache angezeigt.

[ ASpect LS 1.6.0.1022 ZEEnit 700P Tech: Graphitrohr - 0 x

Datsi Bearbeiten Aktionen Ansicht Methodementwicklng Routine Extras 2

Meth: Ch sequ: £ Proben: o
Sequenz Ubersicht
/5 Nr. Typ/Name Pos N Name Linie Ext  SD(Ext) RSD% Dam Zeit Einzelwere(Ext) ~
Spektrometer 1/ Probe 1 1 1 Rohrformieren 2301.2020 11:52
2 Probe2 | 2 2 PbBoden Platfiorm 23012020 11:52
@ 3 Probe3 | 3 3 Kal-Nulli Pb283 0.00062 (000068 108923012020 1201 0.000350.001390.00012
. 4| Kal-Std.1 Pb283 004914 000098 2023012020 1211 0.049310.04809 0.05002
) 5 Probe5 | 5 5 Kal-Std2 Pb283 009680 000132 1423012020 1222 0.097710.097410.09528
it 6 Probe6 | 6 6 Kai-Sud3 Pb283 0.14397 000042 0323012020 1232 0.14357 014353 0. 14441
s 7 Probe? | 7 7 Kal-Sid4 Pb283 0.18804| 000197 1023012020 1243 0.185760.189160.18919
8 Probe8 8 8 Kalib. berechnen  Pb283 23012020 1243
& 9 Probes 9 9 Reinstwasser Pb283 -0.00011  0.00048 447423012020 1254 -0.00008 0.00036-0.00061
Probengeber 10 Probe10 | 10 10 Trinkwasser Pb283 0.00118 000197 167.62301.2020 13.04 0.00229-0.001100.00235
11 CRMBCR145  Pb283 002803 000030  3.22301.2020 1315 0.028130.027090.02888
i 12/ Sid Pb283 019398 000097  0.52301.2020 13:25 0.195010.193090.19384
S, 13 NiBoden Platiform 23012020 13.25
14 Kal-Nulll Ni232 000134 000087 64523012020 13:35 0.002130.00147 0.00042
15 Kal-Std1 Ni232 002322 000322 13:92301.2020 13:46 0.01950 0.02498 0.02518
SE;;nz 16 Kal-Std2 Ni232 004719 000038 0823012020 13:56 004749 0.047330.04676
17 Kal-Std3 Ni232 007210 000261 3623012020 14:07 006916 007299007415
18| Kal-Std 4 Ni232 0.10044| 000122 1223012020 14:18 0.100790.099090.10144
19 Kalib. berechnen  Ni232 23012020 1418
falbrason 20 Reinstwasser Ni232 000650 000312 48.023.01.2020  14:28 0.01004 0.005320.00415
le= 21 Trinkwasser Ni232 0.00305 000151  49.423012020 14:39 0.00368 0.001330.00414
22 CRMBCR145  Ni232 0.04560 000070 1523012020 14:49 004487004563 0.04628
© 23 Qid Ni232 N10NR2 nnnwa7 20923012090 1R:00 0 NGRNA N 1NIRK N 1N3RR
< >« > v
= Ext/Zeit Konz1 Konz2 QC-Erg. Fehler Einzelw. Proben-lD Energie Einst Benutzerdefiniert
Daten
ZEEnit 700P 140n4P1281 User Simulation Ofen_2

Die Darstellung auf verschiedenen Karten im Hauptfenster bietet eine gute Ubersicht
Uber die Messergebnisse und statistische Auswertungen.

Folgende Karten kénnen angewahlt werden:

®m  Sequenz/Ergebnisse (Inhalt der Karten Sequenz und Ergebnis auf einer Karte)
Sequenz (Anzeige der aktuellen Sequenz)

Ergebnisse (Darstellung der Messergebnisse)

Ubersicht (Zusammenfassung der Messergebnisse)

Feststoff (Vorbereitung der Feststoffproben fiir die Analyse)

In der Statusleiste des Ergebnisfensters steht der Dateiname der aktuellen Ergebnisda-
tei.

6.7.1 Karte Sequenz/Ergebnisse

Die Karte Sequenz/Ergebnisse enthalt die Daten der beiden Tabellen Sequenz und Er-
gebnisse.
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6.7.2 Karte Sequenz

Sehen Sie dazu auch
Karte Sequenz [ 88]
Karte Ergebnisse [ 88]

Auf der Karte Sequenz wird die aktive Sequenz aufgelistet.

Wahrend der Analyse kann hier der Analysenfortschritt verfolgt werden. Die verschiede-
nen Proben und Sonderfunktionen sind in der 1. Spalte folgendermalen gekennzeich-
net:

Symbol Beschreibung

- Noch nicht gemessen/abgearbeitet.

(0] Wird gerade gemessen.

+ Wurde bereits gemessen/abgearbeitet.

Nach der Messung kann eine ausgewahlte Probe erneut gemessen werden. Daflir muss

die Probenzeile in der Sequenz markiert und anschlieRend BEinder Werkzeugleiste be-
tatigt werden.

6.7.3 Karte Ergebnisse

Tabelle Ext./Zeit

Tabelle Konz.1
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Auf der Karte Ergebnisse sind alle Messergebnisse und statistische Auswertungen auf-
gefiihrt. Zur besseren Ubersicht sind die Werte in weiteren Tabellen verteilt. Die Reiter
fur diese Tabellen befinden sich an der Unterkante des Fensters.

Die Werte sind nach Reihenfolge der Probenmessung geordnet. Fir jede Probe sind die
jeweils analysierten Elemente aufgefiihrt.

Die Tabelle enthalt die Extinktionswerte und die statistischen Auswertung entsprechend
den Methodeneinstellungen (Fenster Methode | Statistik).

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Probenname

Linie Elementlinie

Ext./Ems Mittelwert oder Median der gemessenen Einzel-Extinktionen/-Emis-
sionen

SD(Ext.) Standardabweichung der Extinktionen (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik)

Datum/Zeit Datum und Zeitpunkt des Sequenzstarts

Einzelwerte(Ext./ Einzelwerte der Extinktionsmessungen (Emissionsmessung)

Ems)

Die Tabelle zeigt die analysierte Konzentration der Probe, wie sie dem AAS zugefihrt
wurde, an.

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge
Name Probenname

Linie Elementlinie
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Spalte Beschreibung

Einheit Konzentrationseinheit

Konz.1 Analysierte Konzentration der Probe

SD1 Standardabweichung der Konz.1 (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Konz.1 (Mittelwertstatistik)

R Spannweite der Konz.1 (Medianstatistik)

R% Relative Spannweite der Konz.1 (Medianstatistik)

VB Vertrauensbereich

VF Verdiinnungsfaktor bei Konzentrationsiiberschreitung
Bei Konzentrationsiiberschreitungen kann im Fenster Methode | Pro-
benzufuhr eine automatische Verdiinnung mit dem Probenwechsler
aktiviert werden. Der Verdiinnungsfaktor dieser automatischen Ver-
diinnung wird bei der Berechnung der Konz.1 beriicksichtigt.

Bem. Markierungen von Ereignissen wéhrend der Messung

Ext./Ems Mittelwert oder Median der gemessenen Einzel-Extinktionen/-Emis-
sionen

SD(Ext.) Standardabweichung der Extinktionen (Mittelwertstatistik)

Datum/Zeit Datum und Zeitpunkt des Sequenzstarts

Einzelwerte (Ext./ Einzelwerte der Extinktionsmessungen (Emissionsmessung)

Ems)

Tabelle Konz.2 Die Tabelle zeigt die Konzentration der Originalprobe an. Bei der Berechnung von
Konz.2 werden die Probeninformationsdaten (siehe Tabelle Proben-ID unten) bertick-
sichtigt:
= Vorverdiinnung
= Finwaage bei Feststoffen und Lésungsvolumen
®  Umrechnungsfaktoren fiir andere Einheiten

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Probenname

Linie Elementlinie

Einheit Konzentrationseinheit

Konz.2 Konzentration der Originalprobe unter Berticksichtigung der Proben-
informationsdaten

SD2 Standardabweichung der Konz.2 (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Konz.2 (Mittelwertstatistik)

VB Vertrauensbereich der Konz.2

Bem. Markierungen von Ereignissen wéhrend der Messung

Ext./Ems Mittelwert oder Median der gemessenen Einzel-Extinktionen/-Emis-
sionen

SD(Ext.) Standardabweichung der Extinktionen (Mittelwertstatistik)

R(Ext.) Spannweite der Extinktion (Medianstatistik)

Einzelwerte(Ext./ Einzelwerte der Extinktionsmessungen (Emissionsmessung)

Ems)

Tabelle QC-Erg. In der Tabelle werden die Ergebnisse der QC-Proben ausgegeben: Sollwert und Istwert

der Konzentration, Wiederfindungsraten (nicht fiir Blindwert), Reaktionen auf eventuel-
le Abweichungen (alle Typen auRer Blindwert).
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Tabelle Fehler

Tabelle Einzelwerte

Tabelle Proben-ID
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Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge
Name Probenname

Linie Elementlinie

QC (fur Kalibrier-
funktionen)

R%(adj.)
Anstieg

Char.Konz.: Charakteristische Konzentration

QC (ftir QC-Proben,
nicht fir QC-Blind-
wert)

Konz.1
Sollw.: Sollwert der Konzentration

WfR: Wiederfindungsrate

Bei QC-Proben und QC-Standard wird die Wiederfindungsrate der
Konzentration bestimmt. Bei QC-Stock, QC-Trend und QC-Matrix wird
die Wiederfindungsrate der durch die Aufstockung verursachten Kon-
zentrationserhdhung ermittelt.

QC (fur Leerwert-
NWG)

SD: Standardabweichung der Leerwertmessungen
NWG: Nachweisgrenze

UG: Bestimmungsgrenze

Bem. Markierungen von Ereignissen wahrend der Messung
SD(Ext.) Standardabweichung der Extinktionen (Mittelwertstatistik)
Datum/Zeit Datum und Zeitpunkt des Sequenzstarts

Einzelwerte (Ext./
Ems)

Einzelwerte der Extinktionsmessungen (Emissionsmessung)

Wenn wahrend der Analyse Fehler auftreten, werden die entsprechenden Messungen in
allen Tabellen rot markiert. In der Tabelle Fehler wird der aufgetretene Messfehler do-

kumentiert.

Die Tabelle Einzelwerte enthélt die gemessenen Einzelwerte der Extinktion/Emissio-

nen.

Die Tabelle enthalt die Probeninformationsdaten.

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Linie Elementlinie

Typ Probentyp (z. B. Probe, Blindwert, QC-Probe)

Pos Position der Probe im Probenwechsler

Vor-VF Vorverdiinnungsfaktor
Mit diesem Faktor wurde die Originalprobe verdiinnt, bevor sie im
Probengeber platziert bzw. bei der Arbeit ohne Probengeber dem Ge-
rét zugefithrt wird. Der Faktor ist zur Berechnung der Konzentration
der Originalprobe notwendig.

Einw. Nur fir Lésungsanalytik
Einwaage in Gramm
Masse der Originalprobe, die in der Probenvorbehandlung in Lsung
gebracht wurde (in mL). Die Masse ist zur Berechnung der Konzen-
tration der Originalprobe (Konz.2) notwendig.

Vol. Volumen des Losungsmittels, in dem die jeweilige Einwaage geldst
wurde (in mL). Der Wert ist zur Berechnung der Konzentration der
Originalprobe (Konz.2) erforderlich.

Name (2) Weiterer Probenname aus der Probeninformationstabelle
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Tabelle Energie Einst.

Tabelle Benutzerdefiniert

Tabelle Feststoff

Spalte Beschreibung
AS-VF Verdiinnungsfaktor des Probengebers
BW-Korr. Blindwertkorrektur

aus: Es wurde keine Blindwertkorrektur durchgefiihrt.

ein: Fir die Berechnung der Konzentration der Originalprobe
(Konz.2) wurde die zuletzt in der Sequenz ermittelte Blindwertkon-
zentration subtrahiert.

Hinweis: Im Fenster Optionen | Kalibration wahlen Sie, ob bei der
Blindwertkorrektur Konz.2 oder Konz.1 des Blindwerts verwendet
wird.

Nicht fir novAA 800

Die Tabelle enthlt eine Ubersicht iiber die eingestellten Gerdteparameter.
Spalte Beschreibung
Nr. Nummer in der Analysenfolge
Name Probenname
Linie Elementlinie
PMT Spannung des Photomultipliers in V

HC-Verstérkerstufe Verstarkung des Hohlkathodenlampen-Signals

BC-Verstarkerstufe Verstarkerstufe des Hintergrundsignals

D2Strom Strom der Deuteriumlampe

In dieser Tabelle kénnen Sie die Parameter fiir die Ergebnisausgabe und deren Reihen-
folge selbst auswahlen.

Klicken Sie auf die Schaltflache Spalten auswahlen in der rechten oberen Ecke der
Karte.

Markieren Sie im Fenster Spalten auswahlen die gewiinschten Parameter per
Mausklick.

Um die Reihenfolge in der Anzeige zu dndern, markieren Sie den Parameter, dessen
Position Sie &ndern wollen, und verschieben ihn mit den Tasten ¥= und t=in der
Liste. Mehrere gleichzeitig markierte Parameter werden im Block verschoben.

Nach der Riickkehr ins Hauptfenster werden die Ergebnisse angezeigt. Die Breite der
Tabellenspalten kénnen Sie verandern, in dem Sie den Mauszeiger auf die Tabellen-
linie im Kopf der Tabelle fihren (der Zeiger wandelt sich dabei in einen Doppelpfeil)
und mit gedriickt gehaltener Maustaste die Tabellenspalte auf die gewtinschte Brei-
te aufziehen.

Hinweis:
Die Spaltenbreite wird in dieser Ansicht gespeichert. Bei den anderen Tabellen im

Hau

ptfenster werden Anderungen der Spaltenbreite beim Verlassen zuriickgesetzt.

Diese Tabelle wird bei der Feststoffanalytik mit Graphitofentechnik angezeigt.

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Probenname

Linie Elementlinie

Norm.Ext. Mittelwert der normierte Extinktion (Extinktion / Einwaage)
SD Standardabweichung der Konz. 1 (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Konz. 1 (Mittelwertstatistik)
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6.7.4 Karte Ubersicht

6.7.5
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Karte Feststoff

Spalte Beschreibung

Masse Mittlere absolute Analytmasse

Einh. Absoluteinheit des Analyten
Feuchte[%] Relative Feuchte der Probe

Einw. Einwaagen fiir alle Einzelmengen
Datum/Zeit Datum und Zeitpunkt des Sequenzstarts

Einzelwerte(Ext./
Ems)

Einzelwerte der Extinktionsmessungen (Emissionsmessung)

Sehen Sie dazu auch

Ubersicht iiber Markierungen in der Werteanzeige [ 193]

Auf der Karte Ubersicht werden die Analysenergebnisse zusammengefasst. Dabei kén-
nen Sie folgenden Ausgaben wahlen:

Spalte Beschreibung
Konz.1 Analysierte Konzentration der Probe
Konz.2 Konzentration der Originalprobe unter Berticksichtigung der Proben-
informationsdaten
Ext(RSD/R) Standardabweichung oder Median der Einzel-Extinktionen
Ext./Ems Mittelwert oder Median der gemessenen Einzel-Extinktionen/-Emis-
sionen
SD Standardabweichung der Konz.1 (Mittelwertstatistik)
RSD Relative Standardabweichung der Konz.1 (Mittelwertstatistik)
NWG Nachweisgrenze
BG Bestimmungsgrenze
WfR(Sollw.) Wiederfindungsrate (Sollwert)
R?*(adj.) Korrigiertes BestimmtheitsmaR R?
Durch Aktivieren der Kontrollfelder kénnen die folgenden Probentypen angezeigt wer-
den:
= Proben
= QC-Proben
= Kal.-Std.
= Sonstige

Mit Kick auf # 6ffnen Sie das Fenster Drucken Ubersicht, aus dem Sie den Ausdruck
der in der aktuellen Ubersicht angezeigten Daten starten kénnen.

Sehen Sie dazu auch

Druckfunktionen [ 161]

Nicht verfiigbar fiir novAA 800 und ZEEnit 700 Q

Auf der Karte Feststoff wird die Folge der Einzelmessungen der Feststoffanalyse aufge-

listet.
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Die in der Sequenz eingestellte Folge von Kalibrier- und Probenmessungen wird in Ein-
zelmessungen aufgesplittet und deren Einwaage, Tara, Dosier- und Vorbehandlungszu-
stand angezeigt und editiert.

Sehen Sie dazu auch
Feststoffanalytik mit Graphitofentechnik [ 95]

6.8 Details der Probeneinzelwerte anzeigen

Zu jeder Messung im Hauptfenster kénnen die Einzelwerte der Statistikmessung im
Fenster Probeneinzelwerte angezeigt werden.

» Offnen Sie das Fenster Probeneinzelwerte durch einen Doppelklick auf die entspre-
chende Probenzeile in der Ergebnistabelle.

» Alternativ flihren Sie einen Rechtsklick auf die Probenzeile aus und klicken im Kon-
textmen( auf Detailergebnisse oder Sie markieren die Probenzeile und wahlen den
Menibefehl Ansicht | Detailergebnisse.

| Probeneinzelwerte - [Kal.-5td.4]
| Pb283 Nr. Ext: Datum: | 23.01.2020
Typ: Kal-Std.4 SD: 0.00197 Zeit 12:43
MName: Kal-Std.4 RSD: 10
Kaonz.1 Ext
MNr. Bem. Ext g/l UG 0.25
| 1] |o1ssme| | 0.02141 0.20
2 0.18916 0.02274 015
3 0.18919 002357| |8
£ 0.10
g
* 005
0.00
-0.05
0 1 2 3 4
< > Zeit [5]
Loschen ] Uberlappend @ |a|T
|
| |
| J 4 [ Ersetzen durch Eintrag Nr.: 0= Abbrechen
Angabe zur Probe Im oberen Teil des Fensters werden folgende Probendaten angezeigt:
Feld Beschreibung
Pb 283 (Beispiel) Analysierte Elementlinie
Nr. Nummer der Messung in der Ergebnistabelle
Typ Probentyp
Name Probenname
Ext.(Ems) Extinktionswert (Emissionswert) (gemittelt tiber alle Einzelwerte)
SD Standardabweichung (Mittelwertstatistik). Die Anzeige erfolgt unab-

héngig von der fiir die Messung gewahlten Statistikmethode (Mittel-
wert/Median).

RSD Relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik). Die Anzeige er-
folgt unabhangig von der fiir die Messung gewahlten Statistikmetho-
de (Mittelwert/Median).
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Anzeige der Einzelwerte

Probeneinzelwerte l6schen/re-
aktivieren

Grafik
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Feld Beschreibung

Datum/Zeit Datum und Zeit der in der Tabelle markierten Messung

Die ermittelten Probeneinzelwerte (Statistikruns) werden in der Tabelle angezeigt.

Spalte Beschreibung
Nr. Nummer des Einzelwertes innerhalb der Probenmessung
Einw. Bei Feststoffanalytik

Einwaagen der Einzelproben

Ext. Berechnete Extinktion des Einzelwertes

Bei Feststoffanalytik: normierte Extinktion

Konz.1 Analysierte Konzentration der Probe, wie sie dem AAS zugefiithrt wur-
de. Vorverdiinnungen und Einwaagen wurden noch nicht beriicksich-
tigt.

Ext. UG Extinktion des Untergrundes

Bem. Leer: Der Einzelwert geht in die Berechnung des Probenmittelwerts
ein.

MAN

Der Wert wurde manuell aus der Berechnung des Probenwerts her-
ausgenommen.

KOR

Der Wert wurde auf Grund des Grubbs-AusreifRertests automatisch
aus der Berechnung des Probenwerts ausgeschlossen.

Ein Einzelwert kann aus der Berechnung des Probenmittelwerts manuell ausgeschlossen

werden. Nach dem Léschen oder Reaktivieren eines Einzelwertes ist eine Nachberech-

nung notwendig, um die Anderung wirksam werden zu lassen.

= Markieren Sie den auszuschlieBenden Einzelwert in der Tabelle.

= Mit Klick auf Léschen deaktivieren Sie den Wert fir die Berechnung des Probenmit-
telwerts bei einer Nachberechnung der Ergebnisse.

= Mit Klick auf Reaktiv. schlieRen Sie den markierten Einzelwert wieder in die Berech-
nung ein.

Hinweis: Mit dem Grubbs-AusreiBertest kdnnen Ausreilier unter den Einzelwerten wah-
rend der Analyse automatisch gesucht und eliminiert werden.

In der Grafik rechts neben der Tabelle wird der Signalverlauf des jeweils markierten Ein-
zelwerts iiber die Zeit dargestellt. Wenn Sie die Option Uberlappend aktivieren, werden
alle Kurven Uberlagert angezeigt.

Fur die Grafik stehen folgende Funktionen zur Verfligung:

Symbol Beschreibung

G.)\ Graphikausschnitt vergréfiern / Zoom
ldl Graphik auf Originalgrof3e zuriicksetzen
L

T Notiz in die Graphik einfiigen

Klicken Sie auf die Schaltflache und ziehen Sie mit der Maus einen Rahmen in
der Grafik auf. In diesen Rahmen konnen Sie eine Notiz schreiben.
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Signalwerte in die Zwischenab-
lage kopieren

Probenzeile wechseln

Standard ersetzen

Sie kdnnen die Signalwerte der im Fenster Probeneinzelwerte angezeigten Probe mit
der Tastenkombination Strg+C in die Zwischenablage kopieren. Die Daten kdnnen Sie in
ein Tabellenprogramm (z.B. Excel oder Origen) einfiigen und Grafiken fiir Publikationen
erzeugen.

Sie kdnnen zwischen den Zeilen der Probentabelle des Hauptfensters mit den Pfeil-
Schaltflachen wechseln:

Symbol Beschreibung
4 Werte der vorherige Probe in der Probentabelle anzeigen
» Werte der nachste Probe in der Probentabelle anzeigen

Nur fur Kalibrierstandards und Proben mit Additionskalibration

Ein Ausreilier in der Kalibration kann durch einen erneut gemessenen Standardwert
durch Aktivierung der Option Ersetzen durch Eintrag Nr. und Angabe der Zeilennum-
mer des erneut gemessenen Standards ersetzt werden. Um die Anderung wirksam wer-
den zu lassen ist eine Nachberechnung erforderlich.

Sehen Sie dazu auch

Kalibrierstandards durch Nachmessen ersetzen [ 105]

6.9  Feststoffanalytik mit Graphitofentechnik

Die Feststoffanalytik im Graphitrohr ist fiir folgende Gerate verfligbar:
= ZEEnit 700 P
= ZEEnit 650 P
= novAA 400 P

In der Feststoffanalytik werden die festen Proben auf einer Graphitplattform in das
Graphitrohr eingebracht und atomisiert. Der Probenaufschluss kann entfallen. Im Ver-
gleich zu den Einstellungen fiir die Lésungsanalytik sind fir die Feststoffanalytik weitere
Vorbereitungen oder Probenspezifikationen nétig:

= Dosieren der Proben auf die Plattformen

Pipettieren von flissigen Komponenten auf die Probenplattformen

Ermitteln der Einwaage

Reinigen der Probenplattformen mittels Ausbrennen

Ggf. Ermitteln der Tara der Plattformen

Diese Vorbereitungen des Bestimmens der Einwaage und Beladen der Probenplattfor-
men kénnen manuell ausgefiihrt oder bei Verwendung des SSA 600 automatisiert abge-
arbeitet werden. Bei Einsatz des SSA 600 mit Fliissigkeitsdosierung Gibernimmt der Pro-
bengeber ebenfalls die Dosierung von Modifikatoren und Standards.

Wenn die obengenannten Aktionen vor Start einer Sequenz ausgefiihrt wurden, erfolgt
das Abarbeiten der Sequenz automatisch und ohne Unterbrechung.

Die Probenvorbereitung fir die Feststoffanalytik erfolgt auf der Karte Feststoff im
Hauptfenster. Die Karte Feststoff zeigt eine Liste mit allen auszufithrenden Messungen.
Die in der Sequenz eingestellten Proben- und Standardmessungen werden hier in Ein-
zelmessungen (Statistikruns) zerlegt und die Verteilung der Proben auf den Plattformen
festgelegt.
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6.9.1 Funktionen auf der Karte Feststoff

Sequenz/Ergebnisse Sequenz Ergebnisse Ubersicht Feststoff

S Einw. T Std.
Nr. Zeecwlle Pos Typ MName Linie # [:;; [’:; Dos. Mod. 2
1 1 42 Kal-Nulll Pb283 1 — = =
2 1 42 Kal-Nulll Pb283 2 e — —
3 2 42 Kal-Std.1 Pb283 1 — = =
4 2 42| Kal-Std.1 Pb283 2 — = =
5 3) 42 Kal-Std.2 Pb283 1 — = =
6 3 42 Kal-Std.2 Pb283 2 — = =
7 4 42 Kal-Std.3 Pb283 1 — = =
8 4 42 Kal-Std.3 Pb283 2 — = =
9 5 42 Kal-Sidd P23 1 — — - [
10 5 42 Kal-Std.4 Pb283 2 — = =
1 7 1 Probe Probe 1 Pb283 1 2018 49928 *
12 i 2| Probe Probe 1 Pb283 2 2.042 50.314 "
13 7 3 Probe Probe 1 Pb283 3 2026 50.053 *
14 i 1/ Probe Probe 1 Pb283 4 2.002 50.028 "
15 7 2| Probe Probe 1 Pb283 5 2055 49.899 -
16 8 3/ Probe Probe 2 Pb283 1
17 8 1| Probe Probe 2 Pb283 2
18 8 2| Probe Probe 2 Pb283 3
19 8 3| Probe Probe 2 Pb283 4
20 8 1 Probe Probe 2 Pb283 5 v
Proben vorbereiten =
Zeile(n) messen Nachmessen vorbereiten b Tara Dosieren Wagen
Eintrige ldschen Einzelwerte nachmessen Laden/Speichern Std./Mod. Vorbereiten
Tabellenelemente Die Tabelle enthélt folgende Eintrdge:
Spalte Beschreibung
Nr. Nummer der Einzelmessung
Seq Zeile Zeilennummer in der Sequenz
Pos Positionen der Probenplattform auf dem SSA 600-Tellers. Bei Ein-
Teller-Betrieb von 1 bis 42, bei Zwei-Teller-Betrieb von 1 bis 84.
Hinweis: Die Positionen werden programmintern festgelegt! Die
Plattformen sind mit den Proben entsprechend den vorgegebenen
Positionen zu beladen.
Typ Probentyp der Probe, die auf diese Plattform aufzubringen bzw.
schon aufgebracht ist
Name Name der Probe
Linie Analysenlinie
# Nummer innerhalb der Statistikmessung
Einw. Masse der Probe im mg
Wenn sich in dieser Spalte der Eintrag "-------- " befindet, ist die Probe
nicht zu wégen und enthalt nur Flissig-Anteile (z.B. flissiger Stan-
dard).
Hinweis: Vor Bestimmung der Einwaage muss die Tara der Probe-
plattform bestimmt werden.
Tara Masse der leeren Plattform in mg
Fir nicht zu wagende Proben steht hier ebenfalls der Eintrag
o "
Dos. Wenn mit "*" gekennzeichnet, wurde auf die Plattform Probe dosiert
Std. Mod. Wenn mit "*" gekennzeichnet, erfolgte die Dosierung fliissiger Kompo-
nenten (Standards oder Modifikatoren) auf die Plattform
Vorbeh. Nur wenn in der Methode eine thermische Vorbehandlung vereinbart

ist
Wenn mit "*" gekennzeichnet erfolgt fur die Plattform eine thermische
Vorbehandlung.

Folgende Werte konnen, falls bekannt, direkt in die Probentabelle eingetragen werden:
= Finwaage, wenn die Probenvorbereitung auf einer externen Waage erfolgte
= Tara
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= Markierung fir fertig dosierte Probenplattform
= Markierung fir pipettierte Modifikatoren
= Markierung zur thermischen Vorbehandlung

Schaltflachen zur Probenvorbe- Schaltfliche

reitung Tara

Beschreibung

Das Gewicht der leeren Plattformen flir markierte Teller-Positionen
bestimmen

Dazu werden die Plattformen in die Waage und nach der Wagung auf
ihre Positionen transportiert. Das ermittelte Gewicht wird in der Spal-
te Tara eingetragen.

Dosieren

Die Plattformen der markierten Positionen nacheinander in die Do-
sierposition bringen

Es erscheint das Dosierfenster mit den Angaben, welche Probe zu do-
sieren ist. Je nach eingestellten Optionen kénnen davor und danach
weitere Vorbereitungen fiir die markierten Positionen erfolgen. Sind
in der Tabelle bereits Eintrdge vorhanden, werden die entsprechen-
den Vorbereitungen ausgelassen. Die Reihenfolge Tara - Dosieren -
Wagen - (Dosieren) - (W&gen) — Mod./Std-Pipettierung ist unbe-
dingt einzuhalten.

mit Tara
Vorher erfolgt die Bestimmung des Gewichtes der leeren Plattform.

mit Wagen
Nach der Dosierung erfolgt die Wagung der dosierten Probe.

mit Mod./Std.-Pipettierung
Nach der Wagung wird die Plattform zur Flissig-Dosierung gebracht.

Wenn im Fenster Methode | Probenzufuhr die Option Wagen mit Be-
statigung aktiviert ist, kénnen die Schritte Dosieren und Wé&gen be-
liebig oft wiederholt werden. Wenn alle drei Optionen aktiviert sind,
kann mit diesem Ablauf eine vollstandige Probenvorbereitung erfol-
gen. Die am Schluss auf dem Teller liegenden bestiickten Plattformen
sind fiir eine Analyse komplett vorbereitet. Wenn eine der Vorberei-
tungen nicht erfolgt, wird der entsprechende Schritt im Analysenab-
lauf angefordert.

Wagen

Dosierte Plattformen wéagen

Laden/Speichern

Waége- und Dosierdaten markierter Zeilen speichern und erneut laden

Bei Anderungen in der Sequenz oder der Methode wird die Probenta-
belle auf der Karte Feststoff neu erstellt. Dabei gehen vorhandene
Eintrage verloren. Mit der Funktion Laden/Speichern kénnen Sie die
Daten retten und wiederherstellen.

Std./Mod.

Nur fir SSA 600 ohne Fliissigdosierung

Die Plattformen der markierten Positionen nacheinander zum Dosie-
ren der flissigen Analysenbestandteile (fllissige Standards, Modifika-
toren) in die Dosierposition bringen

Es erscheint das Dosierbild fiir Fliissig-Dosierung. Dort werden die zu
dosierenden Flussigkeiten und Volumen angezeigt.

Vorbereiten

Die Plattformen der markierten Position ausbrennen

Die Plattformen werden in den Ofen gebracht, das Ausheiz-Pro-
gramm abgefahren und die Plattformen nach dem Abkiihlen des
Ofens zuriick auf den Teller transportiert.

Beim thermischen Vorbehandeln werden zundchst die entsprechen-
den Modifikatoren auf die Plattformen pipettiert. Danach wird das
Ofenprogramm bis zum Schritt E/P abgefahren. Nach Abkihlen des
Ofens werden die Plattformen zuriickauf den Teller transportiert.

97



Analysen durchfiihren und Ergebnisse berechnen ASpect LS

Proben nachmessen und Wa-
geeintrdge korrigieren

6.9.2 Feststoffproben

Manuelle Feststoffanalyse

Automatische Feststoffanalyse
bei zeitunkritischen Proben
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Schaltflache Beschreibung

Wenn die Option mit Tara markiert, werden anschlieRend die Platt-
formen gewogen und das Gewicht in der Spalte Tara eingetragen.

Spalte Beschreibung

Zeile(n) messen Ein Element in einer Probe neu bestimmen oder in der Methodenent-
wicklung eine Sequenz zeilenweise einzeln messen.

Hinweis: Beim zeilenweisen Messen der Probenfolge muss der Be-
ginn immer mit Statistikrun 1 oder dem folgenden Run des zuletzt ge-
messenen Statistikruns erfolgen.

Nachmessen vor- Erstellt aus den in der Ergebnistabelle zum Nachmessen markierten

bereiten Eintragen die aktuelle Karte Feststoff der nachzumessenden Statisti-
kruns. Danach kénnen diese Probenplattformen entsprechend dosiert
und gewogen werden.

Einzelwerte nach- Messung der mit Nachmessen vorbereiten ausgewdhlten Proben
messen starten
Eintrége l6schen In markierten Tabellenzeilen alle Eintrdge der markierten Positionen

in den Spalten ab Einw. und rechts davon l&schen

Sehen Sie dazu auch
Proben einer Feststoffanalyse nachmessen [ 100]

Methodenparameter fiir Probengeber fir Graphitofentechnik (Feststoffanalytik)
[" 52]

messen

Wenn Sie die Proben mit Hilfe des manuellen Probengebers SSA 6(z) in den Graphit-
rohrofen platzieren, missen Sie die Einwaage auf einer separaten Waage bestimmen.
Tragen Sie die Einwaagen auf der Karte Feststoff ein.

Bei zeitunkritischen Proben kénnen viele Praparationsschritte zusammengefasst wer-
den. Die Verarbeitung von zeitunkritischen Proben wird durch Deaktivierung der Option
Ablauf fiir zeitkritische Proben im Fenster Methode | Probenzufuhr spezifiziert.

Bei Verwendung des SSA 600 mit automatischer Flissigdosierung kann die Dosierung
von Modifikatoren und Standards wahrend der Abarbeitung der Sequenz erfolgen und
muss nicht von Hand vorbereitet werden. Dabei kénnen bis zu vier Standards und drei
Modifikatoren auf dem SSA 600 platziert werden. Wenn mehr Standards oder Modifika-
toren bendtigt werden, missen diese manuell pipettiert werden. Bei der thermischen
Vorbehandlung werden die Modifikatoren unter Verwendung der Flissigdosiereinheit
automatisch auf die Plattformen aufgebracht und anschlieRend fiir die Analyse im
Graphitrohrofen vorbereitet.

Eine automatische Analyse ohne Eingriff des Anwenders erfordert fiir jede Einzelmes-
sung eine Probenplattform:

Gesamtanzahl Probenplattformen = Anzahl Analysenproben x Anzahl Analysenlinien x
Anzahl Probenmessung in einer Statistik-Serie

Wenn die Probenanzahl die in der Methode eingestellte Anzahl Plattformen tberschrei-
tet, werden die Plattformen nach Abarbeitung neu dosiert.

» Erstellen Sie eine Methode und eine Sequenz.

» Wechseln Sie auf die Karte Feststoff im Hauptfenster.
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Automatische Feststoffanalyse
bei zeitkritischen Proben

v" In der Spalte Pos wird die Probenbelegung auf den Probengebertellern angezeigt.
Diese Belegung wird programmintern ermittelt und kann nicht gedndert werden.

» Starten Sie die Abarbeitung der Sequenz mit einem Klick auf ]

» Praparieren Sie entsprechend den Programmanweisungen die Probenplattformen.
Legen Sie Proben auf und pipettieren Sie gegebenenfalls fliissige Komponenten.

v" Wenn alle Proben vorbereitet bzw. die in der Methode eingestellte Anzahl Pro-
benplattformen belegt sind, startet die Messung.

» Wenn nach dem ersten Messdurchlauf noch Proben (brig sind, markieren Sie die
entsprechenden Probenzeilen in der Sequenz mit der Maus. Mehrfachmarkierungen
nehmen Sie mit gedriickter Umschalt- bzw. Strg-Taste vor.

» Setzen Sie die Messung mit [ fort und hangen Sie die Ergebnisse an die vorhande-
nen an, indem Sie im Fenster Messung starten die Option an Datei anhdngen akti-
vieren.

» Praparieren Sie die Probenplattformen erneut entsprechend den Programmanwei-
sungen. Danach startet automatisch die Messung.

» Fahren Sie fort, bis alle Proben abgearbeitet sind.

Proben, die sich leicht verfliichtigen oder wegen hoher Adhdsion aus der Plattform "krie-
chen"und Rand und Griff der Plattform benetzen, erfordern ein zligiges Abarbeiten der
Plattform nach dem Probenauftrag. Wenn Sie solche Proben analysieren mdchten, akti-
vieren Sie die Option Ablauf fiir zeitkritische Proben im Fenster Methode | Probenzu-
fuhr.

» Erstellen Sie eine Methode und eine Sequenz.
» Starten Sie die Abarbeitung der Sequenz mit einem Klick auf ]

» Folgen Sie den Anweisungen zur Probenvorbereitung auf dem Bildschirm. Es wird ei-
ne Probe prapariert und gemessen. Danach erfolgt die Aufforderung fiir die Vorberei-
tung der ndchsten Probenplattform, bis alle Proben abgearbeitet sind.

Der Messablauf fir zeitkritische Proben erfordert die stdndige Anwesenheit des Anwen-
ders.

Sehen Sie dazu auch

Methodenparameter fiir Probengeber fir Graphitofentechnik (Feststoffanalytik)
[ 52]

6.9.3 Daten bereits vorbereiteter Proben speichern

Bei einer Anderung in der Sequenz oder Methode, wird die Feststofftabelle neu konfigu-
riert und die Probenverteilung auf den Plattformen neu vorgenommen. Dabei gehen
vorhandene Wéagedaten verloren. Um das zu verhindern, kénnen diese Daten zwischen-
gespeichert werden. Es stehen dafiir zwei Speicherplatze fir zusammenhangende BI6-
cke zur Verfiigung.

» Markieren Sie die bereits vorbereiteten Proben.
Die Proben missen in einem zusammenhéangenden Block stehen.

» Klicken Sie auf Laden/Speichern, um das Fenster Laden/Speichern SSA600-Teller
zu Offnen.
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v v Vv v

Speicher
® Speicher 1
() Speicher 2

Speichern markierte Eintrage

Laden Eintrége ab Zeile 1 B

Schliefen |

Wahlen Sie einen der beiden Speicher aus.
Klicken Sie auf Speichern markierte Eintrage.
Verlassen Sie das Fenster mit Kick auf SchlieBen.

Nach dem Neuaufbau der Tabelle Feststoff im Hauptfenster 6ffnen Sie das Fenster
Laden/Speichern SSA600-Teller erneut.

Wahlen Sie den Speicher.

Geben Sie im Listenfeld die Zeilennummer der Tabelle ein, ab welcher der Daten-
block eingefligt werden soll.

Klicken Sie Laden Eintrage ab Zeile.
Verlassen Sie das Fenster mit Kick auf SchlieRen.

v' Der Datenblock wird ab der vorgegebenen Zeile in die Feststoff-Tabelle einge-
flgt. Prifen Sie, ob Sie die Plattformen umsortieren missen.

6.9.4 Proben einer Feststoffanalyse nachmessen

Wiederholung von Einzelmes-
sungen

100

Bei einer Feststoffanalyse konnen sowohl Einzelmessungen als auch die Messungen fir
ein Element in einer Probe wiederholt werden.

Im Hauptfenster auf die Karte Ergebnisse wechseln.

»

v Vv Vv Vv Vv Vv

Mit einem Doppelklick auf die Probe mit dem Ausreif3er das Fenster Probeneinzel-
werte 6ffnen.

In der Tabelle den AusreiRer markieren.

Auf Markieren zum Nachmessen klicken.

Das Fenster Probeneinzelwerte schlieRen.

Auf die gleiche Weise alle weiteren Ausreilier anderer Proben markieren.
Auf die Karte Feststoff zuriickkehren.

Auf Nachmessen vorbereiten klicken.

v" Die abzuarbeitende Tabelle wird erstellt. Dabei werden ggf. vorhandene Einzel-
werte und andere Eintrdge geldscht, da die Tabelle neu strukturiert wird. Wenn
notig, sollten die Daten vorher gespeichert werden.

Die Proben entsprechend der Plattformbelegung fiir die Analyse vorbereiten.
Die Messung mit Klick auf Einzelwerte nachmessen starten.

v Auf der Karte Ergebnisse werden die auf der Grundlage der nachgemessenen
AusreiBer neuberechneten Probenergebnisse an das Ende der Tabelle angehangt.
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Neubestimmung eines Ele-
ments in einer Probe

Feststofftabelle zeilenweise
messen (Methodenerarbei-
tung)

» In der Feststofftabelle alle Einzelmessungen des Probenelements markieren.
» Auf Zeile(n) messen klicken.

» Im Fenster Messung starten einen neuen Dateinamen eingeben oder das Anhangen
der Daten an die vorhandene Datei vereinbaren.

» Messung mit OK starten.

In der Methodenerarbeitung kann die Feststofftabelle zeilenweise abgearbeitet werden.
Die Messung eines Elementes einer Probe muss jeweils mit dem Run #1 oder dem, auf
den zuletzt gemessenen Statistikkrun, folgenden Run begonnen werden.

» In der Feststofftabelle die Einzelmessungen des Probenelements markieren.
» Auf Zeile(n) messen klicken.

» Im Fenster Messung starten einen neuen Dateinamen eingeben oder das Anhangen
der Daten an die vorhandene Datei vereinbaren.

» Messung mit OK starten.

Sehen Sie dazu auch

Daten bereits vorbereiteter Proben speichern [ 99]

6.10 System spiilen

Flammentechnik

Hydridtechnik/HydrEA-Technik

Spllschritte werden fir die verschiedenen Systeme ber den MenUlpunkt Routine | Spii-
len gestartet. Dariiber hinaus gibt es in den jeweiligen Zubehor- und Technik-Fenstern
wie Probengeber und Hydridsystem ebenfalls Spilbefehle.

Der Probengeber taucht in die Spilposition und spiilt die Kandle. Ist als Zubehér ein In-

jektionsschalter angeschlossen, wird dieser ge6ffnet. Damit ist auch das Spiilen des Pro-
benweges gewahrleistet. Durch die Spiilpumpe wird stets frische Spiillésung nachgelie-

fert.

Das Hydridsystem mit Séure (ggf. auch mit Reduktionsmittel) spilen. Die Spiilparameter
fur das Hydridsystem werden im Fenster Methode | Hydrid festgelegt.

101



Kalibration

ASpect LS

7 Kalibration

Auswahlfelder im Fenster Kali-
bration

102

Die Kalibration erfolgt wéhrend der Messung entsprechend den Vereinbarungen in der
Sequenz. Die Kalibrierkurven und -funktionen kénnen nach der Messung angezeigt und
bearbeitet werden.

Das Fenster Kalibration 6ffnen Sie mit Klick auf L in der Symbolleiste oder mit dem
Menibefehl Methodenentwicklung | Kalibration.

Kalibration
Tabelle Parameter Residuen NWG/BG
Masse
T Ext. Bem.
P [pgl
Kal-Null1 0| 000140
Kal-Std.1 250| 0.06477
g Kal-Std.2 500 0.12119
= Kal-Std.3 /50| 017237
i Kal-Std.4 1000 0.26820
0 250 500 750 1000
Masse [pal < >
LJsp Std. Isschen
e |alT = [ORSD%
Linie Kalibrierfunktion
Pb283 v nichtlinear ratio. ~
‘ >
Das Fenster Kalibration enthélt folgende Informationen:
®  Grafische Darstellung der Kalibrierkurve
= Kalibriertabelle
= Parameter
= Residuen
= Nachweis- und Bestimmungsgrenze
Option Beschreibung
Linie Elementlinie auswahlen, deren Kalibration angezeigt wird
Kalibrierfunktion Anzeige der verwendete Kalibrierfunktion (im Fenster Methode | Ka-

lib. eingestellt)
Die Kalibrierfunktion ist spezifisch fiir jede Elementlinie.

Die Funktion kann im Listenfeld neu gewahlt werden. Dementspre-
chend wird die Kalibration neuberechnet.

Sehen Sie dazu auch

Kalibrierparameter spezifizieren (Fenster Methode |Kalib.) [ 54]
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7.1  Kalibrierkurve anzeigen

Farbige Kennzeichnungen

Hinweise zum Prognose- bzw.

Konfidenzband

Kalibrierkurve vergréRern

Notiz einfligen

Kalibrierkurve drucken

In der grafischen Darstellung werden die Messpunkte, die berechnete Kalibrierkurve, so-
wie die Residuen angezeigt. Die Nummern an den Messpunkten entsprechen jenen auf
der Karte Tabelle des Fensters Kalibration. Der Kalibriernullpunkt ist mit Z (Zero) ge-
kennzeichnet.

Messpunkte sind auf folgende Weise gekennzeichnet:

Farbe Beschreibung

Schwarz Normaler Messpunkt

Hellgrau Geloscht/Ausreiler (nicht in Berechnung einbezogen)
Blau AusreiBerverdachtig (in die Berechnung einbezogen)

Die Kurven sind ebenfalls farbig markiert:

Kurvenfarbe Beschreibung

Schwarz Kalibrierkurve im gliltigen Kalibrierbereich

Blau Kalibrierkurve auf3erhalb des giiltigen Kalibrierbereichs

Grin Untere und obere Grenze des Prognosebereichs im giiltigen Kalibrierbe-
reich

Hellgrau Untere und obere Grenze des Prognosebereichs auRerhalb des giiltigen Ka-

librierbereichs

Die Lage des Prognosebandes ist abhdngig von der gewéhlten statistischen Sicherheit
und ein Mald fur die Gite der Kalibration, von der letztlich auch die statistische Sicher-
heit der Analysenproben-Messungen abhédngt. Aullerdem dient das Prognoseband zur
Feststellung von ausreillerverddchtigen Kalibrierpunkten. Die statistische Sicherheit wird
im Fenster Methode | Statistik gewahlt. Die Auswahl der Anzeige von Prognose- oder
Konfidenzband erfolgt im Fenster Optionen | Kalibration.

Nach einem Klick auf & kann mit gedriickter linker Maustaste ein Ausschnitt der Kali-
brierkurve vergroRert werden. Ein Klick auf & macht die VergréRerung wieder riickgan-
gig.

In die Grafik kann ein Textfeld flr eine Notiz eingefligt werden.

» Klicken Sie auf T" und ziehen Sie mit gedriickter Maustaste den Rahmen fiir das
Textfeld in der Grafik auf.

» Geben Sie den Text im Eingabefenster ein.
v' Der Text wird auf der Grafik angezeigt.

Nach einem Doppelklick auf ein vorhandenes Textfeld, kann der Text editiert werden.
Klicken Sie zum Druck der Kalibrierkurve und der Kalibrierdaten auf 8.

Sehen Sie dazu auch
Statistikparameter spezifizieren (Fenster Methode | Statistik) [ 61]
Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 180]
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7.2  Kalibrierergebnisse anzeigen

Die Kalibrierergebnisse werden auf der rechten Seite des Fensters Kalibration auf 3 Kar-
ten angezeigt.

Ausgabe der Messwerte der Auf der Karte Tabelle werden die Wertepaare der Standards (eingegebene Konzentrati-
Kalibrierstandards - Karte Ta- ~ on/Messwert) ausgegeben.
belle

Wenn die Standards mehrfach gemessen und eine statistische Auswertung in der Me-
thode vereinbart wurden, konnen durch Aktivieren der entsprechenden Kontrollfelder
die Standardabweichung (SD), relative Standardabweichung (RSD%), die Spannweite
(R) und die relative Spannweite (R%) ausgegeben werden.

Um einzelne Kalibrierstandards aus der Berechnung auszuschliel3en, markieren Sie den
Standard mit Mausklick in der Tabelle und klicken dann auf Std. |6schen. Der Messwert
wird dabei nicht endgliltig geléscht und kann jederzeit reaktiviert werden.

Anzeige der Kalibrierdaten - Kalibrierdaten werden angegeben, soweit sie sinnvoll berechenbar sind.
Karte Parameter
Parameter Beschreibung
R?*(adj.) BestimmtheitsmaR
Anstieg Anstieg der Kalibrierfunktion
Verf.-SD Verfahrensstandardabweichung
Char.Konz. / Charakteristische Konzentration bzw. Masse (Konzentration bzw.
Char.Masse Masse, die ndtig ist, um 1% der vorhandenen Lichtenergie im Atomi-
sator zu absorbieren - entspricht einem Extinktionswert von ca.
0,0044)
Karte Residuen In der Grafik auf der Karte Residuen werden die Abweichungen der Kalibrierpunkte von

der berechneten Kalibrierkurve sowie den Grenzen des Prognosebandes dargestellt.

Nachweis- und Bestimmungs-  Die Nachweis- und Bestimmungsgrenzen des AAS kénnen auf Basis der aktuellen Kali-

grenzen der aktuellen Kalibrati- prierergebnisse bestimmt werden.
on - Karte NWG/BG . L L
Werte flr das Leerwertverfahren und Kalibrierkurvenverfahren werden in diesem Be-

reich nur angezeigt, wenn das AAS bereits kalibriert worden ist.

Parameter Beschreibung

Nachweisgrenze Die Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements, die mit
einer vorgegebenen statistischen Sicherheit noch nachgewiesen wer-
den kann

Bestimmungsgren-  Die kleinste Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements,

ze die noch mit einer vorgegebenen statistischen Sicherheit bestimmt

werden kann

SD Leerwert-NWG Nur bei Leerwert-Verfahren
Gemessene Standardabweichung des Leerwerts (IDL-Probe)

Berechnen Berechnung der Nachweis- und Bestimmungsgrenzen starten, z. B.
nach einer Anderung der Kalibrierkurve

Kalibrierkurven-Verfahren Fir die Berechnung von Nachweis- und Bestimmungsgrenze nach dem Kalibrierkurven-
verfahren ist eine lineare Kalibrierkurve erforderlich. Die Kalibration sollte im unteren
Konzentrationsbereich erfolgen. Fiir das Rechenergebnis wesentliche Parameter der Ka-
libration sind:
®  Anzahl und Lage der Kalibrierpunkte
®  Anzahl der Wiederholungsmessungen pro Standard
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Leerwert-Verfahren

= Qualitat der Ausgleichung
®  Anstieg der Kalibrierkurve
®m  Relative statistische Sicherheit (Wahrscheinlichkeits-Niveau)

Die Werte aus dem Kalibrierkurvenverfahren kénnen nur dann als sinnvoll betrachtet
werden, wenn im unteren Konzentrationsbereich kalibriert worden ist.

Die Standardabweichung des Leerwerts wird innerhalb der Messung bestimmt. Dazu
wird in der Sequenz die Messung des Leerwerts (Leerw.-NWG) eingeordnet.

Berechnungsvorschrift fiir das Leerwert-Verfahren:

Der Leerwert wird 11 x gemessen. Aus diesen Werten wird die absolute Standardabwei-
chung SD des Leerwerts bestimmt. Fiir Nachweis- und Bestimmungsgrenze gelten fol-
gende Formeln:

Nachweisgrenze (NWG): NWG = 3 * SD / Anstieg der Kalibrierkurve
Bestimmungsgrenze (BG): BG =9 * SD / Anstieg der Kalibrierkurve

Die Faktoren und Messwiederholungen kénnen Sie bei Bedarf im Fenster Optionen | Ka-
libration variieren.

Sehen Sie dazu auch
Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 73]

Allgemeine Einstellungen fir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 180]

7.3 Kalibrierkurve modifizieren

Eine vorhandene Kalibrierkurve kénnen Sie im Fenster Kalibration modifizieren durch:
m  Wechsel der verwendeten Kalibrierfunktion
m  Deaktivieren/Aktivieren von Standards

Die Kalibrierfunktion &ndern Sie, indem Sie im Listenfeld Kalibrierfunktion ein neues
Modell wahlen.

Einen Standard schlieRen Sie aus der Berechnung aus, indem Sie auf der Karte Tabelle
den Standard markieren und anschlielend Std. I6schen betéatigen. Der Messwert wird
dabei nicht endgtiltig geldscht und kann jederzeit reaktiviert werden.

Das Programm berechnet die Kalibrierkurve neu und stellt die gednderte Kurve dar.

Die gednderten Kalibrierparameter werden auf die Ergebnisse angewendet, wenn Sie

den Menibefehl Routine | Neuberechnen aufrufen oder in der Werkzeugleiste auf [
klicken.

Sehen Sie dazu auch

Analysenergebnisse neuberechnen [ 85]

7.4 Kalibrierstandards durch Nachmessen ersetzen

Sie kdnnen Ausreiler in der Kalibration ersetzen, indem Sie die Sequenzzeilen erneut
messen, die betreffende Zeile ersetzen und die Ergebnisse nachberechnen lassen:

» Stellen Sie den neu zu messenden Standard bereit. Bei Verwendung eines Probenge-
bers stellen Sie den Standard auf die Position, die in der Sequenz angegeben ist.
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» Markieren Sie den betroffenen Standard in der Sequenz und starten Sie die Messung
der Sequenzzeile mit einem Klick auf .

v Der Werte des neu gemessene Standard erscheint am Ende der Probentabelle.
» Fiihren Sie auf den zu ersetzenden Standard einen Doppelklick aus.
v Das Fenster Probeneinzelwerte erscheint.

» Aktivieren Sie die Option Ersetzen durch Eintrag Nr. und geben Sie im Eingabefeld
die Zeilennummer des nachgemessenen Werts ein.

» Starten Sie die Nachberechnung mit einem Klick auf. und geben Sie die Zeilen ein,
die neuberechnet werden missen.

v’ Bei der Berechnung der Kalibration wird der betroffene Standard durch den neu-
en Wert ersetzt. Fiir alle Berechnungen, die auf die neuberechnete Kalibration
folgen, wird die neue Kalibration angewendet.

Sehen Sie dazu auch

Analysenergebnisse neuberechnen [ 85]
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8 Qualitatskontrolle

Die Qualititskontrolle dient der Uberwachung der Messergebnisse einer Methode iiber
einen langeren Zeitraum. Zu diesem Zweck werden in einer Methode spezielle QC-Pro-
ben unterschiedlichen Typs vereinbart, die in einer Messreihe mitgefiihrt werden. Bei
der Auswertung der QC-Proben werden die Ergebnisse mit vorhergehenden QC-Proben
verglichen.

Die Auswertung wird auf Qualitatskontrollkarten (QC-Karten) ausgegeben und mit der
Methode gespeichert. Mit jedem Aufruf der Methode stehen die QC-Karten zur Verfii-
gung und werden beim néchsten Messstart aktualisiert.

Im Fenster Methode | QCS definieren Sie den Typ der QC-Proben und deren Parameter

und in der Sequenz das Mitfiihren der QC-Probe innerhalb der Messreihe.

Die QC-Karten der geladenen (aktiven) Methode kénnen Sie im Fenster QC ansehen.
Dort werden auch die Parameter fiir Inhalt und Aussehen der QC-Karten festgelegt.

Das Fenster QC 6ffnen Sie mit Klick auf [2 in der Symbolleiste oder mit dem Men-
tbefehl Methodenentwicklung | QC.

Sehen Sie dazu auch

Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 73]
Qualitatskontrollproben spezifizieren (Fenster Methode | QCS) [+ 63]

8.1 QC-Karten anzeigen

Optionen/Anzeigen

Grafikbereich

Die QC-Karten werden im Fenster QC| QC-Karte angezeigt. Fir jeden in der Methode
vereinbarten QC-Probentyp und jede dort berticksichtigte Elementlinie existiert eine se-

parate Karte.

Feld / Option

Kontrollprobe

Beschreibung

QC-Probentyp fiir die Anzeige auswahlen

Linie

Elementlinie fir die Anzeige auswéahlen

Angezeigte Werte

Anzahl der angezeigten Werte und Datum des ersten und letzten an-
gezeigten Wertes

Eintrage Gesamtanzahl der Eintrage auf der aktuellen QC-Karte und Datum
des ersten und letzten Wertes

x(max) Diese Anzahl wird in der in der Grafik dargestellt

[ QC-Grafik einschlieflich der alphanumerischen Daten und Messwerte
drucken

Farbe Beschreibung

Gelber Bereich

Vorperiode

Hellgraue waage-
rechte Linie

Mittelwert, berechnet aus der Vorperiode

Rote waagerechte
Linien

Obere und untere Kontrollgrenze (K), berechnet aus der Vorperiode (3
Sigma)

Griine waagerechte
Linien

Berechnete Warngrenzen (W; 2 Sigma)
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Farbe Beschreibung
Schwarze kleine Messpunkte
Kreise

Wenn Sie einen Messwert in der Grafik anklicken, 6ffnet sich ein Fenster mit folgenden
Angaben zu diesem Messwert.

Option Beschreibung

Nummer Nummer des Messwertes in der QC-Reihe

Wert Messwert (umgerechnet entsprechend der Darstellungsform der QC-
Karte)

Datum / Uhrzeit Messzeitpunkt

Anwender Zur Zeit der Messung angemeldeter Benutzer

Version Version der verwendeten Methode

Eintrag I6schen / Messwert als gel6scht markieren bzw. wieder aktivieren

Eintrag aktivieren

Kommentar einge- Bemerkung zum Messpunkt eingeben, z.B. Grund der L6schung

ben

8.2 Parameter der QC-Karten

Der Typ und die Darstellung der QC-Karten wird im Fenster QC | QC-Karten-Parameter

festgelegt.
Kartentyp QC-Probentyp Art der QC-Auswertung

QC-Probe Mittelwerte

QC-Std. Wiederfindungsraten

QC-Stock Wiederfindungsraten

QC-Trend Trends

QC-Matrix Spannweiten
Prazisionen

QC-Blindwert Keine Auswahl vorgesehen. Es wird die Extinktion der Blindwerte an-
gezeigt.

Fir den Kartentyp Kontrollkarten (Prozessregelkarte) werden die Zielparameter und die
Kontroll- (K) und Warngrenzen (W) aus dem Mittelwert und der Streuung der Werte der
Vorperiode ermittelt. Fir den Typ Zielwertkarte werden die Zielgréf3en und Ausschluss-
grenzen aus dem spezifizierten Erwartungswerten und Grenzen der Qualitatskontroll-
proben ermittelt.

Grafikeinstellung Fir die grafische Darstellung kdnnen Sie die GroRe der Punkte sowie eine Verbindung
der Punkte mittels Polygonzug vereinbaren.

Option Beschreibung

GroRRe der Punkte Die einzelnen Punkte werden als Kreise dargestellt. Mit héherem
Wert wird der Kreis vergréfert.

Punkte verbinden Grafikpunkte mit einem Polygonzug verbinden.

Sehen Sie dazu auch
Qualitatskontrollproben spezifizieren (Fenster Methode | QCS) [ 63]
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8.3

Karten erneuern

Eintrage und Grenzen der QC-Karten

Der Inhalt der QC-Karten wird im Fenster QC| Eintrdge und Grenzen festgelegt und
kann an die Erfordernisse des jeweiligen Labors beziiglich der Haufigkeit der Eintrage

angepasst werden.

Option

Eintragsschema

Beschreibung

Alle Werte

Jede ausgefiihrte QC-Kontrolle eintragen.

1 Wert pro Tag

Nur die letzte QC-Kontrolle des Tages eintragen.

2 Werte pro Tag

Nur die erste und letzte QC-Kontrolle des Tages eintragen.

Definition "Tag": Ein "Tag" entspricht einem Tag laut PC-Uhr, d.h.
wahrend eines Tags wird ein vorangegangener Eintrag in der QC-Kar-

te von einem neuen QC-Wert iberschrieben, mit Beginn eines neuen
Tags hingegen ein neuer Eintrag erzeugt.

Anzahl Werte Vor-
periode

Nur fiir Kontrollkarte (Prozessregelkarte)

Die Vorperiode ist eine Anzahl von QC-Karten-Eintrégen, die zur Be-
rechnung der Kontroll- (K) und Warngrenzen (W) herangezogen wer-
den. Die Vorperiode enthalt immer die dlteren Karten-Eintrége. Bei
Wert O (keine Vorperiode) werden alle eingetragenen QC-Daten zur
Berechnung der Kontroll- und Fehlergrenzen herangezogen.

Ausschlussgrenzen
fiir Zielwertkarten
Faktor

Nur fir Zielwertkarte

Die Ausschlussgrenzen werden aus den fiir die Qualitdtskontrollpro-
ben spezifizierten Grenzen multipliziert mit dem Faktor (Voreinstel-
lung ist 1) berechnet.

Wenn eine angezeigte Karte (fast) voll ist, das heilt die maximale Anzahl Eintrage er-
reicht ist, kann sie erneuert werden. Es gibt verschiedene Méglichkeiten die Vorperiode
bei Kontrollkarten zu erneuern.

Option

Vorperiode iiber-
nehmen, Rest 16-
schen

Beschreibung

Die Vorperiode wird iibernommen und bildet die Vorperiode der neu-
en Karte.

Letzte Werte ->
Neue Vorperiode

Die zuletzt gemessenen Werte der alten Karte bilden die Vorperiode
der neuen Karte, alle anderen Werte werden aus der Karte geldscht.
Neue Messwerte werden mit der neugebildeten Vorperiode ausge-
wertet.

Alles l6schen, neue
Vorperiode

Alle Werte werden gel6scht. Neue Messwerte fiillen zuerst die Vorpe-
riode.

Ausfiihren

Karten nach oben gewahlter Option erneuern.
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9 Gerat und Zubehor steuern und kontrollieren

9.1 Spektrometer

Das Fenster Spektrometer dient zur Uberpriifung der Spektrometerfunktionen und Me-
thodenerarbeitung. Folgende Daten kénnen eingestellt bzw. abgefragt werden:

= Kontrolle der Lampen

Bestlickung des Lampenwechslers

Einlaufverhalten von Lampen und D2HKL (Deutierumhohlkatodenlampe)
Lampenspektrum

Optimierung des Zeeman-Magnetfelds

Das Fenster Spektrometer 6ffnen Sie mit dem Meniibefehl Methodenentwicklung |
Spektrometer oder mit Klick auf 7§.

Alle Spezifikationen und Optimierungen in diesem Fenster erfolgen fiir auf der Karte
Kontrolle eingestellten optischen Parameter und die dort ausgewahlte Elementlinie.

Optische Parameter am Spektrometer einstellen

Daten auswahlen

Im Fenster Spektrometer | Kontrolle stellen Sie optische Parameter des Spektrometers
ein:

Wellenlange (Elementlinie)

Spaltbreite

Lampenstrom

Art der Untergrundkorrektur

Optische Betriebsart

Vorheizen einer Lampe

Spektrometer = O X
P

Kontrolle Energie Energie-Scan Spektrum

Optische Parameter Daten
Position: 1-MHKL (Cr:Mn;Fe;:Co;Ni;Cu) O Quelle: Gerat »
Wellenlange [nm]: k79 | C Element [ manuell
Spaltbreite [nm]: 05 it
Strom [mA]: 40 3 Booststrom [mA]: 00 < In Methode iibemehmen
Optische Betriebsart: Einstrahl

(@) Einstellen
Untergrundkorrektur: kein Untergrund ~

Vorgeheizte Lampe

Position:

1 - MHKL (Cr.Mn:Fe:Co:Mi;Cu)

(0

0.0 5 L1
Lampenwechsler

Strom [mA]: 40 3] Booststrom [mA]:

Schlieffen

In der Liste Quelle werden die anzuzeigenden bzw. zu bearbeitenden Daten ausgewahlt:

Option Beschreibung

Elementlinie Elementlinie aus der aktuellen Methode auswahlen
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Optische Parameter einstellen

Vorgeheizte Lampe

Schaltflache Lampe/Element
auswéhlen

Option Beschreibung
Gerat Daten der letzten Analyseneinstellung anzeigen

Die Daten miissen nicht mit den in der Methode eingestellten Ele-
mentlinien Gbereinstimmen.

Die optischen Parameter werden entsprechend der gewahlten Daten aktualisiert. Ande-
re Elemente und deren Linien, die nicht in der Methode enthalten sind, konnen mit ei-
nem Klick auf Element aus dem Periodensystem mit den im Lampenwechsler verfiigba-
ren Elementen ausgewahlt werden.

In der Gruppe Optische Parameter werden die Parameter der gewdhlten Elementlinie
angezeigt und editert.

Option Beschreibung
Position Anzeige der Position der eingestellten Lampe und des Lampentyps

Wenn das Element in mehreren Lampen des Wechslers vorhanden ist,
wird nach Klick auf Einstellen jeweils die erste im Wechsler verfiigha-
re Lampe angefahren. Wenn eine andere Lampe gewiinscht ist, kann
diese in der Liste Position ausgewéahlt werden.

Wellenldnge Anzeige der ausgewahlten Linie

Nach Aktivieren der Option manuell kann die Wellenldangenangabe
editiert werden, um bspw. ein beim Spektren-Scan ermittelte Peakab-
lage zu beriicksichtigen.

Spaltbreite Spektrale Spaltbreite des Monochromators auswahlen

Strom Anzeige des verwendeten Lampenstrom

Booststrom Anzeige des Boost-Strom bei Superhohlkathodenlampen

Optische Betriebs- Auswahl der Betriebsmodi: Einstrahl-, Zweistrahl- oder Emissionsmo-
art dus

Untergrundkorrek- Auswahl der Untergrundkorrektur

tur

Die Auswahl der Zeeman-Modi steht nur fir Zeeman-AAS zur Verfi-
gung.

Mit einem Klick auf Einstellen werden die ausgewahlte Linie sowie die optischen Para-
meter eingestellt. Der Lampenwechsler wird auf die nétige Position gefahren und das
Spektrometer auf die Wellenlange eingestellt. Dabei werden gleichfalls eine Peaksuche
und ein Nullabgleich vorgenommen. Konnte beides korrekt ausgefiihrt werden, leuchtet
das Kontroll-Ldmpchen griin, anderenfalls rot.

Mit Klick auf In Methode iibernehmen (bertragen Sie die editierten Daten in die Me-
thode. Es wird empfohlen, die gednderte Methode zu speichern.

Fir die Methodenerarbeitung kann eine weitere Lampe vorgeheizt werden, um die War-
tezeiten, die mit dem Einlaufverhalten der Lampen verbunden sind, zu verkiirzen.

Option Beschreibung

Position Lampenposition der vorzuheizenden Lampe einstellen

Strom Lampenstrom der Lampe

Booststrom Boost-Strom, wenn eine Superhohlkathodenlampe vorgeheizt wird

Auch diese Einstellung wird mit einem Klick auf Einstellen realisiert.

Mit Klick auf Lampe/Element auswéahlen &ffnen Sie das Fenster zum Bestilicken des
Lampenwechslers.
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Sehen Sie dazu auch
Lampenwechsler bestiicken [ 11]
Untergrundkorrekturen fiir Zeeman-AAS ZEEnit 700/650 P [ 119]
Untergrundkorrektur fiir ZEEman-AAS ZEEnit 700 Q. [+ 122]

9.1.2 Lampenenergie kontrollieren (novAA 400 P/ZEEnit)

Im Fenster Spektrometer | Energie erfolgt die Kontrolle und Steuerung der Lampen-
energie, fir die auf der Karte Kontrolle eingestellten optischen Parameter.

Spektrometer = O X
P

Kontrolle Energie Energie-Scan Spektrum

Energie-Niveaus Parameter
HKL: D2HKL: Abgleich Peaksuche..
C 100
r In Methode ubermnehmen
3579 nm 80
[ | || PMT [V]: 21 | W
60 D2HKL-Strom [mA] 09 ||
40
20 Booststrom [mA]: 00 3
o
Start ] | Léschen Lampen-Justierung

Justieren lII

Energie

Schlieffen

Energie-Niveaus Option/Schaltfliche  Beschreibung

HKL Aktueller Energiepegel des Linienstrahlers am Photomultiplier in %
numerisch und grafisch

In der Grafik gibt es zusatzlich zum blauen aktuellen Pegel noch den
grauen gemessenen Maximalpegel (d.h. den durch Justierung erreich-
ten Hochstwert). Die Anzeige erfolgt fir HKL, S-HKL und Emissionssi-

gnal.

D2HKL Aktueller Energiepegel des Untergrundstrahlers D2HKL
Grafisch wird das der aktuelle Pegel mit einem roten Balken ange-
zeigt.

Start Messung starten (z. B. fiir Lampenjustierung)

Léschen Messwerte 16schen

Stopp Messung stoppen

Parameter Option Beschreibung

PMT Aktuelle Spannung des Empfangers (Photomultipliers) in Volt
Wertebereich: max. 600 V

D2HKL-Strom Mittlerer Lampenstrom der Deuterium-Hohlkatodenlampe

Wertebereich: 5 ... 35 mA
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Brennereinstellung fir Flam-
mentechnik

Justierung der HKL

Energie am Empfénger (Photo-
multiplier) abgleichen

D2HKL justieren

Die Energieanpassung zwischen der HKL-Lampe und des Untergrundstrahlers D2HKL
erfolgt Giber zwei getrennte Verstarker-Einstellungen.

Option Beschreibung

Abgleich Spannung des Photomultipliers und D2HKL-Strom auf 65 bis 75 %
Energie-Niveau abgleichen

Peaksuche Tatsdchliches Linienmaximum der eingestellten Spektrallinie und sei-
ne Abweichung vom Tabellenwert (Ablage) bestimmen

Es erscheint das Fenster Peaksuche in dem die Ablage grafisch und
numerisch angezeigt wird. Die Geratewellenldnge wird entsprechend
dem gefundenen optischen Linienmaximum korrigiert und ein auto-
matischer Gerateabgleich ausgefiihrt.

In Methode liber- Parameter in die Methode ibernehmen
nehmen

Die Brennerhéhe kann mit Hilfe der Pfeiltasten am Eingabefeld Brennerhéhenverstel-
lung variiert werden. Die Zunahme und Abnahme des Signals wird mit dem daneben be-
findlichen Balken symbolisiert.

Die Justierung der HKL erfolgt automatisch nach Klick auf die Schaltflache Justierung in
der Gruppe Lampen-Justierung .

Die Justierung lauft nach dem gleichen Algorithmus wie die Justierung im Fenster Lam-
penwechsler ab.

Option Beschreibung

Optische Betriebs- Verwendete optische Betriebsart

art

Untergrundkorrek- Art der Untergrundkorrektur

tur

PMT Spannung des Photomultipliers

D2Strom Strom der Deuterium-HKL (falls fir Untergrundkorrektur verwendet)

D2-Verstéarkung Verstarkung des Signals der Deuterium-HKL (falls fir Untergrundkor-
rektur verwendet)

Brennerhéhenver- Brennerhdhe in der Flammentechnik

stellung

Verfahren Sie wie folgt, um die gemessene Energie abzugleichen:

» Nurim Emissionsbetrieb: Eine Losung mit der héchsten zu erwartenden Konzentrati-
on des zu messenden Elements vom AAS ansaugen und zerstduben lassen.

» Auf Abgleich klicken.

v" Die Spannung des Photomultipliers wird automatisch so eingestellt, dass das Si-
gnal des Linienstrahlers zwischen 65 und 75 % liegt. Wenn mit Untergrundkor-
rektur gearbeitet wird, wird anschlieBend der Strom der D2HKL so eingestellt,
dass auch ihr Signal zwischen 65 und 75 % liegt. Wenn die Intensitéten beider
Strahler aufeinander abgestimmt sind, werden alle Anzeigen aktualisiert.

Die Justierung der D2HKL (Deuteriumhohlkatodenlampe) erfolgt im Fenster Spektro-
meter | Energie.

» Wahlen Sie im Fenster Spektrometer | Kontrolle in der Liste Untergrundkorrektur
die Option nur D2HKL-Untergrund und stellen Sie die Spektrometerparameter mit
Klick auf Einstellen ein.

» Wechseln Sie auf die Karte Energie.
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Starten Sie mit Klick auf Abgleich den Abgleich der Spannung des Photomultiplier
PMT und des D2HKL-Stroms mit dem Ziel, das Energieniveau auf 65 bis 75 % einzu-
stellen.

Beginnen Sie mit Klick auf Start die Energiemessung.

Stellen Sie das Energie-Niveau (roter Balken) auf einen maximalen Wert ein.
Hinweis: Die grau hinterlegten Balken kennzeichnen das zuletzt erreichte Maximum
und kénnen mit der Schaltflache Léschen geldscht werden.

- Durch Fokusverstellung: Verschieben Sie manuell den Lampenhalter in Achsrich-
tung leicht und ziehen Sie dann die Feststellschrauben an.

- Durch Achsenjustierung: Verstellen Sie die Feinjustierschrauben an der D2HKL
(siehe Hardware-Teil der Betriebsanleitung).

Fahren Sie abhéngig von eventuellen Fehleranzeigen bzw. dem D2-Strom fort:
- Klicken Sie auf Manuelle Verstarkungseinstellung.

- Wenn eine Fehleranzeige zu wenig Energie fiir die D2HKL ausweist, kontrollieren
Sie zuerst den D2HKL-Strom. Steht er nach der Regelung nicht auf 35 mA, geben
Sie den Wert 35 mA ein und wiederholen Sie mit Klick auf Abgleich die Regelung.

- Wenn der D2HKL-Strom schon auf 35 mA steht, erhéhen Sie die BC-Verstérkung
um eine Stufe (Stufen von 0 bis 4) und wiederholen Sie mit Klick auf Abgleich die
Regelung.

- Wenn eine Fehleranzeige zu viel Energie fiir die D2HKL ausweist (zu wenig Ener-
gie fur die HKL), erhéhen Sie die HC-Verstarkung um eine Stufe (Stufen von O bis
4) und wiederholen Sie mit Klick auf Abgleich die Regelung.

Sehen Sie dazu auch
Lampenwechsler bestiicken [ 11]

Optische Parameter am Spektrometer einstellen [ 110]

Lampenenergie kontrollieren (novAA 800)

Im Fenster Spektrometer | Energie erfolgt die Kontrolle und Steuerung der Lampen-
energie, fir die auf der Karte Kontrolle eingestellten optischen Parameter.
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Energie-Niveaus

Parameter

Brennereinstellung fiir Flam-
mentechnik

Justierung der HKL

% Spektrometer

Energie-Niveaus

Cr

3579 nm

D2HKL: 125081

Kontrolle Energie Energie-Scan Spekirum

- O x
Parameter
Abgleich Peaksuche...
In Methode abernehmen
D2HKL-Strom [mAJ: I
Brennerhohe[mmy]: 8 &=
Lampen-Justierung
Justieren lII
Energie
Schlieften

Option Beschreibung
HKL Aktueller Energiepegel des Linienstrahlers (HKL oder Emissionssi-
gnal)
D2HKL Aktueller Energiepegel des Untergrundstrahlers D2HKL
Start/Stopp Ermittlung des Energiepegels starten/stoppen
Leuchten die Lampen griin, ist der Energiepegel in Ordnung. Wenn
die Lampen rot leuchten, muss die Lampe nachjustiert werden.
Option Beschreibung
Abgleich Nullabgleich
Das Dunkelsignal der HKL wird ermittelt.
Peaksuche Tatsachliches Linienmaximum der eingestellten Spektrallinie und sei-

ne Abweichung vom Tabellenwert (Ablage) bestimmen

Es erscheint das Fenster Peaksuche in dem die Ablage grafisch und
numerisch angezeigt wird. Die Gerdtewellenldnge wird entsprechend
dem gefundenen optischen Linienmaximum korrigiert und ein auto-
matischer Gerateabgleich ausgefiihrt.

In Methode iiber-
nehmen

Parameter in die Methode tibernehmen

D2HKL-Strom

Lampenstrom der D2HKL

Der Wert kann nicht verandert werden.

Die Brennereinstellung kann mit Hilfe der Pfeiltasten am Eingabefeld Brennerh6he va-
riiert werden. Die Signaldnderung wird mit dem daneben befindlichen Balken symboli-

siert.

Die Justierung der HKL erfolgt automatisch nach Klick auf die Schaltflache Justierung in
der Gruppe Lampen-Justierung .

Die Justierung lauft nach dem gleichen Algorithmus wie die Justierung im Fenster Lam-

penwechsler ab.
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D2HKL justieren

Die Justierung der Deuteriumhohlkatodelampe (D2HKL) nehmen Sie manuell vor. Be-
achten Sie auch die Hinweise zur Justierung in der Bedienungsanleitung novAA 800.

» Im Fenster Spektrometer | Kontrolle mit der Schaltflache Element das Fenster Ele-
ment/Linie auswahlen 6ffnen.

» Eine Elementlinie im Wellenldngenbereich 190 ... 350 nm auswahlen. Fenster mit
OK schlieRen.

In der Liste Untergrundkorrektur die Option nur D2HKL-Untergrund wéhlen.
Spektrometerparameter mit Einstellen anfahren.

Auf die Registerkarte Energie wechseln.

v v Vv WV

Mit Schaltflache Start die Energiemessung beginnen. Das Einlaufen der D2HKL ab-
warten.

» Das Energie-Niveau auf einen maximalen Wert einstellen:

- Durch Fokusverstellung: Lampenhalter von Hand leicht nach oben bzw. unten
verschieben, dann die Befestigungsmuttern (1, 3, 5 im Bild) festziehen.

- Durch Achsenjustierung: Justierschrauben (2 im Bild) verstellen.

» Justiervorgang mit Stopp beenden und Fenster mit Schlief3en verlassen.
v’ Die D2HKL ist justiert.

il

1,3, 5 Befestigungsmuttern des Lampenhalters 2 Justierschrauben

4 Befestigungsschrauben fiir Sicherungswinkel
der Lampenfassung

Sehen Sie dazu auch

Lampenwechsler bestiicken [ 11]

9.1.4 Lampendrift untersuchen
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Im Fenster Spektrometer | Energie-Scan wird das Driftverhalten der aktiven Lampe und
der Deuteriumlampe, wenn sie fir die Untergrundkorrektur spezifiziert wurde, grafisch
angezeigt und ausgewertet.

Die rote Linie markiert den Energieverlauf der D2HKL und die blaue Linie den Energie-
verlauf der aktiven Lampe. Die Signalfarben kénnen im Fenster Optionen | Ansicht frei
gewahlt werden.

Fir die Beurteilung des Driftverhaltens werden folgende Parameter angezeigt:
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Option Beschreibung
Ints. Intensitat der Lampenstrahlung fur HKL und D2HKL
Drift [%/min.] Verhaltnis des Mittelwerts von 10 Werten vor einer Minute und des
Mittelwerts von 10 Werten zum aktuellen Zeitpunkt
Spannweite Differenz des grofiten und kleinsten Messwertes in der letzten Minute
7% Spektrometer = O X
Kontrolle | Energie Energie-Scan |Spekirum

Intensitdt [%]

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 €60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120

Zeit [s]
IQ oy Tl @ HKL @ D2HKL Zeit[s]: 33
Ints. [%]: 739 731
PMT[V]: 321 Drift [%/min.]: : .
Spannw. [%/min]: 791 11.35 Lol

Schliefen

Sehen Sie dazu auch

Ansichtsoptionen [ 175]

9.1.5 Lampenspektrum aufnehmen und Peaks ermitteln

Im Fenster Spektrometer | Spektrum kénnen Sie ein Lampenspektrum aufnehmen. Die
Peaks werden im ausgewahlten Wellenldngenbereich fir die auf der Karte Kontrolle
eingestellten optischen Parameter aufgenommen.

Gefundene Peakablagen fiir die aktive Hohlkathodenlampe konnen Sie auf der Karte
Kontrolle korrigieren und in die Methode ibernehmen.
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. % Spektrometer — O x
Kontrolle Energie Energie-Scan Spekirum
Parameter |
|
Bogin o] |
|
End - |
ndo |
£
Signale: beide v ﬁ I
Geschwindigkeit mittel ~ é I
= |
i
i
Start Forsetzen - - - =
200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 |
Wellenldnge [nm] |
Cr 4 3
& HKL @ D2HKL

[ &6 [ %

Schlieften

Scaneinstellungen festlegen Im Bereich Parameter legen Sie die Einstellungen fiir den Spektren-Scan fest:
Option Beschreibung
Beginn Anfangswellenlédnge des aufzunehmenden Spektralbereichs
Ende Endwellenldange des Spektralbereichs

Geschwindigkeit

Scan-Geschwindigkeit des Monochromators: langsam, mittel (nicht
novAA 800) oder schnell.

Bei der Geschwindigkeit langsam wird durch die ldngeren Integrati-
onszeiten das beste Signal-Rausch-Verhéltnis erreicht.

Signale

Auswahl der angezeigte Lampenspektren (Nur bei D2HKL-Unter-
grund-Korrektur wahlbar, wenn die D2HKL eingeschaltet ist)

HKL
Nur Signal der aktiven HKL

D2HKL
Nur Signal der D2HKL

beide
Signale der aktiven HKL und der D2HKL

Starten Sie mit den Schaltfldchen den Spektren-Scan:

Schaltflache
Start/Stopp

Beschreibung

Start I6scht die aktuelle Anzeige und startet die Messung. Die Schalt-
flache wandelt sich in Stopp, mit der die Messung unterbrochen wer-
den kann.

Fortsetzen

Unterbrochene Messung fortsetzen.

Das Ergebnis wird grafisch und numerisch dargestellt. Die Signalfarben kénnen im Fens-

ter Optionen | An

Linie/Option

Rote Linie

sicht frei gewahlt werden.

Beschreibung
Signal der D2HKL

Blaue Linie

Signal der aktiven HKL
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Linie/Option Beschreibung
Griine Senkrechte Cursor fir die numerische Anzeige von Wellenldnge und Intensitats-
wert

Der Cursor kann mit den Tasten < und > unter der Grafik bewegt wer-

den.

HKL Numerische Werte von Wellenldnge und Intensitat an der Cursorposi-
tion fir die HKL

D2HKL Numerischer Werte fiir D2ZHKL

Sehen Sie dazu auch
Ansichtsoptionen [ 175]
Optische Parameter am Spektrometer einstellen [ 110]

9.1.6 Untergrundkorrekturen fiir Zeeman-AAS ZEEnit 700/650 P

Zeeman-Magnetfeld optimie-
ren

Firr die Zeeman-AAS-Geréte kann im Fenster Methode | Auswertung die Untergrund-
korrektur mittels des Zeeman-Magnetfeldes festgelegt werden. Dabei sind folgende Be-
triebsarten fir das Zeeman-Magnetfeld wahlbar:

®  Zeeman 2-Feld-Mode

®  Zeeman 3-Feld-Mode

= Zeeman Dyn.-Mode

Die optimalen Feldstarken fir die Zeeman-2-Feld- und Zeeman-3-Feld-Modi kénnen
mit einem Optimierungsprogramm gefunden werden.

Fur die Messung in Graphitrohrtechnik mit Untergrundkorrektur in den statischen 2-
Feld oder 3-Feld-Modi mit einem Spektrometer der ZEEnit-Serie gibt es Optimierungs-
programme, welche fir ein gegebenes Analysenproblem automatisch eine Messreihe
mit unterschiedlichen Feldstarken, von einem vorgegebenen Anfangs- bis zu einem vor-
gegebenen Endwert, durchfahren. Die dabei gemessenen Werte werden in einer Tabelle
ausgegeben, die Signalverldufe kénnen den wahrend der Messung eingeblendeten
Grafiken entnommen werden.

Bestimmen Sie mit diesen Informationen die optimale Feldstarke fir Ihr Analysenpro-
blem und Gibernehmen diesen Wert in die Methode. Fir die Optimierung sollte eine Pro-
be verwendet werden, die mdglichst reprasentativ fir die zu analysierenden Proben ist.

Die automatische Optimierung der Feldstarken erfolgt im Fenster Spektrometer | Feld-
starke-Opt..
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Parameter fiir Optimierung des
2-Feld-Modus

Parameter fiir Optimierung des
3-Feld-Modus

Schaltflachen fir die Optimie-
rung

120

Spektrometer

Kontrolle Energie Energie-Scan Spektrum Feldstarke-Opt
N Feldst. Ext. Untergr.  Zeeman =~
r [T] Flache Flache Faktor
1 0.05] 013997 0.07034 0.6656
c 2 0.10 0.16685 0.08383 0.6656
§ P 3 015 0.19432| 0.09689 0.6673
= 4 020 022092 0.10971 0.6682
i 3 5 025| 0.24522| 012229 0.6672
6 0.30] 026883 0.13435 0.6668
7 035 0.29175] 0.14508 0.6679
i i i . . 8 040| 031114| 0.15598 0.6661
IS S — 9| 045 033067 016408 06684
Feldst. [T] 0] 050 034689 017274 06676
11 055 036017 0.18028 0.6664
Feldstarken 12 060| 037132] 018645 0.6657
- : 5 13 0.65| 0.38199| 0.19007 0.6677
Beginn [T]: 005 4 070l n3mesal n193a1l  neezal ¥
Ende [T]: 100 £ Start Laden
Schrittweite [ T ]: 005
[ InMethode ibernehmen  { Speichem
Probengeber-Pos. 1 = Int.Art: Fliche ~
Schlieften

Im 2-Feld-Modus wird wahrend der Messreihe die maximale Feldstarke variiert.

Parameter Beschreibung

Beginn Startwert fiir die Variation der maximalen Feldstarke (0,01 ... 1,00 T)
Ende Endwert fir die Variation der maximalen Feldstarke (0,01 ... 1,00 T)
Schrittweite Schrittweite fiir die Variation der maximalen Feldstarke (0,05 ...

0,25T)

Im 3-Feld-Modus wird wahrend der Messreihe die mittlere Feldstéarke variiert. Die maxi-
male Feldstarke wird dabei fest eingestellt.

Parameter Beschreibung

Beginn Startwert fiir die Variation der mittleren Feldstarke (0,05 T)

Ende Endwert fir die Variation der mittleren Feldstéarke (0,01 -
(Max-0,05T))

Schrittweite Schrittweite fiir die Variation der maximalen Feldstérke (0,05 -

0,25T)

Max.Feldstarke

Maximalfeldstarke (0,05 ... 1,00 T)

Parameter

Probengeber-Pos.

Beschreibung

Auf dieser Position des Probengebers befindet sich die Probe fiir die
Optimierung.

Schaltflachen
Start

Beschreibung

Messreihe starten

In Methode iiber-
nehmen

Gefundene Parameter in die Methode (ibertragen

Speichern

Ergebnisse der Optimierung speichern

Laden

Gespeicherte Optimierungsergebnisse laden




ASpect LS
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Anzeige der Optimierungspara-
meter

Der Zeeman-Dynamik-Mode

Darstellung der H- und L-Werte
in den Tabellen und Grafiken

Kalibration der H- und L-Werte

Die Grafik zeigt die beiden Extinktionsverldufe fir das Messsignal (blaue Kurve) und fiir
den Untergrund (rote Kurve). In der Auswahlliste kann zwischen Hohe und Flache der
Signalauswertung gewahlt werden.

Im Tabellenbereich werden folgende Werte angezeigt:

Parameter Beschreibung

Nr. Nr. des Optimierungsschritts

Feldst. Wert fiir die Feldstarke

Ext. Hohe/Flache Extinktionswert fiir Auswertung der Signalhdhe oder —flache
Untergr. Hohe/Fla- Untergrund-Extinktionswert fir Auswertung der Signalh6he oder -
che flache

Zeeman Faktor Zeeman-Faktor (Ext/(Ext. + Untergr.))

ASpect LS unterstiitzt bei den Spektrometern der ZEEnit-Reihe beim Standard-Kalibrier-

verfahren einen speziellen Dynamic-Mode. Dieser vereint die Vorziige der stationdren 2-

Feld- und 3-Feld-Zeeman-Modi:

®  |m unteren Konzentrationsbereich konnen die bessere Empfindlichkeit der Zwei-
Feld-Betriebsart genutzt werden.

= |m oberen Konzentrationsbereich kdnnen auf Kosten der Empfindlichkeit im 3-Feld-
Modus héhere Konzentrationen gemessen werden, wobei der bekannte Zeeman-
Uberroll-Effekt zu hdheren Konzentrationen verschoben wird.

Dazu wird das Magnetfeld wie im stationdren 3-Feld-Modus in 3 Zustdnden betrieben.

Erfasst werden aber zwei Extinktionswerte:

®  Extinktionsdifferenz zwischen dem ausgeschalteten Magnetfeld und dem Magnet-
feld mit maximaler Feldstéarke (H-Wert / hohe Empfindlichkeit (high))

m  Extinktionsdifferenz zwischen dem Magnetfeld mittlerer Feldstarke und dem Ma-
gnetfeld mit maximaler Feldstarke (L-Wert / niedrige Empfindlichkeit (low))

Beide Werte (L-Wert und H-Wert) werden in der aktiven Integrationsart (Flache oder
Hohe) bei jeder Messung erfasst und gespeichert. Die Werte der alternativen Integrati-
onsart werden nicht gespeichert, das heilst, Sie missen sich vor der Messung fir eine
der beiden Integrationsarten entscheiden.

Die beiden Werte werden in den Tabellen in der gleichen Art dargestellt wie bei anderen
Zeeman-Betriebsarten der Flachen und Héhenwert.

In den Ergebnis-Grafiken werden der L-Wert-Peak und der H-Wert-Peak dargestellt. Der
Untergrund bei maximaler Feldstarke ist eingezeichnet.

Die Einzelpeakgrafik wird in zwei untereinander stehende Grafiken mit unterschiedlicher
Extinktions-Skalierung aufgeteilt, wahrend alle anderen Grafiken ein gemeinsames Ko-
ordinatensystem fiir L-Werte und H-Werte benutzen.

Bei der Kalibration werden sowohl fir die L-Werte als auch fir die H-Werte Kalibrierkur-
ven berechnet (H-Kurve und L-Kurve).

Dabei ist es moglich Kalibrierpunkte mit hdheren Konzentrationen nur fiir die L-Kurve zu
bericksichtigen. Hierflr gibt es in der Kalibriertabelle die Schaltflache H-Wert I6schen.
Sind beide Kalibrierkurven berechnet, kann der Anwender eine Grenzkonzentration fest-
legen.

Liegt bei der Probenmessung der H-Wert der der Probe unterhalb der Extinktion, die
dem H-Kurvenwert der Grenzkonzentration entspricht, werden zur Konzentrationsbe-
rechnung der H-Wert und die H-Kurve herangezogen. Liegt er oberhalb dieses Wertes
werden der L-Wert und die L-Kurve zur Konzentrationsberechnung benutzt.

Die Kurvenform (linear, nicht linear) ist fir die H-Kurve wahlbar, wahrend fur die L-Kur-
ve immer eine nichtlineare Kalibrierkurve berechnet wird.
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Rekalibration der H-und L- Der Rekalibrierstandard ist so zu wahlen, dass er in der Nahe der Grenzkonzentration
Werte liegt. Bei der Rekalibration wird fiir beide Kurven ein gemeinsamer Rekalibrierfaktor be-
rechnet und firr die Konzentrationsberechnung genutzt.

Sehen Sie dazu auch
Untergrundkorrektur fiir ZEEman-AAS ZEEnit 700 Q. [+ 122]

9.1.7 Untergrundkorrektur fiir ZEEman-AAS ZEEnit 700 Q

Fir das ZEEnit 700 Q kann im Fenster Methode | Auswertung die Untergrundkorrektur
mittels des Zeeman-Magnetfeldes festgelegt werden.

Die optimalen Feldstarken fiir das Zeeman-Feld kdnnen mit einem Optimierungspro-
gramms ermittelt werden. Das Optimierungsprogramm durchfahrt fir eine ausgewahlte
Probe automatisch eine Messreihe mit unterschiedlichen Feldstérken, von einem vorge-
gebenen Anfangs- bis zu einem vorgegebenen Endwert. Die dabei gemessenen Werte
werden in einer Tabelle ausgegeben.

Bestimmen Sie mit diesen Informationen die optimale Feldstérke fir Ihr Analysenaufga-
be und Gibernehmen diesen Wert in die Methode. Fiir die Optimierung sollte eine Probe
verwendet werden, die moglichst représentativ fir die zu analysierenden Matrixzusam-
mensetzung ist.

Die automatische Optimierung der Feldstarken erfolgt im Fenster Spektrometer | Feld-
starke-Opt..

% Spektrometer - O X
ergie-Scan | Spekirum Feldstarke-Opt.

Feldst Ext. Untergr.  Zeeman
[T] Flache Flache Faktor
0.05) 017554| 0.08615 0.6708 |
010 020824) 010349 0.6680
015 024093 012060 0.6665
0200 027419] 013634 0.6679
025 030371 015295 0.6651
030 033424| 0.16686 0.6670
035 036301 0.18008 0.6684
040 038773] 019323 0.6674
045 041016| 020558 0.6661

z

-
=N = e = e A e

0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Feldst. [T] 10]  050[ 043102] 021530 06669
11 055 044823 022404 06667
Feldstarken 12| 060 046186 023156) (0.6661
- . < 13 065 047431 023676 06670
Beginn [ T]: 00s - 14 n7nl_n4R33l n24nssl  neR74l Y
Ende[T]: 100 < Start Laden
Schritweite [ T ]: pos =
In Methode ubernehmen Speichemn
Probengeber-Pos. 1 = Int Art Flache
Schliefen
Parameter fur Optimierung Fir die Optimierung wird wahrend der Messreihe die maximale Feldstarke variiert.
Parameter Beschreibung
Beginn Startwert fiir die Variation der maximalen Feldstarke (0,01 ... 1,00 T)
Ende Endwert fir die Variation der maximalen Feldstarke (0,01 ... 1,00 T)
Schrittweite Schrittweite fiir die Variation der maximalen Feldstarke (0,05 ...
0,25T)
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Schaltflachen fiir die Optimie-
rung

Anzeige der Optimierungspara-
meter

Optimierung durchfiihren

Parameter

Probengeber-Pos.

Beschreibung

Auf dieser Position des Probengebers befindet sich die Probe fiir die
Optimierung.

Schaltflache
Start

Beschreibung

Messreihe starten

In Methode iiber-
nehmen

Gefundene Parameter in die Methode (ibertragen

Speichern

Ergebnisse der Optimierung speichern

Laden

Gespeicherte Optimierungsergebnisse laden

Die Grafik zeigt die beiden Extinktionsverldufe fir das Messsignal (blaue Kurve) und fir
den Untergrund (rote Kurve). In der Auswabhlliste kann zwischen Héhe und Flache der
Signalauswertung gewahlt werden.

Im Tabellenbereich werden folgende Werte angezeigt:

Parameter Beschreibung
Nr. Nr. des Optimierungsschritts
Feldst. Wert fiir die Feldstarke

Ext. H6he/Flache

Extinktionswert fir Auswertung der Peakhéhe oder —flache

Untergr. Hohe/Fla-
che

Untergrund-Extinktionswert fiir Auswertung der Peakhéhe oder -
flache

Zeeman Faktor

Zeeman-Faktor (Ext/(Ext. + Untergr.))

Voraussetzung fiir die Optimierung fiir eine bestimmte Elementlinie ist, dass die gelade-
ne Methode diese Elementlinie enthélt.

» Stellen Sie im Fenster Spektrometer | Kontrolle im Listenfeld Quelle die Linie aus
der Methode ein und wahlen Sie im Listenfeld Untergrundkorrektur die Option Zee-

man.

» Wechseln Sie auf die Karte Feldstarke-Opt..

» Stellen Sie eine reprasentative Probe auf den Probengeber und geben Sie im Feld
Probengeber-Pos. die Position ein.

» Sie kdnnen die Einstellungen in der Gruppe Feldstérken variieren.

» Starten Sie anschlieRend die Optimierung mit Start .

v' Die Optimierung lduft automatisch ab.

Sie kdnnen nach Ende der Optimierung die Parameter direkt in die Methode tiberneh-
men (Schaltflache In Methode tibernehmen ). Sie haben dabei die Auswahl, ob Sie die
Parameter der markierten Tabellenzeile oder das gefundene Optimum Ubertragen. Sie
kdnnen die wahrend der Optimierung erzeugten Ergebnisse mit der Schaltflache Spei-

chern speichern.

9.1.8 Spektrometer justieren

Das Spektrometer kann softwaregesteuert justiert werden. Fiir die Justierung wird eine
vorgeheizte Blei-Hohlkathodenlampe benétigt, mit deren Linien die Justierung des

Spektrometers erfolgt.

» Starten Sie die Justage mit dem Menibefehlt Aktionen | Spektrometerjustage.
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» Starten Sie im Fenster Spektrometerjustage die automatische Justierung mit Klick
auf Start. Ein Fortschrittsbalken signalisiert den Ablauf der Justierung.

» Nach Ende der Justierung speichern Sie die gefundenen Korrekturwerte mit Klick auf
Speichern.

v’ Bei jeder weiteren Messung werden die neuen Korrekturwerte fiir das Spektro-
meter verwendet.

9.2 Flamme

Im Fenster Flamme kdénnen Sie einzelne Funktionen des Brenner-Zerstauber-Systems

Uberpriifen und die Parameter fir die Analyse der einzelnen Elemente individuell ein-

stellen.

» Rufen Sie das Fenster Flamme mit dem Meniibefehl Methodenentwicklung | Flam-
me oder mit dem Symbol @ auf.

HINWEIS

Wenn ein speziell ausgeristetes AAS-Gerédt wahrend der Installation fiir die Verwen-
dung von LPG konfiguriert wurde, zeigt die Software LPG als Brenngas an. Es ist nicht
moglich, LPG mit Lachgas als Oxidans zu verwenden.

9.2.1 Kontrolle der Flammenfunktionen

Im Fenster Flamme | Kontrolle finden Sie folgende Funktionen:
= Flamme ziinden/l8schen

Oxidans Luft oder Lachgas umschalten

Anzeige der Gasdriicke und Gasflisse

Scraper aktivieren

Gasflusse einstellen

| @ Flamme - - o x

| Kontrolle Manuelle Optimierung Automatische Optimierung

Status Dricke Aktuelle Gasflusse
Flamme: C2H2/Luft Brenngas: Brenngas: L'h
Brenner: Zerstauber: Oxidans: L'h
Siphon: Luft: Oxidans (gesamt): I:I Lih
Lachgas: Gas/Oxidans: 0113
Testfunktionen Flamme Einstellungen
Test Luft Flamme ziinden Gas C2H2/Luft ] 45 2 Lfh
TestN20 Luft—> N20 Gas C2H2/N20: 210 & un |
TestBrenngas Flamme Ioschen Oxidans (Zusatz): (=
TestEnde Brennerhdhe: ] 8 [/ mm
Schliefen
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Status Option Beschreibung
Flamme Statusanzeige der Flamme:
aus: Die Flamme brennt nicht.
C2H2/Luft: Die Acetylen-Luft-Flamme brennt.
C2H2/N20: Die Acetylen-Lachgas-Flamme brennt.

Brenner Aufgesetzter Brennerkopf:

100 mm: 100-mm-Einschlitzbrenner
50 mm: 50-mm-Einschlitzbrenner

Fehler: Kein Brennerkopf vorhanden bzw. wird nicht erkannt.

Siphon Der Fullstand des Mischkammersiphons, iber den nichtzerstdubte
Flussigkeit abgefiihrt wird, wird tiberwacht. Der Siphon muss immer
ausreichend gefillt sein, um das Riickschlagen der Flamme, insbeson-
dere der Lachgasflamme, zu verhindern.

OK: Der Siphon ist bis zum Uberlauf mit Fliissigkeit gefiillt.

Fehler: Der Fillstand des Siphons ist unzureichend.

Dricke Option Beschreibung
Brenngas Zustand des Brenngasdrucks am Gerateeingang
" — Kein Brenngasdruck vorhanden
Zerstauber Arbeitsdruck am Probenzerstéuber in bar
Luft Zustand des Luft-Vordrucks
Der Zustand wird nur angezeigt, wenn die Luftversorgung gedffnet ist.
Lachgas Zustand des N,0-Vordrucks
Der Zustand wird nur angezeigt, wenn die Lachgasversorgung ge6ff-
net ist.
Aktuelle Gasflisse Option Beschreibung
Brenngas Brenngasfluss
Oxidans Oxidansfluss durch den Zerstauber
Oxidans (Zusatz) Zusatzoxidans
Wird nur angezeigt, wenn das Zusatzoxidans in der Methode aktiviert
ist.

Luft: 75 7/ 150/ 225 NL/h
Lachgas: 60 /120 / 180 NL/h

Gas/Oxidans Verhaltnis von Brenngas- zu Oxidansfluss

Testfunktionen Die Testfunktionen sind nur zuganglich, wenn die Flamme geldscht ist. Die Verfiigbar-
keit der Testfunktionen ist vom Kontext abhéngig.

Option Beschreibung
Test Luft Magnetventil im Luftweg 6ffnen
Voraussetzung: Eingangsdruck Luft und Brenngas liegen an.

Angezeigt werden Zerstauberdruck, Oxidansfluss und, Gesamtoxidans
(nur das Zusatzoxidans aktiviert ist).

Test N20 Nur bei Acetylen-Lachgas-Flamme mit 50-mm-Einschlitzbrenner ak-
tiv

Magnetventil im Lachgasweg 6ffnen
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Option

Beschreibung
Voraussetzung: Eingangsdruck Lachgas und Brenngas liegen an.

Angezeigt werden Zerstduberdruck, Oxidansfluss und, Gesamtoxidans
(nur das Zusatzoxidans aktiviert ist).

Test Brenngas

Soll-Gasfluss (Proportionalventil) einstellen
Angezeigt werden Brenngasfluss fiir die Acetylen-Luft-Flamme (bei
Test Luft bzw. die Acetylen-Lachgas-Flamme (bei Test N20).

Vor diesem Test muss Test Luft oder Test N20 aktiviert werden.

Test Ende

Testfunktion beenden

Flamme/Scraper Schaltflichen

Flamme ziinden

Beschreibung

Acetylen-Luft-Flamme ziinden

m  Ziindarm schwenkt aus; Gluhwendel leuchtet.

= Acetylen-Sollgasflusses (Proportionalventil) wird eingestellt,
wenn Zerstauberdruck und Oxidansfluss die Sollwerte erreicht
haben.

= Wenn die Flamme nicht innerhalb von 10 s ziindet, erfolgt ein
Abbruch des Ziindversuchs.

= Wenn die Flamme brennt, wird die Schaltflache Flamme I6schen
aktiv.

Luft --> N20

Von Acetylen-Luft- auf Acetylen-Lachgas-Flamme umschalten

= Oxidansventil (3/2-Magnetventil) schaltet von Luft auf Lachgas
um.

= Brenngasfluss fiir Acetylen-Lachgasflamme-Flamme (Proportio-
nalventil) wird eingestellt.

= Die Schaltflache wechselt zu N20 --> Luft.

N20 --> Luft

Von Acetylen-Lachgas- auf Acetylen-Luft-Flamme umschalten

m  Oxidansventil (3/2-Magnetventil) schaltet von Lachgas auf Luft
um.

= Brenngasfluss fur Acetylen-Luft-Flamme (Proportionalventil)
wird eingestellt.

= Die Schaltflache wechselt zu Luft --> N20.

Flamme l6schen

Flamme l6schen

= Wenn die Acetylen-Lachgasflamme brennt, wird auf die Acety-
len-Luft-Flamme umgeschaltet und einige Sekunden gewartet.
Der Brenngasfluss (Proportionalventil) wird gesperrt.
Nach einigen Sekunden Wartezeit (Austreiben des Brenngases
aus der Mischkammer und Brenner) wird Luft (Magnetventil) ge-

sperrt.
Scraper Nur bei 50-mm-Brenner mit montiertem Scraper und Acetylen-Lach-
gas-Flamme
Scraper zur Reinigung des Brennerkopfs aktivieren
Einstellungen Im Bereich Einstellungen kdnnen Sie die Gasfliisse editieren:
Option Beschreibung
Gas C2H2/Luft Acetylen-Luft-Flamme (Brenngasfluss: 40 ...120 NL/h)
Gas C2H2/N20 Acetylen-Lachgas-Flamme (Brenngasfluss: 120 ...315 NL/h)

Oxidans (Zusatz)

Einstellung des Zusatzoxidansflusses

Brennerhohe

Hohe des Brenners bezogen auf die optische Achse

Sehen Sie dazu auch

Flammenparameter spezifizieren (Fenster Methode | Flamme) [ 33]
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9.2.2

Flamme manuell optimieren

Flamme optimieren

Fir eine Analyse kénnen Sie die Flamme fiir jede Elementlinie optimieren hinsichtlich:

= Brenngasfluss

= Brennerhéhe

®m  Gesamtoxidansfluss, wenn in der Methode Verwendung von Zusatzoxidans verein-
bart ist

Die Optimierung konnen Sie manuell ausfihren, in dem Sie die Parameter verandern
und den Signalverlauf beobachten, oder Sie lassen die Parameter automatisch durch das
Programm suchen. In beiden Féllen kdnnen Sie per Tastendruck die ermittelten Parame-
ter in die Methode tbertragen.

Die manuelle Flammenoptimierung fiihren Sie im Fenster Flamme | Manuelle Optimie-
rung durch.

$ Flamme - O *

Kontrolle| Manuelle Optimierung | Automatische Optimierung

Linie
Cu 324 -~

Einstellen

Zu optimierende Parameter
Brenngas [L/h]:

| — 80 -
Brennerhohe [mm]:
- .

Oxidans (Zusatz) [L/h]:
] -

Oxidans (gesamt) [L/h]: |I| . R
i} 10 20 30 40 50 60 70 BO
[ ] [ow 2ot

Gas/Oxidans:
Extinktion Maximum
e — os000 | [ o0sm3
Werte ibernehmen
Schlielen

Option Beschreibung

Linie Elementlinie auswahlen, fir die die Flamme optimiert werden soll
Zur Auswahl stehen die in der Methode eingestellten Analysenlinien.

Einstellen Monochromator auf die gewéhlte Analysenlinie fahren

Brenngas Brenngasfluss einstellen

Brennerhdhe Brennerhdhe zur optischen Achse des Strahlengangs einstellen

Oxidans (Zusatz)

Zusatzoxidansfluss einstellen:
Luft: 75/ 150/ 225 NL/h
Lachgas: 60 / 120 / 180 NL/h

Oxidans Oxidansfluss in L/h

Gas/Oxidans Verhaltnis von Brenngasfluss

Start Messung starten und Signal kontinuierlich registrieren
Schaltflache wandelt sich in Stopp.

AZ Auto-Zero-Messung starten

Stopp Messung beenden
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Manuelle Optimierung durch-
fithren

Flamme automatisch optimie-
ren

128

Option Beschreibung

Werte iibernehmen Die ermittelten Flammenparameter fiir die eingestellte Elementlinie
in die Methode Gbernehmen

Grafik Anzeige des Signalverlaufs
Die Ordinatendehnung kénnen Sie in den Eingabefeldern an der Y-
Achse einstellen.

Extinktion Aktueller Extinktionswert

Maximum Maximaler Extinktionswert wahrend der laufenden Messung

Hinweis: Bei Veranderung der Parameter kann die Signalintensitat mit einer geringen
Verzdgerung reagieren.

» Testlosung bereitstellen.
Hinweise zur geeigneten Testl6sung finden Sie im Kochbuch. Die dort angegebene
Testkonzentration bewirkt eine Extinktion von ca. 0,1. Verwenden Sie fiir die Opti-
mierung eine 2- bis 3-fache Konzentration.

Wahlen Sie in der Liste Linie eine Elementlinie aus.

Fahren Sie mit Einstellen den Monochromator auf die Wellenlédnge der Linie.
Tauchen Sie den Probenansaugschlauch des Zerstaubers in die Null-Lésung.
Starten Sie die AZ-Messung mit AZ.

Tauchen Sie den Probenansaugschlauch des Zerstaubers in die Probenldsung.

Starten Sie die Messung mit Start.

v Vv Vv Vv Vv v Vv

Verdndern Sie mit den Pfeiltasten die Einstellung Brenngas und beobachten Sie den
Signalverlauf in der Grafik und im Feld Extinktion. Stellen Sie das Maximum der Ex-
tinktion ein.

» Veradndern Sie die Einstellung Brennerhdhe, bis Sie das Extinktionsmaximum gefun-
den haben.

» BeiVerwendung der Flamme mit Zusatzoxidans variieren Sie den Parameter
Oxidans (Zusatz), bis Sie auch hier das Signalmaximum eingestellt haben.

» Wiederholen Sie Schritte beginnend mit der Einstellung Brenngas, bis keine relevan-
te Erhéhung des Signals mehr erfolgt.

» Beenden Sie die Messung mit Stopp.

» Ubertragen Sie mit Werte iibernehmen die Parameter fiir die gewahlte Elementlinie
in die Methode.

Finden Sie auf diese Weise fir alle Elementlinien in der Methode die geeigneten Para-
meter.

Die automatische Flammen-Optimierung erfolgt im Fenster Flamme | Automatische
Optimierung.

Der verwendete Optimierungs-Algorithmus verdndert die Einstellungen fiir Brenngas-
fluss und Brennerhdhe mit dem Ziel eines Zugewinns an Nutzsignal. Hierbei werden die
Wechselwirkungen zwischen den GréRRen (Gasfluss und Brennerhdhe) beriicksichtigt.
Wird in drei aufeinanderfolgenden Schritten kein Zugewinn erzielt, wird der Algorithmus
beendet. Dies bedeutet, dass entweder das Maximum erreicht wurde oder eine Ande-
rung der Parameter keinen Einfluss auf das Nutzsignal hat.
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Automatischen Optimierung
durchfiihren

F @ Flamme - O X
| Kontrolle Manuelle Optimierung Automatische Optimierung
Linie Cu 324 v Position: 1 5
- . Parameter . . ~
Linie  Schritt Gasfluss BrHahe Gas/Oxidans Signal
Cu324 4 75 8 0000 | 07100 1.00
Cu 324 5 85 8 0.000 | 0.8100
Cu 324 6 95 8 0.000 | 0.9100 = 0.75
Cu 324 7 105 8 0.000 | 0.9100 -_%
Cu 324 8 95 7 0.000 | 0.8600 £ 0.50
Cu 324 9 95 9 0.000 | 0.9400 8
Cu 324 10 95 10 0.000 | 0.9500
Cu 324 11 95 11 0.000 | 0.9400 0.25
Cu324 12 90 10 0.000 | 0.9000
Cu324 13 100 10 0.000 | 1.0000 0.00
Cu 324 14 105 10 0.000 | 0.9500 1 6 11 16 21 26 31 36
Schritt :
Loschen C1 Laden :
Start AZ Werte iibernehmen 4 Speichem '
Schlielfen
Option Beschreibung
Linie Elementlinie auswahlen, fir die die Flamme optimiert werden soll
Zur Auswahl stehen die in der Methode eingestellten Wellenléngen.
Position Position der Testprobe im Probenwechsler einstellen
Alle Linien Fir alle Elementlinien in der Methode die Flammenparameter auto-
matisch ermitteln
Start Messung starten und Signal kontinuierlich registrieren
Schaltflache wandelt sich in Stopp.
Stopp Messung beenden
AZ Autozero ermitteln
Loschen Ermittelte Werte l6schen
Laden Optimierte Flammenparameter laden
Speichern Optimierte Flammenparameter speichern

Werte iibernehmen

Die ermittelten Flammenparameter fiir die eingestellte Elementlinie
in die Methode tibernehmen

Tabelle

Anzeige der ermittelte Parameter

Grafik

Anzeige des Signalverlaufs

» Wahlen Sie in der Liste Linie eine Elementlinie aus.

» Tauchen Sie den Probenansaugschlauch des Zerstdubers in die Probenlésung.

» Starten Sie die Optimierung mit Start.

v’ Es offnet sich das Dialogfenster Automatische Optimierung .
» Aktivieren Sie bei Bedarf die Optionen:

Option
Optimierte Werte

automatisch in die
Methode iiberneh-

men

Beschreibung

Bei automatischer Optimierung aller Linien der Methode muss diese
Option aktiviert werden, da nach Abschluss der Optimierung nur die
Daten der letzten Linie im Zwischenspeicher vorhanden sind.
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9.2.3

9.3

9.3.1

130

Flamme l6schen

Ofen

Option Beschreibung

Optimierdaten au- Wenn aktiviert, dann im Feld Dateiname den gewiinschten Datein-
tomatisch spei- amen eingeben.

chern

» Bei Einzellinien-Optimierung: Wenn nicht vor der Optimierung vereinbart, Gbertra-
gen Sie nach erfolgreicher Optimierung mit Werte tibernehmen die Parameter fiir
die Elementlinie in die Methode.

m  Klicken Sie im Fenster Flamme | Kontrolle auf Flamme I6schen.
= Wahrend einer laufenden Sequenz klicken Sie in der Symbolleiste der linken Seite
des Hauptfensters auf Flamme l6schen.

Im Fenster Ofen werden folgende Parameter eingestellt und Ofenfunktionen iiberwacht:
®  Parameter der in der Methode verwendeten Ofenprogramme

= Auswahl der Modifikatoren

®  Optimierung der Atomisierungs- und Pyrolysetemperaturen bei der Methodenerar-
beitung

Beschichten des Graphitrohrs fir die HydrEA-Technik

Grafische Darstellung des Ofenprogramms

Kontrolle der Ofenfunktionen

Position des Ofens (nur novAA 800)

Offnen Sie das Fenster Ofen mit dem Meniibefehl Methodenentwicklung | Ofen oder
mit dem Symbol ©.

Sehen Sie dazu auch

Atomisierungstemperatur optimieren [ 132]

Ofenprogramm ansehen

Im Fenster Ofen | Ofenprogramm wird das lininenspezifische Ofenprogramm angezeigt.
Das Ofenprogramm wird in der Methode erstellt. Wenn das Fenster Ofen tber die Sym-
bolleiste gedffnet wird, sind die Eingaben deaktiviert und die Parameter kédnnen nur an-
gesehen werden.
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(@ Ofen — O *
Ofenprogramm  Modif+Extras Optimierung Grafik Kontrolle
. . Temp. Rampe Halten Zeit Gas .
Schritt MName [C] [C/s] s s int Zus. Inj.  EP

1 Trocknen 80 6 20 28.3 Max Stopp

2 Trocknen 90 3 20 233 Max Stopp

3 Trocknen 110 5 10 14.0 Max Stopp

4 Pyrolyse 350 50 20 24.8 Max Stopp

5 Pyrolyse 800 300 10 115 Max Stopp

6 AZ* 800 0 6 6.0/ Stopp Stopp

7 Atomisieren 1500 1400 4 45| Stopp Stopp

8 Ausheizen 2450 500 4 59 Max Stopp

Linie: Pb283

Messstart-Verzégerung [s]:

Gesamtdauer: 170s

i Programm prifen {@

0.0

~ OK Abbrechen

Folgende Parameter werden angezeigt:

Spalte
Schritt

Beschreibung

Schrittnummer

*

Diesem Feld wurde bisher keine Funktion zugewiesen.

Name

Name des Ofenprogrammschritts

Temp.

Zieltemperatur im Programmschritt

Rampe

Heizrate im Programmschritt

Halten

Haltezeit der Zieltemperatur im Programmschritt

Zeit

Gesamtdauer des Schritts

Gas

Internes Gas (Int.Art) und Zusatzgas (Zus.) zufiihren. Mogliche Zu-
stande:

Stopp

Keine Zufuhr

Min

Minimale Zufuhrrate (nur interner Gasfluss)

Max
Maximale Zufuhrrate

Inj.

Injektionsschritt
Probe wird nach diesem Schritt in den Ofen injiziert.

E/P

Anreicherungsschritt bzw. Schritt fiir thermische Vorbehandlung der
einzelnen Komponenten.

Sehen Sie dazu auch

Ofenprogramm editieren [ 36]

9.3.2 Matrixmodifikatoren, Anreicherung und Vorbehandlung ansehen

Im Fenster Ofen | Modif.+Extras kénnen Sie folgende linienspezifischen Parameter fol-
gende Parameter ansehen:

= Verwendung und Volumen von Matrixmodifikatoren

= Anreicherung im Graphitrohr durch wiederholtes Pipettieren und Trocknen
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®  Thermischen Vorbehandlung der Probe

Die Einstellungen erfolgen in der Methode. Wenn das Fenster Ofen (ber die Symbolleis-
te gedffnet wird, sind die Eingaben deaktiviert und die Parameter kénnen nur angese-
hen werden.

Sehen Sie dazu auch

Matrixmodifikatoren, Anreicherung und Vorbehandlung spezifizieren [ 40]

9.3.3 Atomisierungstemperatur optimieren

Im Fenster Ofen | Optimierung wird durch Ausfiihren einer Messserie mit zunehmenden
Schritt-Endtemperaturen die optimale Pyrolyse- und Atomisierungstemperatur fiir eine
Elementlinie ermittelt und eingestellt.

Optimierte Ofenparameter fiir die Atomisierung und die Pyrolyse kénnen gespeichert
und in andere Methoden geladen werden.

Som : : : R

;Ofenprogramm Modif+Extras Optimierung Grafik Konrolle

Einstellungen
I Optimieren: Pyrolyse b 1.00 !
5 Schritt-Nummer: :
| 1
I Start-Temp. ['C]: 600 3 0.75 :
Schrittweite ['C]: 0 12 5 : :
5 !
End-Temp. ['C]: e é 0.50 : :
= W.&,——g—e—e—{z
Probengeber-Pos.: 1 = . H
& .25 :
g
Léschen :
0.00
Start Speichem... : : : ' '
500 750 1000 1250 1500 1750
Laden.. Temperatur [°C]
Pyrolysetemperatur->Methode [ y-Skalierung A-sH < [so0 s
Linie: Pb283 ~ 0K Abbrechen
Parameter und Schaltflachen Option Beschreibung
Optimieren Parameter fir die Optimierung auswéhlen: Pyrolyse oder Atomisie-
ren
Schritt-Nummer Nummer des gewahlten Schritts im Ofenprogramm
Start-Temp. Niedrigste Endtemperatur des zu optimierenden Ofenprogramm-

schritts innerhalb der Messserie

Schrittweite Um diese Schrittweite wird die Temperatur des zu Programmschritts
von Messdurchlauf zu Messdurchlauf erhéht

End-Temp. Hochste Endtemperatur des zu optimierenden Ofenprogramm-
Schritts innerhalb der Mess-Serie

Hinweis: Es kdnnen nur Parameter gewahlt werden, die entspre-
chend dem aktuellen Ofenprogramm sinnvoll sind.

Probengeber-Pos. Position der Probe im Probengeber, mit der die Optimierung (Pyroly-
se/Atomisierung) durchgefiihrt wird

Start/Stopp Automatisch eine Sequenz fiir die Optimierungsmessung erstellen
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Ergebnisanzeige

Optimierung ausfiihren

Option Beschreibung

Optimierung starten/beenden
Loschen Ermittelte Werte I6schen
Speichern Optimierte Ofenparameter speichern
Laden Optimierte Ofenparameter laden

Atomisierungstem-
peratur->Metho-
de / Pyrolysetem-
peratur->Methode

Ermittelte Werte in das aktuelle Ofenprogramm tibernehmen

Die Ergebnisse der Optimierung werden im Ergebnisfenster angezeigt.

Die grafische Darstellung erfolgt im Fenster Ofen | Optimierung. Angezeigt werden je-
weils der Autozero-Wert und die gemessene Extinktion:

Option Beschreibung

Rote Linie Untergrundsignal in Abhangigkeit von Pyrolyse- bzw. Atomisierung-
stemperatur

Blaue Linie Spezifische Absorption in Abhéngigkeit von der Pyrolyse- bzw. Atomi-

sierungstemperatur

Vertikaler Cursor

Vom Anwender ausgewd&hlte optimale Pyrolyse- bzw. Atomi-
sierungstemperatur

y-Skalierung

Ist das Kontrollkdstchen markiert, wird die Skalierung der y-Achse so
gewahlt, dass das Untergrundsignal optimal dargestellt werden kann.
Die Optimierung kann fir Pyrolyse und Atomisierung unabhéngig
voneinander gewéhlt werden.

A->H/H->A

Grafik zwischen Signalflache (A) und Signalhéhe (H) umschalten.

</>

Vertikale Linien fur die Pyrolyse- bzw. Atomisierungstemperatur (ent-
sprechend dem fiir die Optimierung gewahlten Schritt) nach links
bzw. rechts verschieben und damit die gewiinschte optimale Ofen-
temperatur festlegen.

Parameter

Pyrolysetempera-
tur

Optimierungsziel

Keine spezifischen Absorptionsverluste und minimales Untergrundsi-
gnal

Atomisierungstem-
peratur

Eine konstante spezifische Extinktion

» Erstellen Sie fir die aktuelle Analysenlinie eine Methode und speichern Sie diese.

» Offnen Sie in der Methode das Fenster Ofen und passen Sie gegebenenfalls das

Ofenprogramm an.

» Tragen Sie im Fenster Ofen | Optimierung die Optimierungsparameter ein (optimier-
te Temperatur, Start-Temp., Schrittweite, End-Temp., Position der Probe auf dem

Probengeber).

» Bereiten Sie die Probe auf dem Probengeber vor.

» Starten Sie die Optimierung mit Start.

v' Die Optimierung lduft automatisch ab.
Die Messergebnisse werden im Hauptfenster angezeigt und im Fenster Ofen | Op-
timierung grafisch dargestellt.
Die Anzeige der Probeneinzelwerte 6ffnen Sie mit einem Klick auf den Messpunkt
in der Grafik oder mit einem Doppelklick auf die Probenzeile im Hauptfenster.
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» Bewegen Sie in der Grafik den vertikalen Cursor mit den Schaltflachen </ > oder den
Pfeiltasten auf die optimale Temperatur. Ubertragen Sie den Wert mit Atomisie-
rungstemperatur->Methode / Pyrolysetemperatur->Methode in das Ofenpro-
gramm.

» Verfahren Sie auf diese Weise mit allen weiteren Analysenlinien der aktuellen Me-
thode.

9.3.4 Ofenprogramm graphisch darstellen oder Graphitrohr beschichten

Das Fenster Ofen | Grafik beinhaltet folgende Funktionen:

®  Grafische Darstellung des Ofenprogramms

®m  Ausfithrung des aktuellen Ofenprogrammes priifen

®  Graphitrohr fur die HydrEA-Technik mit Iridium beschichten.

Grafische Darstellung des Ofen-  Das Ofenprogramm wird als Graph im Temperatur-Zeit-Koordinatensystem dargestellt.
programms

Option Beschreibung
Schwarze Linie Programmierter Temperatur-Zeit-Verlauf
Rote Linie Waéhrend eines Tests wird die schwarze Linie im abgearbeiteten Teil

des Ofenprogramms von einer roten Linie, dem realisierten Tempera-
tur-Zeit-Verlauf Gberlagert.

Inj. Der Injektionsschritt ist mit der Kennung "Inj." iber dem Diagramm
markiert.

Griiner Balken Die Anreicherungsphase ist durch einen griinen waagerechten Balken
gekennzeichnet.

Gelbbrauner Bal- Der Nullabgleich (AZ*) ist durch einen gelbbraunen vertikalen Balken

ken gekennzeichnet.

Hellrosa Balken Der Integrationsschritt (Messwertaufnahme) ist durch einen hellrosa

vertikalen Balken gekennzeichnet.

Ofenprogramm im Testlauf Die Ausfiihrung des aktuellen Ofenprogramms wird in einem Testlauf geprift. Wahrend
priifen dieses Testlaufs werden Temperaturen und Zeiten in der Grafik angezeigt. Es wird keine
Probe injiziert, Nullabgleich und Integration werden nicht ausgefiihrt.
(@ Ofen - O x
Ofenprogramm  Modif+Extras Optimierung Grafik Kontrolle
[ Rohr beschichten .
Schritte
S R S U | O O N N M
___________________________________________________________ _|2000
5)
H H H H H H H H | H . 2,
e o e e e 1 I
- o
H H H H H H H H H H H [
' ' ' ' ' ' ' ' i ' ' O
S U [ PUORY PRI EUR Y S ER R H ool {1000 E
..... AN | S | O U SN O 3 =
e ey e s i L S L LB
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
Start Zett [s]
Linie: Pb283 ~ OK Abbrechen
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In der Grafik sind die Schritte des Ofenprogramms dargestellt. Die rote Linie zeigt wah-
rend der Ausfiihrung die tatsachliche Ofentemperatur an.

Folgende Werte werden wahrend der Ausfiihrung digital angezeigt:

Option Beschreibung
Schritt Ausgefihrter Schritt des Ofenprogramms
Temp. Aktuelle Ofentemperatur
Zeit Abgelaufene Zeit seit Programmstart
Rampe Aktuelle Heizrate
Gas Aktueller Gasfluss
Graphitrohr beschichten Fir die HydrEA-Technik wird ein mit Iridium oder Gold beschichtetes Graphitrohr bené-

tigt. Die Beschichtung wird im Fenster Ofen | Grafik gesteuert.

Bei Aktivierung des Kontrollkéstchens Rohr beschichten werden die Eingabeparameter
fur diese Prozedur freigeschaltet.

Option
Zyklen

Beschreibung

Anzahl der Anreicherungszyklen fir die Beschichtung

Position

Probentellerposition mit der Beschichtungslésung

Vol.

Volumen der Beschichtungslésung, das bei jedem Anreicherungs-
schritt ins Rohr zu pipettieren ist

Element

Auswahl des Beschichtungsmaterials

Verwenden Sie Iridium (Ir) fur die Analyse von Hydridbildnern und
Gold (Au) fur die Quecksilberanalyse.

Start

Beschichtung starten

9.3.5 Weitere Ofenfunktionen

Das Fenster Ofen | Kontrolle enthélt folgende Funktionen:

Informationen zum Graphitrohr

Graphitrohr formieren

Graphitofen ausheizen

Graphitofen &ffnen/schliefRen

Anzeige der aktuellen Kiihlwassertemperatur
Umlaufkihler konfigurieren
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{2 Ofen - a ®
Ofenprogramm Modif+Extras Optimierung Grafik Kontrolle
Graphitrohr Ofen
Typ: Platform Ofen 6ffnen
Heizzyklen: III
Lebensdauer. III
Kihlwasser-Temp. ['C]: III
Riicksetzen [ Beleuchtung
Formieren
Ofen ausheizen Temperatur fir LED-Abschaltung: 300 2
Temp. [C]: 2450 Test
Rampe [C/s]: @ Wasserfluss @ Umlaufkihler
Halten [s] Start . Inertgas @ Temperatur Trafo
@) Zusatzgas
Umlaufkihler
® Auto O Permanent -
Linie: Pb283 v 0K Abbrechen
Graphitrohrdaten Der Bereich Graphitrohr enthélt Informationen zum Graphitrohr, die bei Wechsel des

Rohres eingegeben und dann automatisch fortgeschrieben werden. Wenn Sie ein neues
Rohr verwenden, setzen Sie die Werte auf 0.

Option Beschreibung

Typ Rohrtyp geméaR Einstellung im Fenster Quickstart

Heizzyklen Zahl der Heizzyklen dieses Rohrs

Lebensdauer Mafzahl fir die thermische Beanspruchung des Graphitrohres als
Produkt aus Steuerparametern und Schrittzeiten des aktuellen Ofen-
programms

Die Bewertung der Zahl ist nur aufgabenorientiert moglich.

Hinweis: Wir empfehlen vor dem Entfernen eines noch nutzbaren
Graphitrohrs, die Daten im Bereich Graphitrohr an geeigneter Stelle
zu notieren, so dass diese Werte beim Wiedereinsetzen wieder einge-
tragen und anschlieend automatisch fortgeschrieben werden kdn-

nen.
Graphitrohr formieren Mit dem Formieren des Graphitrohrs werden folgende Funktionen ausgefihrt:
m  |uftsauerstoff aus dem Ofen treiben und die Anpresskraft des beweglichen Ofenteils

angepassen

Rohrtemperatur rekalibrieren

Ein neu eingesetztes Graphitrohr formieren
Den Ofen nach Pausen reinigen

Die Formierung muss jeweils erfolgen:
®=  Nach Einschalten des Spektrometers
= Nach SchlieRen des gedffneten Ofens

Option Beschreibung
FF% Wahrend des Formierens bestimmter Formierfaktor
Formieren Formieren starten

Es erscheint das Fenster Formieren, das die aktuell gemessenen
Ofendaten anzeigt. Es werden 9 Temperaturstufen (300 - 1500 -
300 - 1500 - 300 - 1000 - 1600 - 2000 - 2400 °C) angefahren
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Umlaufkihler

Ofen ausheizen

Weitere Ofenfunktionen

Ofentest

Option

Beschreibung

und die Priiftemperaturen im Rohr gemessen. Nach dem letzten
Schritt erscheint der Formierfaktor, die ermittelten Daten fiir die
Rohrtemperatur-Rekalibration werden gespeichert.

Konfiguration des Umlaufkihlers vornehmen.

Option Beschreibung

Auto Der Umlaufkihler schaltet automatisch, um die Kiihlwassertempera-
tur im Funktionsbereich zu halten.

Permanent Der Umlaufkihler ist stdndig eingeschaltet, um die maximale Kiihl-

leistung zu gewahrleisten.

Ausheizen ist ein 1-Schritt- Reinigungsprogramm. Der Gasfluss ist fest auf maximalen
Fluss eingestellt. Die aktuellen, hier anderbaren Parameter werden mit der Methode ge-

speichert.
Option Beschreibung
Temp. Ausheiztemperatur
Rampe Heizrate
Halten Ausheizzeit
Start Ausheizprozess starten, es erscheint das Fenster Ausheizen, das die
aktuell gemessenen Ofendaten anzeigt.
Option Beschreibung

Kiithlwasser-Temp.

Aktuelle Kithlwassertemperatur

Beleuchtung

Wenn aktiviert, wird die Ofenkamera eingeschaltet. Ein Fenster mit ei-
nem Bild der Graphitrohrs wird auf dem Bildschirm eingeblendet. Die
Probeninjektion kann kontrolliert werden.

In der Voreinstellung ist die Ofenkamera stéandig eingeschaltet. Die Op-
tion dafiir befindet sich im Fenster Optionen | Analysenablauf.

Hinweis: Die Ofenkamera ist nicht fiir alle AAS-Geratetypen verfligbar.

Ofen 6ffnen

Graphitofen 6ffnen

Das Graphitrohr kann entnommen bzw. eingesetzt werden.

Ofen schlieBen

Graphitofen schlieRen

Temperatur fiir
LED-Abschaltung

Ofentemperatur, ab welcher die LED der Beleuchtungseinheit abge-
schaltet wird. Gleichzeitig wird die Ofenkamera abgeschaltet und die
Messwertaufnahme vorbereitet.

Sehen Sie dazu auch

Der Ofen wird auf Sensorfehler iberpriift. Jede Messung wird beim Auftreten einer der
hier aufgelisteten Fehlerzustande abgebrochen (auf dem Bildschirm wird eine entspre-
chende Fehleranzeige ausgegeben).

Den Fehlertest starten Sie mit Test. Das Priifergebnis wird bei erfolgreichem Test mit ei-
nem griinen, bei negativem Testergebnis mit einem roten Kontrollldmpchen angezeigt.

Optionen zum Analysenablauf [+ 178]
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9.3.6 Ofenposition einstellen (novAA 800)

9.4  Hydridsystem

Hydridsystem initialisieren

138

Nur fiir novAA 800

Im Fenster Ofen | Position kann die Hohe des Graphitofens relativ zum Strahlengang
angepasst werden, wenn der Ofen den Strahlengang beschneiden sollte.

@Ofen = O X
Ofenprogramm Modif+Extras Optimierung Grafik Kontrolle Position
Justierung
Hahe [mm] m 2 Energie HKL: 163095
Riicksetzen Speichem
Linie: Mg285 ~ 4 b 0K Abbrechen

» Verdndern Sie mit den Pfeiltasten im Eingabefeld Hohe die Position des Ofens im
Strahlengang und beobachten Sie die Anderungen der Energie der HKL.

» Verwenden Sie die Schaltflache Speichern, um die neu eingestellte Ofenhdhe perma-
nent zu speichern.

» Klicken Sie auf Riicksetzen, wenn Sie die Ofenhdhe wieder auf die voreingestellte
Hohe zurlicksetzen mdchten.

Im Fenster Hydridsystem kénnen Sie folgende Funktionen ausfiihren:
Den Zustand des Hydridsystems kontrollieren

Verschiedene Funktionen des Systems auf Fehler testen

Das Hydridsystem erneut initialisieren

Die Systemschlduche vor Analysenstart mit Reagenzien laden

Das System spiilen, z.B. nach Ende der Analyse zur Reinigung

Offnen Sie das Fenster Hydridsystem mit dem Meniibefehl Methodenentwicklung | Hy-
drid oder dem Symbol Hy.

Das Hydridsystem wird grundsatzlich zu Beginn der Arbeit mit dem AAS initialisiert. Eine
Neuinitialisierung kann notwendig sein, wenn die Verbindung zum AAS unterbrochen
wurde.

» Klicken Sie im Fenster Hydridsystem auf Initialisieren.

v Die Verbindung zwischen Hydridsystem, AAS und PC wird hergestellt.
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Hydridsystem laden

Hydridsystem spiilen

Das Laden von Reagenzien ist vor Beginn der Analysen, nach einer Neuinstallation oder
nach Reinigen des Hydridsystems nétig.

» Klicken Sie im Fenster Hydridsystem auf System laden.

v' Die Schlauche des Hydridsystems werden mit Reagenzien geladen.

Das Hydridsystem kann mit Sdure oder Reduktionsmittel gespiilt werden, um Riickstan-
de aus dem System zu beseitigen. Die dazugehdrigen Parameter werden im Fenster Me-

thode | Hydrid spezifiziert.

» Klicken Sie im Fenster Hydridsystem auf System spiilen.

v' Das Hydridsystem wird gespiilt.

Sehen Sie dazu auch
Hydrid- und HydrEA-Systeme spezifizieren (Fenster Methode | Hydrid) [ 42]

9.4.1 Funktionen des Hydridsystems kontrollieren

Kontrolle der Pumpen

Das Fenster Hydridsystem | Kontrolle zeigt den Zustand der einzelnen steuerbaren Mo-
dule des Hydridsystems an.

rhy —_.::'::E_E'.E“ - - - . D .”X

Kontrolle Fehlertest

Pumpen Gasfluss

Geschw.Stufe: Ventil2 [ Ventil3 [ Ventil4
] Komponenten-Pumpe A (20 L/h) (6 Ljh) (25 Ljh)
O Proben-Pumpe I B Kii
uvette
I Kivettenhche [mm]: 8 =
Heizung ein Soll Ist

Gasweg
Temp.[C] rRT E [0 ]

® GFS -> Kiivette

O GFS -> Abgas Probenventile
Gas -> Kivette ® Probe zum Abfall

Gas-> Abgas O Probe zum Reaktor

GFS -» Kollektor -> Abgas

Gas -» Kollektor -» Kivette

Gas -» Kollektor -» Abgas

Batch -> Kiivette

Batch -> Abgas

Batch -> Kollektor -> Abgas Reinigung Bubble-Sensor

@ Bubble-Sensor |I| Start

System laden System spulen... Initialisieren Schlieffen

Diese Funktion schaltet die Pumpen ein und aus.

Option Beschreibung

Komponenten- Die Komponenten-Pumpe transportiert die Reagenzien des Hydrid-
Pumpe systems.

Proben-Pumpe Die Proben-Pumpe transportiert die fliissige Analysenprobe.

Hinweis: Wenn beim Anschalten einer der beiden Pumpen keines der beiden Ventile 3
bzw. 4 aktiviert ist, wird automatisch Ventil 3 eingeschaltet, um einen Riickfluss der
Flissigkeit zu vermeiden. Wenn die Proben-Pumpe lauft, wird die Komponenten-Pumpe
ebenfalls aktiviert, um einen Flussigkeitsstau im Gas-Flussig-Separator zu vermeiden.
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Kontrolle der Gaswege Im Bereich Gasweg kénnen alle fiir den Analysenablauf sinnvollen Wege des Argon-
Gasstromes mittels Magnetventilen (Magnetventil-Gruppen) geschaltet werden.

Mit der Option Gas -> Ventil 2 -> Kiivette kann bei Gaswegen, die nicht zur Kivette ge-
hen, zusatzlich ein groRer Gasstrom direkt zur Kiivette geschaltet werden. Dabei 6ffnet
sich das Ventil 2.

Ventile im Gasfluss Mit diesen Funktionen kénnen die Ventile im Gasweg geschaltet werden.
Ventil2 schaltet den Gasstrom durch die Spitze des Batch-Moduls ein und aus.
Ventil3 schaltet 6 I/h Argon auf den eingestellten Weg.
Ventil4 schaltet 25 I/h Argon auf den eingestellten Weg.

Kontrolle der Kivette Option Beschreibung
Kiivettenhohe Kivettenhdhe im Strahlengang einstellen
Heizung ein Kivettenheizung einschalten

Die Funktion kann zum Vorheizen der Kiivette genutzt werden. Die
Kiivette wird auf die Temperatur im Eingabefeld Soll aufgeheizt. Nach
Ein- und Ausschalten der Kiivettenheizung wird der Temperaturwert
im Feld Ist angezeigt.

Probenventile schalten Im Bereich Probenventile kann durch das Magnetventil-Paar (V6, V7) der Probenweg
entweder zum Abfall oder zum Reaktor geschaltet werden.

Goldkollektor heizen Nur fir Hg-/Hydridsysteme mit Anreicherung
Im Bereich Kollektor kann die Einstellung des Goldkollektors angezeigt und gedndert
werden.
Option Beschreibung
aus Heizung und Kiihlung des Goldkollektors ausschalten
Heizung ein Die Heizung des Goldkollektors einschalten
Kithlung ein Den Lufter des Goldkollektors einschalten
Der Goldkollektor wird abgekiihlt.
Heizwert Parameter zur Ausheiztemperatur des Goldkollektors
Wert ist ab Werk eingestellt und sollte nur verandert werden, wenn
sich das thermische Verhalten der Goldkollektorheizung gedndert hat.
Ein hoherer Wert entspricht einer hoheren Ausheiztemperatur.
Einstellen Angezeigten Heizwert als neuen Wert im Hydridsystem speichern
Bubble-Sensor reinigen Nur fir HS 60 und HS 60 modular

Der Bubble-Sensor gibt ein Signal, wenn Flissigkeit in den Gasweg nach dem Gas-Flis-
sigkeits-Separator eingetreten ist. Wird diese Stérungen beim Fehlertest des Hydridsys-
tems oder wahrend der Messung durch den Bubble-Sensor gemeldet, so ist der Gasweg
am Bubble-Sensor mit einem zuséatzlichen Gasstrom zu reinigen. Der Reinigungsvorgang
ist erfolgreich abgeschlossen, wenn 30 s keine Blasen im Gasweg detektiert werden.

Option Beschreibung
Kontroll-Lampchen Nur aktiv wéhrend des Reinigungsvorgangs
Bubble-Sensor Rot: Im Gasweg werden Blasen (Flissigkeit) detektiert.

Grin: Der Gasweg ist blasenfrei.

Start Reinigungsvorgang starten
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9.4.2

Hydridsystem auf Fehler testen

Im Fenster Hydridsystem | Fehlertest kann der aktuelle Zustand des Hydridsystems ge-
prift werden. Jeder Analysenablauf wird beim Auftreten eines der hier aufgelisteten
Fehlerzustande sofort abgebrochen und die entsprechende Fehlermeldung auf dem
Bildschirm ausgegeben.

Hy Hydridsystem - O X

Kontrolle Fehlertest

Hydridsystem

Typ: Metzfrequenz [Hz]:

EN

HS60 M

VT04.0

Version:

Fehler
@ Gasdruck

+24V

1 Sicherheitsrelais

Temperatur Trafo

@® @

Temperatur Kollektor

Zeit Kollektorheizung
Temperatur Kuvette
Zeit Kivettenheizung

MNetzfrequenz
) Bubble-Sensor

System laden

) Temperatur-Sensor Kuvette

System spulen...

Test

Initialisieren Schliefen

Angeschlossenes Hydridsystem Option

Typ

Beschreibung

Angeschlossenes und initialisiertes Hydridsystem

Version

Version der Hydridsystem-Firmware

Netzfrequenz

Die gemessene Netzfrequenz 50 oder 60 Hz wird angezeigt. Abwei-
chungen von 2 Hz nach oben und unten werden toleriert, anderen-
falls die Fehlermeldung "Netzfrequenz" ausgegeben.

Fehlerpriifung

Das Ergebnis der Priifung wird mit griinen (fuir erfolgreichen Test) und roten (negatives

Prifergebnis) Kontroll-Lampchen angezeigt. Die Fehlerpriifung starten Sie mit der

SchaltflacheTest.

Ein negatives Testergebnis kann folgende Ursachen haben:

Option
Gasdruck

Beschreibung

Gasdruck Argon liegt nicht an

+24V

Betriebsspannung +24 V liegt nicht an

Sicherheitsrelais

Sicherheitsrelais hat nicht geschaltet

Temperatur Trafo

Trafo zu heil oder Sensor defekt

Temperatur Kollektor

Goldkollektor zu heils oder Sensor defekt

Zeit Kollektorheizung

Temperatur Goldkollektor nicht erreichbar

Temperatur Kiivette

Kivette zu heill oder Thermoelement defekt

Zeit Kiivettenheizung

Soll-Temperatur Kiivette nicht erreichbar

Netzfrequenz

Netzfrequenz weder 50 noch 60 Hz
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Option Beschreibung

Reinigung Bubble-Sensor Im Gasweg nach dem Gas-Flissigkeit-Separator befin-
det sich Flissigkeit

Temperatur-Sensor Kiivette Der Temperatursensor in der Kivette ist defekt

9.5 Probengeber fiir Flammentechnik

Probengeber initialisieren

Probenweg spiilen
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Die Software unterstiitzt folgende Probengeber fiir die Flammentechnik:
=  AS-Fund AS-FD

m AS51s

®  AS52s

Der Probengeber fir die Flammentechnik ist ein optionales Zubehér. Der Typ des Pro-
bengebers wird bei der Gerateinitialisierung identifiziert.

Im Fenster Probengeber stehen folgende Funktionen zur Verfiigung:
®  Angeschlossene Probengeber-Typ anzeigen

Probengeber justieren

Probengeber zusatzlich spilen

Probengeber neu initialisieren

Selbsttest durchfiihren

Die flr die Analyse unmittelbaren Parameter (Belegungen auf dem Probenteller, Ver-
dinnung, Mischung und Spllschritte) spezifizieren Sie in der Methode, der Sequenz und
der Probenidentifikation.

Das Fenster Probengeber 6ffnen Sie mit dem Meniibefehl Methodenentwicklung | Pro-
bengeber oder dem Symbol &s.

Der Probengeber wird grundsatzlich zu Beginn der Arbeit mit dem AAS im Fenster
Quickstart initialisiert. Eine erneute Initialisierung kénnte notwendig sein, wenn der
Probengeber seine Orientierung verloren hat, z. B. durch einen mechanischen StoR.

» Klicken Sie im Fenster Probengeber auf Initialisieren.

v' Die Verbindung zwischen Probengeber, AAS und PC wird hergestellt.

Der Probenweg von Probengeber bis zur Flamme kann mit der Spilflissigkeit des Pro-
bengebers gesplilt werden. Dabei taucht die Kandle in das Spilgefal3, wahrend die Spil-
pumpe frische Spulldsung nachliefert. Bei angeschlossenem Injektionsmodul SFS 6 wird
der Probenweg gedffnet und damit auch der gesamte Probenweg gespiilt.

» Klicken Sie im Fenster Probengeber auf Spiilen oder wéahlen Sie den Meniipunkt
Routine | Spiilen.

v' Der Probenweg wird gespilt.

HINWEIS

Kurzschluss am Gerat durch falsches Anschliel3en des Probengebers

Schalten Sie vor der Installation des Probengebers das AAS-Gerat aus und ziehen Sie
den Netzstecker aus der Steckdose. Sonst kann ein Kurzschluss Kommunikationsfehler
verursachen oder die Schnittstelle beschéadigen.
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9.5.1 Probengeber fiir Flammentechnik spezifizieren

Probengeber

Im Fenster Probengeber | Parameter werden folgende Parametereinstellungen spezifi-
ziert bzw. angezeigt:

= Probengebertyp

®  Spilparameter

®  Finstellungen fir die Reinigungskontrolle

®  Funktion zum Spilen des MischgefaRes

Die Parameter Spiilen und Reinigungskontrolle werden aus der aktuellen Methode
iibernommen. Anderungen im Fenster Probengeber | Parameter aktualisieren umge-
kehrt die Eintrdge in der Methode.

&, Probengebe -

Parameter Techn. Parameter Funktionstest Positionen
Probengeber Sonderfunktionen
Typ: AS-FD ~ Spilen Mischgefalt
Start

4l

Teller. 139 Pos. Volumen [ml]: 5

Version: 12599

<

Spulen
nach Probe v
Spulzeit Spulgefalt [s]: 10 2

Zyklen Mischgefal: 1

Reinigungskontrolle

Reinigungskontralle

Kontrollgrenze (Ext.): 0.020

Spulen Initialisieren OK Abbrechen

Option Beschreibung
Typ Auswahl / Anzeige des angeschlossenen Probengebers
"-": Kein Probengeber ausgewahlt

AS 51s / AS-F: Probengeber fiir Flammen-, Hydrid-, und HydrEA-
Technik ohne Verdiinnungsfunktion

AS 52s / AS-FD: Probengeber fiir Flammen-, Hydrid-, und HydrEA-
Technik mit Verdiinnungsfunktion

Probenteller "-": Kein Teller aufgesetzt

(AS-F / AS-FD) 139 Pos.
Probenteller mit 129 Positionen fiir 15-mL-Sarstedt Probegefafie auf

den AuRenspuren und 10 Positionen fiir 30-mL-Sarstedt Probenge-
faRe auf der Innenspur

54 Pos.
Probenteller mit 54 Positionen fiir 50-mL-Sarstedt Probengefalie

Probenteller nn
(AS 515 / AS 525) Kein Teller aufgesetzt
87 Pos.

Probenteller mit 77 Positionen fir 15-mL-Sarstedt Probegeféfle auf
den AulRenspuren und 10 Positionen fiir 30-mL-Sarstedt Probenge-
falke auf der Innenspur
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Spilen

Option

Beschreibung

49 Pos.
Probenteller mit 49 Positionen fiir 30-mL-Sarstedt

30 Pos.
Probenteller mit 30 Positionen fiir 50-mL-Sarstedt Probengefalie

Version

Versionsnummer der Probengebersoftware

Option

Spiilmodus

Beschreibung

aus
Die Spilung ist ausgeschaltet. Es wird nicht automatisch gespilt.

nach jeder Probe
Spilung nach jeder Probe, aber nicht innerhalb einer Statistikserie

Spiilzeit

In dieser Zeit wird Spillésung aus dem Spiilgefél? angesaugt.

Zyklen MischgefaB

Anzahl der Spiilzyklen fiir das Mischgefal}

In einem Spilzyklus wird das Mischgefal? mit Spilflissigkeit/Verdiin-
nungslésung gefillt und wieder geleert.

Reinigungskontrolle Option

Sonderfunktionen

9.5.2
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Reinigungskontrol-
le

Beschreibung
Reinigungskontrolle bei Konzentrationsiberschreitung

Der Reinigungsfortschritt wird durch wiederholte Messung gepriift.

Kontrollgrenze
(Ext.)

Auf diesen Wert muss der Signalpegel wahrend der Spiilung zuriick-
gegangen sein, bevor die verdiinnten Proben oder Proben mit gerin-
gerer Konzentration gemessen werden.

Das MischgefaR wird wahrend einer ablaufenden Sequenz automatisch gespiilt. Sie kon-

nen den Spiilvorgang des MischgefélRes manuell starten, um z. B. das GefdR nach Ende
der Messung zu reinigen.

Option
Spiilen Mischgefal}

Beschreibung
Mischgefal3 separat auBerhalb einer Sequenzmessung spiilen

Volumen
Spilvolumen eingeben

Start
Spiilvorgang starten

Technische Parameter der Probengeber fiir Flammentechnik

Im Fenster Probengeber | Techn. Parameter spezifizieren Sie folgende Parameter:
= Eintauchtiefe der Kanlle in die verschiedenen Gefal3e

®  Arbeitsgeschwindigkeit des Dosierers

®  Ausrichtung des Probengeberarms zu den Probengefalien
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&5 Probengeber - O *
Parameter Techn Parameter Funktionstest Positionen FezgenzZugzbe
Handl T ont Tiefe  Seschw Tgbell: i dickei
andlung yp mm Stufe eschwindigkeit:
Aufnehmen Probengefald 6 =
Aufnehmen AS-FD Sondergefal 100 6
Spulen AS-FD Spulgefalt 100 —
Tiefe [mm]:
100
| —
Tiefe bei Pos.:
1
[ Einstellen
Mischgefalie leeren
Spulen Initialisieren OK Abbrechen

Fur die einzelnen Gefalstypen werden folgende Handlungen berlcksichtigt:

Gefal} Handlung

Probengefal Proben durch Dosierer aufnehmen bzw. durch Zerstauber (Flammen-
technik) oder Schlauchpumpe (Hydrid-Technik) ansaugen

Sondergefal Sonderproben aufnehmen oder ansaugen

Mischgefal Analyt- und Verdiinnungslésung abgeben, sowie Proben nach der
Verdiinnung aufnehmen

Spiilgefaly Kanile und Ansaugweg spilen

Reagenz-Zugabe Programmierte Reagenzienzugabe zur Probe

Elemente der Handlungstabelle = Spalte Beschreibung

Handlung Mégliche Handlungen:

Aufnehmen

Probe aus dem Gefall zur Abgabe ins Mischgefa oder Abgabe in die
Flamme aufnehmen

Abgeben
Probe in das Mischgefal abgeben

Spiilen

Spullésung aufnehmen
Typ Angeschlossener Probengebertyp
Ort GefaR, auf das sich die Handlung bezieht
Tiefe Eintauchtiefe der Kaniile in mm
Geschw.Stufe Arbeitsgeschwindigkeit des Dosierers

Hohere Werte lassen den Dosierer schneller, kleinere Werte langsa-
mer arbeiten. Empfohlene Werte:

Aufnahme von Proben: Mittlere Geschwindigkeitsstufen

Abgabe ins Mischgefadl3: Eine der beiden héchsten Stufen, damit das
schnelle Einspritzen zur vollstdndigen Durchmischung fiihrt. Die voll-
standige Durchmischung wird auBerdem durch eine feste Wartezeit
vor der Aufnahme aus dem MischgefaB (oder ProbengefaR) unter-
sthtzt.
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Spalte Beschreibung

Die Aufnahme von Verdiinnungslésung und des trennenden Luftseg-
ments erfolgen mit fester Geschwindigkeit.

Bereich Tabelle Mit den Bedienelementen im Bereich Tabelle verandern Sie die Parameter der markier-
ten Tabellenzeile.

Option Beschreibung
Geschwindigkeit Geschwindigkeit des Dosierers
Tiefe Eintauchtiefe der Kaniile

Die Tauchtiefe wird von der héchsten Position des Probengeberarms
aus gemessen.

Tiefe bei Pos. An dieser Position wird das Sonder- oder Probengefaf tiberpriift.

Einstellen Den Probengeberarm zum Gefals bewegen

Wenn die Option nicht aktiviert ist, wird die Eintauchtiefe und Ge-
schwindigkeit gedndert, ohne dass sich der Probengeberarm tber ein
GefaR bewegt.

Sehen Sie dazu auch

Tauchtiefe und Dosiergeschwindigkeit der Probengeber einstellen [ 146]

9.5.3 Tauchtiefe und Dosiergeschwindigkeit der Probengeber einstellen

Fur die Probengeber fiir Flammentechnik und Graphitofentechnik kénnen Sie die Tauch-
tiefe der Kantle/des Dosierschlauchs und die Dosiergeschwindigkeiten der Lésungen in
den verschiedenen GefalRen optimieren.

4
4
4

Offnen Sie das Fenster Probengeber | Techn. Parameter mit Klick auf &s.
Markieren Sie die Tabellenzeile, deren Parameter Sie andern wollen.

Bei der Spezifikation von Proben- oder Mischgefalien stellen Sie im Feld Tiefe bei
Pos. die Position auf dem Probenteller ein, an welcher Sie die Eintauchtiefe iberpri-
fen wollen.

Nur AS-GF und MPE 60/2: Wenn die Verdiinnung in ProbengeféRRen im Fenster Me-
thode | Probenzufuhr aktiviert ist, stellen Sie die Position der Mischgefalie ein.

Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Einstellen, um den Probenarm auf die GefaRpo-
sition zu bewegen.

Beobachten Sie die Bewegung des Probengeberarms und dndern Sie die Parameter
Geschwindigkeit und Tiefe bis zum gewiinschten Resultat.

Sehen Sie dazu auch

Technische Parameter der Probengeber fir Flammentechnik [ 144]

Technische Parameter des Probengebers fir Graphitofentechnik [ 152]

9.5.4 Funktionspriifung des Probengebers fiir Flammentechnik

Im Fenster Probengeber | Funktionstest kénnen die Funktionen des Probengebers iiber-
prift werden.
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Spurwahl/Tellerdrehung

Pipettor

Tauchheber

Pumpen

&5 Probengeber - O *
Parameter Techn Parameter Funktionstest Paositionen Fezgenz7ugzbe
Spurwahl(Tellerdrehung Tauchheber Fehlertest
O Gefak-Nr. 1 E Tiefe [mm]: 0 [ Vversion 12599
® Spiilposition
O Mischposition
Rohrposition
Pumpen (@ Spur-/Tellerantrieb
Pipetiar [ Spiilpumpe (@ Tellerkennung
Geschwindigkeit: 3 . . . i i
[ Mischgefaltpumpe (@) Dosierer (Antrieb)
- S,
Volumen [} lE : (@ Dosierer (Volumen)
estprogramme
tprog Test
® Testprogramm 1
Aufnehmen Abgeben
O Testprogramm 2
[ wentil zur Flasche O Testprogramm 3 Probengeber ausrichien
Ricksetzen Start
Spulen Initialisieren OK Abbrechen

Der Probengeberarm wird tiber verschiedene Positionen des Probengebers bewegt.

Option Beschreibung

Gefal-Nr. Das im danebenstehenden Listenfeld ausgewahlten Probengefal’ an-
fahren

Spiilposition SpiilgefaR anfahren

Mischpositionen

Nur fiir Probengeber mit Verdiinnungsfunktion

Mischgefal’ anfahren

Nur fir Probengeber mit Verdiinnungsfunktion

In diesen Tests werden die Funktionen der Verdiinnungseinheit (Fluidik-Modul) gepriift.

Option
Geschwindigkeit

Beschreibung
Dosiergeschwindigkeit
Stufe 1 — minimale Dosiergeschwindigkeit

Stufe 12 - hochste Dosiergeschwindigkeit

Volumen

Aufzunehmendes Pipettiervolumen

Ventil zur Flasche

Ventil zur Flasche schalten

Das Ventil schaltet den Fluss zwischen der Flasche mit Verdiinnungs-
mittel und der Probe. Beim Schalten muss das Ventil horbar klicken.

Aufnehmen Das eingestellte Volumen mit der eingestellten Dosiergeschwindigkeit
aufnehmen

Abgeben Das eingestellte Volumen mit der eingestellten Dosiergeschwindigkeit
abgeben

Riicksetzen Volumeneinstellungen zurticksetzen

Der Probengeberarm wird an der bei Spurwahl/Tellerdrehung ausgewahlten Position
um den Wert Tiefe abgesenkt.

Durch Aktivieren und Deaktivieren der Optionen schalten Sie die Pumpen des Probenge-

bers.
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Option Beschreibung
Spiilpumpe Pumpe fir Zufihrung zum Spilgefal
MischgefaRpumpe Pumpe zum Abpumpen des MischgeféaRes
Testprogramme Diese Tests erfolgen mit vorkonfigurierten, trocken ablaufenden Priifprogrammen. Die
im Test angefahrenen Gefalie missen leer sein! Nach Ablauf der Testprogramme erfolgt
ein Hinweis Uber den Testerfolg. Der Start des ausgewéhlten Testprogramms erfolgt mit
der Schaltflache Start .
Programm Beschreibung
Testprogramm 1 Position 1 anfahren und eintauchen
Kanile spilen
Position 33 anfahren und eintauchen
Kanile spilen
Position 42 anfahren und eintauchen
Kanile spilen
Testprogramm 2 Testprogramm 1 abarbeiten
5 mL Verdiinnungsldsung ins Mischgefédl3 abgeben
Kanile spilen
Mischgefa entleeren
5 mL Verdiinnungslésung ins Mischgefald abgeben
Kanile spilen
Mischgefal} entleeren
Testprogramm 3 In jede Position eintauchen
Fehlertest Sie kdnnen den Probengeber auf Sensorfehler Giberpriifen. Jede Messung wird beim Auf-

treten einer der hier aufgelisteten Fehlerzustande abgebrochen (auf dem Bildschirm
wird eine entsprechende Fehleranzeige ausgegeben). Den Fehlertest starten Sie mit
Klick auf Test . Das Priifergebnis wird bei erfolgreichem Test mit einem griinen, bei ne-
gativem Testergebnis mit einem roten Kontrollkreis angezeigt.

Wird ein Test nicht bestanden, so kdnnen folgende Fehlerursachen vorliegen:

Fehler Beschreibung
Fiillstand Spiill6- Fullstand des Vorratsgefafes zu niedrig (GefaR leer)
sung

Fiillst. Vorratsfla-
sche

Fullstand des VorratsgefalRes zu niedrig (GefaR leer)

Spur-/Tellerantrieb ~ Schwenkbewegung des Probengeberarms und Drehung des Telleran-

triebs defekt

Tellerkennung Probenteller wurde nicht erkannt

Dosierer (Antrieb)

Fehler des Dosierers

Dosierer (Volu-
men)

Vom Dosierer wurde ein zu groRes Volumen aufgenommen

Sehen Sie dazu auch
Probengeber justieren [ 149]
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9.5.5 Probengeber justieren

Zu justierende Position

Justierung der Positionen

Probengeber ausrichten

Die Probengeber sind ab Werk justiert. Eine Nachjustierung missen Sie nur in seltenen
Fallen (z. B. nach einem unsachgemaRen Transport) ausfiihren, wenn der Probengeber-
arm nicht mehr mittig in die GeféfRe eintaucht. Die Nachjustierung erfolgt rechnerge-
steuert im Fenster Probengeber ausrichten.

Der Probengeberarm kann auf folgende Positionen justiert werden:

Option Beschreibung

Mischpositionen Nur Probengeber mit Verdiinnungsfunktion
Mischgefaf}

Teller Position 1 auf dem Probenteller

Spiilposition SpiilgefaR

Fur die Justierung der Positionen werden angepasste Optionen bereitgestellt.

Option Beschreibung

Tiefe Mit diesem Feld kann die Kaniile in das jeweilige Gefal} abgesenkt
oder herausgefahren werden. Dadurch kann die Position zur GefaR-
mitte besser beurteilt werden.

Die Tauchtiefe ist hier nur fir die Spilposition ein optimierbarer Pa-

rameter.

Schwenkarm Mit Klick auf die Schaltflachen den Probengeberarm schwenken. Al-
ternativ den Arm mit den Pfeiltasten Links/Rechts auf der Tastatur
bewegen.

Probenteller Mit Klick auf die Schaltflachen den Probenteller drehen. Alternativ
den Teller mit den Pfeiltasten Oben/Unten auf der Tastatur bewegen.

Schritte Probenteller drehen

Speichern Neue Parameter fiir die ausgewéhlte Position speichern

Setzen Sie auf Position 1 des Probentellers ein ProbengefaR.

Offnen Sie das Fenster Probengeber | Funktionstest mit Klick auf &s. Klicken Sie dort
auf Probengeber ausrichten.

Wahlen Sie eine Position zur Justierung.

Passen Sie die Tauchtiefe so an, dass die Position zum Gefal3 gut bewertet werden
kann.

Justieren Sie die Position des Probengeberarms mit den Schaltflachen nach.
Zusatzlich bei Teller: Justieren Sie die Position des Probentellers.

Die neuen Parameter der Position mit Klick auf Speichern in die Firmware des Pro-
bengebers ibernehmen.

Die vorangegangen Schritte fiir die noch nicht justierten Positionen wiederholen.

v' Die neuen Positionen sind dauerhaft in der Firmware des Probengebers gespei-
chert.

Sehen Sie dazu auch

Funktionspriifung des Probengebers fir Flammentechnik [ 146]
Funktionspriifung des Probengebers fiir Graphitofentechnik [ 156]
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9.5.6 Positionsiibersicht im Probengeber fiir Flammentechnik

Im Fenster Probengeber | Positionen werden die in der aktuellen Sequenz verwendeten
Probenteller-Positionen angezeigt. Fiir die Anzeige kénnen die Anzeigemodi Alle Posi-
tionen oder Nur Sonderpositionen gewahlt werden.

Hinweis:
Fir die Anzeige dieses Fensters muss in der aktuellen Methode mindestens eine Linie
geladen sein.

9.5.7 Zugabe von Reagenzien zur Probe

9.6
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Im Fenster Probengeber | Reagenz-Zugabe kdnne Sie mit einem Probengeber automa-
tisch ein Reagenz zu den Proben pipettieren. Das Reagenz muss in einem Probengefaf3
auf dem Probenteller bereitgestellt werden. Die Karte Reagenz-Zugabe wird nur ange-
zeigt, wenn eine Methode und eine dazugehdérige Sequenz aktiviert sind.

» Bestiicken Sie den Probenteller mit Proben entsprechend der Sequenz. Stellen Sie
das Reagenz auf eine freie Tellerposition.
» Offnen Sie das Fenster Probengeber | Reagenz-Zugabe mit Klick auf &s.

» Klicken Sie auf Pos. von Sequenz.
Die Probenpositionen werden aus der Sequenz in die Probentabelle des Fensters
Ubertragen.

» Geben Sie fiir das Reagenz ein Bezeichnung im Feld Name und die Tellerposition im
Feld Probenposition im Probengeber (falls verwendet) ein.

» Aktivieren Sie die Option Faktor einrechnen, wenn fiir den Verdiinnungsfaktor der
Probe die Zugabe der Reagenz berticksichtigt werden soll.

» Geben Sie in der Probentabelle die Analytvolumen der Proben ein und das ge-
wiinschte Volumen der Reagenz.

» Markieren Sie in der Probentabelle alle Proben, denen die Reagenz zuzugeben ist.
Mehrfachmarkierungen sind mit gedriickter Strg- bzw. Alt-Taste méglich.

» Starten Sie die Zugabe der Reagenz mit Klick auf Start Zugabe.

v' Die Reagenzzugabe wird abgearbeitet. Alle bearbeiteten Proben werden mit ,*"
gekennzeichnet.

Probengeber fiir Graphitofentechnik

Die Software unterstiitzt folgende Probengeber fiir die Graphitofentechnik:
®  AS-GF - Probengeber ohne MischgefaR

= MPE 60 - Probengeber mit Mischgefald

= MPE 60/1 - Probengeber ohne Mischgefal3

Der Probengeber ist fiir die Graphitofentechnik obligatorisch. Der angeschlossene Pro-
bengeber wird bei der Gerateinitialisierung erkannt.

Die flr die Analyse unmittelbaren Parameter (Belegung auf dem Probenteller oder Ver-
diinnung) spezifizieren Sie in der Methode, der Sequenz und in der Proben-ID.

Das Fenster Probengeber 6ffnen Sie mit dem Symbol &s oder dem Meniibefehl Metho-
denentwicklung | Probengeber.

Das Fenster Probengeber beinhaltet folgende Funktionen:
®  Angeschlossene Probengeber-Typ anzeigen
= Probengeber justieren
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Probengeber initialisieren

Probenschlauch spiilen

Probengeber zusétzlich spilen
Probengeber erneut initialisieren
Funktionstest durchfiihren
Probenbelegung anzeigen
Reagenzienzugabe durchfiihren

Die flr die Analyse unmittelbaren Parameter (Belegungen auf dem Probenteller, Ver-
diinnung, Mischung und Spiilschritte) spezifizieren Sie in der Methode, der Sequenz und
der Probenidentifikation.

Der Probengeber wird grundsatzlich zu Beginn der Arbeit mit dem AAS im Fenster
Quickstart initialisiert. Eine erneute Initialisierung kénnte notwendig sein, wenn der
Probengeber seine Orientierung verloren hat, z. B. durch einen mechanischen StoR.

» Im Fenster Probengeber auf Initialisieren klicken.

v" Die Verbindung zwischen Probengeber, AAS und PC wird hergestellt.

Spulflussigkeit wird Giber den Dosierer durch den Probenschlauch gepumpt und in das
Spllgefals abgegeben.

» Im Fenster Probengeber auf Spiilen klicken.

v' Der Probenschlauch wird gespiilt.

HINWEIS

Kurzschluss am Gerat durch falsches Anschliel3en des Probengebers

Schalten Sie vor der Installation des Probengebers das AAS-Gerat aus und ziehen Sie
den Netzstecker aus der Steckdose. Sonst kann ein Kurzschluss Kommunikationsfehler
verursachen oder die Schnittstelle beschéadigen.

9.6.1 Probengeber fiir Graphitofentechnik spezifizieren

Probengeber

Im Fenster Probengeber | Parameter werden folgende Parametereinstellungen spezifi-
ziert bzw. angezeigt:

= Probengebertyp

®  Spilparameter

®  Finstellungen fir die Reinigungskontrolle

®  Funktion zum Spilen des MischgefalRes

Die Parameter Spiilen und Reinigungskontrolle werden aus der aktuellen Methode
iibernommen. Anderungen im Fenster Probengeber | Parameter haben jedoch keinen
Einfluss auf die Eintrage in der Methode.

Option Beschreibung
Typ Auswahl / Anzeige des angeschlossenen Probengebers
"-" Kein Probengeber ausgewahlt.
AS-GF/MPE 60: Probengeber fir die Graphitrohrtechnik
Probenteller "-" Kein Teller aufgesetzt

89 Pos.: Fir MPE 60
Probenteller mit 77 Probengeféllen (V =2 mL), 4 Sonderprobenge-
faRe (V=5 mL) und 8 SonderprobengefaRe (V=2 mL)
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Spilen

Option Beschreibung
108 Pos.: Fiir AS-GF
Probenteller mit 100 ProbengefaBen (V =1,5 mL) und 8 Zentralge-
faRen fur Verdiinnungsmittel, Sonderproben, Standards, Modifikato-
ren usw. (V="5mL)

Version Versionsnummer der Probengeber-Firmware

Option Beschreibung

Spiilmodus aus

Spilung ist ausgeschaltet. Es wird nicht automatisch gespiilt.

nach jeder Probe
Spilung nach jeder Probe, aber nicht innerhalb einer Statistikserie

nach jeder Messung
Spilung nach jeder Messung, also auch innerhalb einer Statistikserie

nach jeder Komponente
Nach Uberfiihrung jeder Komponente (Modifikator, Standard, Probe,
usw.) ins Graphitrohr wird der Probengeber gespiilt.

Spiilzyklen Spiilge-
fak

Anzahl der Spiilzyklen pro Spiilung, 1 bis 5

Reinigungskontrolle

Option

Reinigungskontrol-
le

Beschreibung
Reinigungskontrolle bei Konzentrationsiiberschreitung

Der Reinigungsfortschritt wird durch wiederholte Messung gepriift.

Kontrollgrenze
(Ext.)

Auf diesen Wert muss der Signalpegel zuriickgegangen sein, bevor
verdlinnte Proben oder Proben mit geringerer Konzentration gemes-
sen werden.

MPE 60 Mischgefaf spilen Beim Probengeber MPE 60 mit Verdiinnungsfunktion kann das MischgefdR gespiilt wer-
den.
Option Beschreibung

Spiilen Mischgefal}

Mischgefal’ separat auBerhalb der Messung einer Sequenz spiilen

Volumen
Spilvolumen eingeben

Start
Mischgefal3 spiilen

Zyklen MischgefaB

Anzahl der Spiilzyklen fiir das Mischgefal}
In einem Splilzyklus wird das Mischgefald mit Spiilflissigkeit/Verdiin-
nungslésung gefillt und wieder geleert.

9.6.2 Technische Parameter des Probengebers fiir Graphitofentechnik

Im Fenster Probengeber | Techn. Parameter spezifizieren Sie folgende Parameter:
Eintauchtiefe der Kantile/des Dosierschlauchs in die verschiedenen GefaRe
Arbeitsgeschwindigkeit des Dosierers

Ausrichtung des Probengeberarms zu den Probengefalien

Automatische Tiefenverstellung bei Volumenabnahme wéhrend der Analyse
Ausrichtung des Probengebers zum Graphitrohr
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&5 Probengeber - O *
Parameter Techn Parameter Funktionstest Positionen
Handl T ont Tiefe  Seschw Tgbell: i dickei
andlung vp mm Stufe eschwindigkeit:
Aufnehmen Probengefal 3 3 E
Aufnehmen AS-GF Sondergefal 50 3 [—
Injizieren Probe AS-GF Graphitrohr -11 1 )
Injizieren Sonder AS-GF Graphitrohr -1.1 1 Tiefe [mm]:
50 3
- .y
Automatische Tiefenverstellung Tiefe bei Pos.:
1
Probengefalie Ofen offnen
[ Einstellen
Probengeber zum Ofen ausrichten
[ Beleuchtung/Ofenkamera Mischgefalie leeren
Spulen Initialisieren OK Abbrechen

Fur die einzelnen Gefalstypen werden folgende Handlungen berlcksichtigt:

Option Beschreibung
ProbengeféaBe Proben durch Dosierer aufnehmen
SondergeféRe Sonderproben aufnehmen
Mischgefaf} Analyt- und Verdiinnungslésung abgeben, sowie Proben nach der
Verdiinnung aufnehmen
Graphitrohr Proben oder Sonderproben in das Graphitrohr injizieren
Elemente der Handlungstabelle = QOption Beschreibung
Handlung Aufnehmen
Probe aus dem Probengefal3, Sondergefald oder Mischgefal’ aufneh-
men
Abgeben
Probe in das Mischgefal} abgeben
Injizieren Probe / Injizieren Sonder
Probe oder Sonderprobe in das Graphitrohr injizieren
Typ Angeschlossener Probengebertyp
Ort Gefal, auf das sich die Handlung bezieht
Tiefe Eintauchtiefe der Kaniile in mm

Geschw.Stufe

Arbeitsgeschwindigkeit des Dosierers

Hohere Werte lassen den Dosierer schneller, kleinere Werte langsa-
mer arbeiten. Empfohlene Werte:

Aufnahme von Proben: 3
Abgabe in das MischgefaR: 9
Injektion in das Graphitrohr: 1

Bereich Tabelle Mit den Bedienelementen im Bereich Tabelle verdndern Sie die Parameter der markier-

ten Tabellenzeile.
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Automatisch Tiefenverstellung

Weitere Funktionen

Option
Geschwindigkeit

Beschreibung

Geschwindigkeit des Dosierers

Tiefe

Eintauchtiefe der Kaniile einstellen

Die Tauchtiefe wird von der héchsten Position des Probengeberarms
aus gemessen.

Tiefe bei Pos.

Position des Sonder- oder Probengefalies, an welchem die Eintauch-
tiefe Gberprift wird

Einstellen

Wenn aktiviert, bewegt sich der Probengeberarm iiber das Gefal3, zu
dem die Positionierung zu andern ist. Bei Proben- und Sonderge-
faRen ist das die unter Tiefe bei Pos. eingestellte Probenposition.

Wenn nicht aktiviert, wird die Eintauchtiefe und Geschwindigkeit ge-
andert, ohne dass sich der Probengeberarm iiber ein Gefal bewegt.

Option
Automatische Tie-
fenverstellung

Beschreibung

Eintauchtiefe des Dosierschlauchs in Proben- und Sondergefafie wird
nach Probenentnahme automatisch an das neue Volumen angepasst.

ProbengeféBe

Nur aktiv, wenn Automatische Tiefenverstellung aktiv ist

Offnet das Fenster Positionen, Volumen und Tiefen Probengeber
zur Einstellung abweichender Gefallgeometrien und Volumina fir
einzelne GefadRe. Die Einstellungen werden bei der automatischen
Tiefenverstellung bericksichtigt.

Option

MischgefaBe leeren

Beschreibung
Nur MPE 60/2 und AS-GF

Die Schaltflache ist aktiv, wenn im Fenster Methode | Probenzufuhr
Probengefalle als MischgefaRe definiert wurden. Mit Klick auf die
Schaltflache werden diese Positionen fiir eine erneute Verwendung
freigegeben.

Ofen 6ffnen / Ofen Ofen zum Wechsel des Ofenrohrs 6ffnen und schlieRen
schlieBen
Probengeber zum Softwareunterstiitzte Ausrichtung des Probengebers zum Graphitofen

Ofen ausrichten

starten

Sehen Sie dazu auch

Tauchtiefe und Dosiergeschwindigkeit der Probengeber einstellen [ 146]

Automatische Tiefenverstellung bei Probengeber fiir Graphitofentechnik [+ 154]

Probengeber zum Graphitofen ausrichten [ 156]

9.6.3 Automatische Tiefenverstellung bei Probengeber fiir Graphitofentechnik
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Mit der automatischen Nachstellung der Eintauchtiefe des Dosierschlauchs in die Pro-
ben- und Sondergefafle wird eine unnétige Kontamination des Dosierschlauchs verhin-
dert. Der Dosierschlauch taucht nur so tief wie zur Probenentnahme nétig in das Pro-
bengefals ein. Mit zunehmender Entnahme wird die Eintauchtiefe automatisch nachge-

regelt.

Die im Fenster Probengeber | Techn. Parameter eingestellten Tauchtiefen fiir Proben-
bzw. SondergefaRRe gelten zundchst fir alle GefalRe auf dem Probenteller.

Von den Standardgefalien abweichende Fillvolumina oder GefalRgrofien kdnnen separat
spezifiziert und damit bei der automatischen Tiefenverstellung bericksichtigt werden.
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Maximale Eintauchtiefe (Auto-
Verstellung)

» Aktivieren Sie im Fenster Probengeber | Techn. Parameter das Kotrollkdstchen Au-
tomatische Tiefenverstellung.

» Klicken Sie auf ProbengefaRe.

v’ Es 6ffnet sich das Fenster Positionen, Volumen und Tiefen Probengeber.

Positionen, Volumen und Tiefen Probengeber

Position:

Volumen [uL]:
Tiefe [mm]:

Durchmesser [mm]:

Sondergefalte 101 -108 Probengefalie 1- 100

0 1

Laschen Volumen Loschen Volumen

O Probengefafie
@® Sondergefalie

Maximale Eintauchtiefen (Auto-Verstellung)

Tiefe[ mm]: Position:
28 0 = -
Riicksetzen
[ Einstellen Speichem

» Spezifizieren Sie einzelne Sonder- und Probengefafie folgende Parameter:

Option

Position

Beschreibung

GefalRposition auf dem Probenteller, fiir welche die drei angezeigten
Werte Volumen, Tiefe und Durchmesser gelten, einstellen.

Nehmen Sie fir jedes GeféR3, das gedndert werden soll, die Einstellun-
gen vor.

Volumen

Zeigt das aus dem Gefal3 bereits entnommene Probenvolumen an
bzw. erméglicht bei einem nicht vollgefillten GefaR die Eingabe des
fehlenden Probenvolumens.

Der Wert wird nach jeder Probenentnahme vom Programm aktuali-
siert.

Tiefe

Zeigt zusétzliche Tiefe entsprechend dem bereits entnommenen Pro-
benvolumen an.

Der Wert wird nach jeder Probenentnahme neu berechnet. Die Ge-
samteintauchtiefe ist die Summe aus der spezifizierten Tauchtiefe
(Spalte Tiefe auf Karte Techn. Parameter ) und der hier angezeigten
zusétzlichen Tiefe.

Durchmesser

Zeigt GefalRdurchmesser an.

Auf dieser Grundlage wird entsprechend des entnommenen Volu-
mens die Tiefe berechnet.

Durchmesser

Fur Gefalle mit von den StandardgeféRen abweichenden Dimensio-
nen

Wenn markiert, kann der Durchmesser fiir jedes GefaR individuell
spezifiziert werden.

Léschen Volumen

Volumenwerte fiir alle SondergefafRe bzw. Probengeféfe auf O zu-
riicksetzen.

Riicksetzen

Alle Volumina und Tiefen fiir alle GeféRe auf O, die Durchmesser auf
die zuletzt mit OK gespeicherten Werte zuriicksetzen.

Durch Spezifikation einer maximalen Eintauchtiefe wird verhindert, dass der Dosier-
schlauch auf den GefdBboden aufstéfit und sich verbiegt.
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Option
Probengefal

Beschreibung

Wenn markiert, gelten die maximalen Tauchtiefen-Einstellungen fur
Probengefalle.

Sondergefal

Wenn markiert, gelten die maximalen Tauchtiefen-Einstellungen fir
Sondergefalle.

Tiefe

Maximale Eintauchtiefe des Probengebers in das Proben- oder Son-
dergefald

Hinweis: Wenn das Kontrollkastchen Einstellen markiert ist, taucht
der Probengeber unmittelbar auf die neue Tiefe ein! Stellen Sie sicher,
dass der Probengeber-Weg nicht blockiert ist.

Speichern Sie die aktuelle Tauchtiefe anschlieRend mit Klick auf Spei-
chern.

Position

Probentellerposition, an der die Tauchtiefen-Einstellungen getestet
werden

Einstellen

Wenn markiert, taucht der Dosierschlauch entsprechend der unter
Tiefe eingestellten Tiefe in das unter Position spezifizierte Gefal3 ein.
Die Eintauchtiefe kann dann visuell geprift werden.

Speichern

Die verdnderte Tauchtiefe fiir den GefaRtyp speichern

9.6.4 Probengeber zum Graphitofen ausrichten

9.6.5

Spurwahl/Tellerdrehung

Pipettor
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Die Feinausrichtung des Probengebers zum Graphitofen erfolgt softwaregestiitzt. Dabei
wird der Probengeber so ausgerichtet, dass der Dosierschlauch die Proben optimal im
Graphitrohr ablegen kann, ohne den Dosiereinsatz zu beriihren. Es wird auch die Injekti-
onstiefe fiir die Probe eingestellt.

» Offnen Sie das Fenster Probengeber | Techn. Parameter mit Kick auf &s.

» Klicken Sie dort auf Probengeber zum Ofen ausrichten.

v' Der Wizzard zur Ausrichtung des Probengebers startet. Folgen Sie den weiteren
Anweisungen auf dem Bildschirm.

Funktionspriifung des Probengebers fiir Graphitofentechnik

Sie kdnnen die Funktionen des Probengebers im Fenster Probengeber | Funktionstest

Uberprifen.

Option
Gefal3-Nr.

Der Probengeberarm wird iber verschiedene Positionen des Probengebers bewegt.

Beschreibung

Ausgewahltes ProbengeféR anfahren

Spiilposition

Spilgefél anfahren

Mischpositionen

Nur Probengeber mit Verdiinnungsfunktion

Mischgefal3 anfahren

Rohrposition

Graphitrohr anfahren

In diesem Test wird der Dosierer gepriift.

Option
Geschwindigkeit

Beschreibung

Dosiergeschwindigkeit einstellen

Volumen

Aufzunehmendes Pipettiervolumen einstellen

Aufnehmen

Das eingestellte Volumen mit der vorgegebenen Dosiergeschwindig-
keit aufnehmen
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Tauchheber

Testprogramme

Fehlertest

Option Beschreibung

Abgeben Das eingestellte Volumen wird mit der vorgegebenen Geschwindigkeit
abgegeben

Ventil zur Flasche Das Ventil schaltet den Fluss zwischen der Flasche mit Verdiinnungs-

mittel und der Probe. Beim Schalten muss das Ventil horbar klicken.

Riicksetzen Volumeneinstellung zuriicksetzen

Der Probengeberarm wird an der bei Spurwahl/Tellerdrehung ausgewahlten Position
abgesenkt.

» Geben Sie im Feld Tiefe die Tiefe, um die der Probengeberarm abgesenkt wird, ein.

Testen des Probengebers mit vorkonfigurierten, trocken ablaufenden Priifprogrammen.
Die im Test angefahrenen GeféRe miissen leer sein! Nach Ablauf der Testprogramme er-
folgt ein Hinweis iber den Testerfolg.

Der Start des ausgewahlten Testprogramms erfolgt mit Klick auf Start.

Programm Beschreibung

Testprogramme 1 Volumen aus Position 1 aufnehmen
Volumen aus Position 41 aufnehmen
Volumen in Graphitrohr abgeben

Dosierschlauch 2 x spiilen

Testprogramme 2 Nur fir MPE 60

Verdlinnungsldsung aus Vorratsflasche aufnehmen
Volumen aus Position 10 aufnehmen

Volumen ins Mischgefals abgeben

Volumen aus Mischgefdl? aufnehmen

Volumen ins Graphitrohr abgeben

Dosierschlauch spiilen

Mischgefal} entleeren

Mischgefal3 spiilen und entleeren

Testprogramme 3 In jede Position eintauchen

Der Probengeber wird auf Sensorfehler Gberprift. Jede Messung wird beim Auftreten ei-
ner der hier aufgelisteten Fehlerzustande abgebrochen (auf dem Bildschirm wird eine
entsprechende Fehleranzeige ausgegeben). Den Fehlertest starten Sie mit Klick auf
Test. Das Priifergebnis wird bei erfolgreichem Test mit einem griinen, bei negativem
Testergebnis mit einem roten Kontrollkreis angezeigt.

Wenn der Test nicht bestanden wird, kénnen folgende Fehlerursachen vorliegen:

Option Beschreibung
Fiillstand Spiill6- Fullstand des VorratsgefalRes zu niedrig (GefaR leer)
sung

Fillst. Abfallflasche  Fullstand des AbfallgefaRes ist zu hoch (GefaR voll)

Spur-/Tellerantrieb ~ Schwenkbewegung des Probengeberarms und Drehung des Telleran-
triebs defekt

Tellerkennung Probenteller wurde nicht erkannt

Dosierer (Antrieb) Fehler der Dosierpumpe

Dosierer (Volu- Vom Dosierer wurde ein zu groRRes Volumen aufgenommen
men)
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Probengeber justieren

Die Probengeber sind ab Werk justiert. In seltenen Féllen kann eine Nachjustierung né-
tig sein. Mit Klick auf Probengeber ausrichten 6ffnen Sie das Fenster zum Nachjustie-
ren der Probengeber.

Sehen Sie dazu auch
Probengeber justieren [ 149]

9.6.6 Positionsiibersicht fiir Probengeber fiir Graphitrohrtechnik

Im Fenster Probengeber | Positionen werden die in der aktuellen Sequenz verwendeten
Probenteller-Positionen angezeigt. Fiir die Anzeige kénnen die Anzeigemodi Alle Posi-
tionen oder Nur Sonderpositionen gewahlt werden.

Hinweis:
Fir die Anzeige dieses Fensters muss in der aktuellen Methode mindestens eine Linie
geladen sein.

9.7  Feststoffprobengeber SSA 600

Schaltflachen im Fenster Pro-
bengeber

158

In der automatisierten Feststoffanalytik kommt der Feststoffprobengeber SSA 600 zum
Einsatz. Der Typ des Probengebers wird bei der Initialisierung im Fenster Quickstart
identifiziert. Das Fenster Feststoffprobengeber beinhaltet folgende Funktionen:

= Funktionstest des SSA 600

®  Ausrichtung des SSA 600 zum Graphitrohrofen

Der Feststoffprobengeber SSA 600 kann mit und ohne Fliissigdosierung betrieben wer-
den, deshalb richtet sich der Funktionstest und die Justierung nach dem in der Methode
spezifizierten Probengeber.

» Offnen Sie mit dem Symbol #t das Fenster Methode.

» Wahlen Sie auf der Karte Linien eine Analysenlinie und aktivieren Sie auf der Karte
Probenzufuhr die Option des installierten Probengebers z. B. SSA600 mit Fliissig-
Dosierer Automatik aktivieren.

» Einstellungen mit Ubernehmen aktivieren.

» Offnen Sie das Fenster Feststoff-Probengeber mit Klick auf das Symbol & oder mit
dem Menibefehl Methodenentwicklung | Probengeber.

Schaltflachen Beschreibung

Riicksetzen Probenplattformen, die auf verschiedenen Positionen des Probenge-
bers oder im Ofen liegen, aufnehmen und zum Probenteller zurtick
transportieren

Initialisieren Den Probengeber neu initialisieren

Der Probengeber wird grundsatzlich zu Beginn der Arbeit mit dem
AAS im Fenster Quickstart initialisiert. Eine erneute Initialisierung
konnte notwendig sein, wenn der Probengeber seine Orientierung
verloren hat, z.B. durch einen mechanischen Stof$ oder durch Betati-
gen der Stopptaste am Probengeber. Die Verbindung zwischen Pro-
bengeber, AAS und PC wird hergestellt.

Ausrichten Eine Routine zur Ausrichtung des SSA 600 zum Graphitrohrofen star-
ten
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HINWEIS

Probengeber nur mit ausgeschaltetem AAS verbinden!

Verbinden Sie nicht bei eingeschaltetem AAS den Probengeber mit dem AAS-Gerat. Es
kann in diesem Fall zu Kommunikationsfehlern oder zur Zerstérung der Schnittstelle
kommen.

9.7.1 Funktionspriifung des Feststoffprobengebers

Sie kdnnen die Funktionen des angeschlossenen Probengebers im Fenster Feststoff-
Probengeber | Funktionstest priifen. Folgende Optionen stehen zur Verfiigung:

Option Beschreibung

Status/Taster SSA 600-Status und den seit der letzten Abfrage betatigten Taster am
SSA 600 in der jeweiligen Farbe (grin, orange, rot) anzeigen

Mit Klick auf Aktualisieren wird der Status erneut abgefragt bzw. die
Taster-Anzeige aktualisiert.

Position anfahren Die im Listenfeld Pos ausgewahlte Position anfahren. Dabei wird kei-
ne Plattform aufgenommen oder abgelegt.

Teller drehen Probenteller auf die gewahlte Position drehen

Transport SSA 600 transportiert eine Plattform von einer Position zur nachsten

Start- und Zielposition.

Wenn Plattform aufnehmen aktiviert ist, nimmt der Greifer eine
Plattform auf.

Wenn Plattform ablegen aktiviert ist, legt der Greifer die Plattform
am Zielort ab.

Greifer Greifer 6ffnen und schliel3en

Kanile absenken

Waage Das Gewicht einer auf dem Teller auf der eingestellten Position (Pos)
befindlichen Plattform bestimmen

Waé&gen mit Tarierung

Vor der Wagung der Plattform erfolgt eine Tarierung der Waage. #1
zeigt das Tariergewicht an. #2 enthélt das Gewicht der Plattform (ggf.
mit dosierter Probe).

Interne Kalibrierung

Wahrend dieser Kalibration wird die interne Kalibrierkurve der Waage
neu bestimmt. Dazu wird zundchst die Waage zurtlickgestellt, der
Nullpunkt bestimmt und anschlielend ein internes Gewicht gewogen.
Aus Nullpunkt und internem Gewicht wird die Kalibrierkurve der Waa-
ge ermittelt.

Dauertest Der Probengeber transportiert 2 Plattformen (Positionen 1 und 2)
zwischen Probenteller, Waage und Ofen hin und her. Die Anzahl der
Transporte kann im Eingabefeld Zyklen eingegeben werden.

9.7.2 Justierung des Feststoffprobengebers

Das Fenster Feststoff-Probengeber | Justierung beinhaltet folgende Funktionen:

= Das Anfahren einzelner Positionen kontrollieren und justieren

= Den Probengeber zum Graphitofen ausrichten

®m  SSA 600 mit Dosiereinrichtung: Automatische Tiefenverstellung fiir die Aufnahme
von Matrixmodifikatoren und fliissigen Sonderproben.

®  Test der Flissigdosierung
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Option Beschreibung

Zu justierende Po- Auswahl der Position auf dem Probengeber

sition

Justieren Position Ausrichten des Greifers zur eingestellten Justierposition

Greifer 6ffnen/ Greifer softwaregesteuert 6ffnen und schlieRen, z.B. zum Wechsel der
Greifer schlieBen Greiferspitzen.

Nur Probengeber mit Flissigdosierung:

Kaniile senken Kanile absenken

Automatische Tie- Einstellungen fiir die automatische Tiefenverstellung bei der Flissig-

fenverstellung dosierung

Spiilen Dosierschlauch mit der voreingestellten und mit B3 bestatigten An-
zahl Spiilzyklen spiilen.

Test Fliissig-Dosie- Flissigdosierung tiberpriifen

rung

Dosiererspritze Kolben des Dosierers fiir den Wechsel nach unten bewegen

wechseln!

Einzelpositionen kontrollieren 7/ »  Wé&hlen Sie in der Tabelle Zu justierende Position die gewiinschte Position.

justieren

Greifer zum Graphitrohrofen
ausrichten

System spilen

Automatische Tiefenverstel-
lung fir Dosiereinheit
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» Klicken Sie in der Gruppe Justieren Position auf Anfahren, um den Probengeber auf
die gewahlte Position zu bewegen. Legen Sie an dieser Position eine Plattform auf
und kontrollieren Sie die Lage der Plattform.

» Korrigieren Sie ggf. die Position mit den Schaltflachen in dieser Gruppe.

» Sichern Sie mit den Schaltflachen Speichern die gednderten Einstellungen.

Der Greifer des Probengebers muss softwaregesteuert zum Ofen ausgerichtet werden.
Sie bendtigen dazu die im Lieferumfang des Probengebers enthaltene Justierhilfe.

» Klicken Sie im Fenster Feststoff-Probengeber | Justierung auf Ausrichten.
v Nach Abschluss der Justierroutine ist der Probengeber zum Ofen ausgerichtet.

Eine ausfihrliche Beschreibung des Justiervorgangs finden Sie in der Betriebsanleitung
"Feststoffprobengeber SSA 600"

Nur bei SSA 600 mit Flissigdosierung

Beim Spiilen des Systems wird Verdlinnungslésung aus der Vorratsflasche entnommen
und durch den gesamten Weg tber den Dosierer zum Dosierschlauch gepumpt und in
das Spllgefals abgegeben.

» Geben Sie im Eingabefeld Spiilzyklen die Anzahl Wiederholungen ein.
» Speichern Sie mit dem Symbol B3 die Eingabe.
» Starten Sie die Spiilvorgang mit der Schaltflache Spiilen.

Generell erfolgt die Tiefenverstellung beim SSA 600 automatisch, d.h. mit zunehmender
Entnahme aus den GefdRRen Probengebers wird die Eintauchtiefe nachgestellt. Aus-
gangsmengen, die von den in der Methode eingestellten abweichen, sind in diesem
Fenster zu korrigieren. Die Einstellungen erfolgen analog den Einstellungen des Proben-
gebers fir Graphitrohrtechnik.

Sehen Sie dazu auch

Automatische Tiefenverstellung bei Probengeber fiir Graphitofentechnik [ 154]
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10 Datenmanagement

In diesem Abschnitt finden Sie Informationen zu folgenden Themen:
= Druckfunktionen

Verwaltung von Methoden, Sequenzen und Proben-IDs
Verwaltung geratespezifischer Dateien

Definition von Einheiten flr Konzentrationen und Gehalte
Verwaltung hdufig verwendeter Stocklésungen und QC-Proben

10.1 Druckfunktionen

Die Software verfiigt bei der Datenausgabe lber eine grolRe Anzahl Ausgabeformate.
Neben der Ausgabe auf dem Drucker kdnnen die Daten mit der Druckfunktion in das Ex-
cel-, PDF-, HTML-; XML- oder Textformat exportiert oder als Bitmap oder skalierbare
Grafiken gespeichert werden.

Fir die Ausgabe von Analysenergebnissen und Fensterinhalten werden Protokollvor-
lagen verwendet. Standardmafig wird ein Satz Protokollvorlagen installiert. Bei Bedarf
kénnen diese Vorlagen mit dem Reportdesigner "Report-/Druckmodul List & Label" indi-
viduell angepasst werden.

10.1.1 Analysenergebnisse drucken

Gesamtprotokoll ausdrucken

Die Software bietet verschiedene Mdoglichkeiten, Ergebnisdaten auszudrucken:

®m  Das Gesamtprotokoll ausdrucken. Das Gesamtprotokoll einer Analyse enthalt die
Methodenparameter, die Kalibrierung und Analysenergebnisse mit Probeneinzel-
werten (Statistikruns). Ein Protokoll kann von den aktuellen Ergebnissen des Haupt-
fensters und von gespeicherten Daten gedruckt werden.

®  Aktuelle Ergebnisse ausdrucken. Bei diesem Ausdruck werden nur die Daten des
Hauptfensters gedruckt. Hier kann zwischen einem vollstdndigen und einem kom-
pakten Ausdruck gewéhlt werden.

= Ausgewihlte Daten der Karte Ubersicht ausdrucken. Fiir diesen Ausdruck kdnnen
Sie die Analysenlinien und Ergebnisse in einem Dialogfenster wahlen.

Das Gesamtprotokoll einer Analyse enthalt die Methodenparameter, die Kalibration und
Analysenergebnisse mit Probeneinzelwerten (Statistikruns). Die Gesamtprotokolle kén-
nen sowohl von den Ergebnissen im Hauptfenster als auch von gespeicherten Dateien
gedruckt werden.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Protokolle mit Klick auf .

» Alternativ 6ffnen Sie das Fenster mit dem Men(befehl Extras | Daten oder dem
Meniibefehl Datei | Drucken | Protokoll.

v Angezeigt werden der Name der aktuellen Datei, Dateiinformationen (Feld Be-
schreibung), sowie alle Methodenversionen, die zur Erzeugung der aktuellen Er-
gebnisdatei herangezogen wurden.
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Aktuelle Ergebnisse drucken

162

= Daten - O *

Protokolle Datenverwaltung Einheiten Stock-Std/QC-Proben Vordefinierte Bemerkungen

51

Ergebnis-Daten fiir Druck/Export - aktuelle Daten

C\Use. \Solid_flissige_Standards tps

Beschreibung:

Gerat novAA 400 Nr.: 140M4P0101
Technik: Graphitrohr solid
SW-Version: 13
Beschreibung:
[ Kompaktes Protokoll verwenden
Zu druckende Methoden-Parameter auswahlen: keine alle

MNr.  MName Wers. Datum Zeit  Erstellt
1/ SW1_Pb_flissKal_PF_n 1 07.09.2012 15:33

Protokollvorlagen...

=5 Drucken...

Schlieffen

» Wenn Sie eine gespeicherte Datei drucken wollen, rufen Sie mit £ das Standard-
fenster Offnen auf und wahlen Sie die gewiinschte Datei aus.

» Wenn Sie den verkiirzten Kompaktbericht drucken méchten, aktivieren Sie die Option
Kompaktes Protokoll verwenden.

» Markieren Sie in der Tabelle alle Methodenversionen, die ausgedruckt werden sollen.
Nehmen Sie die Markierung mit Mausklick und gedriickter Umschalt- oder Strg-Taste
vor. Mit der Schaltflache alle markieren Sie alle Versionen, mit keine entfernen Sie
alle Markierungen.

» Offnen Sie mit Drucken das Fenster ASpect LS Protokoll.

» Andern Sie dort gegebenenfalls in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat und
stellen Sie mit Optionen spezielle Parameter des Ausgabeformats ein.

» Starten Sie den Ausdruck mit Starten.
v’ Die Ausgabe erfolgt auf das gewahlte Medium.

Hinweis: Nutzen Sie fiir den Ausdruck die Einstellung Vorschau. Mit einem Klick auf
Starten werden die Druckseiten zunéchst in der Vorschau angezeigt. So kdnnen Sie vor
der Ausgabe auf dem Drucker priifen, ob alle gewilinschten Daten ausgegeben werden.

Die im Hauptfenster angezeigten Ergebniskarten kénnen gedruckt werden.

» Aktivieren Sie die Karte im Hauptfenster, deren Inhalt Sie ausdrucken wollen.

» Starten Sie den Ausdruck mit dem Meniibefehl Datei | Drucken | Aktives Fenster.
v’ Es 6ffnet sich das Fenster Ausgabe der Ergebnisse.

» Klicken Sie auf Vollsténdige Darstellung, wenn Sie die Ergebnisse mit den Signal-
grafiken ausdrucken wollen. Wahlen Sie Kompakte Darstellung fiir den Druck der
Ergebnisse in einer kompakten Ubersicht.

» Verfahren Sie weiter wie bei "Gesamtprotokoll ausdrucken" oben beschrieben.

Hinweis: Wenn Sie im Fenster Ausgabe der Ergebnisse das Kontrollkdstchen aktivieren

und anschlieend auf Vollstédndige Darstellung oder Kompakte Darstellung klicken, er-
scheint dieses Fenster beim nachsten Ergebnisdruck nicht mehr, es wird automatisch der
letzte Ergebnisreporttyp verwendet. Diese Einstellung kénnen Sie im Fenster Optionen |

Ansicht wieder zurlicksetzen.
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Ausgewahlte Daten drucken

Wechseln Sie im Hauptfenster auf die Karte Ubersicht.

Klicken Sie auf # im unteren Bereich dieser Karte oder wahlen Sie den Meniipunkt
Datei | Drucken | Aktives Fenster.

v' Das Fenster Drucken Ubersicht erscheint.

Markieren Sie alle gewiinschten Linien und Parameter fiir den Ausdruck und bestati-
gen Sie die Auswahl mit OK.

v Das Fenster ASpect LS Protokollerscheint.

Verfahren Sie weiter wie bei "Gesamtprotokoll ausdrucken" oben beschrieben.

Sehen Sie dazu auch

Ansichtsoptionen [ 175]

10.1.2 Weitere Analysenparameter und Einstellungen drucken

Folgende Parameter und Einstellungen der Analyse kénnen gedruckt werden:

Methode

Sequenz

Ergebnisdaten und Ergebnistbersicht
Proben-ID

QC (Qualitatskontrollkarten)
Kalibration

Probengeberpositionen

Der Druck der Parameter erfolgt aus dem jeweiligen Fenster.

»

Aktivieren Sie das Fenster, dessen Inhalt Sie drucken moéchten, auf der Arbeitsober-
flache von ASpect LS.

Starten Sie den Druck der Parameter mit einem Klick auf # im Fenster.
Alternativ wahlen Sie den Meniibefehl Datei | Drucken | Aktives Fenster.
v' Es 6ffnet sich das Fenster ASpect LS Protokoll.

Andern Sie dort gegebenenfalls in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat und
stellen Sie mit Optionen spezielle Parameter das Ausgabeformats ein.

Starten Sie den Ausdruck mit Starten.

10.1.3 Protokollvorlagen anpassen

Protokollentwurfsmodus nut-
zen

Kurze Einfiihrung in den Re-
portdesigner

Die standardmaRig installierten Protokollvorlagen kénnen individuell angepasst werden.
Zur besseren Ubersicht kénnen Protokollansichten mit realen Werten editiert werden.

4
4
4

Aktiveren Sie den Menibefehl Datei | Protokoll-Entwurfsmodus.
Offnen Sie das Fenster, dessen Protokollvorlage Sie andern wollen.
Rufen Sie den Menibefehl Datei | Drucken | Aktives Fenster auf.
v’ Es 6ffnet sich der Reportdesigner.

Nehmen Sie die gewiinschten Anderungen vor und speichern Sie die gednderte Pro-
tokollvorlage.

Verkniipfen Sie die Protokollvorlage mit dem entsprechenden Druckinhalten (siehe
unten "Protokollvorlagen verwalten).

Die einzelnen Bestandteile der Reportvorlage heiflen Objekte. So kann z.B. eine Tabelle
aus je einem Objekt furr die Kopfzeile, den Listenwerten und einer Grafik bestehen.
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Das Fenster Protokollvorlagen

Zuordnung andern

164

Diese Objekte wiederum enthalten die zu druckenden Informationen und tragen die zu-
gehorigen Layouteigenschaften wie Schriftarten, Ausrichtungen, Umbriiche, Farben, etc.

Der Reportdesigner stellt verschiedene Typen von Objekten zur Verfiigung, z.B. Textob-
jekte, Grafiken, Barcodes. Diese kdnnen im Arbeitsbereich frei platziert und in der GrolRe
verandert werden. Je nach Art kann ein Objekt unterschiedliche Informationen darstel-
len oder Eigenschaften haben.

Die gewlinschten Objekte werden in der Regel mit der Maus auf dem Arbeitsbereich
aufgezogen und dann mit den entsprechenden Inhalten und Layout-Eigenschaften ver-
sehen. Alternativ kénnen Sie auch eine Variable aus der Variablenliste per "Drag & Drop"
auf den Arbeitsbereich ziehen. Befindet sich an der Zielstelle noch kein Objekt, wird au-
tomatisch ein solches erstellt und die Variable dem Objekt zugewiesen.

Um ein existierendes Objekt zu bearbeiten, muss es zuerst selektiert werden. Klicken Sie
dazu mit der linken Maustaste in das Objekt. Ein selektiertes Objekt erkennen Sie an sei-
nem hervorgehobenen Rahmen. Wenn Sie ein neues Objekt erzeugen, ist es automa-
tisch selektiert und kann direkt in GréRe und Position verandert werden. Uber einen
Doppelklick wird ein Dialogfenster gestartet mit dem weitere Einstellungen gedndert
werden kénnen.

Weitere Informationen zur Bedienung und zu den Funktionen des Reportdesigners fin-
den Sie im Handbuch "Designer.pdf" auf der ASpect LS-CD.

Im Fenster werden die Vorlagen editiert und den Fenstern von ASpect LS zugeordnet. Ei-
nem Fenster kénnen unter Verwendung einer Dateimaske mehrere Vorlagen zugeordnet
werden, aus denen bei Druckstart die gewiinschte Vorlage gewahlt wird.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Protokolle mit Klick auf .
» Offnen Sie mit Protokollvorlagen das Fenster das gleichnamige Fenster.

Fur folgende Fenster muss eine Protokollvorlage bereitstehen:

Name

Methode/Ergebnis-
se

Beschreibung

Gesamtprotokoll

Ergebnisse Inhalt der Karte Ergebnisse im Hauptfenster

Methode Methodenparameter im Fenster Methode

Kalibration Kalibration der Analyse im Fenster Kalibration

QC-Karte Daten der QC-Karten im Fenster QC

Proben-I1D Probeninformationsdaten im Fenster Proben-I1D | Probeninformation

QC-Probeninforma-
tion

Informationsdaten der QC-Proben im Fenster Proben-ID | QC-Pro-
beninformation

Sequenz

Sequenzfolge im Fenster Sequenz

Ergebnisse (Uber-
sicht)

Inhalt der Karte Ubersicht im Hauptfenster

Probengeber-Pos.

Belegung des Probengebers im Fenster Probengeber | Positionen

SSA600-Tabelle

Inhalt der Karte Feststoff im Hauptfenster

Eine neue/editierte Protokollvorlage miissen Sie der entsprechenden Druckfunktion wie-

der zuordnen.

» Markieren Sie das Fenster, dessen Protokollvorlage gedndert wird, in der Liste.

» Offnen Sie mit Klick auf Andern das Dialogfenster zum Zuordnen der Dateien.

» Wenn nur eine Protokollvorlage zugeordnet wird, aktivieren Sie die Option Vor-
lagendatei verwenden (*.Ist) und wihlen Sie dann nach Klick auf & die gewiinsch-

te Datei aus.
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Protokollvorlage editieren

Standardeinstellungen wieder-
herstellen

» Wenn mehrere Vorlagen gleichzeitig bei Druckstart angeboten werden sollen, akti-
veren Sie die Option Dateiauswahl zulassen (Maske, z.B. c:\Reports\Results*. Ge-
ben Sie den Masken-Namen unter Verwendung von Wildcards im Eingabefeld ein.

» Bestdtigen Sie die Einstellungen mit OK.

v' Die neue Protokollvorlage wird im Fenster Protokollvorlagen angezeigt.

» Markieren Sie das Fenster, dessen Protokollvorlage editiert wird, in der Liste.

» Offnen Sie mit Bearbeiten das Fenster des Reportdesigners.

Sie kdnnen die Einstellungen entsprechend der Programminstallation wieder herstellen.

» Klicken Sie auf Sie Standardeinstellungen.

Sehen Sie dazu auch

Protokollvorlagen importieren [ 169]

10.2 Verwaltung fiir alle Dateitypen

Folgende Datentypen werden in ASpect LS erzeugt:

= Methoden

= Sequenzen

®  Ergebnisdaten

= Protokollvorlagen
= Worksheets

Die oben aufgefiihrten Datentypen werden im Fenster Daten | Datenverwaltung organi-

siert. Das Fenster erscheint nach einem Klick auf = oder nach Wahl des Meniipunkts
Extras | Datenverwaltung.

10.2.1 Methoden und Sequenzen verwalten

Elemente im Datenbankfenster

Methoden und Sequenzen werden getrennt jeweils in einer Datenbank gespeichert. Die
Methodendatenbank tragt den Namen "method.tps". Die Datenbank mit den Sequenzen
ist mit "sequ.tps" bezeichnet. Methoden und Sequenzen werden im weiteren Text dieses
Abschnitts als "Datensétze" bezeichnet.

Beim Speichern, Offnen, Léschen und Im- oder Export von Methoden oder Sequenzen
werden Datenbankfenster mit gleichen Elementen geoffnet.
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Datenverwaltung 6ffnen

166

Methode speichern

Name: |0 | Kat:
Name WVers. Datum Zeit Kat. Anwender

Cdin Food 1 16.10.2019 10:33 KK  Analyiik Jena

Cr for ZEEman test 1 12.03.2020 13:44 SuStein

Mg in Food 1 27.02.2020 11:40 User

Pb in Food 1 16.10.2019 10:34| KK | Analytik Jena

Tlin Food 1 16.10.2019 10:26 Analytik Jena

Sortieren nach

Name/Vers. ~

Kalibrierkurve(n) mitspeichermn

® Aufsteigend According to GB 5009.15-2014
) Absteigend

MNur aktuelle Versionen anzeigen

Beschreibung:

Abbrechen

Option/Anzeige Beschreibung

Name Namen fiir die Methode/Sequenz eingeben bzw. ausgewahlte Me-
thode/Sequenz anzeigen

Kat. Zusatzliches Merkmal fir die Suche der Methode/Sequenz in der Da-

tenbank

Es kdnnen max. 3 Stellen als Kategoriebezeichnung eingegeben wer-
den. Die Anzeige der Liste kdnnen Sie durch Eingabe der Kategoriebe-
zeichnung im Feld Kat. einschranken. Wenn Sie die Datensatze von
allen Kategorien anzeigen lassen wollen, I6schen Sie den Eintrag im
Feld Kat..

Hinweis: Bei Verwendung des optionalen 21 CFR Part 11 Konformi-
tatsmoduls kdnnen Sie fiir Methoden Kategorien definieren, mit de-
nen die Methoden als zur Verwendung freigegeben gekennzeichnet
werden. In diesem Fall kdnnen bei entsprechender Benutzerberechti-
gung nur diese Methoden zur Messung verwendet werden.

Liste der Datensat-
ze

Gespeicherte Datensatze mit Name, Version, Datum, Zeit, Kategorie
und Anwender

Sortieren nach

Sortierung der Liste nach verschiedenen Merkmalen

Das Sortieren kann je nach Auswahl der Option aufsteigend oder ab-
steigend vorgenommen werden.

Beschreibung

Zusétzlichen Notizen, z. B. zur Verwendung der Datensatze eintragen
bzw. anzeigen

Vordefinierte Bemerkungen kdnnen Sie im Fenster Daten | Vordefi-
nierte Bemerkungen erstellen.

Nur aktuelle Ver-
sionen anzeigen

Wenn mehrere Versionen einer Methode/Sequenz mit gleichen Na-
men angelegt sind, wird nur die Methode/Sequenz mit der héchsten
Versionsnummer angezeigt.

In der Software werden Methoden/Sequenzen mit gleichen Namen nicht Gberschrieben,
sondern es wird eine weitere Version angelegt und die Versionsnummer um 1 erhdht.

Aus den Datenbanken fir Methoden/Sequenzen kénnen Sie die Datensatze einzelner
Methoden/Sequenzen importieren, exportieren oder [6schen.

Hinweis: Halten Sie beim Markieren mit der Maus die Strg- oder Umschalttaste ge-
drickt, um mehrere Datensatzen im Datenbankfenster auszuwéahlen.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit Klick auf =.
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Datensdtze exportieren

Datensdtze importieren

Datensétze l6schen

Datensatze Uiber Menii Datei
|6schen

» Wahlen Sie in der Liste Typ den zu bearbeitenden Datensatztyp aus: Methode oder
Sequenz.

Mit einem Export kénnen Sie Datensatze anderen Geraten/Computern zur Verfligung
stellen. Es kénnen mehrere Datensatze gleichzeitig in eine gemeinsame Datei exportiert
werden. Exportdateien erhalten folgende Erweiterungen: Methodendatensatze - ".met,
Sequenzdatensatze - ".seq".

» Offnen Sie mit Klick auf Export das Datenbankfenster.
» Markieren Sie die Datensétze und klicken Sie auf Export.

» Geben Sie im Standardfenster Speichern unter einen Dateinamen ein und klicken Sie
auf Speichern.
Es wird das Datenbankfenster mit den exportierten Dateien angezeigt.

» Verlassen Sie das Datenbankfenster mit Klick auf SchlieRen.

Durch Importieren kdnnen Sie Datensatze von anderen Geraten/Computern in Ihre Da-
tenbank laden. Eine Import-Datei kann mehrere Datensétze enthalten, aus denen die zu
ladenden Datensatze ausgewahlt werden.

» Offnen Sie mit Klick auf Importieren das Fenster Zu importierende Datei auswih-
len.

» Waihlen Sie die zu importierende Datei aus und klicken Sie auf Offnen.
Es 6ffnet sich das Datenbankfenster mit der Ausgabe von Namen, Erstellungsdatum
und Kategorie der in der Datei enthaltenen Datensatze. In der Titelzeile des Fensters
wird der Name der Importdatei angezeigt.

» Markieren Sie im Datenbankfenster die zu importierenden Datensatze und klicken
Sie auf Importieren.
Die Datensatze werden in die Datenbank importiert. Sollte eine Methode/Sequenz
mit gleichem Namen bereits vorhanden sein, so wird eine neue Version des Daten-
satzes angelegt. Im Datenbankfenster erscheinen die aktuellen Versionen der vor-
handenen Datensatze.

» Verlassen Sie das Datenbankfenster mit Klick auf SchlieRen .

v Die importierten Datensatze kdnnen jetzt in der Software verwendet werden.

Mit der Loschfunktion 16schen Sie dauerhaft komplette Datensatze aus der Datenbank.
» Mit Klick auf Loschen das Datenbankfenster 6ffnen.

» Die zu I6schenden Datensatze markieren.

» Auf Léschen klicken.

v" Das Datenbankfenster wird aktualisiert und zeigt nur noch die tibergebliebenen
Datensatze an. Bei Datensatzen mit gleichen Namen wird die Versionsnummer
um 1 verringert.

Alternativ konnen Sie die Datenbankfenster zum Loschen von Datensatzen mit dem
Menipunkt Datei | Loschen | Methode bzw. Datei | Lschen | Sequenz 6ffnen. Verfahren

Sie dann weiter wie oben beschrieben.

Sehen Sie dazu auch

Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 185]
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10.2.2 Ergebnisdaten verwalten

Ergebnisdaten importieren

Ergebnisdaten exportieren

Ergebnisdaten I6schen

Ergebnisse einzelner Proben
suchen

168

Ergebnisdaten werden wahrend der Messung in einer Datenbank gespeichert. Bei jedem
Sequenzstart wird eine neue Datenbankdatei angelegt, Sie kdnnen aber auch Messun-
gen an eine vorhandene bereits vorhandene Datei anhdngen. Ergebnisdaten erhalten
die Erweiterung TPS.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit Klick auf £.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Ergebnisse.

Sie kdnnen Ergebnisdaten in die Software importieren. Die Daten werden bei diesem
Vorgang in den Ergebnisordner der aktiven Atomisierungstechnik innerhalb der
Dateistruktur der Software eingeordnet.

» Wahlen Sie im Fenster Quickstart die Atomisierungstechnik, fiir die Daten importiert
werden sollen.

» Klicken Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung auf Importieren.
Das Fenster Ergebnisdatei(en) auswahlen erscheint.

» Markieren Sie die TPS-Dateien und klicken Sie auf Offnen.
» Wahlen Sie einen Unterordner flr den Ergebnisspeicher und klicken Sie auf OK.

v' Die TPS-Dateien werden in den Ergebnisordner der aktiven Atomisierungstechnik
kopiert.

Mit diesem Befehl kopieren Sie eine oder mehrere Ergebnisdateien in einen anderen
Ordner.

» Klicken Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung auf Exportieren.
Das Fenster Exportieren mit der Ubersicht iiber vorhandene TPS-Dateien erscheint.
Fiir die Dateien werden Namen, GroRe und Zeitpunkt der letzten Anderung aufgelis-
tet.

» Markieren Sie die TPS-Dateien.
» Offnen Sie mit Klick auf Exportieren das Fenster Ordner suchen.
» Wahlen Sie den Zielordner aus und mit klicken Sie auf OK.

v' Die TPS-Dateien werden in den Zielordner kopiert.

Sie kdnnen Ergebnisdaten dauerhaft [6schen.

» Klicken Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung auf Léschen.
Das Fenster Ergebnisdateien I6schen mit der Ubersicht iber vorhandene Ergebnis-
datenbanken erscheint.

» Markieren Sie die TPS-Dateien.

» Klicken Sie auf Léschen und bestatigen Sie die anschlieRende Abfrage zum Ldschen
der Dateien mit OK.

v' Die Daten werden dauerhaft geloscht.

Sie kbnnen einzelne Proben mit bekannten Probennamen in den Datenbanken suchen
lassen.

» Klicken Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung auf Suchen nach Probe.
Alternativ wahlen Sie den MenUlbefehl Extras | Suchen nach Probe.
Es erscheint das Fenster Suchen nach Probe.

» Geben Sie im Feld Probe den Probennamen ein.
Wenn die eingegebene Zeichenkette Bestandteil des Namens ist, aktivieren Sie das
Kontrollkdstchen Teilstringsuche.
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»

Den Zeitpunkt der Messung kdnnen Sie mit Aktivierung des Kontrollkdstchens Da-
tum eingrenzen.

Klicken Sie auf Start.
In der Tabelle werden alle Ergebnisse angezeigt, die Proben mit dem eingegebenen
Probennamen enthalten.

Um eine der angezeigten Ergebnisdateien zu 6ffnen, markieren Sie die Datei in der
Liste und klicken Sie auf Offnen.

v' Die Ergebnisse werden im Hauptfenster angezeigt.

10.2.3 Protokollvorlagen importieren

Vorlagen fir Druckprotokolle, die extern erstellt wurden, missen Sie iber die Datenver-
waltung in die Software importieren.

4
4

Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit Klick auf .

Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Protokollvorlagen und klicken Sie auf Impor-
tieren.

Wihlen Sie im Fenster Offnen die Protokolldatei LST aus und klicken Sie auf Offnen.

v Die Protokollvorlage ist in die Software importiert. Ordnen Sie nun die Protokoll-
vorlage dem Druckinhalt im Fenster Protokollvorlagen zu.

10.2.4 Worksheets importieren, exportieren und 16schen

Worksheet importieren

Worksheet exportieren

Worksheet |6schen

Worksheets konnen Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung importieren, exportieren
und léschen. Optional kénnen Sie dabei die hinterlegten Methoden und Sequenzen mit-
geben. Worksheets haben die Erweiterung WST.

»
»

»

Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit einem Klick auf .
Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Worksheet.

Klicken Sie auf Importieren.

Klicken Sie im Fenster Worksheet importieren auf Importieren. Fiir den Import von
Methoden und Sequenz aktivieren Sie die Option inklusive Sequenz und Metho-
de(n).

Markieren Sie im Fenster Worksheet importieren das Worksheet und klicken Sie auf
Offnen.

v' Das Worksheet wird importiert.

Klicken Sie auf Exportieren klicken.

Markieren Sie im Fenster Worksheet exportieren das Worksheet. Zum Export von
Methoden und Sequenz aktivieren Sie die Option inklusive Sequenz und Metho-
de(n).

Auf Exportieren klicken.

Im Fenster Speichern unter einen Ordner und einen Namen fiir die Exportdatei ein-
geben und auf Speichern klicken.

v’ Das Worksheet wird exportiert.

Auf Loschen klicken.
Im Fenster Léschen das Worksheet markieren und auf Léschen klicken.

v’ Das Worksheet wird gel6scht.
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10.3 Einheiten spezifizieren

Im Fenster Daten | Einheiten werden programmuweit verfiigbare Einheiten verwaltet. Es
stehen jeweils Vorzugsvarianten (bei Lésungen: mg/L, ug/L, ng/L, g/L und bei festen
Proben: mg/kg, pg/kg, ng/kg) zur Verfiigung. Diese Einheiten kdnnen vom Anwender
nicht gedndert werden. Davon abweichende Einheiten kénnen frei definiert werden.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Einheiten 6ffnen mit dem Symbol E.

Die Tabelle enthilt die Ubersicht der verfiigbaren Einheiten.

Option Beschreibung

Einheit Bezeichnung der Einheit (max. 10 Zeichen)

Kommentar Bemerkungen (max. 20 Zeichen)

Faktor Faktor 1 entspricht 1 pg/L bzw. pg/kg, Faktor 1000 entspricht 1 ng/L
bzw. ng/kg

Bei eigenen Einheiten muss der Faktor eingegeben werden.

Art fest: Einheit bezogen auf feste Probe

flissig: Einheit bezogen auf fliissige Probe (L6sung)

Mit den Schaltflachen kénnen Sie eigene Eintrage verwalten.

Schaltflache Beschreibung

Anhédngen Neue Zeile an das Ende der Liste einfligen

Einfiigen Zeile oberhalb der markierten Zeile einfiigen

Loschen Nur anwenderdefinierte Einheiten I6schen, Vorzugseinheiten kénnen

nicht geldscht werden

Speichern Anderungen und Eingaben speichern

10.4 Datenbanken fiir Stocks und QC-Proben verwalten

Die Datenbanken fiir haufig verwendete Stockstandards und QC-Proben werden im
Fenster Daten | Stock-Std/QC-Proben verwaltet. Sie kdnnen Eintrdge der Datenbank
hinzufiigen, I6schen oder editieren. Die Stockstandards und QC-Proben stehen in der
Methodenentwicklung zur Verfiigung.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Stock-Std/QC-Proben mit Klick auf .
» Wabhlen Sie die Option Stock-Standard oder QC-Proben.

» Geben Sie in der Tabelle die Parameter des Stockstandards oder der QC-Probe ein
oder editieren Sie diese:

Option Beschreibung

Name Bezeichnung des Standards (max. 20 Zeichen)

Einheit Bezeichnung der Einheit (max. 10 Zeichen) des Standards
Elemente und Kon- Die Eingabe der Elementkonzentration erfolgt im Format Element-
zentrationen symbol Konzentration in der ausgewéhlten Einheit,

z.B. Fe 0.5; Cu 10; Co 0.005.

Alternativ 6ffnen Sie mit Klick auf Konzentrationen das gleichnamige
Fenster, in dem Sie jedem Element die Konzentration zuordnen kén-
nen.

Mit den Schaltflachen kénnen Sie die Eintrage verwalten:
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Anhéngen Neue Zeile an das Ende der Liste einfligen

Einfiigen Zeile oberhalb einer markierten Zeile in der Liste einfligen

Loschen Markierte Zeile l6schen

Speichern Listen der Stockstandards/QC-Proben speichern

Konzentrationen Eingabefenster fir Element und Konzentration des markierten Stan-

dards 6ffnen

10.5 Vordefinierte Bemerkungen erstellen

Bemerkung erstellen

Fur folgende Vorgénge kénnen benutzerdefinierte Bemerkungen voreingestellt werden:
= Methode speichern

®  Sequenz speichern

= Neuberechnung starten

= Messung starten

Die benutzerdefinierten Bemerkungen kdnnen jeweils tiber die Schaltflache ... neben
den Feld Bem. in den entsprechenden Fenstern eingefiigt werden. Oft verwendete Be-
merkungen sind bereits in der Software hinterlegt.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Vordefinierte Bemerkungen mit dem Meniibefehl
Extras | Datenverwaltung oder dem Symbol .

» Wahlen Sie in der Liste Kategorie auswahlen den Vorgang.
» Offnen Sie mit einem Klick auf Bearbeiten die Liste der Bemerkungen.

» Erstellen Sie eine neue Bemerkung mit Klick auf Neu. Geben Sie im Feld Bezeich-
nung einen Titel ein, unter dem die Bemerkung anwahlbar ist. Im Feld Text tragen
Sie die eigentliche Bemerkung ein.

» FEine Bemerkung kénnen Sie mit Klick auf Andern editieren oder mit Klick auf L&-
schen aus der Auswabhlliste entfernen.

10.6 Daten in das ASCII/CSV-Format exportieren

Automatisch fortlaufender Da-
tenexport

Manueller Datenexport

Messergebnisse kénnen sowohl automatisch als auch manuell im ASCII/CSV-Format ge-
speichert werden. Fir beide Export-Formen werden im Fenster Optionen | ASCII/CSV-
Export die Parameter fiir das Dezimaltrennzeichen und die zu exportierenden Ergebnis-
spalten eingestellt.

Beim automatisch fortlaufenden Datenexport wird jeder Eintrag in die Ergebnistabelle
sofort in die vereinbarte ASCII-Datei ibertragen. Den Namen dieser ASCII-Datei legen
Sie im Fenster Optionen | Fortlaufender ASCII-Export fest.

Beim manuellen Datenexport kdnnen Sie die zu exportierenden Probenzeilen in der Er-

gebnistabelle auswahlen.

= Markieren Sie die Proben in der Ergebnisliste.

= Halten Sie die Strg- oder Umschalttaste gedriickt und wéhlen Sie die Proben durch
Mausklick auf die Probenzeile aus.
Alle Probenzeilen markieren Sie mit dem MenUbefehl Bearbeiten | Alles markieren
Strg+A.

= Rufen Sie mit dem MenUbefehl Bearbeiten | Auswahl speichern das Standardfens-
ter Speichern unter auf.
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®  Geben Sie den Dateinamen ein und bestétigen Sie mit OK.
Die Daten werden im in einem fiir Tabellenkalkulationsprogramme lesbaren Format
mit der Erweiterung ".csv" gespeichert.

Sehen Sie dazu auch
Exportoptionen [ 177]
Optionen zum fortlaufenden ASCII-Export [ 177]

10.7 Windows-Zwischenablage verwenden

Ergebnisdaten in die Zwischen-
ablage kopieren

Grafiken als Screenshot kopie-
ren

Signalwerte in die Zwischenab-
lage kopieren
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Ergebnisse ausgewahlter Proben kdnnen direkt in die Zwischenablage von Windows ko-
piert und damit anderen Windows-Anwendungen zuganglich gemacht werden.

Die Befehle dazu finden Sie im Menu Bearbeiten.

Meniipunkt Bear-
beiten |

Nur sichtbare Spal- Die sichtbaren Probenergebnisse in der aktuellen Tabelle kopieren
ten kopieren
Strg+C

Alle Spalten kopie- Die Probenergebnisse aus allen Tabellen kopieren
ren

Spaltentitel Wenn mit Hakchen aktiviert, wird die Titelzeile mit den Spaltenbe-
zeichnungen mit kopiert

» Markieren Sie die Proben in der gewiinschten Tabelle der Ergebnisliste.
Halten Sie die Strg- oder Umschalttaste gedrickt und wéhlen Sie die Proben durch
Mausklick auf die Probenzeile aus.

» Alle Probenzeilen markieren Sie mit dem Meniibefehl Bearbeiten | Alles markieren
Strg+A.

» Aktivieren Sie den Meniibefehl Bearbeiten | Spaltentitel, wenn Sie die Titelzeile ko-
pieren mochten.

» Wahlen Sie den entsprechenden Meniibefehl, um die Ergebnisse in die Zwischenab-
lage zu kopieren.

Grafikfenster und Grafiken von Kalibrierkurven, Extinktionssignalen oder Emissionssi-
gnalen kénnen Sie als Screenshot in die Zwischenablage kopieren.

» Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf die Grafik.

» Wahlen Sie im Kontextmen(i den Meniipunkt Graphik kopieren, wenn Sie nur die
Grafik kopieren méchten.

» Wahlen Sie den Menlpunkt Fenster kopieren, wenn Sie das gesamte Fenster kopie-
ren mochten.

v' Das gewahlte Objekt wird in die Zwischenablage kopiert und steht anderen Win-
dowsanwendungen zur Verfiigung.

Sie kénnen die Signale der Einzelproben (Statistik-Runs) in die Zwischenablage kopie-
ren.

» Offnen Sie das Fenster Probeneinzelwerte durch einen Doppelklick mit der linken
Maustaste auf die entsprechende Probenzeile in der Ergebnistabelle.

» Kopieren Sie die Daten mit "Strg"+'C" in die Zwischenablage.
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v' Die Daten stehen nun anderen Windowsanwendungen, z. B. Excel, zur Verfi-
gung.
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11 Kochbuch

Das Kochbuch gibt fiir die Atomabsorptionsspektrometrie eine komplette Ubersicht iiber
die bestimmbaren Elemente und die dafiir von Analytik Jena empfohlenen Gerateein-
stellungen und Analysenhinweise. Bei Erstellung einer Methode kénnen diese Daten
element- und technikspezifisch als Voreinstellung geladen werden. Die Datenbank des
Kochbuchs kann auch separat aufgerufen werden.

» Offnen Sie das Kochbuch mit dem Symbol f@in der Werkzeugleiste oder verwenden
Sie den Meniibefehl Methodenentwicklung | Kochbuch.

Kochbuch
Technik: Flamme (Abs) N Element “ V
— Analytik: Ba
Charakt. Konzentration [mg/Li1%A] : 0.25
Test-Konzentration ("0.1 Ext.") [mgiL] : 5.0

Typische Werte (£30%) fir 50mm-Brenner und Acetylen /Lachgas-Famme

— Spektrometep——— — Atomisator: Flamme————————
: C2H2IN20
Hauptlinie [nm] - 553.6 Flammenart
L C/O-Verhaltnis : 0.65
Alternativlinie [nm] : 4554 -1.8x
. Brenngasfluss [L/h] : 225
Spaltbreite [nm] - 0.2 -
MNutzb.Brennerhohe  [mm] : 5-8
HKL-Strom [mA] - 6.0
Alternative Flamme o C2H2/Luft
< = Schliefen
Anzeige- und Bedienelemente Option Beschreibung
im Fenster Kochbuch . . .
Technik Auswahl der verwendeten Atomisierungstechnik
Element Auswabhlliste der mit der ausgewahlten Technik zu analysierenden

Elemente

Info gibt allgemeine Informationen zu Analysen mit der gewahlten
Atomisierungstechnik

Fensteranzeige Informationen zur Analyse

</> Zwischen den Fensterseiten blattern
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12 Optionen - ASpect LS anpassen

Im Fenster Optionen werden folgende Einstellungen vorgenommen, die fiir die gesamte
Bedienung von ASpect LS giiltig sind:

= Ansichtsoptionen

Speicherorte fiir Dateien

Parameter fiir den Datenexport

Allgemeingiltige Messeinstellungen

Allgemeingultige Einstellungen fiir die Kalibration

Die vorgenommenen Einstellungen bleiben nach dem Verlassen und Wiederstarten von
ASpect LS erhalten. Die Schaltflache Standardeinstellungen setzt alle Optionen auf vor-
eingestellte Werte zuriick.

®  Rufen Sie das Fenster Optionen mit dem MenUbefehl Extras | Optionen auf.

12.1 Ansichtsoptionen

Elemente im Fenster Optio-
nen | Ansicht

Im Fenster Optionen | Ansicht legen Sie die auf der Arbeitsoberflache sichtbaren Funk-
tionen fest.

L3¢ Optionen - O x

Ansicht Ordner ASCIJCSV-Export Forflaufender ASCIFExport Analysenablauf Kalibration

Anzeigen
Werkzeugleiste anzeigen [ Ereignisfenster nicht anzeigen
Symbolleiste anzeigen
@ links O rechts

Ooben O unten

Ergebnisanzeigen automatisch ausblenden

Tooltips anzeigen

[ Bildschirmschoner zulassen

Bildschirmausdruck verwendet Druck-Taste (sonst F5)

Signale
Signal —
Untergrund —
—

L-Signal (Dyn.-Mode)

[ Protokalityp (kompakt oder vollstandig) abfragen |

Standardeinstellungen OK Ubernehmen Abbrechen
Option Beschreibung
Werkzeugleiste an-  Werkzeugleiste anzeigen
zeigen
Symbolleiste anzei-  Symbolleiste anzeigen und Symbolleistenposition auswahlen
gen Die Position der Symbolleiste kann durch Ziehen mit der Maus eben-

falls gedndert werden, wobei die Einstellung nicht gespeichert wird.

Ereignisfenster Die Ereignisfenster (z.B. Verzégerungszeit) nicht anzeigen

nicht anzeigen Die Meldungen werden stattdessen in der Statusleiste des Hauptfens-

ters eingeblendet.
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Option

Ergebnisanzeigen
automatisch aus-
blenden

Beschreibung

Ergebnisfenster ausblenden, wenn Unterfenster (z.B. Fenster Metho-
de) gedffnet werden

Nach SchlieRen der Unterfenster werden die Ergebnisfenster wieder
angezeigt.

Tooltips anzeigen

Uber allen Symbolschaltfldchen und fiir die Spaltentitel in den Fens-
tern Methode, Sequenz und Proben-ID kleine Hilfetexte (Tooltips)
einblenden

Bildschirmschoner
zulassen

Den Windows-Bildschirmschoner in Eingabepausen einschalten

Bildschirmausdruck
verwendet Druck-
Taste (sonst F5)

StandardmaéRig wird der Bildschirmausdruck mit F5 ausgelést. Die
Taste PrtScr/Druck wird dabei fiir die Windows-Zwischenablage-
Funktion verwendet.

Wenn diese Option aktiviert ist, dann 16st die Taste PrtScr/Druck den
Bildschirmausdruck aus.

Diese Option wird erst nach Neustart von ASpect LS aktiv.

Anwendung sper-
ren nach [min]:

Nur verfiigbar, wenn das optionale 21 CFR Part 11 Konformitdtsmo-
dul installiert ist

Der Bildschirm wird gesperrt, wenn in der vorgegebenen Zeit keine
Eingabe im PCerfolgt ist. Der Bildschirm wird durch Anmeldung eines
berechtigten Nutzers wieder freigegeben.

Im Flammenbetrieb ist die dauerhafte Anwesenheit eines Nutzers er-
forderlich, um bei Verdnderung der Flamme diese rechtzeitig zu 16-
schen. Die Aktivierung dieser Funktion wird fir die Flammentechnik
nicht empfohlen.

Signale

Die Schaltflachen ..« 6ffnet den Farbauswahl-Dialog. Es kénnen vor-
definierte oder neu Signalfarben gewahlt werden.

Protokolltyp (kom-
pakt oder vollstan-
dig) abfragen

Beim Druck von Analysenergebnissen wird der Abfragedialog zum
Protokolltyp wieder eingeblendet.

Sehen Sie dazu auch

Analysenergebnisse drucken [ 161]

12.2 Speicherpfade
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Die bei der Installation ausgewahlten Speicherpfade und Auswahl von Speicherpfaden
fur Dateien werden im Fenster Optionen | Ordner wechseln angezeigt und definiert.

Option

Programm

Beschreibung

Installationspfad der ausfiihrbaren Dateien

Arbeitsverzeichnis

Verzeichnis fiir Anwenderdaten

Das Arbeitsverzeichnis enthalt weitere Unterordner und wird Arbeits-
verzeichnis wird bei der Installation oder durch die optionale Benut-
zerverwaltung festgelegt.

Tempordre Daten

Verzeichnis fiir vom Programm temporér angelegte Daten

Probeninformation

Voreingestellter Pfad fiir das Offnen und Speichern von Probeninfor-
mationsdateien

Dieser Pfad kann geandert werden. Beim Offnen und Speichern der
Probeninformationsdateien kann ein abweichender Pfad ausgewéhlt
werden.
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Option Beschreibung
Export/Import Voreingestellter Pfad fiir den Export und Import von Methoden- und
Sequenzdaten

Dieser Pfad kann gedandert werden. Beim Exportieren und Importie-
ren kann ein abweichender Pfad ausgewéhlt werden.

Ergebnisse Verzeichnis fiir Ergebnisdaten
Dieses Standard-Verzeichnis kann weitere Unterordner fiir Ergeb-

nisspeicherung enthalten. Diese Ordner stehen beim Messstart fir die
Dateiablage zur Verfligung.

Anwendungsdaten Verzeichnis fiir Daten, in dem ASpect LS notwendige Daten ablegt
werden

Mit der Schaltflache Hinzufiigen legen Sie neue Unterordner fiir Ergebnisspeicherung
unterhalb des Ordners Ergebnisse an. Leere Ordner kénnen Sie I6schen oder umbenen-
nen.

12.3 Exportoptionen

Einstellungen

Im Fenster Optionen | ASCII/CSV-Export werden die Parameter fiir den ASClI-Export
von Ergebnisdaten festgelegt. Die Parameter gelten fiir beide Formen des Daten-Ex-
ports, fir den automatisch fortlaufenden als auch den manuellen.

Option Beschreibung
Dezimaltrennzei- Trennzeichen fir Dezimalzahlen
chen

Listentrennzeichen Trennzeichen der Elemente einer Liste

Im Bereich Zu exportierende Ergebnis-Felder wird festgelegt, welche Spalten der Er-
gebnistabelle in die ASCII-Datei exportiert werden. alle exportiert samtliche Spalten der
ausgewahlten und nicht ausgewahlten Tabellen der Ergebnisliste, nur ausgewéhlte Fel-
der 6ffnet eine Liste, in der die zu exportierenden Spalten ausgewahlt werden kénnen.

12.4 Optionen zum fortlaufenden ASCII-Export

Export von Ergebnisdaten

Im Fenster Optionen | Fortlaufender ASCII-Export wird der Export von Ergebnisdaten
wahrend des Analysenablaufs aktiviert. Die Exportdatei wird jeweils nach der Ausgabe
einer neuen Zeile im Ablauf- und Ergebnisfenster aktualisiert. Die Daten werden an be-
reits bestehende Dateien angehangt.

Weitere Exportoptionen werden im Fenster Optionen | ASCII/CSV-Export festgelegt.
Das Kontrollkéstchen Fortlaufender ASCII-Export von Ergebnisdaten aktiviert die Ex-

portfunktion. Die Daten werden im Standardpfad fiir den Export/Import abgelegt (Fens-
ter Optionen | Ordner).

Dateiname Beschreibung

Methodenbezeich- Die CSV-Datei erhélt die Bezeichnung der Methode. Die Datei wird im

nung.csv Standardpfad Export/Import (Fenster Optionen | Ordner) gespei-
chert.

Bezeichnung der Die CSV-Datei erhalt die Bezeichnung der Ergebnisdatei.

Ergebnisdatei.csv Die Datei wird im Standardpfad Export/Import gespeichert.

177



Optionen - ASpect LS anpassen

ASpect LS

Export der Signale

12.5 Optionen zum Analysenablauf

Stoppen nach folgenden Feh-
lern

Zusétzliche Fehlerpriifungen

Anzeigefenster
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Dateiname

anderer

Beschreibung

Dateiname und Pfad kénnen frei vergeben werden. Die Schaltflache

«ss Offnet den Dateiauswahldialog, um eine bestehende Datei auszu-
wahlen.

Fiir jede Probe eine
Datei erzeugen
(Zeile und Proben-
name wird an Da-
teinamen ange-
héngt)

Fir jede Probe wird eine eigene Datei erstellt. Der Dateiname wird
um die Zeilennummer der Ergebnisliste und den Probennamen er-
ganzt. Nicht erlaubte Zeichen werden durch Unterstriche ersetzt (z.B.
Testmethode-001 QC 1 mg_L.csv).

Exportpfad

In diesem Pfad werden die ASCII-Dateien gespeichert.

Die zeitaufgelosten Extinktions- oder Intensitdtssignale (Peaks) kénnen zusatzlich als
(CSV-Dateien exportiert werden.

Mit der Option Fortlaufender Signal-Export (CSV) aktivieren Sie den Signalexport. Der
Dateiname wird nach dem Schema "Listenzeile-Probenbezeichnung-Linienbezeichnung-
Wiederholungsmessung" gebildet, z.B. 0007-Probe-Al309-02.csv. Im Feld Exportpfad
kdnnen Sie einen Pfad zum Speichern der Signaldateien wahlen.

Im Fenster Optionen | Analysenablauf legen Sie allgemeingliltige Einstellungen fir den

Analysenablauf fest.

Aktion

Ungiiltige Kalibrier-
funktion

Beschreibung

Der Analysenablauf wird gestoppt, wenn die Kalibrierfunktion nicht
berechnet werden konnte.

Funktion

Monotonie der Kali-
brierpunkte

Beschreibung

Es erfolgt ein Test auf Monotonie der Kalibrierpunkte.
Der Monotonietest untersucht, ob hohere Standardkonzentrationen
auch zu héheren Messwerten fiihren.

Fiillstands-Sensoren
des Autosamplers

Nicht fiir AS-GF und AS-F/AS-FD

Es erfolgt eine Fiillstandsiiberwachung des Probengebers und der
Abfallflasche.

Autozero Driftkon-
trolle

Beim Nullabgleich wird die Drift der Extinktionswerte kontrolliert.

Durch Aktivieren der entsprechenden Optionen kénnen Sie verschiedene Anzeigefenster
wahrend des Analyseablaufs anzeigen lassen.

Fenster

Signalverlauf

Beschreibung

Wéhrend des Analysenablaufs wird ein Fenster mit einer Darstellung
des zeitabhédngigen Verlaufs des Messsignals (z.B. Extinktionsver-
lauf) angezeigt.

Skalierung des max.
Signalwertes

Maximum der Messwert-Achse fiir die Darstellungen des Signalver-
laufs festlegen

Auto: Automatische Achsenskalierung
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Sonstiges

Fenster

Beschreibung

Alternativ kann diese Einstellung auch mit der Menifunktion An-
sicht | Skalierung vorgenommen werden.

mit Ofenprogramm

Im Signalverlauf wird zusétzlich der Temperaturverlauf des Ofenpro-
gramms angezeigt.

Bargraph

Messwerte werden mit Extinktion- bzw. Emissionsergebnis als Bal-
kendiagramm angezeigt.

Peakiibersicht

Peaks der Einzelmessung werden hintereinander angezeigt.

Report-Fenster

Wahrend des Analysenablaufs wird ein Fenster angezeigt, das Sta-
tusinformationen zum verwendeten Atomisator (Flamme, Graphit-
rohrofen, Hydridsystem) ausgibt.

Probenkonz. in Be-
zugskurve

Das Fenster Probenkonz. in Bezugskurve mit der aktuellen Kalibri-
er- und, soweit bereits vermessen, Rekalibrierkurve wird angezeigt.

Nach der Probenmessung wird die Berechnung der unkorrigierten
Konzentration aus der Extinktion/Emission mit roten Hilfslinien ver-
deutlicht. Im Falle der Additions-Kalibration wird die umgerechnete
Kalibrierkurve angezeigt.

Ofenkamera

Blendet standig das Bild der Ofenkamera mit der Aufnahme des
Graphitrohrs ein, bis die in der Ofenkontrolle eingestellte Tempera-
tur erreicht ist. Ablage des Probentropfens und Trocknung kénnen
so direkt beobachtet werden.

Hinweis: Die Ofenkamera ist nicht fir alle AAS-Geratetypen stan-
dardmaRig verfigbar.

Option

Datum/Zeit an Er-
gebnisdateinamen
anhdngen

Beschreibung

Aktuelle PC/Zeit beim Messstart automatisch an den Namen der Er-
gebnisdatei anhdngen

Mindest-Vorheizzeit
Lampe (Routine)

Automatische Vorheizzeit der Lampe einstellen

Ist keine Vorheizzeit eingestellt, muss auf das Einhalten der Vorheiz-
zeit selbst geachtet werden.

Beep nach Ende der
Abkiihlphase

Nur fir Graphitofentechnik
Nach Ende der Abkiihlphase des Graphitrohrs erfolgt ein Beep-Ton.

Komponenten-Auf-
nahme bereits in der
Abkiihlphase

Nur fir Graphitofentechnik

Wahrend des Abkiihlens des Graphitrohrs wird mit dem Probenge-
ber die néchste Probe aufgenommen. Option kann zur Beschleuni-
gung des Messablaufs dienen.

Stopp nach Trafo-
Uberhitzung

Nur fir Graphitofentechnik

Wenn aktiviert, wird das Messprogramm bei einer Uberhitzung des
Transformators fir die Graphitrohrtechnik gestoppt und nicht wie-
der fortgesetzt.

Wenn deaktiviert, unterbricht das Programm bei Uberhitzung des
Transformators. Nach Abkiihlen des Transformators wird das Pro-
gramm fortgesetzt.

Zwang zur Formie-
rung nach Offnung
des Ofens

Nur fir Graphitofentechnik

Graphitrohr immer formieren, nachdem der Ofen gedffnet wurde

Fortlaufender Export

auch bei Neuberech-
nung

Nach einer Neuberechnung die Ergebnisse automatisch exportieren
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Option Beschreibung

Zeitstempel bei Neu-
berechnung nicht
aktualisieren

Nach Neuberechnen der Ergebnisse bleiben die Originalzeiten der
Messung erhalten

Mischkammerreini- Nur fir Flammentechnik
gung beim Loschen

Beim Léschen der Flamme die Mischkammer spiilen
der Flamme

Einbrennzeit Acety- Nur fiir Flammentechnik
len/N20-Flamme

[min] Stabilisierungszeit der Acetylen-Lachgas-Flamme einstellen
min

12.6 Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur

Optionen fiir die Kalibration

Optionen fir die Blindwertkor-
rektur
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Im Fenster Optionen | Kalibration nehmen Sie grundlegende Einstellungen fiir die Kali-
bration und die Blindwertkorrektur vor. In den Standardeinstellungen sind alle Kontroll-
kdstchen deaktiviert.

Option

Korrelationskoeffi-
zient

Beschreibung

Kennzahl der Anpassungsglite der Kalibrierkurve auswéhlen
R: Korrelationskoeffizient

R?: BestimmtheitsmalR

R?(adjust): adjustiertes Bestimmtheitsmaf

Prognose- statt
Konfidenzband an-
zeigen

Wenn aktiviert, wird das Prognoseband fiir die Kalibration angezeigt.
Das Konfidenzband ist in den Standardeinstellungen vorgesehen.

auto vergleicht mit
quadratischer statt
rationaler Funktion

"auto" bezeichnet die automatische Auswahl der Kalibrierfunktion.
Wenn aktiviert, wird die quadratische Funktion fiir den Vergleich her-
angezogen. Die Standardeinstellung ist die gebrochen rationale Funk-
tion.

Anstieg fiir mittlere
Konzentration statt
0 berechnen

Wenn aktiviert, wird der Anstieg der Kalibrierkurve an der mittleren
Konzentration des Kalibrierbereiches berechnet. In der Standardein-
stellung wird der Anstieg fir die Konzentration O berechnet.

>KAL bei Uber-

StandardméRig erfolgt die ">KAL"-Anzeige bei Uberschreitung des

schreitung des obe-  oberen Standards um 10 %.
ren Standards um

[%] Den Prozentwert kdnnen Sie hier anpassen. Wenn im Fenster Metho-
()

de | Probenzufuhr die Option Verdiinnung bei Konz.-Uberschreitung
aktiviert ist, wird ab diesem Prozentwert der Uberschreitung automa-
tisch eine Verdiinnung vorgenommen.

Fir die Blindwertkorrektur kann zwischen 2 verschiedenen Berechnungsverfahren ge-
wahlt werden: Konz. 1-basiert oder Konz. 2-basiert.

Beim Konz. 2 Berechnungsverfahren wird zunachst die Originalkonzentration des Blind-
werts (Conc2g,) auf Basis der Proben-IDs des Blindwerts berechnet. Bei Ermittlung der
Konz. 2 der Probe wird Conc2g, beriicksichtigt.

Beim Konz. 1-basierten Berechnungsverfahren wird die direkt aus der Probe ermittelte
Blindwertkonzentration (Conclg,,,) fir die Berechnung der Probenkonzentration heran-
gezogen. Dieses Verfahren kann genutzt werden, wenn die Proben-ID-Daten, z.B. Ver-
diinnungen, die Konzentration der Blindwert-Lésungen nicht stark beeinflussen und
deshalb keine Proben-ID-Daten fiir die Blindwerte eingegeben werden.

Berechnungsbeispiel fir fliissige Originalprobe mit Vorverdiinnung:
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Optionen - ASpect LS anpassen

Nachweisgrenze/Bestim-
mungsgrenze

= Konz. 1-basiert: Conc2g, . = (Conclg, . = Conclg,.) * DFg,pe

= Konz. 2-basiert: Conc2g, e = (CONCLsumpe ¥ DFsampre) = CONC2 4100

Concls, e Konzentration der Probe ohne Beriicksichtigung der Angaben in der Proben ID

ConcZs,,,.  Originalkonzentration der Probe

Concly,n Konzentration des Blindwerts ohne Beriicksichtigung der Angaben in der Proben
ID

Conc2g,n Originalblindwert

DFsample Verdiinnungsfaktor der Probe

Fur die Blindwertkorrektur ist standardméaRig das Konz. 2-basierte Verfahren voreinge-
stellt. Wenn Sie auf das verkiirzte Konz. 1-basierte Verfahren ohne Beriicksichtigung der
Proben-ID des Blindwertes zuriickgreifen mochten, aktivieren Sie die Option Blindwert-
korrektur auf Konz.1-Basis.

Sie kénnen fir die Nachweisgrenzen und Bestimmungsgrenzen die Faktoren und Anzahl
Wiederholungsmessungen editieren. Die berechneten Nachweisgrenzen/Bestimmungs-
grenzen werden im Fenster Kalibration angezeigt. Wenn die Einstellungen auf vorhan-
dene Ergebnisse angewendet werden sollen, missen die Ergebnisse nachberechnet wer-
den. Die verwendeten Faktoren und Anzahl Messwiederholungen werden im Fenster
Kalibration und in den Druckprotokollen der Kalibration und Ergebnis/Leerwert-Mes-
sungen ausgegeben.

Zum Editieren der Faktoren und Messwiederholungen klicken Sie auf NWG und BG. Fol-
gende Standardeinstellungen sind vorgesehen:

Parameter Wert
Faktor NWG 3
Faktor BG 9

Anzahl der Wieder- 11
holmessungen

Sehen Sie dazu auch

Kalibrierparameter spezifizieren (Fenster Methode |Kalib.) [ 54]
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13 Optionales FDA 21 CFR Part 11 Konformitatsmodul

Das optionale FDA 21 CFR Part 11 Konformitdtsmodul fiir ASpect LS beinhaltet folgende

Funktionen gemaR den FDA-Anforderungen zu Electronic Records und Electronic Signa-

tures (21 CFR Part 11):

= Benutzerverwaltung

®  Elektronische Signaturen

= Audit Trail

® A File Protection zum Schutz der Dateien gegen beabsichtigte und unbeabsichtigte
Datenmanipulation

In der Benutzerverwaltung sind standardmafiig 6 Benutzerebenen angelegt. Die Benut-
zerebenen kénnen frei konfiguriert und durch weitere Benutzerebenen ergénzt werden.

Bei installierter und konfigurierter Benutzerverwaltung wird der Meniipunkt System in
ASpect LS aktiviert, mit dem auf die Funktionen der Benutzerverwaltung zugegriffen
werden kann.

Alle Anderungen an den Benutzerdaten werden mit dem SchlieRen des jeweiligen Fens-
ters permanent in einer verschliisselten Datenbank gespeichert.

13.1 Benutzerverwaltung

13.1.1 Benutzerverwaltung - Anzeigen und Einstellungen

Fenster Benutzerverwaltung

Einzelheiten des Benutzerpro-
fils
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Die Benutzerverwaltung kann beim ersten Start der Benutzerverwaltung nach der Instal-
lation oder zu einem spéateren Zeitpunkt von Benutzern mit Administratorrechten einge-
richtet werden.

Fur jeden Benutzer wird ein Konto angelegt, in dem das Benutzerprofil gespeichert ist.
Wird ein Benutzerkonto nicht mehr benétigt, kann es deaktiviert oder gesperrt werden.
Benutzerkonten kénnen nicht geldscht werden.

» In ASpect LS den Meniipunkt System | Benutzerverwaltung 6ffnen.

» Alternativ kdnnen Sie die Benutzerverwaltung aulRerhalb von ASpect LS liber das
Windows-Menii ASpect LS | Benutzerverwaltung éffnen.

» Anmeldedaten eines Nutzers mit Berechtigungen fiir die Benutzerverwaltung einge-
ben.

v’ Das Fenster Benutzerverwaltung erscheint.

Das Fenster enthalt eine Liste mit den eingetragenen Benutzernamen und den dazuge-
hérigen vollstdndigen Namen. Auf der rechten Seite des Fensters werden die Einzelhei-
ten des Benutzerprofils des ausgewahlten Nutzers angezeigt.

Fir einen in der Liste markierten Benutzer werden folgende Daten angezeigt:

Option Beschreibung

Benutzername Anmeldename des Benutzers

Benutzerebene Zugewiesene Benutzerebene mit Benutzerrechten

Volistd. Name Vollstandiger Name des Benutzers

E-Signatur Ja: Der Benutzer kann Ergebnisdaten elektronisch signieren.

Nein: Der Benutzer kann nicht elektronisch signieren.

Status Aktiv: Der Benutzername kann verwendet werden (griiner Kreis).
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Schaltflachen

Option

Beschreibung

Inaktiv: Benutzername ist deaktiviert und kann nicht verwendet wer-
den (roter Kreis).

Kennwortschutz

Aktiv: Die Benutzeranmeldung erfordert ein Kennwort.
Nicht aktiv: Benutzeranmeldung ist ohne Kennwort méglich.

Mit Klick auf das Schlosssymbol 6ffnet sich das Fenster Benutzerda-
ten @ndern. Wenn das Schloss geschlossen ist, ist der Kennwort-
schutz aktiviert.

Giiltig bis

Unbegrenzt: Das Kennwort lauft nie ab.

Datum/Tage: Der Anwender muss das Kennwort nach Ablauf der
spezifizierten Frist andern.

Die Option wird nicht angezeigt, wenn die Anmeldung tiber Active Di-
rectory erfolgt.

Schaltflache

Neu ...

Beschreibung
Neuen Benutzer anlegen

Das Fenster Benutzerdaten hinzufiigen erscheint.

Andern ...

Benutzerdaten fur markierte Tabellenzeile andern

Das Fenster Benutzerdaten dndern fiir einen markierten Benutzer
erscheint. Das Fenster kann auch durch Doppelklick auf den Benutzer
aufgerufen werden.

Nur aktive Benut-
zer

Nur aktive Benutzer anzeigen

Audittrail

Ereignisprotokoll 6ffnen

Berechtigungen

Benutzerberechtigungen in der Software zuweisen

Beenden

Anwendung beenden

13.1.2 Benutzerebenen konfigurieren

Anzahl verfiigbare Benutzere-
benen

Ab FDA 21 CFR Part 11 Konformitatsmodul Version 2.0 besitzt die Benutzerverwaltung
eine neue Funktionalitét fiir die Einrichtung der Benutzerebenen. Wéhrend in den vor-
hergehenden Software-Versionen die verfiigharen Berechtigungen der Benutzerebenen
festgelegt waren, kdnnen Sie nun die Benutzerebenen frei konfigurieren. In einer Liste
von Software-Funktionen aktivieren oder deaktivieren Sie die Funktionen, die fiir eine
Benutzerebene zugénglich sein soll.

In der Benutzerverwaltung sind standardmafiig 6 Benutzerebenen angelegt. Die Benut-
zerebenen kénnen frei konfiguriert und durch weitere Benutzerebenen ergénzt werden.
®  Administratorebene (Ebene 0)
Der Administrator hat vollstandige Rechte fiir die Benutzerverwaltung und kann die
Benutzerverwaltung einrichten, Rechte in den Benutzerebenen konfigurieren und
Benutzer anlegen oder sperren. In der Voreinstellung hat der Administrator keine
Berechtigung fiir ASpect LS und kann sich nicht in der Software anmelden.

m  FEbenel

Benutzer dieser Ebene besitzen alle Berechtigungen fiir ASpect LS fiir Methodenent-
wicklung und Routine und kénnen die Software konfigurieren.

®  Ebene 2 bis 4

Benutzer dieser Ebene haben abgestufte Berechtigungen fiir den Analysenbetrieb,
wobei gilt: Ebene 2 > Ebene 3 > Ebene 4. Sie haben keine Berechtigungen zur Kon-
figuration von ASpect LS.
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Benutzerebenen konfigurieren

Hinweise zu Benutzerrechten

Hinweise zum Update

184

®  Benutzerebene 5
Die Benutzer dieser Ebene besitzen Berechtigungen fiir die Anmeldung an der Be-
nutzerverwaltung und ASpect LS mit minimalen Berechtigungen, z.B. fiir Auditzwe-
cke.

Optional kénnen bis zu 4 weitere Ebenen (6 bis 9) fiir spezielle Konfigurationen ange-
legt werden.

» Klicken Sie im Fenster Benutzerverwaltung auf Berechtigungen.
v" Das Fenster Benutzerberechtigungen dndern erscheint.

» In der Matrix Berechtigung/Ebenen kdnnen Sie fiir durch Anhaken der Kontrollkast-
chen eine Funktion in einer Ebene aktivieren.
Wenn Sie einen Rechtsklick auf ein Kontrollkdstchen ausfiihren, kénnen Sie tber das
Kontextmen alle Hakchen in der Ebene setzen oder entfernen oder die Berechti-
gungen einer anderen Ebene Gbernehmen.

» Wenn Sie zusatzliche Ebenen der Matrix hinzufiigen méchten, klicken Sie auf Konfi-
gurieren. Aktivieren Sie die Option Zuséatzliche Benutzerebenen (max.4): und stel-
len Sie die gew(inschte Anzahl in der Liste ein.

» Wenn Sie die Rechtevergabe auf die Voreinstellungen zuriicksetzen méchten, klicken
Sie auf Konfigurieren. Aktivieren Sie die Option Benutzerrechte und -ebenen auf
Voreinstellung zuriicksetzen. Wenn zusatzliche Benutzerebenen schon Benutzern
zugewiesen wurden, erscheint eine Aufforderung zur Anderung des entsprechenden
Benutzerprofils.

» Jeder Funktionsberechtigung ist eine ID zugeordnet. Wenn ein Benutzer eine Tatig-
keit ausfiihren mochte, zu der er keine Berechtigung hat, wird in der Warnung/Feh-
lermeldung diese ID ausgegeben. Mit der ID kénnen Sie die fehlende Berechtigung
eindeutig identifizieren. Aktivieren Sie bei Bedarf die Option Spalte "ID" anzeigen.

Einzelne Benutzerrechte sind mit den allgemeinen Einstellungen in der Benutzerverwal-
tung verknipft. Diese Einstellungen erreichen Sie im Fenster Benutzerverwaltung tiber
den Menipunkt Extras | Einstellungen.

Recht Beschreibung

Kalibrierintervall In den Einstellungen der Benutzerverwaltung kdnnen Sie optional ei-

ignorieren ne Giltigkeitszeitspanne fir die Kalibrierung festlegen. Wenn Sie die-

(MEO0O03) se Zeitspanne aktiviert haben und der Benutzer nicht dieses Recht be-
sitzt, kann er keine Messung starten.

Messung mit nicht Sie konnen fir die Methoden beim Speichern das Merkmal Kat. (Ka-

freigegebenen Me-  tegorie) vergeben und so Methoden fiir die Verwendung kennzeich-

thoden (Kategori- nen. In der Benutzerverwaltung kénnen Sie bis zu 5 Bezeichnungen

en) (MEQO4) fur Kategorien angeben, fir die Methoden als freigegeben gekenn-

zeichnet sind.

Wenn ein Benutzer dieses Recht besitzt, kann er Messung mit einer
nicht freigegebenen Methode starten.

Wenn Sie bereits eine Benutzerverwaltung eingerichtet haben, werden den Benutzern
die neuen Benutzerebenen Admin und Ebenel bis Ebene 4 zugeordnet. Priifen Sie, ob
die eingestellten Berechtigungen ihren Bediirfnissen entsprechen und dndern Sie die
Rechte in den Ebenen. Achten Sie besonders darauf, dass in der neuen Installation der
Administrator standardmafig nur Zugang zur Benutzerverwaltung und keine Rechte
mehr zur Bedienung von ASpect LS hat.
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13.1.3 Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren

Anmeldung

Im Fenster Einstellungen kdnnen Sie mit folgenden Optionen die Benutzerverwaltung
generell konfigurieren:

Anmeldung und Richtlinien fir das Kennwort

Verwendung von Datenverzeichnissen

Einstellungen fir die Verwendung von Kalibrierungen und Methoden
Signaturen

Die Einstellungen gelten flr neu erstellte Benutzerkonten und sind daher zweckma@i-
gerweise nach der Installation durchzufiihren, bevor Benutzerkonten angelegt werden.

Wahlen Sie im Fenster ASpect LS Benutzerverwaltung den MenUpunkt Extras | Ein-

Das Fenster Einstellungen erscheint.
Wahlen Sie auf der linken Seite die zu &ndernde Aktionsgruppe.

Nehmen Sie die Konfiguration vor.
Mit Klick auf Auf Standardwerte setzen stellen Sie die Voreinstellungen fir die aus-
gewahlte Aktionsgruppe wieder her. Die Einstellungen der anderen Gruppen bleiben

4
stellungen....
4
4
davon unberiihrt.
4

Ubernehmen Sie die Einstellungen mit Klick auf OK.

Sie kdnnen die Anmeldung lokal tiber die Benutzerverwaltung oder tiber einen Anmel-
deserver (iber Active Directory konfigurieren.

Fir die lokale Anmeldung wahlen Sie auf der Seite Anmeldung die Option Lokal (iiber
Benutzerverwaltung) und konfigurieren Sie die allgemeinen Richtlinien fiir neue An-

meldungen und Kennwarter:

Option

Anzahl der Anmel-
deversuche

Beschreibung
Anzahl der ungiiltigen Anmeldeversuche (max. 10)

Bei Uberschreitung wird ASpect LS nach einer Wartezeit beendet und
muss fir eine weitere Anmeldung erneut gestartet werden. Es erfolgt
ein Eintrag (Warnung) in die Audittrail-Datei.

Bei Uberschreitung
Benutzer sperren

Benutzer nach Uberschreiten der Anzahl Anmeldeversuche sperren

Mindestlénge des

Mindestanzahl der Zeichen fiir neu angelegte Benutzernamen (max.

Benutzernamens 10)
Kennwortvergabe Fur neu erteilte Benutzernamen muss ein Kennwort vergeben wer-
erzwingen den.

Kennwort muss
Buchstaben und
Ziffern enthalten

Nur Kennworter, die sowohl Buchstaben als auch Ziffern enthalten,
konnen vergeben werden. Diese Richtlinie wird auch bei der Kenn-
wortdnderung angewendet.

Benutzername und
Kennwort unter-
schiedlich

Nur Kennworter, die sich vom Benutzernamen unterscheiden, kénnen
vergeben werden. Diese Richtlinie wird auch bei der Kennwortande-
rung angewendet.

Kennwort bei der
nachsten Anmel-

dung andern akti-
vieren

Neuangelegte Benutzer missen standardmafig bei der ersten Anmel-
dung ihr Kennwort andern.

Kennwort lauft ab
nach

Nach Ablauf der Frist wird der Benutzer bei der Anmeldung bei zum
Andern des Kennworts aufgefordert. Das Kennwort wird dann um die
in den Richtlinien eingestellte Frist verldngert. Der Wert wird als Vor-
gabe ibernommen und kann fiir einzelne Benutzer abweichend spe-
zifiziert werden (max. 999 Tage).
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Option Beschreibung
Mindestlange des Mindestanzahl der Zeichen fiir neu angelegte Kennworter
Kennworts: Anzahl Zeichen: 3 bis 10

Fir die serverbasierte Anmeldung aktivieren Sie die Option Serverbasiert (iiber Active
Directory) und konfigurieren Sie Folgendes:

Option Beschreibung
Domain-Name(n) Domainnamen des Anmeldeservers

Es konnen 2 Server angegeben werden.

Lokale Anmeldung Wenn die Anmeldung tber den Server fehlschldgt, kdnnen sich die

erlauben, wenn mit den entsprechenden Rechten ausgestatteten Benutzer lokal in der

Anmeldeserver Benutzerverwaltung tiber das Windows Startmeni anmelden. Fiir

nicht erreichbar diesen Zweck muss den Benutzern auch ein lokales Passwort zuge-
wiesen sein.

In der Benutzerverwaltung kénnen die berechtigten Benutzer die Op-
tion Lokal (iiber Benutzerverwaltung) aktivieren, sodass eine lokale
Anmeldung in ASpect LS méglich ist.

Lokale Anmeldung Die Aktivierung dieser Option ermdglicht AJ Service-Personal Wartun-
fur AJService Konto ~ gen am Geréat ohne zuséatzliche Unterstiitzung des Administrators aus-
erlauben zufiihren.

Ordner Das Arbeitsverzeichnis der Steuer- und Auswertesoftware und das Verzeichnis fiir die
Audittrail-Datei kdnnen spezifiziert werden.

Option Beschreibung
ASpect-Arbeitsver- Einstellung des Arbeitsverzeichnisses
zeichnis

Das Arbeitsverzeichnis enthélt die Methoden- und Sequenzdatenban-
ken und die Ergebnisdateien. Das Arbeitsverzeichnis wurde bei der In-
stallation von ASpect LS festgelegt und kann hier gedndert werden.

Audittrail Einstellung des Pfads der Audittrail-Datei
Der Pfad kann geandert werden.

Ordner mit Benut- Anzeige des Pfads der Benutzerdatenbank

zerdatenbank Dieser Pfad kann nur mit Hilfe des Installationsprogramms gedndert
werden.

AJ File Protection Zuséatzlichen Schutz bietet die optionale Software AJ File Protection.

Diese schiitzt Dateien gegen beabsichtigte und unbeabsichtigte Da-
tenmanipulation, z. B. Ldschen oder Verdndern von Daten.

Bei installierter AJ File Protection ist die Schaltfldche aktiv und zeigt
den Schutzstatus durch eine Markierung an. Griin — Dateischutz ist
aktiv; Rot — Dateischutztreiber ist nicht aktiv. Nach Klick auf die
Schaltflache erscheint ein Fenster mit einer Liste der geschitzten Ver-
zeichnisse.

Berechtigungen (Details) In dieser Gruppe werden generelle Einstellungen fiir Methoden und Kalibrierungen ge-
troffen, die Auswirkungen auf die Berechtigungen in den Benutzerebenen haben.

Option Beschreibung
Giiltigkeitsdauer Optional Giltigkeitszeitraum der Kalibrierung spezifizieren
der Kalibrierung

Wenn die Berechtigung Kalibrierintervall ignorieren fiir einen Be-
nutzer deaktiviert ist (siehe Benutzerebenen), kann der Benutzer
nach Ablauf der Giltigkeitsdauer keine Sequenz starten.

[h:mm]:
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Option

Beschreibung

Wenn die Berechtigung Kalibrierintervall ignorieren aktiviert ist,
kann der Benutzer die Sequenz starten. Es wird ein Hinweis ange-
zeigt, dass die Gultigkeitsdauer der Kalibrierung abgelaufen ist.

Methoden-Katego-
rien fiir freigegebe-
ne Methoden

Sie kénnen hier bis zu 5 Kategorien angeben, mit denen Sie die Me-
thoden als freigegeben kennzeichnen. Die Kategorien geben Sie je-
weils beim Speichern der Methode im Feld Kat. ein.

Wenn die Berechtigung Messung mit nicht freigegebenen Metho-
den (Kategorien) fiir einen Benutzer deaktiviert ist, kann dieser Be-
nutzer keine Sequenz starten, wenn die dazugehdrige Methode nicht
mit einer der vorgegebenen Kategorien gekennzeichnet ist.

Signaturen Die Liste zeigt die Signaturbedeutungen und die dazugehérigen Benutzerebene an, die
beim Signieren ausgewahlt werden kénnen.

Schaltflache

Neu

Beschreibung
Neue Signaturbedeutung hinzufiigen

Nach Klick auf die Schaltflache erscheint das Fenster Signaturbedeu-
tungen bearbeiten, in dem eine neue Signaturbedeutung und die
gliltige Benutzerebene ausgewahlt werden konnen.

Andern

Markierte Signaturbedeutung editieren

Entfernen

Markierte Signaturbedeutung l6schen

Sehen Sie dazu auch

Methoden speichern [ 27]

13.1.4 Neues Benutzerkonto anlegen

Nur Benutzer mit den entsprechenden Benutzerrechten kdnnen ein neues Benutzerkon-
to einrichten. In den Voreinstellungen der Benutzerebenen sind der Ebene Admin die
Rechte fiir die Benutzerverwaltung zugeteilt. Die Konfiguration eines neuen Benutzers
mit entsprechenden Rechten erfolgt im Fenster Benutzerdaten hinzufiigen.

Beschreibung
Mit diesem Namen meldet sich der Benutzer an.

Grol3- und Kleinschreibung wird nicht geprift. Die Mindestldnge
héngt von den allgemeinen Konfigurationen der Benutzerverwaltung
ab.

Optionen im Fenster Benutzer- Option
daten hinzufiigen Benutzername
Vollstd. Name

Vollstandiger Name des Benutzers

Dieser Name wird als Bestandteil der elektronischen Signatur verwen-
det.

Max. Anzahl Zeichen: 32

Beschreibung

Feld fiir Notizen
Die Eingabe ist optional.

Benutzerebene

Auswahl der Benutzerebene mit den entsprechenden Rechten

Kennwort

Kennwort festlegen

Bei Kennwértern wird GroR3-/Kleinschreibung unterschieden. Bei Be-
statigung des Kennwortdialogs ohne Eingabe eines Kennworts wird
der Kennwortschutz aufgehoben. Die Mindestlange und andere
Kennwortrichtlinien werden in den allgemeinen Konfigurationen der
Benutzerverwaltung spezifiziert.
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Benutzerdaten spezifizieren

Option

Beschreibung

Max. Kennwortldnge: 20 Zeichen

Schloss-Symbol

Geschlossen: Der Kennwortschutz ist durch die Vergabe eines Kenn-
worts aktiviert.

Offen: Der Kennwortschutz wurde noch nicht aktiviert.

Kennwort lauft nie
ab

Wenn aktiviert, ist das Kennwort unbefristet giiltig.
Wenn deaktiviert, lauft das Kennwort in einer vorgegebenen Frist ab.

Der vorgegebene Wert wird aus den Kennwort-Richtlinien ibernom-
men. Der Benutzer kann das Kennwort auch vorher verlangern.

Diese Einstellung ist ausgeblendet, wenn die Anmeldung iber den
Anmeldeserver und Active Directory erfolgt.

Benutzerspezifi-
sches Arbeitsver-
zeichnis

Fir den Benutzer wird ein eigenes Arbeitsverzeichnis entsprechend
folgendem Schema eingestellt: \ASpect-Arbeitsverzeichnis\Benutzer-
name. Die Verzeichnisstruktur wird bei der Erstanmeldung des Benut-
zers angelegt.

E-Signatur verwen-
den

Der Benutzer darf Messergebnisse elektronisch signieren. lhm stehen
dabei die Signaturbedeutungen seiner Benutzerebene zur Verfiigung.

Benutzernamen
sperren

Das Benutzerkonto deaktivieren

Der Benutzername kann zeitweise deaktiviert werden. Durch die De-
aktivierung eines Benutzerkontos, im Gegensatz zur Entfernung, wird
verhindert, dass fir neu angelegte Benutzer der Benutzername er-
neut vergeben werden kann.

Benutzer muss
Kennwort bei
nachster Anmel-
dung dndern

Bei der ndchsten Anmeldung wird der Benutzer zur Kennworténde-
rung aufgefordert.

»

Sehen Sie dazu auch

Im Fenster Benutzerverwaltung auf Neu ... klicken.
Das Fenster Benutzerdaten hinzufiigen erscheint.

In den Feldern und Optionen die Einstellungen vornehmen und mit Klick auf OK be-

statigen.

v" Das neue Benutzerkonto erscheint im Fenster ASpect LS Benutzerverwaltung.

Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 185]

13.1.5 Bestehendes Benutzerkonto andern

188

Sie kénnen die Eigenschaften eines Benutzerkontos dndern.

»

Sehen Sie dazu auch

Im Fenster Benutzerverwaltung das Benutzerkonto markieren und auf Andern ...

klicken.

Das Fenster Benutzerdaten dndern mit den Einstellungen des Kontos erscheint.

Die Einstellungen vornehmen und auf OK klicken.

v Die Anderungen werden iibernommen und sind bei der nachsten Anmeldung des
Benutzers wirksam.

Neues Benutzerkonto anlegen [ 187]
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13.2 Kennwort andern

Diese Funktion gibt es nur bei lokaler Anmeldung in ASpect LS oder der Benutzerverwal-
tung. Bei Anmeldungen tber einen Anmeldeserver, werden die Passwérter und deren
Gultigkeit dort verwaltet.

Je nach Vereinbarung im Benutzerkonto muss der Benutzer bei lokaler Anmeldung das
zugeteilte Kennwort in regelmaRigen Abstdnden dndern.

» In ASpect LS den Menlipunkt System | Kennwort dndern wahlen.
Das Fenster Kennwort @ndern erscheint.

» Das alte Kennwort und zweimal das neue Kennwort eingeben und mit Klick auf OK
bestatigen.

v’ Bei fehlerfreier Eingabe erscheint die Meldung Kennwort wurde gedndert!.

13.3 Audittrail anzeigen, drucken und exportieren

Ansicht auswahlen

In der Audittrail-Datei werden Systemereignisse und zusatzlich alle Warn- und Fehler-
meldungen von ASpect LS und der Benutzerverwaltung aufgezeichnet. Fiir das Anzeigen
des Audittrails miissen die Rechte im Benutzerkonto erteilt sein.

Den Audittrail 6ffnen Sie in ASpect LS Giber den Menlpunkt System | Audit-Trail oder in
der Benutzerverwaltung mit Klick auf Audittrail.

Folgende Funktionen stehen fiir den Audittrail zur Verfiigung:

= Ansicht

= Filter

®  Aktualisierung

= Export als CSV-Datei (nur wenn der Audittrail aus dem Fenster Benutzerverwaltung
aufgerufen wurde)

Folgende Parameter werden im Audittrail dokumentiert:

Tabellenspalte Beschreibung
Typ Anzeige des Ereignistyps

Im Audittrail werden folgende Ereignistypen vermerkt und durch
Symbole gekennzeichnet: Info, Warnung, Fehler, Login und Logout

Datum/Zeit Datum und Zeit des Ereignisses (PC-Uhr)

Mit den [+] und [-] Schaltflédchen im Tabellenkopf beider Spalten
koénnen die Eintrdge nach auf- und absteigenden Zeiten oder Datum
sortiert werden.

Zeitzone Zum Zeitpunkt des Ereignisses glltige Zeitzone (Windows System-
steuerung)

Benutzerverwal- Zum Zeitpunkt des Ereignisses angemeldeter Benutzer

tung

Quelle Unterscheidung nach Ereignissen in der Benutzerverwaltung oder in
ASpect LS

Beschreibung Ausfihrliche Angaben zum markierten Ereignis

Wenn Sie den Audittrail im Fenster Benutzerverwaltung gedffnet haben, sehen Sie so-
wohl die Ereignisse in ASpect LS als auch in der Benutzerverwaltung. In der Liste Ansicht
kdnnen Sie die Anzeige auf Ereignisse in ASpect LS oder administrative Ereignisse ein-
schranken.
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Audittrail filtern

Audittrail aktualisieren

Audittrail drucken

Audittrail exportieren

Wenn Sie den Audittrail in ASpect LS mit dem Menipunkt System | Audittrail ge6ffnet
haben, werden Ihnen nur Ereignisse in ASpect LS angezeigt.

Mit Klick auf Filtern kdnnen Sie nach angemeldeten Benutzern, Eintragstypen oder
Zeitrdumen suchen. AuBerdem kdnnen Sie die Suche auf Aktionen betreffend Metho-
den, Sequenzen, Ergebnisse oder Worksheets eingrenzen. Mit Klick auf Filter deaktivie-
ren heben Sie die Einschrankungen des gesetzten Filters wieder auf.

Mit Klick auf Aktualisieren aktualisieren Sie die Eintragsliste des Audittrails. Dies kann
notwendig sein, wenn bei bereits gedffneter Audittrail-Anzeige weitere Eintrage hinzu-
gefligt werden.

Sie kdnnen den Audittrail drucken. Wenn Sie die Eintrage gefiltert haben, werden nur
die gefilterten Eintrdge gedruckt.

» Starten Sie den Ausdruck der aktuellen Audittrail-Ansicht mit Klick auf Drucken.
Es offnet sich das Druckfenster.

» Wahlen Sie in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat.
» Starten Sie den Ausdruck mit Klick auf Starten.

v" Der Audittrail wird im gewahlten Ausgabeformat ausgegeben.

Sie kdnnen die Audittrail-Eintrage in eine CSV-Datei exportieren. Die Exportfunktion ist
nur verfiigbar, wenn der Audittrail in der Benutzerverwaltung gedffnet wurde. Bei akti-
vierten Filter werden nur die gefilterten Eintrage exportiert.

» Offnen Sie mit Klick auf Exportieren das Fenster Speichern unter.
» Geben Sie einen Pfad und den Namen ein und klicken Sie auf OK bestatigen.

v’ Die Audittrail-Datei wird exportiert.

13.4 Elektronische Signaturen
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In ASpect LS kénnen Ergebnisdaten elektronisch signiert werden. Die Signatur schlie3t
die Arbeit an einer Datei ab, spatere Dateidnderungen fiihren zu einem ungdltigen Si-
gnaturstatus. Signaturbedeutungen und ihre Zugehorigkeit zu einer Berechtigungsebene
werden in den allgemeinen Einstellungen der Benutzerverwaltung angelegt. Die Einstel-
lung, dass ein Nutzer ein Dokument signieren kann, wird im Benutzerkonto vorgenom-
men. Ein Benutzer kann also ein Dokument signieren, wenn diese Funktion in seinem
Benutzerkonto aktiviert wurde und wenn fiir seine Berechtigungsebene Signaturen vor-
gesehen sind.

Durch den Signaturvorgang werden die Dateien verschlisselt, mit einem Signaturstatus
und den Daten des signierenden Benutzers versehen. Zusatzlich wird eine verschlisselte
Signaturdatei mit gleicher Bezeichnung wie die Ergebnisdatei, jedoch mit der Dateier-
weiterung ".sig" angelegt. Diese Datei enthélt die Prifsummen der Ergebnisdatei.

Eine Datei kann von mehreren Benutzern signiert werden.

Sehen Sie dazu auch
Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 185]

Benutzerebenen konfigurieren [ 183]
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13.4.1 Messergebnisse signieren

Messergebnisdateien kdnnen im Anschluss an die Messung oder nach spaterem Laden
der Datei durch berechtigte Benutzer im Fenster Signieren mit einer elektronischen Si-
gnatur versehen werden.

Optionen im Fenster Signieren Option Beschreibung
Benutzername Anmeldename des aktuellen Benutzers

Der Benutzername kann geandert werden. Dies ermdglicht das Si-
gnieren durch weitere Benutzer.

Kennwort Kennwort des Benutzers

Bedeutung Signaturbedeutung

Die Liste der Signaturbedeutungen wird durch den Administrator der
Benutzerverwaltung festgelegt.

Kommentar Optionale Bemerkungen (max. 256 Zeichen)

Signieren Dokument mit den oben getatigten Einstellungen signieren

Ergebnisse signieren Messergebnisse zum Signieren im Hauptfenster der Software anzeigen.

Den Meniipunkt System | Ergebnisse signieren wahlen.
Benutzernamen und Kennwort eingeben.

Signaturbedeutung wahlen.

v Vv Vv Vv Vv

Auf Signieren klicken.

v Es erfolgt eine Riickfrage, ob die Signatur erteilt oder der Vorgang abgebrochen
werden soll. Die erfolgreiche Erteilung der Signatur wird bestétigt.

Sehen Sie dazu auch
Neues Benutzerkonto anlegen [ 187]

Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 185]

13.4.2 Signatur anzeigen

Bei der Vorschau oder dem Ausdruck signierter Ergebnisdaten wird am Ende des Proto-
kolls ein Abschnitt Signaturen angehangt. Dieser enthélt alle elektronischen Signaturen
der entsprechenden Datei:

Option Beschreibung

Erteilt von Vollstdndiger und Anmeldename des Benutzers, der die Datei signiert
hat

Signiert am Datum/Zeit der Signaturerteilung

Status Der Signaturstatus kann eine der folgenden Bedeutungen annehmen:
Giiltig

Signatur und Ergebnisdaten sind vollstdndig und korrekt. Die berech-
neten Priifsummen der Dateien zeigen keine Differenzen zu den in
der Signaturdatei gespeicherten Prifsummen zum Zeitpunkt der Si-
gnatur.

Ungiiltig (Fehlende oder ungiiltige Signaturdatei)
Die zum Datensatz gehdrende Signaturdatei wurde nicht gefunden
oder ist fehlerhaft.
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Option Beschreibung

Ungiiltig (TPS-Daten)

Die Ergebnisdatei wurde nach dem Signieren gedndert. Der Vergleich
zwischen den neu berechneten und den gespeicherten Priifsummen
zeigt Differenzen.

Bedeutung Signaturbedeutung

Kommentar Optionaler Kommentar in der Signatur

13.5 AJ File Protection
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Die optionale Software AJ File Protection schiitzt Dateien gegen beabsichtigte und unbe-
absichtigte Datenmanipulation, z. B. Léschen oder Verandern von Daten. Dabei erlaubt
ein Filtertreiber Verzeichniszugriffe durch hierflr autorisierte Anwendungen, Zugriffe
durch andere Anwendungen werden blockiert. Die Funktion von Virenscannern sowie
professioneller Replikations-, Synchronisations- oder Datensicherungssoftware wird bei
Einhaltung der Microsoft-Standards nicht beeintrachtigt.

AJ File Protection muss durch den Systemadministrator installiert und konfiguriert wer-
den. Die Installation erfordert Administratorrechte.

Eine detaillierte Beschreibung der Installation und der Konfiguration der Software fin-
den Sie auf der Installations-Datentrdger.

In Verbindung mit den separaten Rechten zum automatischen Speichern und Exportie-
ren gewahrleistet die Software AJ File Protection eine liickenlose Datensicherheit der
Methodenerstellung, der Datenaufnahme und Auswertung.
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14 Anhang

14.1 Ubersicht iiber Markierungen in der Werteanzeige

Bemer- Bedeutung Werte Ausgabe

kung

> KAL Probenmittelwert ist groRer als Mittelwerte Sequenz- und
der Arbeitsbereich der Kalibrier- Ergebnisfenster
kurve

< KAL Probenmittelwert ist kleiner als Mittelwerte Sequenz- und
der Arbeitsbereich der Kalibrier- Ergebnisfenster
kurve

<NWG Probenwert ist kleiner als die Mittelwerte Sequenz- und
Nachweisgrenze Ergebnisfenster

<BG Probenwert ist kleiner die Bestim-  Mittelwerte Sequenz- und
mungsgrenze und gréRer als die Ergebnisfenster
Nachweisgrenze

RSD ! Probenmittelwert liegt aufRerhalb Mittelwerte Sequenz- und
des Bereichs der vorgegebenen Ergebnisfenster
relativen Standardabweichung

RR! Probenmittelwert liegt aufRerhalb Mittelwerte Sequenz- und
des Bereichs der vorgegebenen Ergebnisfenster
relativen Spannweite

Faktor! Grenziiberschreitung des Rekali- Kalibrierkurve Sequenz- und
brierfaktors fur die Kalibrierkurve Ergebnisfenster

R?(adj.) Bestimmtheitsmal} der Regressi- Kalibrierkurve Sequenz- und
on R?(adj.) der Kalibrierkurve un- Ergebnisfenster
terschreitet den vorgegebenen Fenster Kali-
Wert brierkurve

MAN Probeneinzelwert wurde manuell Probeneinzelwer-  Fenster
aus der Berechnung der Proben- te Probeneinzel-
mittelwerte ausgeschlossen werte

KOR Probeneinzelwert wurde automa- Probeneinzelwer-  Fenster
tisch durch Grubbs-AusreiRertest te Probeneinzel-
aus der Berechnung der Proben- werte

mittelwerte ausgeschlossen

14.2 Speicherorte der ASpect LS Dateien

Die fur die Dateispeicherung verwendeten Ordner unterscheiden sich je nach Instal-
lationsoptionen und verwendeter Windows-Version. Im Folgenden werden die stan-
dardmaRig verwendeten Ordner aufgefiihrt. Die von der aktuellen Installation ver-

wendeten Ordner werden im Fenster Optionen | Ordner angezeigt.

Arbeitsverzeichnis (und Unterordner)
Laufwerk:>Benutzer>Offentlich>Offentliche Dokumente>Analytik Jena>Aspect LS

Typ
Ergebnisse

Ordner

C:\Users\Public\Documents\Analytik
Jena\ASpectLS\<Technik>\Results

Dateien

*.tps - Ergeb-
nisdaten
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Typ Ordner Dateien

Methoden- und Sequenzda-  C:\Users\Public\Documents\Analytik * tps

ten Jena\ASpectLS\<Technik>\meth

Optimierungsergebnisse C:\Users\Public\Documents\Analytik * tps

(z.B. Optimierung des Ofen-  Jena\ASpectLS\<Technik>\opt

programmes)

Defaultparameter C:\Users\Public\Documents\Analytik *.dat
Jena\ASpectLS\<Technik>\tables

Proben-ID-Dateien, Einhei- C:\Users\Public\Documents\Analytik *tps; *.csv
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ten-Daten und exportierte
Dateien (CSV)

Jena\ASpectLS\user

Reportvorlagen

C:\Users\Public\Documents\Analytik

*.Ist = Templa-

Jena\ASpectLS\user\Reports te; *.jpg- Vor-
schaudatei
Optionen und Justierwerte C:\Users\Public\Documents\Analytik *.cfg; *.ini
Jena\ASpectLS
Worksheets C:\Users\Public\Documents\Analytik * wst
Jena\ASpectLS\Worksheets
Anwendungsdaten (und Unterordner)
Laufwerk:>ProgramData>Analytik Jena >ASpectLS
Typ Ordner Dateien
Geratedaten und vordefi-  C:\ProgramData\Analytik Je- * dat;*.tps
nierte Kommentare na\ASpectLS
Benutzerverwaltungs- C:\ProgramData\Analytik Je- usrlrv.tps — Benutzerda-
und Audittrail-Daten na\ASpectLS\UserMgmt tenbank; Evntlog*.tps Au-
dittrail
Programm
Laufwerk:>ProgramData>Analytik Jena >ASpectLS oder
Laufwerk:>Programme(x86)>Analytik Jena >ASpectLS
Typ Ordner Dateien

Geréate- und Systemkonfiguration C:\Program Files (x86)\ASpectLS ASpectLS.ini

Technik: FL = Flamme; EA - Graphitofen; EAS - Feststoff-Graphitofen; HS - Hydrid;
HF - HydrEA

Vor einer kompletten Wiederherstellung (Anwendung und Daten) muss zuséatzlich
die ASpect LS Installation ausgefiihrt werden.

Hinweis zur Anzeige von Ordnern und Dateinamenerweiterungen: Bei einigen Ord-
nern kann es sich um versteckte Ordner handeln, méglicherweise ist auch die Anzei-
ge von Dateinamenerweiterungen ausgeschaltet. Wahlen Sie ggf. im Windows Ex-
plorer den MenUlpunkt Ansicht, um ausgeblendete Dateien, Ordner und Erweiterun-
gen anzuzeigen.

Sehen Sie dazu auch
Speicherpfade [ 176]
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