CALCIUM-MESSUNG

1. Allgemein

- Messgerat und Thermostat (immer auf 37°C eingestellt) min. 30 min vor Messung anschalten
(Vorwarmen der UV-Lampe und des Wasserbads)

- Magnetrihrer auf Stufe 7

- Deckel immer vollstandig schlie3en

- Einweg-Acrylkivetten (UV-durchlassig) verwenden

2. Start

- Computer anschalten

- Software Datamax starten (erst wenn Computer am Gerat hochgefahren)

Layout Selection |

Select cunfiguratinn ko vk itk

‘ ’ Cancel Browse...

- Initialisierung des Gerats

Hardware System l

H‘}_

Bring hardware to lazt positions?

- Instrument Control Center

“ 'Instlument Control Center - LAYOUTO1 LAY

Suztern  Applications Help

@E L

Feady

1: Experiment 2: Real-Time Display
3: Visual Instrument Setup 4: CWA



- Button 1 (Experiment)

s (6] P




3. Aufnahme des Lampenspektrums

— Uberpriifung der Anregungsmonochromatoren

— Messung bei Emissionswellenldnge von ie,, = 650 nm

- Collect —» Experiment oder Strg C oder ButtonO

- Auswahl von ,lamp.exp” und folgenden Einstellungen:

Excitation Acquigition

Experiment... 1c:'xdatama>:'xlamp.exp DiataFile. . ita'xkg'xDB-Dd'xlamp'l 04 2pc ﬁ’
: :
Scan Start{nm] |25|:|_|:||:||:| Scan Endnm] ||3|:||:|_|:||:||:| Auta

Save [ Save

Incremett{rimn) ]1_|j|j|:| [rr}lt_ﬁgratlun [ |EI.'|EIEI Exp
Emizzion [nm] ]EED.DUD Cancel

MHumber of Scans ] ' Exp Twpe. .

Signals... | | Shits..

~ Sample and Real Time Proceszing Info

lXenDn Lamp Profile

Setup File... ] Dark Offzet [ Paints: A1,

Correction... ] Elank... Shutter. ..
Start Tirne-
l.'; Immediate .{'“ D.E|a_|,|.
Signals Slits
Data
Channel g;::ﬁglted Itz
5 - R [rie] E ncitation 1 1.000
A =1
T (cps] E mizziati 1 1.000
&
S (cps]
Rc ==
To = (ops)
Lo (=p3) g
Functian ops] Slit Uriits: [rri]
_+ = ops] Band Pasz o ]
; 5 (cps)
3 - Wahl eines entsprechenden Dateinamens
| | ccClearai |
[ .1] - ,,Autosave Exp*

<< Hemaove |

- ,,Run”

Okay to overwrnite thiz hile?

c:hdatamaxilamp. exp
MOTE: Corrected Data [eg. Sc) iz in the farm:
Final = [Meazured - Dark - Blank] * Correction

where Blank and Correction files were previously
meazured.
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4. Lampenspektrum

3 Lamp Spectrum
Ex 220-600nm
Slits 0.5mm
25 Inc 0.5nm Int 0.5sec i
Mede R o ‘ e
150W XE OFR N
;
2 P
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15 /
,'//
A
/
1 7
7
s
P
,//
05 //
////
,»//
0!
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- ist die Wellenlange des markierten Peaks A = 467 £ 0,5 nm

- ist die Wellenlange des markierten Peaks A # 467 £ 0,5 nm

5. Kalibrierung der Anregungsmonochromatoren

- Button 2 (Real-Time Display)

£:Real Time Digplay
e Ot Primences Hep

o H=ele

Monos [nm]
Increment

_ 7
e}

533.97°1 %

Peak=467nm

500 550

weiter mit 6.

Kalibrierung

- Wert der A (tatsachlich)
eingeben
- ENTER

- Fenster schlielRen

600



- Button 3 (Visual Instrument Setup)

Vizual Instrument Setup - DFLT SET M=l E3
File “iew Options Sestem Help - Gitter des Anregungs-
@l E’ EIENY monochromators anklicken

i

4E6.705 rin § § B50.005 nm

ForHelp, press F1 |=pex Instrument

Grating/Tumret I Enter Correct Poszition |

E weitation Mono

E #izitation Mono
Pazition 4BE. 7046 nm

Fozition: 4BE. 7046 nm
= Turret Selection [H/mm)  [Linear Dizp. nmdmm]

1200. 4.2

 Grating 2 Calibrate... |

Change...
—gl Cloze |

466, 7045

Calibration Position:

0k i Cancel

- Eingabe des eigentlichen Werts der A (467 nm)
- ENTER
- Fenster schliezen

- zur Uberpriufung erneut Aufnahme des Lampenspektrums (3.)




6. Aufnahme eines Wasser-Ramanspektrums

— Uberpriifung der Emissionsmonochromatoren

— Messung bei Anregungswellenlange von Ae, = 350 nm

- Collect — Experiment oder Strg C oder Button O

- Auswahl von ,water.exp* und folgenden Einstellungen:

Emizsion Acquisition

Ex=periment... ]u::'xdatama:-:'\water. exp 13ta"~kg"-.DE-Ele1"-.wat1 04 zpc «’
; ~——
Scan Stark{nm] 1355_[":"] Scan Endlhm] 145|:|_|:||:||:| Ao

Save [ Save

Increment(nm) ]1 o0 Iﬂﬁgratmn [z |1.000 Exp
E xcitation [nm] 350000 Cancel

Mumber of Scans i'l Exp Tupe...

Signals... Slitz... ‘

—Sample and Real Time Processing Info

IWater Faman Scan for Emigzion Sensitivity

Setup File. ] Blaititiar [ || Pt 0g

Correction... ‘ Blank... Shutter...

Start Time -
£+ |mmediate " Delay
Signals Slits
[rata :
Channel ggzgf‘ad itz
E‘ e 5 [ps) Excitation 1 5.000
T leps) Emission1  [5.000
A
Cis [ops)
Re A
To ;J [ops)
f [ops]
Function cps] Slit Urits: (1)
+ s
I — [cps] e LCancel
; [eps]
] | <¢ Clear Al ] |§: - Wahl eines entsprechenden Dateinamens
L, l] - ,,Autosave Exp“
<< Bemaove | LCancel ]
- ,Run”
Okay to overwrite thig file? E
| MOTE: Corrected Data [eq. Sc] is in the form: 1 chdatamaxhwater exp

Final = [Meazured - Dark - Blank] * Correction

where Blank and Corection files were previously
meazured,




7. Wasserspektrum

400000

Water Raman

Peak=397nm
Em 365-450nm Slits 1.175mm
Ex 350nm Slits 1.175mm
aenane Inc 0.5nm Int 0.5sec
Mode S=950V
150W XE OFR
200000-
100000 |
//
e ///
0!
|
370 ' 380 360 420 430 440
- Intensitat des Peaks bei L = 397: 150.000 cps < | < 400.000 cps
- ist die Wellenlange des markierten Peaks A =397 £ 0,5 nm — weiter mit 9.
- ist die Wellenlange des markierten Peaks A = 397 + 0,5 nm — Kalibrierung

8. Kalibrierung der Emissionsmonochromatoren

- Button 2 (Real-Time Display)

£ Real Time Display
Fie Oplons Pelrences Heb

‘Monos [nm]
Increment

_ 7
e df

f10.0000

[ Ex1 [533.5721 %

“Integration [sec)

- Wert der A (tatsachlich)
eingeben
- ENTER

- Fenster schlieRen

450



- Button 3 (Visual Instrument Setup)

Vizual Instrument Setup - DFLT SET M=l E3
File “iew Options Sestem Help - Gitter des Emissions-
Iﬂl E’ EIENY monochromators anklicken

i |

ForHelp, press F1 |=pex Instrument
Grating/Tumet Enter Correct Poszition -
Emizzion Mono Ernizzion Maona
Positiorn: 450.01 A Fosition 450.01 fim
5 ¥ =k AR
= Turret Selection [Himm] [Linear Disp. nmdmn) Calibration Position: 450,01

1200 42
i= Grating 2 Q. I Cancel |
N ——— -

Change... | I

Cloze

Eingabe des eigentlichen Werts der A (397 nm)

ENTER

Fenster schliel3en

zur Uberprifung erneut Aufnahme eines Wasser-Ramanspektrums (6.)




9. Ca-Messung (1)

- Collect — Experiment oder Strg C oder Button O

- Auswahl von ,,caindo2.exp* und folgenden Einstellungen:

Time Base Acquisition

i

Experiment... ]c:'\datama:-:'\u:aindnle:-:p DataFile... iatahkghﬂﬁ-ﬂd'\cﬂ Fldazpe a’

———

Total Time(z) 13|:||:||:|_|:||:||:| Buto
; [mtegration o o ave
Time Inrz] {E.DDDD i (2] |2.E||:||:|DE||:| Exp
E xcitation [tm] 332,000 Emizzion(nm]| 14DD.DDD Cancel
Exp Type...
Signals... Slits... ‘
—Sample and Real Time Procezzing Info
IEa-M ezsung feste Wellenlange [ex 338/em 400
Setup File... ] Diark Offest [ Paoints: 1601,
Correction... ‘ Blank... ‘ Shutter... ‘
Start Time-
i~ |mmediate o Delay 0.00) Hr 0.00, Min
Signals Slits
Data
Channel gﬂzglted Unitz
S - g cps] Excitation 1 2000
a = ]
T [ops] Emizzion 1 2.000
A
o [zp3]
R —
Te i [ops]
Ao [eps] S
Functiah T Slit Lnits; [rrii]
:* = e Band Pass i) ]
/ [eps]
Clear All . .
% = | == ] | l - Wahl eines entsprechenden Dateinamens

<< Remove |

Cancel ] - ,Autosave Exp“

| MOTE: Corrected Data [eq. Scl is in the form:
Final = [Meazured - Dark - Blank] * Comrection

where Blank and Correction files were previouszly
meazuned.

7

- ,Run

Dkay to overwrite this file? | ]

o hdatamarhcaindoZ. exp




ERROR

E xpenment dialog box alrieady open
[Errar Code = -1]

Hardware Status:

Waiting for Tngger

Crress o Tgger

- Ende der Messung nach Ablauf der Total Time bzw. collect — halt scanning oder Esc

10. Ca-Messung (folgend)
- Collect —» Experiment oder Strg C oder Button O

- Dateinamen andern (folgend B)
- ,Autosave Exp*

- ,Run

11. Daten exportieren

- File > Import/Export

- @alactic Conwvert - Select File Converter

Corveerter Path  ohdatamashdriversh

Converter Mame ¥ Show Descriptions
[
AlsCEM AlA netCOF Chromatography File Format ﬂ
Al _FTIR Ald netCOF FTIR File Format
Ala_wMS Al netCOF Mazs Spectrometny File Farmat
ALTOM Alton Inztrumentz LS2000 Binary
AMALECT Analect FTIR Data File Format
AMDO Anda AQ-E31 2B Farmat
APPL AUT Applied Automation Chrormatogram Format
ASCI ASCI Text File with Header |
ASCI_=Y ASCIT 5 Data Par Format [Constant = Spacing]
ASCH_Y ASCH Y Data without Header ;i

Help | Impaort Iﬁm LCloze |
e

Convert from Galactic data file to ASCIH Text number amray

| - gewiunschte Dateien

File Mame; Directaries: ‘, markieren

[ spe o hdatamaxhdatatkgh0s-04 —
F— Cancel
o L =]
5] dataman
£ data Select Al |
kg
23 08-04
(2 wartung LI
Lizt Files of Type: Drrives:
|S|:|Eu:tra [*.5PC] _"’J I =N j
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Exporting:  CA21044 5FC

File Export
- _Carcel |
__so |

Mumber of files to convert; 10

Output Benarne

" Manual

% Automatic

" Ovenwite

— Converter Meszages

- auf Diskette oder Zip100 speichern

12. VergroRerung/Werte anzeigen
I8 DataMax = e
File  Edit ‘“iew Collect Peaks Search Arithmetic Options Help
¥ | | DIEMNEr T
04726 ||
04~
|| |
Al
=
£
E 02- o
=
01
o-
400 (44451 500 500

300
Fils #1 = D105LAMP Waslangih (nm)

#enon Lamp Profile

(W] [Scan: 1 | Signal1 [VWavelength cim);  BOOO00 | Irtensty: 020 |

- mit linker Maustaste ein Rechteck um zu vergré3ernden Bereich ziehen, ins Rechteck klicken
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- Lampenjustierung moglich

- danach Kalibrierung der Monochromatoren

- Ordner INI:
- Monol (ex) und Mono2 (em)
- AutoCal Offset < |100|

- falls Gitter der Monochromatoren mechanisch festgefahren
- Ordner INI: Monol (ex) und Mono2 (em), AutoCal Offset = 0, dann manuell Gitter in richtige

Richtung (!) zurtickdrehen

- bei Emissionsspektren Korrektur notwendig, da Empfindlichkeit des Detektors und der Gitter
wellenlangenabhéangig

- Korrekturfaktoren far Wellenlangen: Datei mcorrect

- Messwerte x Korrekturfaktor

- correction: Datei mcorrect laden

- Detektor: Sc wéahlen!!!

- linke MT, Rechteck ziehen, klicken — Vergrof3erung

- linke MT in Spektrum klicken — Anzeige der x- und y-Werte
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