Recomendaciones para
un correcto
mantenimiento del
Portal de Inyeccion
Split/Splitless de su GC
Agilent

Agilent Technologies



Contenido de |la presentacion
« Trucos y consejos para el correcto mantenimiento del portal

de inyeccion.

« Consumibles recomendados y mas utilizados en
cromatografos Agilent, Bruker, Shimadzu y Perkin-Elmer

Agilent Technologies



Sistema de Cromatografia de Gases Tipico
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Influencia de la Eficiencia de Inyeccion

Banda estrecha
Concentrado

Bandas de soluto <

Banda ancha
Difuso

Misma columna, mismas condiciones cromatograficas

Agilent Technologies



Inyectores

Split (con division)

Splitless (sin division)

Agilent Technologies



Inyector Split
Ruta de flujo

Gas
portador

_ Purga del
— Septum

m=Split vent
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Inyector Splitless
Purga Off en la Inyeccion

Gas Purga del
portador Septum
- Split vent

Flujo a través del inyector= Solo flujo en columna

‘7%~ Agilent Technologies



Inyector Splitless
Purga On después de la Inyeccion

Gas Purga del
portador Septum
- Split vent

Flujo a través del inyector=FIlujo en columna+Flujo Split Vent

‘7%~ Agilent Technologies



Entonces porqué hay que hacer un mantenimiento
del inyector?

1. Hay elementos que se desgastan— septum, jeringas, tuercas,
ferrulas, o-rings, etc.

2. Y elementos que se ensucian- liners, columna, lineas de
gas, trampas, etc.

Agilent Technologies



Partes del inyector
Split/Splitless

Septum Nut
Part No 1874060235

Septum See table.

Split/S itless Inlet Weldment

Part o 51282717, NEW Hip Top Inkt
Sesding System of the ongral Part No.
GI544- 60575 (both for 6590/ 6250 GCs onky

Viton 0-Rin
b‘ ' . ’ Part No. 51&-1“ B2 12/pk
i - ik o

Lisers See table.

Heater-Seasor

Assenbly Part No.
GI544.61140
Gold-Plated Seal
Part No. 12740. 8%
: Ferrnkes (B5% Vespel 16% Graphite)
Retaining Nut ~ Part No. 5062.3616. 037 mm LD,
Part No G16M-20690 for 100-200 pm Cobamns. 10/pk
Washer - Part No.5181.3323 040 mm LD,

Part No. 50615259, 12/ pk for 260 ym Columnes 10/pk

- Part No. 50E2.3514 0560 mm 1D.
for 320 pm Columns 10/pk

- Part No.5062-3512. 0.74 mm 1D,
for 630 pm Columns 10/pk

Redscing Nut
Part No. 18740.2(200.
| each

Column Nut for 6290 GC
Part No.5181.48830 2/pk

J &W Sokntilic
Capillary GC Column

- Agilent Technologies



Septum y Tuerca del Septum

Septum Nut Septum See table.

Part No. 18740.60235 Split/$ litless Inlet Weldment

Part o 5128. 2717, NEW Hip Top Inkt
Seding System or the ongral Part No.
GI544-E0575 (both for 65906250 GCs onky )

Viton 0. Rug
Part No. Bl 82 12/pk

Viton O-Ring

Agilent Technologies



Sello de oro (y arandela)

Retaining Mut s—
Part Mo G16M-ZIHAD

WWasher
Part Ho. bOET-B268 127 pk

Redecing Hut
Part Mo 1874020200,

1 =ach

Gold-Plated Seal
Fart Ho. 127 40. 2185

Ferrnles [BE% Vespel 16% Graphite)

— Part Mo, hOE2.3616 037 mm LD.
for 100-310 pm Cobmns. 107 pk

— Part Mo, 5181335 040 mm 10,
for 280 pm Calumns 10/pk

— Part Mo, BOE2-3614. 0560 mm LD,
for 331 pm Calumns 1007pk

— Part Mo GOE2.3612 0.7 mm LD,
for 630 pm Calumns 10k

Calumin Mot far 290 GC
Part Mo 61818830 2/ pk

Ferrulay Tuerca

Agilent Technologies



« Con el uso repetido, la guia conica de la aguja se
desgasta y pierde su estanqueidad, lo que puede
provocar que el septum se abulte, sobre todo si se hace
un apriete excesivo,

» El septum puede fallar antes debido a que la aguja no
es guida con la precision adecuada.

« Demasiado apretado o flojo—apretar la tuerca hasta
gue la abrazadera en la parte superior deja de girar y
luego ¥2 6 ¥ de vuelta mas.

» Los septumns de otras marcas pueden ser mas finos o
mas estrechos y puede que no sellen adecuadamente.

« El uso de “entornos” que puedan disminuir el tiempo de
vida, como Automuestreadores no Agilent, la inyeccion
manual o jeringas con agujas mas gruesas..

» .. La recomendacion es reemplazar la tuerca del septum
una vez al ano para mayor tranquilidad.

‘7%~ Agilent Technologies



Trucos para maximizar la vida del septum,
Minimizar las fugas del septum

— Use jeringas Agilent Blue Line o Gold Standard, con
agujas conicas calibre 23-26, con estilo de punta HP, que
degrada menos los septums con guia central. La aguja
conica también minimiza el desgaste del septum.

5 HP-Point Style

— Use septum Agilent con Guia Central. El agujero minimiza
la degradagion del septum.

[ ] y
Septum Solido: sin guia.1a Septum con Guia Central: .
degradacion a las 100 autoinyecciones ya es manifiesta degradacion a las 700 autoinyecciones es incluso menor
High-Temperature Septa Without CenterGuide: Major Coring Before Agilent BTO Septa With CenterGuide: Very Little Coring Even After

100 Autoinjections 700 Autoinjections

Agilent Technologies



Trucos para maximizar la vida del septum,
Minimizar las fugas del septum

— Use Septum no Adherente, como los septums Agilent con
Guia Central y Tratamiento patentado al plasma g

Otras marcas

Polvo de talco!

Agilent

— Trozos de particulas de septums pegados pueden provocar
problemas de sellado en la instalacion del proximo septum.
El talco puede causar problemas de actividad o de
obstrucciones.

Agilent Technologies



Trucos para maximizar la vida del septum,
Minimizar las fugas del septum

00606

Otros beneficios de los septums de
Agilent

— El empaguetamiento en blister evita la
contaminacion,

— “tan bueno el primero como el altimo”
— Menor tension en las agujas gracias a la Guia Central

— BTO, Optimizados para bajos sangrado/alta temperatura (hasta 400C,
para analisis de trazas),

— Advanced Green, (hasta 350C, para proposito general),
— Long Life, (hasta 350C, mas inyecciones antes de fallar),

‘7%~ Agilent Technologies



O trabaje “sin Septum”! — El Microsello Merlin

Alternativa de bajo sangrado y mayor duracion
para la inyeccion split/splitless

Mas de 2000 inyecciones, dependiendo de las
muestras y condiciones de operacion.

Minimiza los cambios de septum y liner debido
a las particulas del septum.

Sello de tipo doble O-ring alrededor de la aguja
de la jeringa.

Sistema de muelle que sella el portal de
inyeccion.
Necesita el uso de agujas de calibre 23
(0.63mm)

Microsello distinto para inyeccion con aguja o
con fibra de SPME.

‘7%~ Agilent Technologies



Férrulas

.-_._"".:'-.-
' ®®© &~ “s?

Vespel Vespel/grafito Grafito Siltite
Vespel Facil sellado  Fugas después de ciclo T, isoT solo
Vespel/grafito limitado 350 MS Reapretado después de ciclo T
Grafito no 450 No MS Contaminacion, fugas
Siltite Si 450 MS, CFT  Rotura de columnas

.~ Férrulas “Cortas” (2.5mm) para las conexiones en inyectores
y detectores Agilent.

LI Agilent Technologies
SR TR

- Part No: 500-2118
Ferrule, 0.8mm |D Graphite )
! ("0") kamscol D‘SOH .530pm S
11111

N S f b 4
. e . (&7 AN
. e > i s |

Dial packaglng Férrulas “Largas” (3.9mm) para las conexiones de MS

‘7%~ Agilent Technologies



Nuevas Ferrulas Ultimetal con S
empaquetamiento individual L
o Facil instalacion de columna
o Sin riesgo de contaminacion

o sin pérdida de férrulas

888844 =

Con claras instrucciones de instalacion

Agilent Technologies



Al igual que las férrulas los o'rings que sujetan los liners
también se desgastan

Todos estos consumbles vienen en paquetes 40 @)
individuales
» Para mantener la limpieza bo goy
» Facil acceso individual O
» NO se mezclan unos con otros ¢ ))
> Y se almacenan facilmente en el cajon
Los o'rings se cambian cuando se cambia el
liner «
Ag'\\e“_‘ esoelCr
e .
(LU )
o 20/E0 ariremSHF v o
L 4 ® Y
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Reemplazar...las causas mas frecuentes de fugas

(1))
Re-uso e instalaciones incorrectas %Qg @

* Fugas en el O-ring, el sello de oro,las férrulas,
o las tuercas de columna

Los O-rings son juntas de elastomero de compresion de un solo uso, no
perfectamente elasticos.

Los sellos de oro estan disefiados para un uso ( no se limpian), el
recubrimiento de oro proporciona un ajustado sellado, pero puede
S contaminarse facilmente.

o * Reusar los sellos de oro puede conducir a una fuga o a forzar un
sobreapretamiento de las tuercas.

H Q Certified gold inlet seal, 5188-5367

Agilent Technologies



Nuevo Sello de Oro Ultralnert Agilent: Superficie
de oro desactivada

« El chapado blando de oro es esencial para un correcto
sellado

« Una superficie suave no fuga (Moldeado por Inyeccion)

« La quimica Ultra Inert bloquea los sitios activos (el oro
NO es inerte)

« Ambas son ventajas de Agilent

p/n 5190-6144

| Fiables medidas de ppbs
Vi e y ppts requieren el uso de
sellos de oro Ul!

Sello MIM Agilent Sello mecanizado
Moldeado Inyeccién Metal de Ia CompetenCIa

Agilent Technologies



¢ Porqué hay otros sellos de oro?

Para altos flujos de Split

Limitado por el controlador de flujo

Sello de oro estandard no inerte, Sello de oro con cruz,
p/n 5188-5367, 6 p/n 5182-9652

Sello de oro inerte, p/n 5190-6144

Agilent Technologies



Entonces porqué hay que hacer un mantenimiento
del inyector?

1. Hay elementos que se desgastan— septum, jeringas, tuercas,
ferrulas, o-rings, etc.

2. Y elementos que se ensucian- liners, columna, lineas de
gas, trampas, etc.

Agilent Technologies



El MAYOR problema en GC es...

Todo lo que se inyecta en él...

....por lo tanto, no inyecte nada y nunca tendra problemas...

De acuerdo, inyecte, pero sea consciente de que todo lo que se
Inyecta, ensucia el cromatografo.. hay que aprender a manejar
estas situaciones...

‘7%~ Agilent Technologies



/ .
Septum See table.

(.J Dé N d e Se ensucC I a? Pt e 1700 Split/S plitless Inlet Weldment

<
- ; .hr Part o 51282717, NEW Hip Top Inkt

- 4 LA St Sesding System or the ongral Part No.
G1544-60575 (both for 6590/ 6250 GCs onky
Viton 0-Rin
Part No. 61&4]91 12/pk
—

’ e ! .
Aqui -

Lisers See table.

Aqui

Heater-Seasor
Assenbly Part No.
Gl5644.61140

<

Aqui

Gold-Plated Seal
Part No. 12740. M8%
Ve
Aq u I Ferrnkes (B5% Vespel 16% Graphite)
~ Part No. 50623616, 037 mm LD,
for 100-200 pm Cobanns. 10/ pk

= Part No.5181.3323 040 mm [D.
for 280 pm Columns 10/pk

= Part No. 50E2-3514 050 mm 1D.
for 320 pm Columns 10/pk

- Part No.5062-3512. 0.74 mm 1D.
for 630 pm Columns 10/pk

Retaining Iul
Part No G16M-20690

Washer
Part No 50615269, 12/ pk

Redscing Nut
Part No. 18740.2(200.

Aqui
Column Nut for 6290 GC
Part No.5181.£930. 2/ pk

J &W Soentilic
Capillary GC Column

- Agilent Technologies




Mantenimiento de los liners

Los liners se contaminan con el uso, ya que |
acumulan no volatiles, sales, exceso de reactivos
0 pueden danarse/romperse.

*Deben revisarse y reemplazarse a menudo.

-Deben manejarse con pinzas y guantes.(Disefiof
sin tocar de liners Ultralnert) »

Instalarlos o quitarlos solo en inyectores frios, 0
si se dispone de FlipTop o Turn-Top.

*Para asegurar la reproducibilidad se recomiendz
reemplazar por liners nuevos.

Agilent Technologies



Liners Split — ;,qué es cada cosa?

Tubo Tubo Recto Lana de Copa Deflectores
Recto con lana de Vidrio fija Invertida
vidrio

Agilent Technologies



Lana de vidrio
Colocacion en el liner

[
MY

Parte superior del liner

« Limpia la aguja de la jeringa de muestra

» Puede mejorar la precision del inyector J:
* Ayuda a evitar el backflash .

Parte inferior del liner:

« Ayuda a la volatilizacion de compuestos con alto MW
« Ayuda al mezclado y focalizacion de la muestra

* Ayuda a reducir discriminacion térmica de la muestra
* Retiene compuestos no volatiles

‘7%~ Agilent Technologies



Liner Split: efecto de la lana de vidrio en

conppuestos de alto MW Con lana de vidrio
Cio
i
C Sin lana de vidrio

Agilent Technologies



Split Liner
Con lana de vidrio

Cio Relacién area de picos
n'C40/n'C10 — 0.64

M " Cao
L LU

Minutes

C Sin lana de vidrio
10 ., .
Relacion area de PICOS

ol - -

é kd s £ 10




Lana de vidrio
Recomendaciones de empaquetamiento

La cantidad, el tamafio y la posicion debe ser
consistente para obtener resultados consistentes.

* Puede romperse dentro del liner y si no es lana
ultrainerte, puede dejar accesibles los sitios activos.

La desactivacion ultrainerte del Liner y de la lana de
vidrio ya no es un problema para los compuestos activos.

‘7%~ Agilent Technologies



La ventaja de la lana de vidrio ultra inerte, pg 13

Semi-volatiles suitability

Agilent Ultra Inert single taper liner with wool {Agilent Part No. 5190-2293)

IS1 1S2 Peak identification:
Higher responses ! 1. 2,4-Dinitrophenol
/ l 2. 4-Nitrophenol
3 5 3. 4.6-Dinitro-2-methylphenol
}L 1. d-Aminobiphenyl
' 5

. Pentachlorophenol
IS1. Acenaphthene-d10
IS2. Phenanthrene-d10

Liners con lana de vidrio Ultra Inert>>> proteccion >>> GC column, MS source

Catalogo Ultra Inert, 5990-8532EN , page 13

Agilent Technologies



Para un facil mantenimiento del liner en 5890/6890

Flip Top para inyectores
Split/Splitless

Cambio del liner en 30 seg

*NO necesita el uso de
llaves!

*No te quemas los dedos

*No hay necesidad de
enfriar el inyector

p/n 5188-2717

Agilent Technologies



Los GC 7890 ya traen un Turn Top Inlet Sealing
System instalado

- Para un mantenimiento del inyector
Split/Splitless rapido y facil..

... el cambio de liners nunca ha sido tan facil

Agilent Technologies



Nuevo Producto : Agilent Inert Inlet

Tratamiento UltiMetal Plus

gue crea una superficie inerte en el inyector del
7890

« Limita la adsorcion/degradacion de los analitos
activos en contacto con partes metalicas calientes.(

 ldeal para analisis de pesticidas traza en GC/MS

y GC-ECD.
« Combinado con Liners Agilent Ul , Ul gold seals, Tratamiento
columnas Ul GC. superficial Agilent

» Disponible como opcion “Ruta de flujo Inerte” en Ultimetal dPIUS
los 7890B (#114 ) o como actualizacion de los patentado
7890’s existentes pidiendo G3453B

Agilent Technologies



Reclamacion de columna Select Biodiesel Defectuosa

Suspected part failing: La columna

Detailed problem
description:

2650000
0000
150000
100000

50000

250000

150000

Primero se obtenian disolventes y picos anchos y con mucha cola que se
solucionaron con la visita del técnico.

Al dia siguiente, aparecian grupos de picos en muestras y blancos. Se corta hasta
en dos ocasiones la precolumna (por indicacion telefénica del técnico).

Tras 15 dias y de forma aleatoria, nos aparecen cromatogramas con deriva y con
picos gue no estan presentes en nuestras muestras.

i} i} ADC1 B, ADC1 (CERAS130402135H.0) s N =
' Wil VvV ] -
- ! ¥ s
@ R
300000 i ‘ i Q?jb
>
i o Columna Nueva, reclamada
_ 250000 - | vl
Columna Antigua, buena !
1
150000 |
100000
& e
| == - — :
| il
Columna Nueva, reclamada ' Columna Nueva, despues del cambio del
250000 Weldment

0000

100000

0000




Limpieza del Inyector Split/Splitless

Cepillo de latén de calibre 38
Gas Portador off

/ Disconecte linea del split vent
\ /R/eemplace trampa del split vent
GC Off
' ~——— Cuerpo del inyector
— a—

Quitar columna, tuerca
reductora, sello de oro,
' arandelay liner

0000 mnnl
o000 amnli

-
-
-
-
(.
O
(-
O

Ace

MeCl, tona

MeOH




Cleaning the Split/Splitless Injector

Gas Portador off . : :
Disconecte linea del split vent

Reemplace trampa del split vent

GC Off
~——=¢€uerpo del inyector

Quitar columna, tuerca
reductora, sello de oro,
' arandelay liner

0000 mnnl
o000 amnli

-
-
-
-
(.
O
(-
O

Ace

MeCl, tone

Page 39




Encontrado la trampa del Split Vent

Siga la linea del split vent hacia atras hacia el EPC

Septum See tablke

Split’ S ditless Inlet Weldment
Part o 51282717, NEW Hip Top Inkt

Seding System or the ongral Part No.
G1 544- 80575 (both for 6890/ E250 GCs only

Viton O-Ri%
Part No 5180 4182 12/pk

L .

Septum Nt
Part No 18740.60235

Liners See table.

Agilent Technologies



Encontrando la trampa del Split Vent

Levante la tapa del
Split Vent

Agilent Technologies



Reemplace la trampa del Split Vent

Tuerca de apretado a mano

G1544-80530

Agilent Technologies



Guia de Mantenimiento Basico para
columnas de GC

1. Calentar la columna durante no mas de 2 horas.

2. Cortar entre 15-25 cm de columna del extremo del
Inyector.

3. Cortar mas columna. (repetir si es necesario)

Agilent Technologies



Ten cuidado cuando hagas mantenimiento...

Tu puedes ser el CONTAMINADOR!

Agilent Technologies



Contaminacion del sistema por residuos de los
dedos durante la instalacion

ADCT B, ADC1 CHANMEL B (CAJASOMBLANKC. DY
ADCT B, ADCY CHANMEL B (COJASOMUEREASE.D)

ut 7]
] Columna:  DB-5ms, 30m x 0.25mm, 0.25um
21000 7 Portador:  H2, 60 cm/sec, flujo constante
] Inyector: split 1:20, 250°C
20000 Detector:  FID, 320°C, N2 gas auxiliar
1 Horno: 40°C for 0.75 min, 40-325°C a 20°C/min,
19000 - 325°C por 30 min
18000 — qq'
7o ] J{/ Rojo: Patatas Fritas
16000 — \\}
; // Azul: blanco
15000 —
I 2!5 o ﬁl o ?!5 S '1:3 o '125.5 o 1:5 S 17-'I.5 o 2:] o Imirlu

Procedimiento:

(1)  Sujeta una patata frita 5 segundos con dos dedos.

(2) Limpia la punta de los dedos con una toallita humeda para eleminar la sucidedad al maximo.
(3)  Tocar ligeramente la punta de la columna que sobresale de la ferrula.

4) Instalar la columna en el inyector.

(5) Poner la temperatura del horno a 40°C.

(6) Comenzar un programa de temperatura del horno tan pronto como se alcancen los 40°C

3% Agilent Technologies




Contaminacioéon con Locion de manos

v

Columna: DB-5ms, 30m x 0.25mm, 0.25um
Portador: H2, 60 cm/sec, flujo constante
Inyector: split 1:20, 250°C
] Detector: FID, 320°C, N2 gas auxiliar
19000 Horno: 40°C for 0.75 min, 40-325°C a 20°C/min,

20000 +

325°C por 30 min

18IIII:II:I—:
1?IIIIIIIII—- ﬂ . .,

! Rojo:locion de manos
1BIIII:II:I—: wa = =

] V—’/ Azul: blanco
15IIIIIIIII—:

S IEEE. o EI S .?!5I o I1::II o I12|.5I o I1:5I o I1T-'I.5I o IZ:II. o .22|.5I I .m.in

Procedimiento:

(1)  Poner una pequeiia gota de locién de manos en la punta de un dedo.

(2) Limpiala punta de los dedos con una toallita humeda para eleminar la sucidedad al maximo.
(3)  Tocar ligeramente la punta de la columna que sobresale de la ferrula.

4) Instalar la columna en el inyector.

(5) Poner la temperatura del horno a 40°C.

(6) Comenzar un programa de temperatura del horno tan pronto como se alcancen los 40°C

3% Agilent Technologies




Causas principales de la degradacion del
funcionamiento del inlet y consecuencias.

Acumulacion de residuos de la muestra.

« Pérdida de respuesta, colas en los picos activos, contaminacion de la trampa
de la salida del Split y por tanto control inadecuado del flujo EPC

Acumulacion de particulas provenientes del desgaste de consumibles

* Lo mismo de arriba, mas picos fantasma debidos al “sangrado”
Fuga en la tuerca del septum, o en el Septum

« Daiio por O, en detectores sensibles ademas del dafio irreversible en la
columna

Puesta en marcha no optimizada

* O-ring del liner, Gold Seal, Ferrulas, Tuercas de Columna.

» Degradacion del rendimiento del Inlet mas rapida entre las sesiones de
mantenimiento.

‘7%~ Agilent Technologies



Agilent

Pagina web de seleccion de productos
www.adilent.com/chem/SelectCrossLab

Una nueva marca de fungibles para los instrumentos

cromatograficos de Bruker, Varian*, PerkinElmer,
Shimadzu, y Thermo Scientific

7N ae
3 = 5=

S gt 4
- - 000 ¢ '%,

Antes GCs de Varian, ahora productos Bruker

Agilent Technologies


http://www.agilent.com/chem/SelectCrossLab
http://www.agilent.com/chem/SelectCrossLab
http://www.agilent.com/chem/SelectCrossLab
http://www.agilent.com/chem/SelectCrossLab
http://www.agilent.com/chem/SelectCrossLab

Agilent

Welcome to the Agilent CrossLab selection tool. Find the right supplies for your instrument and application in a few clicks

Select your technique

Agilent Technologies



Compromiso de Calidad

* Agilent CrossLab proporciona el mismo compromiso en calidad de producto,
disponibilidad de producto, y soporte técnico al cliente al igual que en los
productos con marca Agilent.

Bruker! ) Thermo
FerkinElmers: S ZU ¥

Varian AT Scientific
Autosampler syringes » — Y— — —
Autosampler vials and closures »» | __ —— _———
Inlet sapta [— _—— R— —_——
Inlet liners » (— ] R ]
Inlet O-rings » — — — —
Column fermules — . —— _
Column nuts »» [F— —_—— — i

— Para cada producto Agilent CrossLab se han completado rigurosas comprobaciones y

tests de producto para asegurar su calidad

— Disponemos de instrumentos de la competencia en nuestros laboratorios para

comprobaciones de producto, desarrollo de aplicaciones, y soporte de clientes.

Agilent Technologies



Agilent

SUPPLIES

 No olvide las columnas y productos de preparacion de
muestra Agilent lideres en la industria para todos los
sistemas cromatograficos

« Columnas Agilent J&W GC
« Columnas HPLC ZORBAX, Poroshell, Agilent Bio y GPC
* Productos de Preparacion de Muestra Bond Elut y Captiva

Agilent J8W GC Columns |8




Soporte Técnico Agilent

Teléfono de Atencidén al Cliente:
901 11 68 90

emaill: customercare spain@aqilent.com

www.agilent.com/chem

Agilent Technologies
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