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Esta seG ajudar&o usudio a compreender o uso b&ico e o
princ pio de funcionamento da Mini unidade de dessorGo
té&mica 7667A, bem como a faixa de uso de dois tipos diferentes
de instrumentos.
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Introducéo

Introducdo a Mini unidade de dessorcgéao térmica 7667A

A Mini unidade de dessorG té&mica 7667A (daqui em diante
chamada de “Mini TD”) éuma unidade de dessorG té&mica de fase
Unica, caracterizada pelo pequeno tamanho e baixo consumo de energia.

A 7667Ainclui duas versces: a verséo basica (G4370A) e a verséo
aprimorada (G4370M).

A vers& baica (G4370A) n& inclui a bomba de amostragem e &
adequada para a amostragem offline. Ela éusada principalmente em
conjunto com o GC 7820A.

A vers& aprimorada (G4370M) vem com uma bomba de amostragem.
Ela oferece suporte a aquisiGi automaica de amostras de g& online e
€usada principalmente em conjunto com o LTM GC/MSD 5975T.

Os modelos acima também podem ser usados em conjunto com outros
produtos Agilent com fase gasosa por meio de uma interface com
controlo remoto.

Conheca melhor a Mini unidade de dessorcao térmica

U
T8 P

Figura 1 Visdo da versao basica da Mini unidade de dessorcao
térmica (G4370A)
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Introducéo

S AgllestTochsologies  7667A Thermal Desorbor s
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Figura 2Visdo da versao aprimorada da Mini unidade de dessorgéo
térmica (G4370M)
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Introducéo

Principio de funcionamento da Mini unidade de
dessorcéao termica (Mini TD)

Instalac&@o e Operacéo

A Mini TD tem tr& modos de operagd: modo de amostragem, modo de
dessorc& e modo de condicionamento.

Modo de amostragem: dispon vel apenas na G4370M. O modo de
amostragem integrou todos 0s processos, desde a amostragem at&o
processo posterior adessorg, incluindo detecG de vazamento,
amostragem on-line, purga a seco, dessorG, injeG e limpeza. No
processo de amostragem, a bomba de amostragem inclu ©a na unidade de
dessorG@ extrai a amostra de g& para o tubo interno da Mini TD
(G4370M), e alguns dos componentes da amostra s& absorvidos no tubo de
dessorc@. Para a vers& b&ica G4370A, o status indicado da amostra &
"offline".

Modo de dessorc&: No modo de dessorGg, a unidade de dessorGo so
realiza processos relacionados adessorg, incluindo detecGo de
vazamento, amostragem on-line, purga a seco, dessorg, inje e limpeza.
O processo de amostragem on-line n& estainclu do.

Modo de condicionamento: O condicionamento n&p faz parte do processo
de dessorga de amostras. Ap& um longo per bdo de operaggo ou ap&
vaias operag®es da amostra, o desempenho do tubo sorvente pode diminuir.
O vapor de &ua e contaminantes residuais na unidade de dessorG@ té&mica
e no tubo de dessorg@precisam ser removidos por um longo tempo de
cozedura em alta temperatura, para que sejam restaurados a um melhor
estado.



Introducéo

Grafico do fluxo de trabalho da G4370A

no GC para andlise

| |

[ Limpeza i

) Processo necessario () Tarefas do GC 7820A
(1 Processo opcional () Tarefas do usuério
Amostragem
I P l Iarefas da G4370A !
i Deteccéo de :
i vazamento I
: S ‘ J :
i Purga a seco I
As fases de : Dessorcéo ) i
dessorgdo e injegdo | 1 i
i ! ) i | Os compostos entram
podem ser reunidas : Injecio p

Figure 3 Work Flow Chart of G4370A
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Introducéo

DetecG de vazamento. Na vers& b&ica da G4370A, essa fase ocorre
antes da fase de purga a seco.

EPC2

Carrier Gas

\

-.
DR
e

WEENRANE W

GC Carrier In
-

Figura 4 Diagrama esquematico da detecgédo de vazamento da
G4370A

Fase de purga a seco: A fase de purga a seco come@ ap& a conclus&
da amostragem e da detecG@ de vazamentos (se a detecG de vazamentos
estiver ligada). Nesse processo, 0 g& carreador ser&purgado para dentro do
tubo, e 0 ar e a umidade no tubo ser& purgados, assim o tubo de dessorgo
estaréaem um estado relativamente limpo antes da dessorG.
Especifiqueosparametros, conformenecessa&io.

Carrier Gas

\)

'3}

WARFRFAIm

GC Carrier In

Column
G -

EEE i

Figura5 Diagrama esquematico da fase de purga a seco da G4370A
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Carrier Gas

Fase de dessorcG e injeGa: O usuaio pode optar por separar ou juntar
0 processo de dessorG@ e injeG, ativando/desativando os itens relacionados
na interface do software ou no painel de controle local. Quando esses dois
processos s& separados: a unidade de dessorG@ aquece o tubo sorvente
quando o fluxo carreador estase desligando. Nessa situaGgi, os componentes-
alvo seré& dessorvidos e vedados dentro do tubo, aguardando a injeG. Na fase
seguinte de injeG, o fluxo carreador pode levar a amostra para a entrada do
GC com mais rapidez e facilidade. Uma vantagem importante €que a largura
de pico dos componentes com menor ponto de ebuliGgi seradrasticamente
reduzida, o que significa que a altura do pico e a sensibilidade aumentar&o.
Quando esses dois processos ocorrem juntos: o tubo come@raa aquecer
conforme a taxa de rampa predefinida, assim que a fase de injeGG comear. Os
componentes-alvo ser& purgados imediatamente para dentro da entrada do GC,
assim que forem dessorvidos. Esse méodo de dessorG terainfluéncia
positiva na reduc@ de propagaG® para componentes-alvo com ponto de
ebulicg® mais alto.

Column GC Carrier In

At -

Figura 6 Diagrama esquematico da fase de dessorgcéo da G4370A
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GC Carrier In
-

Figura 7 Diagrama esquematico da fase de dessorgéo da G4370A

Fase de limpeza: Ap& a fase de dessorgip, ainda pode haver alguma
amostra residual remanescente no tubo de dessorG. Para assegurar que o
res fuo n& afete a dessorG subsequente, o tubo de dessorc@ tem de ser
limpo com temperatura elevada. Em comparacgg com a fase de
dessorcgi,a fase de limpeza deve durar mais tempo (dois a quatro minutos)
e deve ser realizada com maior fluxo (150 a 200 ml/min) e a uma
temperatura muito elevada (320 °C aproximadamente, n& excedendo a
temperatura m&ima que pode ser usada para o tubo de dessorG.
Consulte as instrugg®es do tubo de dessorg@ para obter informages

espec ficas).

EPC2

Carrier Gas

Column GC Carrier In
Lo -

Figura 8 Diagrama esquematico da fase de dessorgdo da G4370A
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Faseociosa.

Carrier Gas EPC2

- —]&

e

Column GC Carrier In
4—:@(::: =k -

Figura9 Diagrama esquematico da fase ociosa da G4370A

Grafico do fluxo de trabalho da G4370M

) Processo necessario () Tarefasdo LTM GC/MSD 5975T
) Processo opcional

i Tarefas da G4370M !
i ( Detecciode ) i
i vazamento !
i N J ,
L ¥ . :
! 1
: Amostragem :
1 | J 1
| 1 :
1 ( N |
i Purga a seco i
1 L )
! 1
As fases de i - L | - i
dessorcdo e i | Dessbige |
injecdo podem ser i . i ! . i -
1 . ~ ]
reunidas ou : Injecdo Dessorgéao da
! b l - : amostra
[ - N 1
! . 1
! Limpeza !
: S i | g !
1 ]
1 ( A 1
: Ocioso |
! ¢ J 1
: :
! 1

Figura 10 Grafico do fluxo de trabalho da G4370M
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Introducéo

DetecG de vazamento. Na vers& aprimorada G4370M, essa fase
ocorre antes da fase de amostragem.

4

Carrier Gas
- EPC1

T

Vent
—

Sample In
-.p_(]

Column
-

Figura 11 Diagrama esquematico da deteccdo de vazamentos da
G4370M

Etapa de amostragem: A amostragem €o primeiro estado no fluxo de
trabalho da Mini unidade de dessorG@ té&mica. Na amostragem, a bomba
integrada bombeia a amostra de g& para dentro do tubo e os componentes-
alvo sé& absorvidos pelo tubo. Os parémetros da amostragem s& usados
para controlar a duragg da amostragem e a velocidade da amostragem.
Esses parémetros devem ser definidos com base nas propriedades e na
quantidade da amostra a ser processada.

¥ N

Carrier Gas
—

oF

EPC1

Vent
—

Sample In

>

Column

———
— : | =
|SS———

Figura 12 Diagrama esquematico da fase de amostragem da G4370M
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Carrier Gas
—

Sample In
-

Fase de purga a seco: A fase de purga a seco come@ apé a conclusé
da amostragem e da detecG® de vazamentos (se a detecG de vazamentos
estiver ligada). Nesse processo, 0 g& carreador serapurgado para dentro do
tubo, e 0 ar e a umidade no tubo ser& purgados, assim o tubo de dessorGo
estar&aem um estado relativamente limpo antes da dessorG.
Especifiqueosparametros, conformenecessaio.

\\

EPC1 Vet
VI -

&'
C

Figura 13 Diagrama esquematico da etapa de purga a seco da
G4370M

Fase de dessorc e injeG: O usu&io pode optar por separar ou
juntar o processo de dessorG e injeG, ativando/desativando os itens
relacionados na interface do software ou no painel de controle local.
Quando esses dois processos s& separados: a unidade de dessorG@ aquece
0 tubo sorvente quando o fluxo carreador estase desligando. Nessa situaG,
0s componentes-alvo serd dessorvidos e vedados dentro do tubo,
aguardando a injeG. Na fase seguinte de injeG, o fluxo carreador pode
levar a amostra para a entrada do GC com mais rapidez e facilidade. Uma
vantagem importante €que a largura de pico dos componentes com menor
ponto de ebuliGi seradrasticamente reduzida, o que significa que a altura
do pico e a sensibilidade aumentar&. Quando esses dois processos ocorrem
juntos: o tubo comeagar&a aquecer conforme a taxa de rampa predefinida,
assim que a fase de injeG comeaar. Os componentes-alvo ser& purgados
imediatamente para dentro da entrada do GC, assim que forem dessorvidos.
Esse mé&odo de dessorg terainfluéncia positiva na reduc de
propagacgi para componentes-alvo com ponto de ebuligi mais alto.

Instalagcéo e Operacéo



Introducéo
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Figura 15 Diagrama esquematico da fase ociosa da G4370M.

Fase de limpeza: Ap& a fase de dessorg, ainda pode haver
alguma amostra residual remanescente no tubo de dessorgi. Para
assegurar que o res uo n&o afete a dessorg subsequente, o tubo de
dessorc@ tem de ser limpo com temperatura elevada. Em comparaGd
com a fase de dessorc@,a fase de limpeza deve durar mais tempo (dois
a quatro minutos) e deve ser realizada com maior fluxo (150 a 200
ml/min) e a uma temperatura muito elevada (320 °C aproximadamente,
n&b excedendo a temperatura m&ima que pode ser usada para o tubo
de dessorg@. Consulte as instrugfes do tubo de dessorG@ para obter
informacg®s espec ficas.)
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Introducéo

_EPC

Vent

Figura 16 Diagrama das valvulas da fase de limpeza da G4370M

Faseociosa
Carrior G EPC2 r 3
arrier bas
- EFC] Vent
== €3 =
Sample In
—I-p:q
Col
e D

Figura 17 Diagrama das valvulas da fase ociosa da G4370M

Modo de sobreposicg da amostra: A G4370M oferece suporte &
execug de sequéncias. Em circunsténcias normais, a sequéicia €
executada em ordem, isto € a préima dessorg n& come@ atéque a
dessorGg@ atual esteja completamente terminada e atéque a Mini TD e 0
GC tenham sido restaurados aos estados pronto e ocioso. No modo de
sobreposic@ de amostra,a Mini TD comea a se preparar para a préima
dessorg@ de amostra enquanto a andise atual do GC ainda estaem
andamento.

Quando o ciclo de funcionamento do GC émais longo que aquele da

Mini TD, o modo de sobreposicGgo de amostra pode melhorar

significativamente a eficiéncia da utilizagg da unidade de dessorgo.
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Preparacao antes da instalagcéao

Pecas requeridas para a instalacao

Tabelal Kitde remessa da G4370A

Instalacé@o e Operacéo

Descricédo Cdédigo Quantidade
Unidade do tubo de aco inoxidavel G4370-60000 1 cada
Unidade de suporte da linha de transferéncia G3504-60620 1 cada
Anel em "0"; diam. int. 9,24 mm (0,364pol.) 0905-1819 1 pc.
Discos filtros PTFE; marcas 6,3 mm TD; pc. 10 MKI-U-DISK3 1 pc.
Seringa 10uL; ponta chanfrada FN 5190-1483 1 cada
Chave de fenda Torx T10 51820-3466 1 cada
Chave de boca dupla fixa, 3/16*1/4pol. 8710-2697 1 cada
Cortador de tubulaG G4350-20120 1 cada
Tubulacaouniao SS 1/16 pol. 0100-0124 1 cada
Tampa de aco inoxidavel, 1/16 pol. 0100-0050 1 cada
Tubocarreador com tampa G1544-20150 1 cada
Porca de aco inoxidavel, 1/16 pol. 0100-0053 1 cada
Conjunto de virolas SST de 1/16 pol. 0100-1490 1 cada
Ferramenta para reparo de tubos G4372-20048 1 cada
Virola de coleta G4372-20049 1 cada
Anel em "0"; diam. int. 6,07 mm (0,239 pol.) 0905-1820 2 pc.
Porca retencao septo p/ linha transferéncia G3452-60835 1cada
Tabela 2 Kit de remessa da G4370M

Descricéo Cadigo Quantidade
Anel em "0"; diam. int. 6,07 mm (0,239 pol.) 0905-1820 2 pc.
Anel em "0"; diam. int. 9,24 mm (0,364pol.) 0905-1819 1 pc.
Discos filtros PTFE; marcas 6,3 mm TD; pc. 10 MKI-U-DISK3 1 pc.
Seringa 10uL; ponta chanfrada FN 5190-1483 1 cada
Chave de fenda Torx T10 51820-3466 1 cada
Chave de boca dupla fixa, 3/16*1/4pol. 8710-2697 1 cada
CONJ. PARAFUSO MAQUINA M4*12MM 0515-0382 2 cada
Conj. agulhainjecéo G4372-60015 1 cada
Conj. basico 75t G4370-60650 1 cada

Instalac&@o e Operacéo
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Instalacé@o e Operacéo

Tabela 2 Kit de remessa da G4370M

Descri¢éo Cadigo Quantidade
Pé G4370-20600 2 cada
Polo de instalacédo G4370-20456 1 cada
Conj. polo instalacéo G4370-60020 1 cada
PARAFUSO MAQUINA M4*10MM 0515-1269 4 cada
Cortador de tubulaGi G4350-20120 1 cada
Ferramenta para reparo de tubos G4372-20048 1 cada
Virola de coleta G4372-20049 1 cada

Tabela3 Outro instala a peca

Descri¢éo Cédigo Quantidade
:)/DBX"ZgngTl]mto de bobina da tubulacao do Cu de G1530-61100 1 cada
Acetato Ethyl 10 ml de ambar Ampule G4370-85002 1 cada
Adaptador de alimentagdo 7667A 0950-5534 1 cada
Cabo RS-232 para ALS G4370-61207 1 cada
Cabo APG remoto G4370-61208 1 cada
Utilidade DVD G4600-64006 1 cada

Adaptador de alimentagdo 7667A (c6d. 0950-5534)

s Jie

Cabo RS-232 para ALS (cdd. G4370-61207)
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Cabo APG remoto (cal. G4370-61208)

Anel em "0" 2-010 (na bolsa de vedacao cod. 0905-1820) Discos de filtro PTFE (MKI-U-DISK3)
Anel em "0" 2-012 (na bolsa de vedacéo cod. 0905-1819)

Pea@s de instalagd para a G4370A

Suporte da linha de
transferéncia

Parafuso

Porca retencéao septo p/
linha transferéncia

Clipe de

Conj. suporte linha transferéncia (cod. G3504-60620)
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Pe@s de instalagg para a G4370M

Polo de instalagédo
(Cod. G4370-20456)
Pé

(Cod. G4370-20600)

Conj. polo instalagao
(Cod. G4370-60020)

Conj. basico 75t (P/N G4370-60650) Injecao Conj. Agulha (c6d.G4372-60015)

24 Instalagcéo e Operagéo



Instalacé@o e Operacéo

Ferramentasrequeridaspara a instalacao

*  Chave de fenda T-10 (cGl. 5182-3466).

*  Chave de boca 1/4-3/16 (c&l. 8710-2679).

e  Cortador de tubulagd (c&l. G4350-20120).

*  Cortador de tubulagi de precis@ (para a G4370A, cal. 5190-1442,
preparado pela CE).

*  Chave de fenda T-20 (c@l. 5182-3465. Suprimento do usu&io).

* L&nina de corte de colunapara a G4370A, cdl. 5181-7487.
Suprimento do usuaio

e 7/16 chave (usu&io ou engenheiro de servig de preparar)

e 5/16 chave (para engenheiros G4370A do usu&io, ou a manutenGo
pronto)

Preparacao e confirmacéao do local

Verifique e assegure que o local de instalacgg tenha sido preparado de
acordo com os requisitos do Manual de preparacd do local. As bancadas
apropriadas, fonte de alimentac® e tomadas, suprimento de g&,
armadilhas e as ferramentas necess&ias est& prontos.

Atualizar a versao do firmware do GC

A Mini TD requer que a revisé do firmware do GC 7820A seja
A.01.12.004 ou posterior, e que a revis& do firmware do LTM GC/MSD
5975T seja A.03.04.004 ou posterior. Se a revis& de firmware utilizada
pelo usuaio for anterior & revis@s acima, atualize o firmware para a
vers& mais recente (0 usu&io pode baixar a vers& mais recente do
firmware no site da Agilent (www.agilent.com/chem) ou entre em contato
com o representante de venda local da Agilent).
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Instalar a G4370A

Preparar o instrumento

Este procedimento descreve como preparar o GC Agilent 7820A para a
instalacg da G4370A.

AVISO A entrada do GC 7820A pode estar quente e causar
gueimaduras. Resfrie a entrada a temperatura

ambiente antes de iniciar o trabalho.

1. Defina a temperatura da entrada do GC, do detector e do forno a
temperatura ambiente.

2. Feche todos os suprimentos de g&s.

3. Remova o poste de montagem frontal do amostrador autom&ico e do
injetor.

4. Localize a linha de g& carreador da entrada. A linha de g& carreador
da entrada €um tubo de agp inoxidavel de 1/16 pol. que vai do m&iulo
EPC de entrada atéa entrada, em geral ao lado da tampa do carreador
da entrada, sobre o forno. Para a entrada com/sem divisor, existe
também uma linha de ventilagi de purga do septo de ag inoxidavel.
A linha de ventilagg de purga do septo tem di&metro maior e vai atéa
ventilagd de purga do septo no m&iulo EPC..

The inner diameter of the carrier gas
: line is 1/16 inch, always slightly smaller

than that of the septum purge line.
j The septum purge gas line is slightly
larger than the carrier gas line.

5. Usando o cortador da tubulacg de precis&, corte a linha de g&
carreador que leva atéa entrada cerca de 3 a5 cm da cabeg do septo.

Corte o tubo tdo impecavelmente quanto possivel. Muito
cuidado para evitar torcdo no tubo. Evite deformar o tubo.
0 corte nao deve ter borda chanfrada ou angulo.
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Encaixe a linha do carreador de entrada na cabeca do septo usando a
porca Swagelok de 1/16 de polegada (cal. 0100-0053), virolas (cc&d.
0100-1490) e a unidade da tampa (c&l. 0100-0050) fornecidas no kit
de remessa.

Instale a metade macho de uma uni& de 1/16 de polegada (c&l. 0100-
0124) na extremidade aberta da tubulagg de g& carreador que sai do
md@ilulo EPC de entrada.

NOTA Depois de concluido, vocé deve conseguir remontar o caminho

original do fluxo carreador, tirando a tampa do plugue e depois
conectando as duas extremidades da tubulacéo.

10.

Use a outra metade da uni& Swagelok de 1/16 de polegada para
conectar a tubulagi do g& carreador, do mdlulo EPC (preparado na
etapa 5) aextremidade menor (1/16 de polegada) da tubulagéo dilatada
de aq@ inoxidavel.

Use a porta Swagelok de 1/16 de polegada (c&l. 0100-0053) e a virola
(cdal. 0100-1490) para conectar a outra extremidade da tubulagi de
aq@ inoxidavel de 1/16 de polegada na interface de g& carreador de
1/16 de polegada da G4370A.

Verifique se h&vazamento na entrada frontal. Consulte <Solucgo de
problemas do GC 7820A>»

Instalar o tubo de aco inoxidavel sem emenda na linha
de transferéncia

1.

Instalacé@o e Operacéo

Resfrie a zona de aquecimento da G4370A atéa temperatura ambiente.
Remova os tré& parafusos, conforme exibido na ilustrag®, e remova a
tampa da caixa da vavulas e o algod& de isolamento.
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2. Desblogueie o tubo de a@ inoxid&vel sem emenda em
aproximadamente 1 metro de extens& (G4370-20039). Com cuidado,
passe 0 encanamento da extremidade ao lado da vAvula de seis portas
através da linha de transferéncia, atéque saia 6 cm aproximadamente
de perto da outra extremidade.

3. Use a chave de boca de 1/4 de polegada para remover o plugue de
1/16 de polegada da porta 1 da vavula (veja a imagem abaixo).
Guarde o plugueparausofuturo.

Porta 1 da
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4. Monte o tubo de ag inoxidarel sem emenda de acordo com a figura.
3/16 inch nut 1/4inch nut  1/16 im‘:h tube
Polyimide ferrule J Stainless steel ferrule J

5. Instale o tubo de ag inoxid&vel sem emenda na vévula
1 da porta. Aperte-o com a m& e depois com a chave de boca de 1/4-
3/16.

| TS . =

6. Retire o tubo de ag inoxidavel sem emenda da extremidade de
entrada da linha de transferéncia e fag com que o tubo de a@
inoxidavel retenha um comprimento adequado na extremidade da
porta da vdavula.

7. Use um cortador de coluna (c@l. 5181-7487) para aparar o tubo de a@
inoxid&vel sem emenda na extremidade de entrada do GC, e deixe-0
de 60 a 65 mm para fora da linha de transfer&cia.

Transfer line

60-65 mm
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Conectar a linha de transferéncia a entrada com/sem
divisao do GC 7820A

CUIDADO Use luvas limpas e sem fiapos para evitar que as pecas sejam
manchadas por secrecoes de poeira e pele.

1. Cologue a G4370A no lado esquerdo do GC 7820A.
Abra a tampa superior do GC.

3. Coloque o suporte na unidade da linha de transferécia na tampa do
ga carreador da entrada frontal. Os dois orif Tios de posicionamento
no suporte se alinham & posig®s de montagem do injetor frontal e
do pino de calibracg®, respectivamente. Veja a figuraabaixo.

Porca retencéao septo p/
linha transferéncia

Posicao da
coluna fixa da
entrada frontal

Pino de

e——

Figura 18 Posicdo de instalagcdo do suporte. A figura

mostra a tampa do gas carreador da entrada do 7820A

4. Localize os parafusos serrilhados (ha unidade do suporte da linha
de transferécia) fornecidos no kit que acompanha a Mini TD.

5. Insira o parafuso serrilhado na posiG® de montagem do injetor
frontal e aperte com as m&os.

6. Insira a ponta da linha de transfer&cia na entrada.

7. Alinha de transferécia deve ser fixada depois de instalada.

8. Instale o clipe de retenG no suporte. Ajuste a posig do clipe de
modo que suporte a linha de transferécia na posiGd mais alta
poss Wel, acima do GC, conforme exibido na Figura 19.
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Clipe de retencéo

Suporte

Parafuso serrilhado

Porca retencdo septo p/
linha transferéncia

Figura 19 Linha de transferéncia instalada na entrada do
7820A
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Conectar os cabos e linhas de gas

1. Conecte o cabo de alimentag@® do adaptador da 7667A (c&d. 0950-
5534) na tomada da G4370A.

2. Conecte o cabo RS-232 do ALS (G4370-61207) &porta serial da
G4370A e ao md&lulo de controle do ALS do GC 7820A (porta
frontal).

3. Conecte a linha de g& de acordo com a Figura 20.

Conectar o gés carreador

Drive Gas
" 85 PSIG Max

Conectar o gas carreador do GC

Ventilagao

I— Porta serial

Conectar o adaptador

\]e:::::::

de alimentagéo

Conectar o cabo

Figura 20 Diagrama esquematico da interface do cabo e da linha de
gas da G4370A

AVISO A pressao do suprimento de gas carreador da Mini TD
deve ser maior que 60 psi, e menor que 85 psi.

Restaurar o GC 7820A as condicdes de funcionamento

1. Ligue o suprimento de g&.
2. Restaure a entrada e a temperatura do forno & condiges de
funcionamento.

32 Instalagcéo e Operacéo



Instalacé@o e Operacéo

Instalar a G4370M

Preparar o instrumento

Esse procedimento descreve como preparar o Agilent LTM GC/MSD
5975T para a instalagi da G4370M.

AVISO A entrada do LTM GC/MSD 5975T pode estar quente e
causar queimaduras. Resfrie a entrada a temperatura
ambiente antes de iniciar o trabalho.

N&o instale a G4370M no poste de montagem do amostrador
automatico, caso contrario a Mini TD sera danificada.
Remova o poste de montagem do amostradorautomatico.

Resfrie a entrada e o forno atemperatura ambiente.

2. Feche todos os suprimentos de g&s.
Se 0 LTM GC/MSD 5975T for equipado com um amostrador
automaico, remova o0 amostrador autom&ico e o poste de montagem.

Instalar a G4370M no LTM GC/MSD 5975T

1. Coloque o pé&(cal. G4370-20600) na base da G4370M, e fixe os quatro
parafusos marcados em vermelho.
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2. Insira a coluna fixa 1 na posig® de montagem do injetor (ALS) e
aperte-a com a mav.

3. Abraatampa lateral, coloque o conjunto do suporte inferior (cal.
G4370-60650) na entrada do 5975T e siga as etapas 1-2, conforme
exibido abaixo.

. . Tampa
2 Insira a coluna fixa 2 na P

posicéo de coluna fixa
e aperte-a com as

maos.

1 Fixe a unidade do

suporte com parafusos
M4=12+2. Figura 21Posi¢des dos parafusos fixos. Essa figura deve ser

substituida por uma com a G4370M instalada.

4. Coloque a G4370M no suporte e aperte com as m&os 0s dois
parafusos de fixag de cada lado.

Figura 22 Posi¢des dos parafusos fixos na Mini TD
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Conectar os cabos e linhas de gas

1. Conecte o cabo de alimentagi do adaptador da 7667A (cal.
0950-5534) na tomada da G4370M.

2. Conecte os cabos do injetor automd&ico RS232 na interface RS
232 da G4370M e o0 mddulo de controle do ALS 5975T,
respectivamente.

3. Conecte a linha de g& de acordo com a Figura 24.

Conectar 0 g& de acionamento
Drive Gas
85 PSIG Max

Conectar o gas da

Conectar o adaptador
de alimentagdo

Conectar o cabo remoto

Figura 23 Diagrama esquematico da interface de cabo e linha de

gas

A pressao do suprimento de gés carreador da Mini TD
AVISO ) LI ~
deve ser maior do que 20 psi acima da pressao de entrada

usada no método do GC.
A pressao do gas de acionamento é de cerca de 50 psi
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CUIDADO

Quando for conectar a unidade de dessorcao ao suprimento
do gas de amostra, o comprimento e o diametro interno da
tubulacdo terao efeito sobre a taxa maxima do fluxo de
amostragem. A Agilent recomenda o uso de tubos com
diametro interno menor que 1/8 de polegada e comprimento
menor que 10 metros. Caso contrario, a taxa de fluxo de
amostragem pode nao atender as especificacoes publicadas
pela Agilent.

CUIDADO

Se o gas de amostra for pressurizado, confira se a pressao do
gas de amostra esta regulada com pressao estavel. Caso
contrario, isso tera uma influéncia negativa na repetibilidade
da amostragem

Restaurar o sistema do LTM GC/MSD 5975T as condi¢cbes
de funcionamento

Abra a porta direita da G4370M.

Gire a alavanca de bloqueio para a posiGa vertical, desbloqueie o
controle deslizante de injeG, e empurre o controle deslizante de
injeG para a posic de injeG baixa.

l

Gire a alavanca de bloqueio de volta para a posiG travada.
Feche a porta lateral. A instalagg da G4370M estaconclu ma.
Ligue o suprimento de g&.

Restaure a entrada e a temperatura do forno do LTM GC/MSD
5975T & condig®s de funcionamento.

© o &~ w
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Substituir os tubos da unidade de dessorcgao

Instalar os tubos da unidade de dessorgao

1. Abra atampa superior da unidade de dessorc, solte a porca
triangular no sentido anti-hor&io e remova o conjunto do tubo de
dessorG.

2. Remova a porca de blogueio do tubo de dessorc®. 30°

3. Retire o tubo de dessor¢do, o anel em “o” de vedagdo do tubo de
dessorg@ (cdaligo: 0905-1014) e o filtro (caligo: MKI-U-DISK3) do
kit de ferramentas fornecido.

Virola de coleta
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4. Instale o tubo de dessorc@ de acordo com a ordem na figura:

*  Confira se o filtro j&estana al@ do tubo, depois gire a porca de
bloqueio do tubo de dessorgo, sem apertala.

®  Ajuste o anel em “0” de vedag@o em torno da extremidade frontal
do tubo de dessorc.

* Insira a extremidade frontal do tubo de dessorG@ na porca de
blogueio. Aperte a porca de bloqueio com as m&bs ou com a
ferramenta para reparo de tubos (c&ligo G4372-20048). O
tubon&podeserpuxadoparafora.

5. Insira as pe@s do tubo de dessorg® na unidade de dessorG e aperte
a porca triangular com as mé&os.
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Remova os tubos da unidade de dessorc¢éao

m Cuidado! A temperatura do tubo pode estar quente o
suficiente para causar queimaduras. Resfrie a

temperatura até a temperatura ambiente e use luvas
resistentes ao calor durante a operacdo.

1. Abraatampa superior da unidade de dessorG, gire a porca triangular no
sentido anti-hor&io para afrouxar, e puxe as pe@s do tubo de dessorGo.

2. Solte a porca de blogqueio do tubo de dessorg@® em 30 graus e retire o
tubo de dessorg.
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Diagrama esquematico da conexao com outros produtos
Agilent com fase gasosa

Painel traseiro da 7667A Painel traseiro do Agilent GC

Cabo APG remoto (c&l. G4370-61208)
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Operacéo do painel de controle da 7667A

Interruptor de energia e Indicadores de status

€ AlentTachaslogies  T667A Tharmal Desorber Indicadores de status

Welcome to

Agilent Mini TD

Visor

— O T
M=l ol

Figura 24 Diagrama esquemaético do Painel de controle

O estado atual da Mini TD aparece nos indicadores de status:

® Verde indicaexecuG.

® Amarelo indica que a Mini TD estano estado N&b Pronto (veja a
figura).

® Vermelho indica que h&aerros ou perigos potenciais ocorridos na
Mini TD.

® Os indicadores de status apagados indicam o estado de pronto.
Tecla Run (Executar)

Essa tecla €éusada para a preparagg anterior adessorGo de
amostragem, para executar 0 méodo e interromper a execucG.

XE- Agllest Tochsslogies  7667A Thermal Desorber

Welcome to

Agilent Mini TD

Tecla Run (Executar)

e | LRI |
- 10 L0
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PrepRun Pressione essa tecla para iniciar a
(Rodada de preparagdo antes da dessorcéo de
preparagao) amostragem.

Pressione essa tecla para iniciar o processo
de dessorcéo.
Pressione essa tecla para terminar o método
de execucdao.

Start (Iniciar)

Stop (Parar)

Tecla Menu, tecla Cancelar e Torre

X% AgllestTochaslogies  7€67A Thermal Desorber

Welcome to

Agilent Mini TD

Tecla Dial/Enter
Menu

Cancel

=1 TR

Menu Pressione para acessar o menu principal.
Cancel Pressione para retornar a um menu anterior
(Cancelar) ou cancelar uma fungo durante um méodo.

Gire o disco para selecionar ou alterar as
configurag®s dos parametros do méodo.
Pressione Enter para confirmar seleg@es ou
configuragges.

Dial/Enter
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Status

Haduas p&inas de status diferentes no painel de controle: uma &
fluxograma, e a outra €uma tabela de status.

. EPC2
Carrier Gas  p=x Idle Phase
e 4 €
27.45 mL/min m Al NsE!
a4s5°C == Sample
=== Carrier Gas
\ ——= GC Carrier In
Column GC CarrierlIn
~— | : -
045°C = l
29.45°C
Fluxograma
= Mini TD Status - ldle
Item Actual Status/Setpoint
Tube temp 0.0 0.0
Valve box 0.0 0.0
Transfer line 0.0 0.0
Carrier flow 0.0 0.0

Tabela de status

Instalacé@o e Operacéo
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Criar um método

Esta seG lista os par&metros de mé&odo, com uma breve descriG de cada
um deles.

Tabela 4 Lista dos parAmetros de configuracdo da Mini TD

Pardmetros Escala Descricdo
Selecionarmodo de operagéo Modo de amostragem on- Selecionar o modo de operagéo, conforme
line necessario

Modo de dessorgao
Modo de condicionamento

Amostragem
Habilitarbomba ®/0 Habilitar/desabilitarbomba
Fluxo de amostragem 5-150 ml/min* Especificar o fluxo de gas na amostragem
i . Especificar a duracédo da operagéo de
Tempo de amostragem 0-100 min amostragem
Especificar o tempo de preparagéo da
Tempo de pré-amostragem 0-100 min unidade de dessorgao térmica antes da
amostragem
Purga a seco
Hab”itarpurga a seco M/D Habi|itar/desabilitaressafungéo
Fluxo de purga a seco 0-200 ml/min Especificar o fluxo de gas na purga a seco
. Especificar a duracéo do processo de
Tempo de purga a seco 0-100 min pUrga a seco
Dessorc¢éo
M/O Lig/Desl

Temperatura do tubo Especificar a temperatura inicial do tubo de

(<]
<325°C dessorcao
Fluxo do gascarreador 0-200 ml/min Especificar o fluxo do gas carreador
M/O0 Ligar/desligar a funcéo de injecédo
Tempo de inicio de injecédo . Especificar a duracéo da injecdo (unidade:
0-100 min minuto)
o Especificar a taxa da rampa de
Rampa 0-500 °C/min temperatura da primeira ordem
Limpeza
Ativarlimpeza M/O Habilitar/desabilitaressafungéo
Fluxo de limpeza 0-200 ml/min Especificar o fluxo na limpeza da Mini TD
Tempo de limpeza 0-100 min Iiiiripgzzlgcar a duracdo da operagédo de
Temperatura da limpeza <325 °C '\E/l?r[])ie_?glcar a temperatura na limpeza da
Geral
Habilitardeteccdo de vazamento M/0 Habilitar/desabilitaressafuncéo

Especificar a temperatura da linha de

Temperatura da linha de transferéncia <<200 °C transferéncia

Especificar a temperatura da caixa da

Temperatura da caixa da valvula < ° )
P <175°C valvula

Parametros de condicionamento

Especificar o fluxo de gas no

Fluxo do condicionamento 0-200 ml/min L
condicionamento

Tempo de condicionamento 0-100 min Espe_u_flcar a duraggo do processo de
condicionamento

Temperatura de condicionamento <325°C Especificar a temperatura no

condicionamento

* A escala do fluxo de amostragem €afetada pela press& ambiente. A taxa m&ima de fluxo de amostragem €menor
em altas altitudes.
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Para criar um méodo b&ico, acesse 0s parametros do méodo usando
[Menu]. Para ver uma lista de par&metros de méodo, consulte a
Tabela 3.

1. Pressione [Menu]. O visor exibir&o modo de operag atual.

“ Mini TD Method & Configuration

peration Mode:  Online Sampling Mode | ¥

Save/Load

Sampling Dry Purging Deborbing‘ Cleaning General System |

%Enable Pump§

Sampling Flow I[],?, mL/min
Sampling Time I[],3 min

Press [Dial] to select mode. 2012-11-08 12:59:59
2. Gire o disco atéas opg®s do modo de operagd e pressione Enter.

“ Mini TD Method & Configuration

Online Sampling Mode |v Save/Load
Cnli ampling Mode

Desorhing Mode
Conditoning Mode

| Dry Purging  Des:
éEnahIe Pumpé

Sampling Flowe ||]_3 mL./min
Sampling Time Il]_3 min

Sampling

Press [Dial] to select mode. 2012-11-08 12:59:59

3. Gire o disco para selecionar o modo de operac® desejado e
pressione Enter.

4. Gire o disco para alternar entre p&ginas diferentes e pressione
Enter para entrar na p&yina desejada.

5. Gire o disco para alternar entre diferentes par&metros.

6. Quando aparecer a caixa de seleG, pressione Enter para ativa
la/desativala.

7. Quando a caixa de seleG estiver realcada,

a. pressioneEnter para come@r a editar o valor.
b. Gire o disco para alterar as configurag®es.
c. Pressione Enter para confirmar as novas configurages.
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8. Pressione [Cancel] para retornar aseleGo.

9. Depois, pressione [Cancel] para retornar aSeleG de modos e ao
bot& Load/Save (Carregar/Salvar).

10. Os parametros do mé&odo h&ico estd conclu Tos. Salve o
méodo (consulte "Carregar/salvar o mé&odo").

* Mini TD Method & Configuration

Online Sampling Mode |v Save/Load

§Enab|e Pump§

Sampling Flow I[],s mL/min
Sampling Time I[]_3 min

Press [Dial] to select mode. 2012-11-08 12:59:59
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Configurar o tipo de gas carreador

ST 0 tipo de gas carreador da Mini TD deve ser consistente com o
tipo de gas carreador do GC.

Para configurar o tipo de g& carreador, acesse a p&yina do sistema.

1. Pressione [Menu] duasvezes.

2. Gire o disco para selecionar a pagina "Sistema".

3. Pressione o disco para entrar na tabela de seleGg® Tipo do g&
carreador.

4. Gire o disco para selecionar o Tipo do g& carreador desejado.

5. Pressione o disco para confirmar a seleG.

< Mini TD Method & Configuration

Online Sampling Mode |v

SaveLoad

Sampling | Dy Purging | Desorhing | Cleaning | General

N2
& He

Maintenance Limit II]_I]

[Rotata] to switch hetwaen tah pages. 2012-11-08 12:59:58

Carrier Gas Type
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Carregar/salvar um método

48

Para carregar/salvar um méodo:

1. Pressione [Menul].

2. Gire o disco atéo bot& Load/Save (Carrega
3. Pressione Enter. Quando solicitado, gire o di

r/Salvar).
sco para selecionar Salvar

ou Carregar, e pressione Enter para abrir a janela de listas

Carregar/Salvar.

4. Gire o disco para selecionar o numero do compartimento no qual ou
do qual vocé&deseja salvar ou carregar 0 mé&odo.
5. Pressione Enter para confirmar a sua escolha.

% Mini TD Method & Configuration

= Save or Load

Sampling | Dry
Do you want to save or load method?

Sampling
Sampling Time ||]_3 min

I Fnable P
Load

Press [Dial] to select mode.

2012-11-08 12:59:59

“ Mini TD Method 2 Danficucation
= Save Method

Sampling | Dry

Choose a location to SAVE method
to.
“ Enable A MO | -
M_00
M_02

M_03
M_04

Samplin

Samplin

SavesLoad

Press [Dial] to select mode. 20

12-17-08 12:58:59

“ Mini TD Method £ Lanficucation
“ Load Method

Choose a location to LOAD method

Sampling | Dry| from.

“lEnable A {NO. |
f1_00

fl_1

M _03

h_04

Samplin

Samplin

SavesLoad

Press [Dial] to select mode. 20

12-1108 12:58:59
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Registro

1. Paraacessar o registro, pressione Enter duas vezes na p&gina do

fluxograma.
) EPC2 S
Carrier Gas [
S D €9
12.45 mL/min
Sample In
= :] Dry Purging
13.45 mL/min Phidsu
All Normal
Column
i —
vy revrrul
15.45°C
=== Sample
14.45°C === Carrier Gas

2. Ovisor indicarao nUmero de entradas que o registro contém.

“ System Log

Loy details # 1: Service Counter:
----- 2012-11-27 15.00.01 0 (0)

System powver on

Total log: 45

3. Gire o disco para selecionar informagges de registro diferentes.

4. Pressione Enter para retornar ap&ina do fluxograma.
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Executar o método de verificagdo 55
Preparar os resultados da verificagdo 55

Esta seG descreve como iniciar a mini unidade de dessorGo
té&mica Agilent 7667A pela primeira vez e verificar o
desempenho da G4370A/G4370M no sistema.

Execute apenas os procedimentos referentes aconfigurag do
seu instrumento.

Agilent Technologies
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Materiaisnecessarios

e Seringas 10 uL Cdl. 5190-1483

*  Amostras de verificaGgo
(acetato de etila) Cdl. G4370-85002

e Tubos de dessorGo Cdl. C-TBP1TC (veja detalhes no
Apéndice)

Condicionar o tubo de dessorcéo

Para assegurar que o tubo de dessorg@ funcione normalmente, o tubo
de dessorG@ precisa ser condicionado antes da primeira execuG de
dessorcg@ da amostra.

1. Instale os tubos de dessorg®. (Consulte a seG “Substituir os
tubos de dessorc” neste manual).

2. Defina os parametros de condicionamento no painel (consulte a
Lista 5; quanto &operagi espec fica, consulte “Operaco do
painel de controle da 7667A” neste manual). Ou carregue 0
méodo de condicionamento jasalvo no sistema.

3. Pressione a tecla “Start” no painel de controle para iniciar a
execug do méodo de condicionamento.

Tabela 5 Métodos de condicionamento recomendados
para a Mini TD
Parametros G4370A G4370M
Fluxo de 50 ml/min 50 ml/min
condicionamento
Tempo de 20 min 20 min
condicionamento
Temperatura de 320 °C 320 °C
condicionamento
Temperatura da linha de 150 °C 150 °C
transferéncia
Temperatura da caixa 150 °C 150 °C
de valvulas
Tipo de géscarreador Nitrogénio Nitrogénio/Hélio
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Definir o método de verificacao

Use o sistema de dados Agilent (OpenLABChemStation/EZChrom,
MassHunter) para definir o méodo de verificagg. O ChemStation &
usado como exemplo abaixo (consulte 0 “Guia de operacg do
software” neste manual para conhecer a operag espec fica).

52

1. Execute o OpenLABChemStation.

2. Na interface “MethodandRunControl” (Controle do método e da
rodada), selecione Instrument>EditAgilent 7820Aparameters
(Instrumento > Editar paréametros do Agilent 7820A) para ir para
a interface “Setting method” (Definir método).

3. Selecione “Configuration” module (Md&lulo de configurag)
para ir para a interface de operaga de seleG do tipo de g&.
Selecione o tipo de g&carreadorconectado.

4. Edite o méodo de verificagi de acordo com a Lista 6 e a Lista 7.

5. Aplique o méodo ao instrumento.

6. Salve o mé&odo com um novo nome.

Tabela 6 Paradmetros do método de verificagdo da Mini

TD

Parametros G4370A G4370M
Amostragem Desl Desl
Deteccédo de vazamento Lig Lig
Habilitarpurga a seco Lig Lig

Fluxo de purga a seco 100 ml/min 100 ml/min
Tempo de purga a seco 1 min 1 min
Pararfluxo Lig Lig

Tempo pararfluxo 1 min 1 min
Temperaturainicial do tubo 40°C 40 °C
Tempo inicial do tubo 0 0
Temperatura da rampa do tubo 500 °C 500 °C
Temperatura final do tubo 310 °C 310 °C
Tempo final do tubo 1 min 1 min
Limpeza Lig Lig

Fluxo de limpeza 100 ml/min 100 ml/min
Tempo de limpeza 5 min 5 min
Temperatura de limpeza 320 °C 320 °C
Temperatura da linha de 150 °C 150 °C
transferéncia

Temperatura da caixa da 150 °C 150 °C
valvula

Fluxo do gascarreador 60 ml/min 60 ml/min
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Tabela 7 Os parametros do método do GC 7820A / LTM

GC/MSD 5975T

Forno

Tempo de equilibrio 0.5 min
Temperaturainicial 40 °C

Tempo inicial 0.5 min

Taxal 20 °C
Temperatura finall 200 °C

Tempo final1 0

Entrada (com/sem divisor)

Modo Com divisor
Aquecedor 250 °C (Ligado)
Presséo 3,8791 psi
Taxa de divisdo 200:1
Fluxodividido 160 ml/min
Fluxo total 101,59 ml/min
Economizador de gascarreador Desl

Coluna 1 (19091J-413)

Modo

Modo de fluxoconstante

Fluxo 0,8 ml/min
Presséo 3,8791 psi
Velocidademédia da linha 15,361 cm/s
Detector — FID

Temperatura 300 °C
Fluxo de hidrogénio 30 ml/min
Fluxo de ar 400 ml/min
Modo Fluxo de

complementacdoconstante

Fluxo de complementagéo

25 ml/min

MS ou MSD

Retardo do solvente 0 min
Tempo de execucao 8.5 min
Faixa de varredura 45 a 300

Métodousado

ArquivoAtune

Pressao de entrada

82,8 kPa (12 psi)

Fluxo da coluna

1,1 ml/min

A tabela lista as configuragbes do GC 7820A / LTM
GC/MSD 5975T. Para outros tipos de GC , use as

configuragcdes similares.

Instalacé@o e Operacéo
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Preparar a amostra de verificacao

54

Prepare as amostras de verificagg quando o instrumento estiver no
estado pronto.

1.
2.

ok w

Retire a seringa e as amostras de verificagg do kit de remessa.

Abra a tampa superior da unidade de dessorG®, solte a porca
triangular e remova o conjunto do tubo de dessorG.

Desconecte o tubo de dessorG@ da alG do tubo.

Use a seringa para retirar 0,4 ul da amostra de verificag.
Injete a amostra de verificag® no tubo de dessorg, na
extremidade entalhada.

Insira o tubo de dessorG@ na unidade de dessorGa e aperte a
porca triangular com as m&os.

Feche a tampa superior.
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Executar o metodo de verificacao

1. Selecione RunControl>Samplelnformation (Controle da
rodada > Informag®s da amostra) para ir para a
interface“Samplelnformation” (Informagdes da amostra).

2. Selecione o caminho para salvar o sinal de sa @a, 0 nome do
arquivo de sa@a e o local do frasco (Frasco 1 €o local de injeGo
padr& da Mini TD, e n& deve ser alterado).

3. Pressione o bot& “RuntheMethod” (Executar o mé&odo) para
iniciar a execuG® do méodo de verificag.

4. Ou pressione o botao “Confirm” (Confirmar) para fechar a caixa
“Samplelnformation” (Informagdes da amostra) e selecione
RunControl>RuntheMethod (Controle da rodada > Executar o
méodo) para executar 0 mé&odo de verificag.

Preparar os resultados da verificacao

Quando a rodada terminar, compare o cromatograma resultante
com os exemplos abaixo. Se a instalacgi estiver correta e 0
funcionamento estiver normal, o cromatograma resultante deve se
parecer com o exemplo daqui.

FID1 A, Front Signal E THYLACETATE-12013-01-07 15-47-28.D)

pA 1 =
] I

6000—:
5000—:
4000—:
3000—:
2000—:

1000

0 Lﬁ
A T s e e e e L e B [ L e [ e e P S e T s e B o ) s o s B G A

1 2 3 4 5 6 7 8 min|
Cromatograma de verificacao
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Preparacao antes de iniciar 57
Operacéao do OpenLABChemStation C.01.05/
Ezchrom A.04.05 57

Iniciar o instrumento on-line 57

Configuragéo do tipo do gas 58

Configuragdes dos parametros 59

Criar o método 62

Salvar o método 63

Executar o método 64

Criar a sequéncia 65

Salvar a sequéncia 66
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Operacao do MassHunter 67
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Este guia descreve como usar o sistema de dados Agilent para
controlar a Mini TD.
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Preparacao antes de iniciar

Este guia sup& que:
* A vers& mais recente do sistema de dados Agilent

(OpenLabChemStation C.01.05/Mass Hunter B.07.00) foi
instalada.

* OGCT7820A/LTM GC/MSD 5975T estaconfigurado como
instrumento on-line.

e 0OGC7820/LTM GC/MSD 5975T e a Mini TD est& prontos.

Operacédo do OpenLABChemStation C.01.05/Ezchrom
A.04.05

Iniciar o instrumento on-line
1.  No menu “Start (Iniciar), clique no icone “OpenLAB”.

&% Snipping Tool

& =
[ g OpenlLAB Control Panel ‘

( ;’:[w) Paint >
j’ Getting Started »
! Connect to a Projector
_:g: Calculator
Sticky Notes
L-] Notepad 4
% Remote Desktop Connection >

q‘ XPS Viewer
5,; Windows Fax and Scan

»  AllPrograms

| |:7:‘~:r‘:-‘ programs and files pel !

T BB
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2. Na caixa “OpenLABControlPanel” (Painel de controle do
OpenLAB), pressione o botdo “Launch” (Abrir) para abrir o
ChemStation.

7 % © = & % X

Edit Delete Refresh Edit Lock Creale Configure
Notifications Shoricuts Instrument

Instruments and Locations Properties Actions

Navigation 146.208.246.218

- nsin it Start Instrument

| g Launch IG Launch Offline
m Launch an online instrument session _

Instrument does not have status information

iy 24551

Configuracéo do tipo do gas

1. Selecione “Instrument > Edit Agilent 7820 Parameters...”
(Instrumento > Editar paré&metros do Agilent 7820...) para ir para a
interface “Setting Method” (Configurar método).

e

1« 146.208.246.218 (online): Method and Run Contro
File RunControl [Instrument| Method Sequence View Abort Help

Select Injection Source...

Edit Agilent 7820A Parameters...
Instrument Utilities

Columns...

Snapshot

Instrument Configuration...

Agilent 7820A Configuration...
Upload method from Agilent 7820A
Extend Run...
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2. Na interface “Setting Method” (Configurar método), selecione
“Configuration” module (M&lulo de configurag®) para ir para a
interface de seleG do tipo de g&. As opg®s nitrogénio e héio
est dispon veis.

ALS MiniTD  Inlets Columns  Oven Detectors  Events  Signals | Cenfiguration | Counters  Readiness  GC Calculators

Miscellaneous | Columns  Modules lALS]

Front Inlet
$SZ Inlet

Back Detector
FID

s

Set Lit Offset with GC Keyboard.

Mini TD
Camier Gas Type
H;
[ —

AVISO O tipo de gas carreador da Mini TD deve ser consistente
com o do GC.

Configuragbes dos parametros

1. Selecione “Instrument > Edit Agilent 7820 Parameters...”
(Instrumento > Editar paréametros do Agilent 7820...) para ir para
a interface “Setting Method” (Configurar método).

TR Py
Ry
o

2. Clique no Tone wminiTo para ir para a interface de configurago
dos parametros da Mini TD.

3. A Mini unidade de dessorG té&mica 7667A tem tr& modos de
operag e 0 usuaio pode escolher o modo de operagg®
apropriado com base na sua aplicacg.

\NF=1 0% 2 8 J ) 4 N
" L7 = 2 7N 2R &
ALS MiniTD | Inlets Columns Oven  Detectors Events Signals  Configuration  Counters  Readiness  GC Calculators

One Stage Thermal Desorber [ Model Number: G4370M |

Select Operation Mode Onine Sampling Mode  ~
Enable Sample Overdap  Desorbing Mode ection
Condtioning Mode_

Figura 26 Menu suspenso OperationMode (Modo de operagéo)
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Figura 29 Interface do modo de condicionamento

60

oop P oy
\ =ij \&” ;. —L*- 7N 12,... i 1
ALS MiniTD | Inlets Columns  Oven Detectors  Events  Signals  Configuration Counters  Readiness  GC Calculators
One Stage Thermal Desorber [ Model Number: G4370M ]
Select Operation Mode: Online Sampling Mode v
[ Enable Sample Overlap Enable Leak Detection
Sampling Dry Purging Desorbing
Setpoint Actual
Setpoint Actual
Eretle Db _ Tube Temp: 55°C 55
Sampling Flow: 50 mL/min 0 mL/min Setpoint Actual
Dry Purge Flow: 100 mUjmin 0mU/min Carrier Flow: 30 mL/min 30 mL/min
Sampling Time: 1min
Injection Start Time: 1 min
o » Dry Purge Time: 1 min
PreSampling Time: 0min Rate Value Hold Time Run Time
“C/min min min
Enable Pump > (intial) 0 0
Ramp 1 600 | 310 1 1.425
Cleaning General
Enable Clean Setpoint Actual
Setpoint Actual Transferline Temp: 150 °C 1499°C
Cleaning Flow: 100 mL/min 0 mL/min 4] ValveBox Temp: 150°C 1554°C
Cleaning Time: 4min
Cleaning Temp: 320°C 0
Figura 27 Interface do modo de amostragem on-line
\N|®d1 O@ P e X A g
. W RL = i 1.2....
ALS MiniTD | Inlets  Columns  Oven  Detectors Events  Signals  Configuration  Counters  Readiness  GC Calculators
One Stage Th | Desorber [ Model - G4370A ]
Select Operation Mode: Desorbing Mode: v
[] Enable Leak Detection
Dry Purging Desorbing Cleaning
Setpoint Actual
Enable Dry P Enable Cl;
A [7] Tube Temp: 0T a°C navetiean
Setpoint Actual Setpoint Actual
S E 35.0 p i = =
Dry Purge Flow: 0 mL/min 0 mL/min LT LA Cleaning Flow: 0mL/min 0 mL/min
Injection Start Time: Omin _—
Dry Purge Time: 0 min Cleaning Time: 0 min
Rate Value Hold Time Run Time
“C/min € min min
e Cleaning Temp: 0°C 0tC
> (intial) 0 0
Ramp 1 1200 | 320| 2 22333
General
Setpoint Actual
TransferLine Temp: 0 249°C
ValveBox Temp: 0°C 374°C
Figura 28 Interface do modo de dessor¢éo
\[®|1 O ® LoX A
? o 2 e 7 N\ 125 1
ALS MiniTD | Inlets  Columns Oven  Detectors Events  Signals  Configuration  Counters  Readiness  GC Calculators
One Stage Thermal Desorber [ Model Number: G4370A ]
Select Operation Mode: [Condmormg Mode v]
Conditioning General
; Setpoint Actual
Setpoint Actual e
< = V| TransferLine Temp: 0°C 248°C
Condition Flow: 50 mL/min 0 @ ?
Condbandime: 30 min ValveBox Temp: 0T 368°C
Condition Temp: 300°C 399°C
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4. A Tabela 8 lista todos os parametros editéveis e o intervalo dos

par&metros.

Tabela 8 Lista dos pardmetros de configuracéo da Mini TD

Parametros

Escala

Descricdo

Selecionarmodo de operacao

Modo de
amostragem on-
line

Modo de
dessorc¢éo

Modo de
condicionamento

Selecionar o modo de
operacgéo, conforme
necessario

Habilitarsobreposicdo de amostras

M/O

Habilitar/desabilitaressafunc
ao

1. Inicie a proxima

O After the previous injection is completed ®/0 i
amostragem, apos a
Prepare sample before end of GC run ®©/O 0-100 min conclus&o da injego atual
(ou apo6s a concluséo das
operag@es de limpeza, se a
limpeza for necessaria).

2. Comece a preparar a
amostra xx minutos antes da
concluséo da execucao do
GC.

Habilitardetec¢é@o de vazamento M/a Habilitar/desabilitaressafunc
ao

Amostragem

Habilitarbomba M/00 Habilitar/desabilitarbomba

Fluxo de amostragem 5-150 ml/min* Especificar o fluxo de gas
durante a amostragem

Tempo de amostragem 0-100 min Especificar a duracdo da
operacdo de amostragem

Tempo de pré-amostragem 0-100 min Especificar o tempo de
preparacao antes da
amostragem

Purga a seco

Habilitarpurga a seco M/0 Habilitar/desabilitaressafung
ao

Fluxo de purga a seco 0-200 ml/min Especificar o fluxo de gas
durante a purga a seco

Tempo de purga a seco 0-100 min Especificar a duracdo do

processo de purga a seco

* A escala do fluxo de amostragem €afetada pela press& ambiente. A taxa m&ima de fluxo de

amostragem €émenor em altas altitudes.

Instalac&@o e Operacéo

61



Guia de operacdo do software

62

Tabela 8 Lista dos pardmetros de configuracdo da Mini TD (continuac¢ao)

Limpeza

Ativarlimpeza M/d Habilitar/desabilitaressafunc
ao

Fluxo de limpeza 0-200 ml/min Especificar o fluxo na
limpeza da Mini TD

Tempo de limpeza 0-100 min Especificar a duragdo da
operacéo de limpeza

Temperatura da limpeza Especificar a temperatura na
limpeza da Mini TD

Geral

Fluxo do gascarreador 0-200 ml/min Especificar o fluxo do gas
carreador

Temperatura da linha de transferéncia <200 °C Especificar a temperatura da
linha de transferéncia

Temperatura da caixa da véalvula <175 °C Especificar a temperatura da
caixa da véalvula

Dessorcgéo

Temperatura do tubo M/a Lig/Desl

<325 °C Especificar a temperatura

inicial do tubo de dessor¢ao

Tempo de inicio de injecdo M/a Ligar/desligar a fungéo de
injecdo

0-100 min Especificar a duracdo da

injecdo (unidade: minuto)

Rampa 0-500 °C/min Especificar a taxa da rampa
de temperatura da primeira
ordem

Parametros de condicionamento

Fluxo do condicionamento 0-200 ml/min Especificar o fluxo de gas no
condicionamento

Tempo de condicionamento 0-100 min Especificar a duracdo do
processo de
condicionamento

Temperatura de condicionamento <325°C Especificar a temperatura no

condicionamento

A Mini unidade de dessorcao térmica 7667A oferece
suporte apenas a rampa da primeira ordem e a maior taxa

de rampa é de 500 °C /min.

Criar o método

1. Selecione “Instrument > Edit Agilent 7820 Parameters...”
(Instrumento > Editar par&netros do Agilent 7820...) para ir para
a interface “Setting Method” (Configurar método).

2. Clique no Tone wni para ir para a interface de configurag® dos
parametros da Mini TD.

3. Selecione o0 modo de funcionamento, conforme necess&io.

4. Insira/altere outros parametros, conforme necess&io. Consulte

“Definiga de par&mnetros”, acima.

5. Pressione o botdo “Apply” (Aplicar) para aplicar o método a

Mini TD.
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6. Edite os parametros do GC 7820 (consulte o Manual do GC
7820A).

7. Selecione Instrument>SelectInjectionSource (Instrumento >
Selecionar fonte de injeg®) para abrir a caixa de didogo
“SelectInjectionSource” (Selecionar fonte de inje¢do); selecione
“Mini TD” como fonte de injegao.

Select Injection Source/Location I 5m
Select Injection Source:;
blanual
GC Vake
il 705 s
Select Injection Location:
@ Front

Salvar o método

Selecione “Method>SaveMethod As...” (Método > Salvar método
como...) para abrir a caixa de didlogo “SaveMethod As” (Salvar
méodo como). Digite um novo nome de arquivo e pressione o bot&o
“OK” para salvar o método atual. Enquanto isso, o méodo éaplicado
ao sistema GC-Mini TD que vocé&conectou.

7820-TD (onl

File  RunControl  Instrument fMethod Sequence  View Abort  Help
Run Time Checklist...
Method Information...

Edit Entire Method..,
Custom Fields Setup

Method Audit Trail...
Enable Audit Trail...

Mew Method
Load Method...
Save Method
Save Method As...
Print Method...

Export eMetheod..,
Import eMethod..,

1 COMDITIONB.M
2 DESORB.M
30910.M

4 CHECKOUT.M
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r 1
Save Method as: 7820-TD (oo
MName Folders:
CONDITIONE.M cchem32 T\methods
:e$1 ” - o - 0K
Z1e [ chem32 ¥
M
100FID M =1
505 M = methods
CARRIER GAS.M £ 0831M
CET.M £ 0910.M
CHECKOUT M [=RL
CONDITIONE.M E
DEF_GC.M 3 100idm
DESORE.M £3505M
ESTD_EXM [ CARRIER GAS.M
FID_TCO.M
ISTD_EXM £ cbtm
LOADTEST M (0 CHECKOUT M
NPD_ECD.M (3 CONDITIONE.M 4
] def_gem
() DESORE.M
] estd_exm
] fid_tedm -
« 3
Types: Drives:
[Method) v Bc v
— —
—

Executar o método

1. Selecione “RunControl>Samplelnformation” (Controle da rodada >
Informacgdes da amostra) para abrir a caixa “Samplelnformation”
(Informag®s da amostra). Depois, selecione o caminho para salvar o
sinal de sa @a, 0 nome do arquivo de sa@a e a posiG do frasco
(Frasco 1 éa posica padr& da Mini TD).
(" sample Info: 7820-TD [
Operator name: |SYSTEM
Data file
Path: ([C:\G'lem32\1\DATA\ v Subdirectory: 091001 v )
Name Pattern
Signal 1 [est031104 x » J
ESOSTIOED
Sample parameters front
Vial/Location: Vial 1 (blank run if no entry)
Sample name: test Sample amount: 0
Multiplier: 1 Dilution: 1 ISTD amount: 0
Comment: -
| e

64

Pressione o0 bot& “RunMethod” (Rodar mé&odo) para comea@r a rodar
0 método, ou pressione o botdo “OK” para fechar a caixa

“Samplelnformation” (Informagdes da amostra). Depois, selecione

“RunControl>RunMethod” (Controle da rodada > Executar 0 método)
para iniciar a execugg do mé&odo.
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Criar a sequéncia

1.

Selecione “Sequence>SequenceTable” (Sequéncia > Tabela de
sequéncias) para abrir a tabela de sequéncias.

File  RunControl Instrument Method |Sequence| View Abort Help

Currently Running
Line: Method

Sample Info for Vial 1

2.

e Tole Ol — . n

Sequence Parameters...
( Sequence Table... )

Custom Fields Values... »

New Sequence Template

Load Sequence Template...

Save Sequence Template

Save Sequence Template As...
Import Sequence Template (Front)...
Import Sequence Template (Back)...

Print Sequence Template...
Partial Sequence...

1 DEF_GC.S
21018.5
310125
40831.5

Na tabela de sequéncias, insira a posiga do frasco (Frasco 1), 0 nome
do méodo e 0 nome do arquivo de dados.

. 9 B

Iniector
® Front

Viat Ini Back

Line Vial Sample Name

Method Name Inj/Vial Sample Type Interval _Sample Amount ISTD Amount

[ 1 [ Vial1[samplel T

“"ﬁﬁr
11275 ] 1] Sample

Cal Level Update RF __Update RT
[ |

[ 21 Vial 1] samplel |

T [ |
11275 ] ] Sample 1 I 1 1 1 1 1 |

[[Inser/FaDown Wizard | | Undo Wizard

Number of injections of this sample to be made

[ Custom Fields |

Paste

owa ) [

TS

Run Sequence ]

Configure Table ]
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Salvar a sequéncia

3. Selecione “Sequence>SaveSequenceTable As...” (Sequéncia >
Salvar a tabela de sequéncias como...) para salvar a sequéncia.
File RunControl Instrument Method I Sequence | View Abort Help

Sequence Parameters...

Sequence Table...
Custom Fields Values... »

New Sequence Template
Load Sequence Template...

Save Sequence Template

( Save Sequence Template As... )

Import Sequence Template (Front)...
Import Sequence Template (Back)...

Print Sequence Template...
Partial Sequence...

1 DEF_GC.S
21018.5
31012,
4 0831.5

Executar a sequéncia

4. Selecione “RunControl>RuntheSequence” (Controle da rodada >
Executar a sequéncia) para comegr a executar a sequéncia atual.

File IRunControll Instrument Method Sequence View Abort Help

Run Method F5
Queue Method...
Sample Info...

( Run Sequence ) F6

Queue Sequence...
Pause Sequence

Resume Sequence
Queue Planner...

Stop Run/Inject/Sequence F8
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Operacao do MassHunter

Iniciar o instrumento on-line

1. Na “area de trabalho”, clique no icone do instrumento on-line para
entrar na interface principal do

“MassHunter”.

Configuracéo do tipo do gas

1. Selecione “Instrument> GC Parameters...” (Instrumento >
Parametros do GC) para ir para a interface “Edit GC Parameters”
(Editar parametros do GC).

:L 27/Enhanced MassHunter - DEFAULT.M / default.sequencexml
Method | Instrument | Sequence View Abort Checkout Window  Graphics Help
Inlet/Injection Types...

Edit Monitors...

| GC Parameters...
GC Real-Time Plots...
GC Configuration...
GC Show/Hide Status

MS Tune File...
MS Edit Parameters...
MS Temperatures...

MS Vacuum Control...

Tune MSD...

Edit Tune Parameters...

CI Control

EMF Utilities...

2. Nainterface “Edit GC Parameters” (Editar parametros do GC),
selecione “Configurationmodule” (Md&lulo de configuragi®) para
ir para a interface de seleG® do tipo de g&.

3. Otipo de g& selecion&vel éHéio.
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Configuracbes dos parametros

1. Selecione “Instrument> GC Parameters” (Instrumento >
Parametros do GC) para ir para a interface “Edit GC Parameters”
(Editar parametros do GC) e insira os parametros do GC. (As
etapas de operagdo especificas sdo as mesmas do “ChemStation”).

2. Selecione “Instrument> MS Parameters” (Instrumento >
Pardmetros do MS) para ir para a interface “Edit MS Parameters”
(Editar par&metros do MS) e insira os par&netros do MS.

Criar/salvar o método

As etapas operacionais do mé&odo Criar/Salvar s& as mesmas do
“ChemStation”.

Executar o método

Selecione “Method>RuntheMethod” (Método > Executar o método)
para iniciar a execucg@® do método atual.

-

%2 27/Enhanced MassHunter - DEFAULT.M / default.sequencexml

W Instrument  Sequence View Abort Checkout Window  Graphics Help
Load Method...

| Save Method

Save Method As...

Run Methed...

Print Methed...

Edit Entire Method...
Additional Method Information...
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Criar a sequéncia

1. Selecione “Sequence>EditSequence” (Sequéncia > Editar sequéncia)
para abrir a “SequenceTable” (Tabela de sequéncias).

Method  Instrument | Sequence | View Abort Checkout Window Graphics Help
Load Sequence...

Save Sequence

Save Sequence As...

Run Sequence...

Restart Paused Sequence
I Edit Sequence...

Simulate Sequence

Position and Run Sequence...

1
2
3
4

View Sequence Log ...

Print Sequence Log

Additional Sequence Options...

2. Na “tabela de sequéncias”, insira a posi¢ao do frasco (Frasco 1), o
nome do mé&odo e 0 nome do arquivo de dados.

x New Sample(s) v X | I Tools ~
i_‘.
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Salvar a sequéncia

3. Selecione “Sequence>SaveSequenceTable As...” (Sequéncia >
Salvar a tabela de sequéncias como...) para salvar a sequéncia atual.

Q',Z 27/Enhanced MassHunter - DEFAULT.M / defaulrt.sequence.xml'
Method  Instrument | Sequence | View Abort Checkout

Load Sequence...

Save Sequence

Window  Graphics Help

( Save Sequence As...

Run Sequence...

Restart Paused Sequence
Edit Sequence...
Simulate Sequence

Position and Run Sequence...

= o

View Sequence Log ...

Print Sequence Log

Additional Sequence Options...

Executar a sequéncia

4. Selecione “Sequence>RuntheSequence” (Sequéncia > Executar a

sequéncia) para executar a sequéncia atual.

) 27/Enhanced MassHunter - DEFAULT.M / default.sequencexml
Methed  Instrument | Sequence | View Abort Checkout

Window  Graphics Help

Load Sequence...
Save Sequence

Save Sequence As...

Run Sequence...

Restart Paused Sequence

Edit Sequence...
Simulate Sequence

Position and Run Sequence...
1
2
3
4
View Sequence Log ...

Print Sequence Log

Additional Sequence Options...
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Informacdes sobre a Ajuda on-line

O software da Agilent integrado com a Mini TD inclui um abrangente
sistema de ajuda on-line com informag®s detalhadas e tarefas comuns
sobre como usar o software.

L —

e =2 5
Hide Back Forward Print

(% 78xx Series GC Help

Contents | Search

E What's New?

Q Loading Methods

() Method Editor

----- [2] Method Editor

----- @ Setting Method Parameters
----- @ Graphical Plots

] Mini Themmal Desorber

Q Audliary Heaters
Q Events (Run Time Events)

@ Mini Themal Desorber Concepts

Mini Thermal Desorber (Mini TD)

The Mini TD icon in the Method Editor is available if you have a Mini Thermal
Desorber installed in your system. See Mini Thermal Desorber Concepts for
more information.

You can specify the following six group parameters: Sampling Parameters,

----- [9] Status Pane! Dry Purging Parameters, Desorbing Parameters, Cleaning Parameters,
Q ALS {Injectors) Conditioning Parameters, and General Parameters. You can also turn
() Mini Thermal Desorber on/off Overlap Mode and Leak Detection.

. You will need to specify the Carrier Gas Type before

@ Valves : 3
- Irlets setting the method parameters. See Method Editor >
@ Columns Configuration > Modules for more information.

z Oven

@ Heaters Mode Selection

-.4@» Detectors

The available modes depend on the type of Mini TD installed. Each mode has a
different combination of parameters. See the following matrix for details.

Q Signals
' g ?fg”:iw 5 Mode available for different type of Mini TD installed:
El [} 1zal
Q Counters
Q Readiness
4@ GC Calculators Modes Entry Enhanced I
Q Instrument Configuration
Q Maintenance _ == = <
Q Sample Prep . 2 '
@ Tasks Online Sampling Mode x N |
@ Tutorial . , : I
Desorbing Mode A A
Conditioning Mode A X I
< | n | »
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Manutencao de rotina

Lista de suprimentos 73
Atualizar o firmware da Mini TD 73
Substitua a unidade da agulha de injecdo 74
Instalar a unidade da agulha de injecao
74
Remover a unidade da agulha de injecéo
76
Substituir o anel em “0” e o filtro 77
Substituir a armadilha (para a G4370M) 80
Remover da linha de transferéncia o tubo de
aco inoxidavel sem emenda (para a G4370A)
82

As informag®s contidas nesta seG ajudar& vocéa
utilizar corretamente a Mini TD e a garantir que o sistema
da Mini unidade de dessorG té&mica 7667A funcione
com desempenho total.

Os intervalos de manuteng& da G4370A/G4370M variam
de acordo com a frequéncia de utilizag® do instrumento.

Agilent Technologies



Lista de suprimentos

Manutencédo de rotina

Tabela 9 lista v&ios suprimentos que acompanham a 7667A. Para
conhecer as peGs e 0s suprimentos mais recentes, visite o site da

Agilent: www.agilent.com/chem.

Tabela 9 Suprimentos

Suprimentos

Codigo da Agilent

Tubo de dessorcéo C-TBP1TC
Anel em "0"; diam. int. 6,07 mm

0905-1820
(0,239 pol.)
Anel em "0"; diam. int. 9,24 mm

0905-1819
(0,364pol.)

Unidade da agulha de injecéo

G4372-60015

Filtro

MKI-U-DISK3

Armadilha

(G1544-80500

Atualizar o firmware da Mini TD

Use o Agilent Instrument Update Utility para atualizar o firmware da Mini TD. Os
usuaios podem baixar a Utima revis& do firmware no site da Agilent
(www.agilent.com/chem) ou contatar os representantes de venda locais da Agilent.

Instalac&@o e Operacéo
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Manutencdo de rotina

Substitua a unidade da agulha de injecao

Instalar a unidade da agulha de injecéao

1. Coloque a G4370M nivelada na bancada com a porta lateral voltada
para cima e abra a porta lateral.

2. Confirme se o controle deslizante de injeG estano n vel alto
blogueado.

Nivel alto bloqueado

3. Use a chave de fenda T10 para remover o parafuso, conforme

exibido na ilustraG.
T~ 2

Adaptador da entrada
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Manutencdo de rotina

Empurre o adaptador da entrada para fora.
Use uma chave inglesa de 1/4 de polegada para remover a porca de
bloqueio.

S

rr

6. Insira a unidade da seringa de injeG (G4372-60015) na porca de
blogueio e aperte-a no controle deslizante de injeG com as m&vs,
depois, use a chave inglesa para reforar.

7. Gire a alavanca de blogueio para a posiGa vertical para
desbloquear o controle deslizante de injeG. Empurre o controle
deslizante de injeG para o n el de injeG baixo.
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8.

Instale o adaptador da entrada.

Empurre o controle deslizante de injeG para o n vel elevado
bloqueado e gire a alavanca de bloqueio para a posiG de bloqueio.

Remover a unidade da agulha de injecéo

AVISO Atencdao! A linha de transferéncia pode estar quente e

causar queimaduras. Resfrie-aa
temperaturaambienteparaevitarqueimaduras.

SR

o N

Resfrie a linha de transfer@cia atéa temperatura ambiente.

Abra a porta lateral e gire a alavanca de bloqueio para a posiGo
vertical para desbloquear o controle deslizante de injeG.

Empurre o controle deslizante de injeGa para o n vel elevado
blogueado e gire a alavanca de bloqueio para a posiG de bloqueio.
Feche a porta lateral.

Desligue a alimentaGg e o suprimento de g&. Remova todas as
linhas de g&.

Remova a G4370M do 5975T e coloque-a deitada sobre a bancada.
Abra a porta lateral e remova o adaptador da entrada.

Afrouxe a porca de blogueio e retire a unidade da seringa de injeGo
com as mébs.

Instalagéo e Operagéo
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Substituir o anel em “0” e o filtro

1. Abraatampa superior.
2. Desaperte a porca triangular no sentido anti-hor&io e retire o
conjunto do tubo de dessorG.

3. Remova a porca de blogueio, puxe o tubo de dessorG e remova 0

[7P% )

anel em “o0” e o filtro.

080

Porca de

Porca triangular de

rotacédo
Anel em “0” grande Anel em "0" Tubo de dessorcéo
Virola de
Membrana do filtro coleta
hloaueio

€ 9

Substitua o anel em “0” ¢ o filtro
Se um anel em “0” maior ndo for necessario, ignore as etapas 6-9.
Use uma chave de fenda T-10 para remover o parafuso, conforme

exibido na ilustracg.

SIS o
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Manutencdo de rotina

7.

B ©ox

11.

78

Retire a porca de blogueio e a porca triangular de rotag.

[IP% L)

Substitua por um anel em “0”” maior.

Restaure o conjunto do tubo de dessorG.

Se o0 anel em “0” de vedacg® no lado da ranhura do tubo de
dessorG precisar ser substitu ©0, siga as etapas abaixo; caso
contra&io, ignore as etapas indicadas abaixo.

Use uma chave de fenda-10 T para remover a porca, conforme
exibido na ilustragi, e remova a tampa de isolamento de algod& e
0 isolamento de algod&.
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Manutencdo de rotina

13. Use uma chave inglesa de 1/4 de polegada para remover as porcas,
conforme exibido na ilustrac.

—

15.  Empurre para tr& o conjunto do tubo de aquecimento, e substitua o anel
em “0” e o filtro, conforme exibido na ilustragdo.
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Manutencdo de rotina

16. Restaure o estado do aquecedor do tubo de dessorG.

Substituir a armadilha (para a G4370M)

80

1. Desligue todas as temperaturas da zona de aquecimento.
Desligue a alimentagi e desconecte da tomada.

3. Desligue o suprimento de g& e remova a linha de g& no
instrumento.

Abra a porta lateral.

Gire a alavanca de bloqueio para a posiGa vertical (veja a
ilustracg abaixo) e desbloqueie o controle deslizante de injeG.

N

SR

blogueado e gire a alavanca de blogueio para a posiGa de bloqueio.
7. Feche a porta lateral.
8. Remova a G4370M do 5975T.
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Manutencdo de rotina

9. Coloque o instrumento na bancada. Veja a ilustragi abaixo.
Remova a tampa traseira do instrumento.
e

—
i W o
l:'.:'.':::

10. Remova os dois parafusos, conforme exibido na ilustragg (veja a
ilustraggo abaixo).

i \ ‘
13. Insirauma nova armadilha ( G1544-80500).
14. Restaure o instrumento ao estado original.
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Remover dalinha de transferéncia o tubo de aco
inoxidavel sem emenda (para a G4370A)

CUIDADO

Desconectar a linha de transferéncia pode
interromper o fluxo de gas carreador do GC. Esfrie o
forno de coluna do GC e a entrada conforme
necessario para evitar danos na coluna.

AVISO

Atencdo! O forno de coluna e a entrada podem estar
guentes e causar queimaduras. Use luvas de
protecaoparaevitarqueimaduras.

o ok~

82

Resfrie a zona de aquecimento da G4370A a uma temperatura de

manuseio segura.

Remova a tampa da caixa de vavulas e tire o isolamento de
algod&.

Remova o plugue de 1/16 de polegada da porta 1 da v&vula de seis
portas. Guarde o plugueparausofuturo.

Solte 0 grampo de retenG longo da linha de transferécia no GC.
Puxe o tubo de a@ inoxid&vel sem emenda da entrada.

Segure cuidadosamente a coluna de ag inoxid&vel sobre uma
extremidade da entrada e puxe a coluna da linha de transferéncia.
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Sintoma 1: Falha de inicio 84

Sintoma 2: O fluxo do gés carreador ndo
atinge o ponto de ajuste ou é zero 84
Sintoma 3: O cromatograma ndo aparece 84
Sintoma 4: O cromatograma indica muitas
impurezas 85

Sintoma 5: Vazamento de gas 85

Sintoma 6: Sobrecarga 85

Mensagens de erro 86

Esta sec lida apenas com os problemas relacionados &
Mini TD. No entanto, muitos dos sintomas descritos aqui
podem também se originar de outros problemas, em
particular a temperatura do GC e a estabilidade do
suprimento de g& do GC.

Se vocén& conseguir corrigir o problema, entre em
contato com o suporte da Agilent.
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Solucéo de problemas

Sintoma 1: Falha de inicio

A 7667A nao inicializa corretamente.

Causapossivel

Operacéo

O cabo de alimentac¢do nao esta
conectado

Verifique se o cabo de alimentacao esta conectado.

O conector do adaptador de
alimentacéo ndo esta
conectado

Verifique se o conector de 6 orificios do adaptador de
alimentacgédo esta conectado

Sintoma 2: O fluxo do gas carreador nao atinge o ponto

de ajuste ou é zero

Causapossivel

Operacéo

O suprimento de gas nao esta
conectado corretamente

Aperte a interface do gés carreador. A configuracdo do gas
carreador deve ser consistente com a do tipo de gas real.

Presséo insuficiente causa
suprimento irregular do gas
carreador

Verifiqgue a presséo do gas carreador de upstream, que
deve ser superior a 60 psi (ou 0,4 Mpa)

Unidade da agulha de injecéo
entupida

Substitua a unidade da agulha de injecéo

Sintoma 3: O cromatograma nao aparece

Causapossivel

Operacado

Falha da cromatografia a gas

E recomendado desconectar a unidade de dessorcéo
térmica, preparar a amostra de verificagdo padréo e
observar se a amostra tera um pico

A unidade da agulha de
injecdo da Mini TD né&o esta
inserida na entrada do GC

Insira completamente a unidade da agulha de injecdo na
entrada de cromatografia a gas

O tubo de dessorcao ndo esta
corretamente configurado no
instrumento de dessorcdo
térmica

Confira se o tubo da unidade de dessor¢éo esta instalado
corretamente.

Confira se o tubo da unidade de dessor¢do estd com o
sorvente correto.

Confira se 0 gas acionador esta conectado e pressurizado.

Falha da amostragem, o tipo
de géas carreador ndo esta
configurado corretamente

Se vocé estiver usando a versdo G4370M, certifique-se de
gue a amostra entre na entrada. Observe se o fluxo da
amostra atinge o ponto de ajuste; se ele for muito baixo ou
se for zero, reinicie o instrumento e reconfigure o tipo de
gas carreador.

Se vocé estiver usando a versdo G4370A, certifique-se de
gue o processo de amostragem esteja correto

O tubo de dessorcéo vaza no
ponto de conexdo

O fluxo de amostragem é
normal, mas o fluxo na purga
nao atinge o ponto de ajuste
ou é zero

Confirme se a porca triangular no conjunto do tubo de
dessorc¢éo esta apertada e, se isso nao resolver, substitua o

anel em “o

O fluxo do gas carreador nao
atinge o ponto de ajuste

Verifique a presséo do gas carreador de upstream, que
deve ser superior a 60 psi (ou 0,4 Mpa)

84
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Sintoma 4: O cromatograma indica muitas impurezas

Causapossivel Operacéo

Héa algumas impurezas Antes de testar a amostra, recomenda-se condicionar a
residuais na coluna e no tubo  coluna cromatogréfica e o tubo de dessorcéo, e testar com
de dessorcéo uma rodada em branco, que pode ser de nitrogénio. Se a

amostra em branco ainda tiver muitos picos mistos, veja se
a entrada de cromatografia a gas esta contaminada.

O liner e o septo estao Substitua o liner e o septo
contaminados

Sintoma 5: Vazamento de gas

O fluxo ndo atinge o ponto de ajuste ou é zero no processo de purga.

Causapossivel Operagéo
O tubo de dessorcdo ndo estd Recomenda-se apertar o tubo de dessor¢éao ou substituir o
apertado corretamente na anel em “0”.

unidade de dessor¢éo
térmica, ou o anel em “0” do
tubo de dessorcéo precisa ser

substituido

Sintoma 6: Sobrecarga

Residuo sério é encontrado na rodada em branco apds a injecao (a contaminacgao é maior que
1%).

Causapossivel Operacao

A concentracdo de amostra € Recomenda-se estender o tempo de limpeza para 10 min,

grande demais aquecer o tubo de dessorgdo a temperatura maxima
admissivel, e definir o fluxo em 200 ml/min.

A amostra com ponto de Verifigue se a amostra contém componentes com ponto de

ebulicdo alto entra na unidade  ebuligéo alto. Essa unidade de dessor¢éo térmica ndo €

de dessorcao térmica compativel com componentes que possuem pontos de

fus@o ou de ebulicdo maiores que de C16 n-alcanos. Se
entrar qualquer material com alto ponto de ebulicdo (ponto
de ebulicdo ou de fusdo maior que de C16 n-alcanos), isso
afetara o teste. A recomendacéo € substituir a caixa de
vélvulas e as soldas dos tubos.

Entre em contato com o Atendimento ao cliente.
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Solucéo de problemas

Mensagens de erro

Tabela 10

Mensagens de erro

A Tabela 10 lista as mensagens de erro que a Mini TD informa (no registro da estaGg de
trabalho e no painel de controle). Se a mensagem recebida n&o estiver listada abaixo,
anote-a e repasse essa mensagem de erro para o suporte da Agilent.

Cddigo de erro

Significado do codigo

Causapossivel

"Aguecedor Linha Transferéncia

Alinha de transferéncia esta

0x0001 shutdown" (Desligamento do .
. . gueimada
aquecedor da linha de transferéncia)
" : . Alinha de transferéncia esta
Sensor de aquecimento da linha de . .
0x0002 A " gueimada ou 0 sensor esta
transferéncia aberto o
danificado
"Médulo aquecedor shutdown"
0x0004 (Desligamento do aquecedor da caixa A caixa de valvula esta queimada
de valvula)
"Sensor aquecimento modulo valvula A caixa de vélvula estd queimada
0x0008 " , i
aberto ou 0 sensor esté danificado
0x0010 "Tubo aquecimento shutdwon" O fio de aquecimento esta
(Desligamento do aquecedor do tubo) danificado
N . " O fio de aquecimento esta
Tubo sensor aguecimento aberto o .
0x0020 danificado ou o sensor esta
(Sensor aberto no aquecedor do tubo) -
danificado
"Fluxo Amostragem EPC shutdown" O canal de amostragem est
0x0040 (Desligamento do EPC do fluxo de . 9
obstruido
amostragem)
“Fluxo Amostragem EPC ndo O canal de amostragem esta
0x0080 funcional" (EPC do fluxo de . 9
~ ; obstruido
amostragem néo funciona)
A pressao do gas carreador de
"EPC Fluxo Gé&s Arraste shutdown" upstream € insuficiente ou ndo ha
0x0400 (Desligamento do EPC do fluxo gés carreador; a configuracéo do
carreador) gas carreador ndo é consistente
com a linha de gas real
A pressao do gas carreador de
"Fluxo Amostragem EPC nao upstream é insuficiente ou ndo ha
0x0800 funcional” (EPC do fluxo de carreador gas carreador; a configuracéo do
nao funciona) gas carreador ndo é consistente
com a linha de gas real
0x1000 "Perdanacomunicacao” O cabo de sincronizacao nao esta
conectado
O tubo de dessorcdo ndo esta
0x2000 "Vazamentodetectado" apertado, ou o anel em “0” no tubo
de dessorcao nao esta vedado
0x3000 "TD esta desconectado do GC" O cabo RS232 para a interface do

ALS nao esta conectado

86
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Apédice

Par&metros do tubo:

Markes International Ltd.
M A R K E s Gwaun Elai Medi Science Campus, Llantrisant
. . RCT, CF72 8XL, United Kingdom
international Tel: +44 (0)1443 230935 Fax; +44 (0)1443 231531

www.markes.com enquiries@markes.com

How to condition your sorbent tubes
Your tubes are packed with: Tenax TA
They have a maximum desorption temperature of: 350°C

Tubes should be conditioned using clean carrier gas Carrier gas (e.g. Oxygen
Free Nitrogen or Helium at 5N grade and ideally with a hydrocarbon filter in the
gas line), at a flow of between 50ml/min and 100mi/min.

We recommend the following conditioning method for these freshly packed
sorbent tubes:

2 hours at 320°C followed by
30 mins at 335°C

Once cleaned tubes should be capped with % inch brass storage caps fitted with
Y3 inch combined PTFE ferrules. These caps should be tightened finger tight and
a quarter turn.

Tubes should be stored in a CLEAN environment and the brass storage caps
should not be removed until immediately prior to sampling or desorption.

For trace level (low ppb / ppt level) analyses it is advisable to run blank
desorptions prior to sampling.

We recommend the following maximum desorption temperature to reduce
ariefacls and extend sorbent lifetime: 306 - 320°C

For reconditioning tubes we recommend:
15 - 30 mins at 335°C

However if the tubes become severely contaminated or are left for a period of
time (lweek+) without being capped then it is recommended that the full
procedure shown above be repeated.

These tubes have a lifetime of approximately: 100 cycles, which includes both
desorption and conditioning cycles. We recommend that the tubes be repacked
with fresh sorbent after this.

Further information about selection of sorbents and conditioning criteria can be
found in Markes International’s Thermal Desorption Technical Support Note
TDTS05. Further information about minimising tube artefacts during storage and
/ or transportation can be found in Markes International’s Thermal Desorption
Technical Support Note TDTS19.

These and many other technical publications can be obtained by registering on

the Markes web site www.markes.com/registration or by contacting Markes

International on consumables@markes.com
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