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Manual de usuario de 8355 SCD y 8255 NCD de Agilent

1
Procedimientos iniciales

Manuales, informacion, herramientas y donde encontrarlos 8
Descripcion general del 8355 SCD y 8255 NCD 18
Descripcion general de la instalacion y puesta en marcha inicial 22

Este capitulo presenta el Detector de quimioluminiscencia de
azufre (SCD) Agilent 8355 y el Detector de quimioluminiscencia
de nitrégeno (NCD) Agilent 8255,y ofrece detalles sobre dénde
encontrar informacién y herramientas ttiles, por ejemplo,
manuales de GC, calculadoras de flujo y otros.

Agilent Technologies



1  Procedimientos iniciales

Manuales, informacion, herramientas y donde encontrarlos

Este manual describe cémo utilizar el Detector de
quimioluminiscencia de azufre (SCD) Agilent 8355 y el Detector
de quimioluminiscencia de nitrégeno (NCD) Agilent 8255
instalados en un cromatégrafo de gases (GC) Agilent 7890B.
Este manual también proporciona recomendaciones de
funcionamiento, procedimientos de mantenimiento y resolucién
de problemas. Para las instrucciones de instalacién, consulte la
Guta de instalacion y puesta en marcha inicial del SCD
Agilent 8355 y el NCD 8255 NCD. Para preparar el
emplazamiento donde se realizara la instalacion de un nuevo
SCD o NCD, consulte la Guia de preparacion de las
nstalacionesdel SCD Agilent 8355 y NCD 8255.

Ademas, Agilent ofrece otros manuales, informacién para
familiarizarse y sistemas de ayuda para autoaprendizaje del
7890B GC. Debera consultar esta informacion general del GC
para la instalacion y funcionamiento del detector. Los
apartados siguientes describen esta informacion y dénde
encontrarla.

Manuales, herramientas y ayuda en linea del GC

Agilent le ofrece varios productos de aprendizaje que explican
la instalacién, el funcionamiento, el mantenimiento y el
diagnostico y solucion de problemas del CG 7890B de Agilent.
Estos manuales se pueden encontrar en los DVD Herramientas
y manuales de usuarios de GC y GC/MS de Agilent que se
incluyen con su envio del GC.

La instalacion de los manuales brinda una experiencia de
usuario mucho mas rica, ya que ofrece la posibilidad de instalar
los manuales que desea, en el idioma que desea. Permite
instalar versiones HTML y PDF.

8 Manual de usuario de SCD y NCD
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Procedimientos iniciales

Seleccione el icono de los Manuales
para instrumentos en el DVD sobre las
herramientas y manuales de usuario de

GC/MS y GC e instale el conjunto de
manuales para su sistema.




1  Procedimientos iniciales

Manuales disponibles

Tabla 1 Productos de aprendizaje del GC 7890B

Producto de aprendizaje

Contenido

Cuando usar esta documentacion

Procedimientos iniciales

Manual de seguridad

Guia de preparacion de las
instalaciones de GC, GC/MS y ALS

Instalacion y primer arranque

Manual de funcionamiento

Informacion general de los manuales.
Donde encontrar informacion. Como
instalar los manuales. Informacion
general del GC

Muestra la informacion reglamentaria
y de seguridad. Precauciones para
usar gas portador (o combustible)
hidrégeno. Precauciones para realizar
tareas de mantenimiento.

Requisitos para: espacio y peso para
la mesa del laboratorio, energia,
disipacion térmica, ventilacion de
escape, condiciones del laboratorio
(entorno local esperado), pureza de
los gases y de los gases reactivos,
suministros de gas, tuberia de gas
(incluidos los filtros, los tipos de
regulador y las necesidades de
tuberia) y suministro de enfriamiento
criogénico (si se utiliza).
Suministros recomendados para
adquirir antes de la instalacion.

Como instalar el GC en la mesa de
laboratorio. Conectores de cableado.

Funciones comunes del teclado. Uso
del teclado para inicios de analisis y
secuencias. Uso del teclado cuando
esta conectado a un sistema de datos
Agilent. Descripcion general de los
métodos y las secuencias. Arranque y
corte. Como revisar el rendimiento del
GC después de la instalacion.
Conservacion de la energia
(encendido/apagado). Mantenimiento
Preventivo Asistido (Early
Maintenance Feedback, EMF).
Configuracion.

* Antes de la instalacion, para
prepararse para un proceso de
instalacion seguro.

* Antes del mantenimiento.

* Antes de la instalacion, para preparar
el laboratorio.

* Antes de la instalacion, para saber
qué suministros se necesitan para
una correcta instalacion (como
gases, kits de instalacion,
purificadores de gases, reguladores,
tuberias, conexiones, consumibles,
etc.).

* En cualquier momento, para
consultar los requisitos previstos
para el suministro de gas, los
reguladores, los suministros de
enfriamiento criogénico, las
presiones del suministro, etc.

* Durante la instalacion.

* Para conocer las tareas operativas
comunes (realizar un analisis, cargar
un método, analizar una serie de
muestras).

* Para aprender a usar el teclado del
GC cuando esta bajo un control de
sistema de datos.

* Antes de un corte de corto o largo
plazo.

* Aliniciar el GC después de un
periodo de inactividad.

 Siempre que necesite comparar el
rendimiento del instrumento con los
estandares de la fabrica, por ejemplo,
después de determinados
procedimientos de mantenimiento.

* Para saber como configurar
correctamente los componentes del
GC, en especial, cuando se instalan
por primera vez.

10

Manual de usuario de SCD y NCD



Tabla 1

Productos de aprendizaje del GC 7890B

Procedimientos iniciales 1

Producto de aprendizaje

Contenido

Cuando usar esta documentacion

Manual de funcionamiento avanzado

Mantenimiento del GC

Resolucion de problemas

Familiarizacion con el software del GC

Ayuda del sistema de datos

Procedimientos y teoria de
funcionamiento que no se requieren
normalmente para el uso diario:
programacion, configuracion,
informacion detallada acerca de
métodos y secuencias, flujo de
inyeccion (columna) y modos de
presion, detalles del inyector, el
detector, la valvula, el horno y otros
valores y configuracion de la sefial de
salida.

Procedimientos para mantener el GC,
incluidos los procedimientos para
todas las opciones estandar del
inyector y el detector. Informacion de
las piezas de repuesto. Instrucciones
para utilizar el Mantenimiento
Preventivo Asistido (EMF).

Procedimientos para resolver
problemas del GC. Sintomas y
soluciones para resolver problemas
del GC, cronomatograficos o de
hardware. Procedimientos para
determinar si un problema esta
relacionado con el hardware, el
software o si esta relacionado con
otros factores, como la preparacion de
muestras.

Introduccion a la interfaz de usuario
del software de control del sistema de
datos para el GC. Presenta conceptos
para el EMF y la configuracion, y otras
funciones nuevas.

Temas y tareas para crear y editar
métodos para el GC.

Al desarrollar métodos.

Al ejecutar el GC de manera
independiente (sin sistema de datos).
Para obtener detalles acerca de la
configuracion.

Para buscar una pieza de reemplazo o
una pieza consumible.

Antes de realizar algun
mantenimiento en el GC.

Al intentar aislar la causa de
problemas de rendimiento
inesperados.

Para ubicar la configuracién en la
interfaz de usuario del sistema de
datos.

Para responder preguntas acerca del
uso del software para controlar el GC.

Manual de usuario de SCD y NCD

Idiomas de las versiones

Agilent proporciona productos de aprendizaje del 7890B en
varios idiomas. Tabla 2 abajo se enumeran los manuales y los
idiomas disponibles para cada formato de manual (impresién,

Adobe PDF o HTML).
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1 Procedimientos iniciales

Tabla 2 Idiomas disponibles para manuales del GC
Manual Formato =
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Procedimientos iniciales Impresion

HTML

PDF

Manual de seguridad HTML

PDF

Instalacién y primer arranque HTML

PDF

Guia de preparacion de las instalaciones HTML
de GC, GC/MS y ALS

PDF

v v v v v v
Mantenimiento del GC HTML
PDF
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Resolucion de problemas HTML
PDF
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Procedimientos iniciales

Tabla 2 Idiomas disponibles para manuales del GC
Manual Formato =
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Manual de funcionamiento HTML

S
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PDF
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Manual de funcionamiento avanzado HTML
v
PDF
v’
Familiarizacion con el software HTML

v v v vV v

Ayuda en linea

Ademas de los manuales de hardware, su sistema de datos GC
también incluye un amplio sistema de ayuda en linea con
informacién detallada, tareas comunes y tutoriales de video
sobre el uso del software.

Manual de usuario de SCD y NCD
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Aplicaciones de usuario
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Ademas de los manuales de hardware, también encontrara
varias aplicaciones de usuario en los DVD "Herramientas y
manuales de usuario de GC/MS y GC de Agilent". A
continuacion, se presenta una lista de las aplicaciones
disponibles, como el Buscador de piezas, la Herramienta de
actualizacion de firmware del GC y una variedad de
herramientas de desarrollo de métodos.

5 Agilent Technolagies

Manuales de usuario y Herramientas del GC y GC/MS

>

Manuales De

Buscador De

Instrumentos

Pieras

A lizacion De

Mitodo

Software
Instrument
Utilities.

Firmware De GC

Manual de usuario de SCD y NCD



Procedimientos iniciales

Instale el Buscador de piezas para encontrar rapidamente piezas
de recambio y consumibles, haciendo clic por las imagenes del

instrumento.

En lugar de colocar el pulgar en un catalogo o

manual, puede hacer clic rapidamente en fotos
y obras de arte para aislar los componentes del
instrumento de interés (un tipo especifico de
inyector o detector, una fuente de iones o una
bandeja del muestreador, por ejemplo), luego
explore visualmente las piezas que necesita.

Manual de usuario de SCD y NCD

No solo se ahorra tiempo con el Busca-
dor de piezas cuando solicita piezas, si
no que también se actualiza desde
Internet, para que siempre pueda
acceder a la lista de piezas mas reciente
para todos sus instrumentos.

1
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Procedimientos iniciales

Instale la herramienta de
actualizacion del Firm-
ware del GC para insta-
lar el dltimo firmware en
los sistemas del
muestreador y del GC.

Instale herramientas de
desarrollo de métodos,
como el conversor de
métodos, para ayudarle a
convertir un método de
gas portador de helio
para utilizar hidrégeno.

Manual de usuario de SCD y NCD



Procedimientos iniciales 1

Oportunidades de formacion

Manual de usuario de SCD y NCD

Agilent disené cursos para clientes a fin de ayudarlo a
comprender como usar su GC para maximizar la productividad
mientras aprende acerca de las grandes funciones de su nuevo
sistema:

R1778A: Funcionamiento del GC serie 7890 A/B de Agilent y
OpenLAB ChemStation

R1914A: Resoluciéon de problemas y mantenimiento del GC
serie 7890 A/B de Agilent

R2255A: Funcionamiento del GC serie 7890 de Agilent con
OpenLAB EZChrom

Para conocer las oportunidades de formacion y sus detalles,
visite, visite http://www.agilent.com/chem/education o llame a su
representante de ventas local de Agilent.

17
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1 Procedimientos iniciales

Descripcion general del 8355 SCD y 8255 NCD

De la Figura 1 a la Figura 5 se muestran los controles, piezas y
componentes del SCD 8355 y NCD 8255 que se usan o a los que
se accede durante la instalacion, el funcionamiento y el
mantenimiento.

LED de estado LED de estado

ik Agilemt Techaologies

BIEE g Chamsimacars D

Interruptor ——L 1= Interruptor de ———— 1 =:

de alimentacion alimentacion

SCD 8355 NCD 8255

Figura1 Vista frontal, detector (SCD y NCD)

18 Manual de usuario de SCD y NCD



Conector del
calentador del
quemador

Conector del
calentador/
sensor

Conector del
termoeléctrico

Cable de

comunicaciones

Conexion de
alimentacion

Figura2 Vista posterior del detector

Manual de usuario de SCD y NCD

Procedimientos iniciales

Entrada de gas
hidrogeno

Entrada de gas
oxidante

Entrada de gas ozono

Perforado para
linea de

transferencia de

muestra

Vacuum connection

Vacuum pump

power connection
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1 Procedimientos iniciales

Salida de hidrogeno

Entrada de gas hidrogeno superior (solo SCD)

Entrada de gas oxidante Salida de gas oxidante

Entrada de gas ozono Salida de hidrogeno

inferior
Figura3 Conexiones de gas del detector
Trampa, ozono
Manguera de vacio
Abrazadera, manguera ——————— Abrazadera, manguera

Abrazadera, vacio

Conjunto de filtro de
bruma de aceite (y filtro)

"l Soporte de montaje
Linea de retorno de aceite

Manguera de vacio

Tapon de llenado de aceite

Enchufe de configuracion — Conexion de alimentacion

de voltaje 4 e — — Bandeja de aceite de

& — la bomba

Figura4 Bomba de vacio RV5

20 Manual de usuario de SCD y NCD



Procedimientos iniciales 1

| NI D

Marca de nivel de
aceite maximo

@ﬂ warRoDs

MODEL RVS

CODE Mo. | A653-01-906
WEIGHT 25k

SERIAL No.

Visor de nivel
de aceite

Nivel de aceite

Marca de nivel de
aceite minimo

Figurab Visor del nivel de aceite de bomba de vacio RV5

Manual de usuario de SCD y NCD 21



1

Procedimientos iniciales

Descripcion general de la instalacion y puesta en marcha inicial

22

A continuacion se ofrece una breve descripcion del proceso de
instalacion. Consulte la guia Instalacion y puesta en marcha
tnicialpara ver los detalles completos de la instalacion.

1

© 0 N o

1"
12
13
14
15
16
17
18

Si ain no esta instalado, instale el GC y el sistema de datos
de Agilent. (Si se ha instalado otro detector, compruebe su
rendimiento).

Coloque el detector sobre la zona de trabajo. Quite los
tapones protectores.

Prepare el GC. Deje enfriar el GC, apaguelo y desconecte el
cable de alimentacion. Extraiga las cubiertas.

Prepare el lugar de montaje del detector.

Saque del embalaje la bomba de vacio. Retire los tapones.
Instale y el filtro coalescente de aceite y balasto.

Instale la bomba de vacio.

Compruebe la configuracién de potencia.
Instale el conjunto del quemador.
Conecte los gases de suministro.

Conecte los gases del detector.

Conecte los cables del detector y el cableado.
Conecte los cables al GC y al detector.
Conecte a una fuente de alimentacion.
Instale la columna

Instale la cubierta del GC.

Encienda el GC y el detector.

Configure el detector.

Cree un método de comprobaciéon y compruebe el
rendimiento.

Manual de usuario de SCD y NCD



Manual de usuario de 8355 SCD y 8255 NCD de Agilent

2
Informacion reglamentaria y de
seguridad

Introduccion 24
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Este capitulo contiene informaciéon importante sobre seguridad
y normativas necesaria para la instalacion y uso del SCD
Agilent 8355 y el NCD Agilent 8255. Debe leer y entender esta
informacién antes de utilizar el detector.

Agilent Technologies &



2  Informacion reglamentaria y de seguridad

Introduccion

24

Este manual le guiara en el funcionamiento, mantenimiento y
resolucion de problemas del SCD Agilent 8355 y el NCD Agilent
8255. Habitualmente es el personal con formacién de Agilent
quien instala el SCD y el NCD en el cromatégrafo de gases (GC).
Si instala el SCD y el NCD, consulte la Guia de instalacion para
obtener instrucciones.

Al margen de la presente informacion, consulte la informacion
de seguridad del GC que se entrega con el aparato. Podra
encontrar los manuales del GC de Agilent en los DVD Manuales
de usuario y herramientas de GC y GC/MS de Agilent
Technologies .

Manual de usuario de SCD y NCD



Informacion reglamentaria y de seguridad 2

Informacion importante de seguridad

Hay varios avisos importantes sobre seguridad que hay que
tener presentes siempre que utilice el SCD 8355 o el NCD 8255.

Muchas piezas internas del detector tienen voltajes peligrosos

Si el GC y el detector estan conectados a una fuente de
alimentacion, incluso si estan apagados, existen voltajes
potencialmente peligrosos en:

¢ El cableado entre el cable de alimentacién del detector y la
fuente de alimentacion de CA

¢ Fuente de alimentaciéon de CA

¢ El cableado desde la fuente de alimentacion de CA al
interruptor de alimentacion.

Con la corriente conectada, también existen voltajes peligrosos
en:

¢ Todas las tarjetas eléctricas.

¢ Los hilos y cables internos conectados a estas tarjetas.

Observe que el GC suministra electricidad a las tarjetas
eléctricas y los médulos EPC.
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Las descargas electrostaticas son una amenaza para la electronica del GC

Las tarjetas de circuitos impresos (PC) en el detector pueden
quedar danadas por las descargas electrostaticas. No toque
ninguna de las tarjetas a no ser que sea absolutamente
necesario. Si tiene que manipularlas, utilice una munequera
antiestatica y tome otras precauciones contra la electricidad
estatica. Utilice una muiiequera antiestatica siempre que tenga
que retirar la cubierta derecha del GC, o las cubiertas izquierda
o derecha del detector.

Muchas piezas estan extremadamente calientes

Muchas piezas del detector funcionan a temperaturas lo
suficientemente altas como para provocar quemaduras graves.
Estas piezas incluyen, aunque no se limitan a:

e El quemador de plasma dual

¢ La interfaz del detector al GC, incluida la conexién de la columna

Siempre se deben enfriar estas areas del detector a temperatura
ambiente antes de trabajar en ellas. Si debe realizar
mantenimiento en las piezas calientes, utilice una llave y
pongase guantes protectores. Siempre que sea posible, enfrie la
parte del instrumento en la que vaya a trabajar antes de
empezar.

Medidas de seguridad para el hidrageno

ADVERTENCIA

Se utiliza gas hidrégeno como gas combustible para producir la
llama en el detector.

Cuando se usa hidrogeno (H,;) como gas combustible, hay que
tener en cuenta que el gas hidroageno puede entrar dentro del
horno del GC y generar riesgos de explosion. Por ello, hay que
asegurarse de que la fuente esta desactivada hasta que se hayan
hecho todas las conexiones, y de que los adaptadores de columna
del detector en todo momento estan o hien conectados a una
columna o bien tapados, mientras se suministra hidrogeno al
detector. El hidrogeno es inflamable. Las fugas, si ocurren en un
espacio cerrado, pueden provocar un incendio o una explosion. En
cualquier aplicacion que utilice hidrageno, se debe comprobar si
hay fugas en las conexiones, lineas y valvulas antes de usar el
instrumento. Hay que cerrar siempre el suministro de hidrégeno
antes de trabajar con el instrumento.

26
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El hidrégeno suele utilizarse como gas portador del GC. El
hidrégeno tiene un caracter potencialmente explosivo, ademas
de otras caracteristicas peligrosas.

e El hidrégeno es combustible en una amplia gama de
concentraciones. A presiéon atmosférica, el hidrégeno es
combustible a concentraciones de entre el 4 % al 74,2 % por
volumen.

e El hidrégeno presenta la velocidad de combustion mas
elevada de todos los gases.

e El hidrégeno tiene una energia de igniciéon muy baja.

e El hidrégeno que se expande rapidamente en la atmésfera a
alta presiéon puede inflamarse por si solo debido a las
chispas electrostaticas.

e El hidrégeno arde con una llama no luminosa, que puede
resultar invisible si la luz es brillante.

Corte de hidrageno

El gas hidrégeno se utiliza como combustible para los
detectores SCD y NCD.

Cuando se utilice el detector con un GC Agilent 7890B o 7890A+
GC, el GC supervisa todas las corrientes de gas hidréogeno. Si
una corriente se corta porque no puede alcanzar el valor de
flujo o presion establecidos y si dicha corriente esta
configurada para utilizar hidrégeno, el GC asume que se ha
producido una fuga y declara un un corte de hidrégeno de
seguridad.

Si el GC efectiia un corte de hidrégeno de seguridad, se
producen los siguientes efectos en el detector:

e Se apagan las zonas calentadas del detector.

e Se apagan las corrientes de hidrégeno del detector.

* Se apaga el generador de ozono.

* La bomba de vacio contintia encendida.

Para que vuelva a funcionar, arregle la causa del corte (cierre de

la valvula del tanque, fuga importante, etc.). Apague el
instrumento y el detector, y vuelva a encenderlos.

El GC no siempre puede detectar fugas en las corrientes de gas del
detector. Por esta razon, es vital que los adaptadores de columnas
estén siempre conectados a una columna o tengan un tapon
instalado. Las corrientes de H, deben estar configuradas para
hidrogeno, de forma que el GC tenga en cuenta el uso de hidrogeno.

Manual de usuario de SCD y NCD
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ADVERTENCIA

Medicion de los flujos de gas hidrageno

No mida el hidrageno junto al aire o el oxigeno. Esto puede crear
mezclas explosivas que pueden estallar con el encendedor
automatico. Para evitar este peligro: 1. Apague el encendedor
automatico antes de empezar. 2. Mida siempre los gases por
separado.

0Ozono

ADVERTENCIA

Cuando mida los flujos de gas en un detector donde se utiliza
hidrégeno para la llama del detector o como gas portador del
GC, mida el flujo de hidrégeno por separado. No deje nunca que
entre una corriente de aire cuando haya hidrégeno en el
medidor de flujo.

El ozono es un gas peligroso y un potente oxidante. La exposicion
al ozono deberia minimizarse usando el instrumento en una zona
bien ventilada y conectando el sistema de escape de la bomba de
vacio a una campana extractora. El generador de ozono deberia
estar apagado cuando el instrumento no se esté utilizando.

Entornos de oxigeno

ADVERTENCIA

Los entornos ricos en oxigeno son proclives a la combustion e
incluso pueden producir una combustion espontanea en
condiciones de alta presion y exposicion a la contaminacion.
Utilice solamente componentes compatibles con oxigeno y
asegurese de que dichos componentes se hayan tratado
correctamente para usarse con oxigeno puro.
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Las advertencias expuestas en este manual o en el instrumento

deben respetarse durante todas las fases de funcionamiento,
servicio y reparacion del instrumento. El no seguimiento de
estas precauciones invalida los estandares de seguridad del

diseno y el uso previsto de este instrumento. Agilent
Technologies no se responsabiliza del incumplimiento por parte

del cliente de estos requisitos.

Consulte la documentacion suministrada para
obtener mas informacion.

Indica una superficie caliente.

Indica voltajes peligrosos.

Indica terminal conductor de proteccion.

Indica posible peligro de explosion.

Indica peligro de descarga electrostatica.

Indica un peligro. Consulte la documentacion del
usuario de Agilent con respecto al elemento
etiquetado.

Indica que no debe tirar este producto
eléctrico/electronico con los residuos domésticos

I > B> & @ P> PP
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Fusibles

30

El1 SCD 8355 y el NCD 8255 necesitan fusibles para funcionar
adecuadamente. Unicamente tiene acceso a éstos el personal
formado para el servicio de Agilent.

ADVERTENCIA Para una proteccion coqtinua del p_eligro_de incen(!i’o, sustituya
los fusibles solo por fusibles del mismo tipo y tension.
ADVERTENCIA Peligro de descarga. Desconecte el instrumento de la fuente

principal antes de sustituir los fusibles.

Tabla 3 Fusibles del tablero de CA

Nomenclatura Voltaje Tipo y tension nominal de los fusibles

de los fusibles

F1/F2 Todos 15 A, 250 VCA, IEC tipo F (sin tiempo de
retardo), cuerpo de ceramica

F6/F5 Todos 0,75 A, 250 VCA, IEC tipo F (sin tiempo de
retardo), cuerpo de cristal

F4/F3 Todos 10 A, 250 VCA, IEC tipo F (sin tiempo de

retardo), cuerpo de cristal
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Este instrumento ha sido disenado y probado de acuerdo con la
publicacién IEC 61010-1 de Requisitos de seguridad para la
medicion de equipamientos eléctricos, Control y uso en
laboratorio y se ha proporcionado en unas condiciones seguras.
Esta documentacion de instrucciones contiene informacion y
advertencias que debe seguir el usuario para garantizar la
utilizacion segura y mantener el instrumento en buenas
condiciones.

Consulte el Manual de seguridad del GC 7890B, disponible en el
DVD Manuales de usuario y Herramientas de GC y GC/MS de
Agilent, para obtener informacién sobre seguridad general y
normativas para el GC 7890B. Los apartados siguientes ofrecen
informacion especifica del SCD 8355 y NCD 8255.

El1 SCD 8355 y el NCD 8255 de Agilent cumplen los siguientes
estandares de seguridad:

e (Canadian Standards Association (CSA): C22.2 No. 61010-1

e (CSA/Nationally Recognized Test Laboratory (NRTL):
ANSI/UL 61010-1

e Comisién Electrotécnica Internacional (IEC, International
Electrotechnical Commission): 61010-1, 61010-2-010

¢ EuroNorm (EN): 61010-1

Este producto cumple con la seguridad de Clase I, Grado de
contaminacion 2, Categoria de instalacion II. Debe conectarse a
la fuente principal con una toma de tierra de proteccién
incorporada en el cable eléctrico. Cualquier interrupcioén en la
conducciéon de protecciéon dentro o fuera del equipo puede
convertirlo en un instrumento peligroso. La interrupcién
intencionada esta prohibida.

Si se utiliza este instrumento de manera diferente a la
especificada por Agilent, puede invalidar la protecciéon que
proporciona el instrumento.

El1 SCD serie 8355 y el NCD serie 8255 de Agilent cumplen las
siguientes normativas sobre compatibilidad electromagnética
(EMC) e interferencia de radiofrecuencia (RFI):

e CISPR 11/EN 55011: Grupo 1, Clase A
* JEC/EN 61326
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>

Este dispositivo ISM cumple la normativa canadiense ICES-001.
Cet appareil ISM est conforme a la norme NMB—001 du Canada.

A
m

El1 SCD serie 8355 y el NCD serie 8255 se han disefiado y
fabricado con un sistema de calidad registrado en ISO 9001.
Declaracion de conformidad disponible.

134

Instrucciones para la eliminacion de equipos de desecho por
los usuarios de la Union Europea. La presencia de este simbolo
en un producto o en su embalaje indica que dicho producto no
se debe eliminar junto con otros residuos, sino que es
responsabilidad suya eliminar sus aparatos de desecho
entregandolos en un punto de recogida designado para el
reciclaje de equipos eléctricos y electrénicos de desecho. La
recogida y el reciclaje de su equipo de desecho por separado en
el momento de su eliminaciéon ayudara a conservar los recursos
naturales y asegurara que se va a reciclar protegiendo la salud
humana y el medio ambiente. Para obtener mas informacion
acerca de donde puede dejar su equipo de desecho para su
reciclaje, pongase en contacto con la oficina de reciclaje de su
localidad o con el proveedor a quién comproé el producto.

Certificado de emision de sonido para la Repiblica Federal de Alemania

Presion de sonido Lp < 68 dB(A) operador y Lp < 72 dB(A) no
especifica, conforme a DIN-EN 27779 (prueba de tipo).

Schalldruckpegel

Schalldruckpegel Lp < 68 dB(A) Operador y Lp < 72 dB(A)
Bystander nach DIN-EN 27779 (Typprufung).

Compatibilidad electromagnética

Este dispositivo cumple con los requisitos de CISPR 11. El
funcionamiento esta sujeto a las siguientes dos condiciones:

* No puede provocar interferencias peligrosas.

¢ Debe aceptar toda interferencia recibida, incluidas aquéllas
que puedan provocar un funcionamiento no deseado.

Manual de usuario de SCD y NCD
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Si el equipo provoca interferencias peligrosas frente a la
recepcioén de radio o television, lo cual puede determinarse
apagando y encendiendo el aparato, se insta al usuario a tomar
una o varias de las siguientes medidas:

1
2
3

Posicionar de nuevo la radio o la antena.
Alejar el equipo de la radio o television.

Enchufar el equipo a una toma eléctrica diferente, de manera
que el equipo y la radio o television estén en circuitos
eléctricos separados.

Asegurese de que todos los dispositivos periféricos estén
certificados.

Asegurese de utilizar cables apropiados para conectar el
dispositivo al equipo periférico.

Consulte al distribuidor del equipo a Agilent Technologies o
a un técnico experimentado si necesita ayuda.

Los cambios o modificaciones no aprobados expresamente
por Agilent Technologies podrian anular la autoridad del
usuario para manejar el equipo.
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Uso previsto

Limpieza

Reciclado del producto

Asistencia tecnica

34

Los productos de Agilent solo deben usarse de la forma descrita
en las guias de usuario de productos Agilent. Cualquier otro uso
puede resultar en danos para el producto o en accidentes
personales. Agilent no es responsable de ningin daio causado,
en parte o en su totalidad, por el uso inadecuado de los
productos, las alteraciones no autorizadas, los ajustes o
modificaciones de los productos que no cumplan con los
procesos indicados en las guias de usuario de productos
Agilent, o el uso de los productos que infrinja las leyes, reglas y
normativas.

Para limpiar la unidad, desconecte la alimentacién y limpie con
un pano sin pelusa humedecido.

|
Para su reciclado, péngase en contacto con la oficina de ventas
local de Agilent.

Este instrumento se entrega con la documentaciéon para su
funcionamiento, mantenimiento rutinario y resolucién de
problemas. Para obtener asistencia técnica adicional, visite las
paginas de soporte técnico disponibles en el sitio web de Agilent
en http://www.agilent.com o péngase en contacto con la oficina
de ventas local de Agilent. Para obtener la informacion de
contacto mas reciente, visite el sitio web de Agilent en:
http://www.chem.agilent.com/en-US/Contact-US/Pages/Contac
tUs.aspx.
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Este capitulo ofrece especificaciones de rendimiento tipicas y
describe la teoria de funcionamiento del SCD 8355 y el NCD
8255.

Agilent Technologies
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3 Descripcion del sistema

Especificaciones
SCD serie 8355
NCD serie 8255
36

Este apartado enumera las especificaciones publicadas para un
detector nuevo, instalado en un GC Agilent 7890B nuevo,
cuando se utiliza en un entorno de laboratorio estandar.

Especificaciones

Limite de deteccion minimo (MDL),
tipico

Linealidad
Selectividad

Precision” y estabilidad

Tiempo estandar para alcanzar 800 °C
desde temperatura ambiente

< 0,5 pg (S)/s (ruido ASTM de sistema
de datos de Agilent, 2x)

> 104
>2x107 respuesta S/respuesta c2

<2 % RSD sobre 2 horas
<5 % RSD sobre 24 horas

10 min

’ Tipicamente, basado en una operacion por 30 minutos, recogido durante 24 horas Por
ejemplo, un periodo de tiempo de 24 horas contiene aproximadamente 48 ejecuciones

repetidas.

Especificaciones

Limite de deteccion minimo (MDL),
tipico

Linealidad
Selectividad

Reproducibilidad de area

Tiempo estandar para alcanzar 800 °C
desde temperatura ambiente

<3 pg (N)/s (ruido ASTM de sistema
de datos de Agilent, 2x)

> 10%
>2x 107 respuesta N/respuesta C

< 1,5 % RSD sobre 8 horas
<2 % RSD sobre 18 horas

10 min
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Los detectores de quimioluminiscencia 8255 y 8355 de Agilent
detectan moléculas concretas transformandolas quimicamente,
en varios pasos, en una especie excitada que emite luz. La luz de
esta emision se convierte en una senal eléctrica mediante un
tubo fotomultiplicador (PMT). Para cada detector, las muestras
se someten a una reaccion preliminar con un oxidante (aire en
el caso del SCD, oxigeno en el del NCD) e hidrégeno en una zona
de reaccién muy caliente (el quemador) a una presion reducida
para formar SO o NO ademas de otros productos como H,O y
CO,. Estos productos de la reaccion fluyen a la celda de
reaccion en un moédulo del detector separado. En esta celda, se
mezclan con el ozono (O3) producido del oxigeno usando el
generador de ozono. El Og reacciona con SO o NO para generar
SOy* y NOy* respectivamente. Esta celda de reaccién funciona a
una presion de aproximadamente 4-7 Torr. Estas especies de
alta energia vuelven al estado fundamental mediante
quimioluminiscencia. La luz emitida se filtra y luego es
detectada por un PMT. La senal eléctrica producida es
proporcional a la cantidad de SOy* 0 NOy* formado en la celda
de reaccion. La muestra sale de la celda de reaccion, pasa a
través de la trampa de destrucciéon de ozono y, a continuacion,
pasa por una bomba de vacio y es expulsada.

El SCD usa la quimioluminiscencia (una reaccién que produce
luz) de la reaccion del ozono con monéxido de azufre (SO)
producido por la combustiéon del analito:

Compuestos de azufre (analito) —= S0 + H 50 + otros productos

SO +0 3= S0+ 0 + hv (< 300-400 nm)

La presion diferencial producida por una bomba de vacio
transfiere los productos de combustion en una celda de
reaccion, a la cual se anade el exceso de ozono. La luz (hv)
producida a partir de la reaccion posterior se filtra y detecta
o6pticamente con un tubo fotomultiplicador sensible al azul y la
senal se amplifica para mostrarse en pantalla o enviarse a un
sistema de datos.

El NCD usa la quimioluminiscencia del ozono con 6xido nitrico
formado a partir de la combustion. El 6xido nitrico en reaccién
con el ozono forma diéxido de nitrégeno electrénicamente
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excitado. El diéxido de nitrégeno excitado emite luz, una
reaccion quimioluminiscente, en la regién roja e infrarroja del
espectro. La luz emitida es directamente proporcional a la
cantidad de nitroégeno en la muestra:

N0+03 e NOZ +02
NO + 03 —> NOy + 0, + h (~600 2 3.000 nm)

La luz (hv) emitida por la reaccién quimica es filtrada
opticamente y detectada por un PMT. Un refrigerador enfria el
PMT para reducir el ruido térmico y ayuda a medir la luz
infrarroja. La senal del PMT se amplifica para mostrarse en
pantalla o enviarse a un sistema de datos.
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Descripcion de componentes principales

Conjunto del quemador

Manual de usuario de SCD y NCD

El conjunto del quemador se monta sobre el GC en una
ubicacion del detector y contiene la conexién de la columna.

En el caso del SCD, el quemador ofrece dos zonas calefactadas,
una en la base y otra mas arriba en el conjunto. En la regién de
la base del quemador, el efluente de la columna se mezcla con el
flujo de hidrégeno inferior y el aire a alta temperatura. La llama
de hidrégeno resultante quema el efluente. Los componentes en
baja concentracion se queman para formar los productos de
combustion habituales, incluido SOy para componentes que
contienen azufre. Los productos son extraidos hacia arriba a
través del tubo de ceramica, donde a temperaturas aun mayores
el flujo de hidrégeno superior se mezcla con los productos de la
combustion, lo que hace que el SO, se reduzca a SO.

La Figura 6 muestra las salidas de flujo para el conjunto del
quemador del SCD.
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Al detector

Hidrdgeno superior

g ”Tm

—  — .
Tubo de ceramica,
superior

Quemador
Tubo de ceramica,
inferior

< Oxidante

Calentador “— Hidrégeno

base inferior

Flujo de Columna

columna

Figura6 Flujos del SCD

En el caso del NCD, el quemador ofrece dos zonas calefactadas,
una en la base y otra mas arriba en el conjunto. En la regién de
la base del quemador, el efluente de la columna se mezcla con el
hidrégeno y el aire a alta temperatura. La llama de hidré6geno
resultante quema el efluente. Los componentes en baja
concentracion se queman para formar los productos de
combustiéon habituales, incluido NO, para componentes que
contienen nitrégeno. Los productos son extraidos hacia arriba a
través de un tubo de cuarzo y un catalizador, donde la alta
temperatura convertira el NOy en NO.

La Figura 7 muestra las salidas de flujo para el conjunto del
quemador del NCD.
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T Al detector

Tubo de cuarzo

Quemador

) -— Oxidante
=~ Hidrogeno

Calentador
base

Columna

Flujo de
columna >

Figura7 Corrientes del NCD

Generador de ozono

El generador de ozono proporciona 0zono que reacciona con
cualquier SO o NO en la celda de reaccion para generar SOy* y
NOy* respectivamente. Estas especies de alta energia vuelven al
estado fundamental mediante quimioluminiscencia.
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Bomba de vacio

Celda de reaccion y tubo fotomultiplicador (PMT)

El generador de ozono descarga ozono en la celda de reaccion.
Este ozono reacciona con SO o NO para generar SOy* y NOy*
respectivamente. Cuando las especies vuelven al estado
fundamental por la quimioluminiscencia, el tubo
fotomultiplicador produce una corriente proporcional a la
intensidad de luz emitida. Se utiliza un filtro de paso de banda
para optimizar el detector para la deteccién de azufre o
nitrégeno.

Madulos del EPC

El detector controla los flujos de gas hidrégeno, oxidante (aire u
oxigeno) y flujos de gas de suministro de ozono (oxigeno)
usando dos médulos de control de presiéon electrénica.

Una bomba de vacio rotativa sellada por aceite en dos fases
proporciona una presion operativa de entre 3 y 10 Torr en la
celda de reaccion. Este vacio ayuda a transferir los gases de
combustiéon desde el quemador a la celda de reaccién, asi como
a transferir el ozono del generador de ozono a la celda de
reaccion. La bomba de vacio también reduce la atenuacion de
colision no radiativa de las especies emisoras en la celda de
reaccion.

Trampa de destruccion de ozono

Una trampa quimica entre la salida del detector y 1a bomba de
vacio destruye el ozono, convirtiéndolo en oxigeno diatémico. El
ozono no convertido reduce la vida util de la bomba.

Filtro coalescente de aceite

La bomba de vacio rotativa sellada por aceite usa un balasto de
gas parcialmente abierto para facilitar la eliminaciéon de agua
producida en el quemador y transferida a la bomba. A
consecuencia del balasto de gas abierto y las tasas
relativamente altas de flujo de gases, el aceite de la bomba
puede salir por el escape de la bomba. Para minimizar la
pérdida de aceite, la bomba incluye un filtro coalescente de
aceite en el escape de la bomba para atrapar el aceite
vaporizado y devolverlo a la reserva de aceite de la bomba de
vacio.
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Adaptador del FID (opcional)

El quemador del SCD normalmente se monta sobre el horno del
GC directamente como un detector independiente. Sin embargo,
algunas aplicaciones también necesitan la deteccion simultanea
de componentes de hidrocarburos usando una sola columna sin
hacer divisiones. Por este motivo, Agilent ofrece un adaptador
opcional para FID que se monta en el conjunto del quemador
sobre un FID para recoger simultineamente cromatogramas de
FID y SCD. Durante el funcionamiento dedicado del SCD, el
100 % del efluente de la columna pasa a través del quemador
hasta el detector. Durante la deteccién simultanea,
aproximadamente un 10 % de los gases de salida del FID son
extraidos hacia el quemador mediante un restrictor, que reduce
la sensibilidad del SCD a aproximadamente 1/10 de la senal
observada en un quemador SCD dedicado.

Refrigerador del NCD

En el caso del NCD, el detector usa un refrigerador Peltier para
reducir la temperatura del PMT, que a su vez reduce el ruido.
Este refrigerador enfria el PMT en relacién con la temperatura
ambiente actual. Si la temperatura ambiente de laboratorio es
mas elevada podria incrementarse las temperaturas del PMT.
Las fluctuaciones en la temperatura ambiente pueden provocar
fluctuaciones en la temperatura del PMT.

Dado que el ruido y la respuesta determinan el MDL, la eficacia
del refrigerador puede influir en el MDL. En funcién de la
temperatura ambiente, es posible que el refrigerador no pueda
mantener una temperatura lo suficientemente fria en el PMT y
el ruido del XCD aumente, incrementando a su vez el MDL.

Dado que la eficacia del refrigerador depende de la temperatura
ambiente dentro del detector y el laboratorio, los valores
establecidos del refrigerador no afectan en la preparacion del
detector. Puede iniciarse una operacion del GC
independientemente de si el refrigerador ha enfriado o no el GC
hasta el valor establecido.
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Este capitulo describe cémo utilizar el SCD 8355 y el NCD 8255.
Este capitulo presupone que ya esta familiarizado con el
sistema de datos, si se utiliza, y teclado y la pantalla del panel
frontal del GC. Para obtener mas informacién, consulte la ayuda
online del sistema de datos y la documentacién del instrumento
disponible en los DVD Manuales de usuario y Herramientas de
GC y GC/MS de Agilent.
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Version integrada

Una vez instalado en un GC Agilent 7890B o 7890A+, programe
y utilice el SCD y el NCD tal como usaria cualquier otro detector
en el GC. Para usuarios de sistemas de datos Agilent, use el
controlador del GC integrado para acceder a los parametros
operativos. Para usuarios autonomos del GC, acceda a estos
parametros desde el panel de control y el teclado del GC. Los

ajustes y la informacion provista por el controlador y el teclado
del GC incluyen:

e Ajustes para temperaturas, flujos y tipos de gas
¢ Integracion de secuencia
¢ Almacenamiento de método

e Ajustes de Mantenimiento Preventivo Asistido (EMF), ajustes
de tasa de datos, registro de errores, registro de
mantenimiento e informacién de estado

Manual de usuario de SCD y NCD
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Este apartado enumera los rangos de parametros para el SCD y
el NCD. Los valores establecidos disponibles proporcionan un
rango amplio adecuado para una gran variedad de aplicaciones,
asi como para el desarrollo del método. Consulte “Ajuste de
condiciones de funcionamiento” en la pagina 53 para ver
informacion detallada sobre las relaciones entre los valores

establecidos.

Parametros y rangos

La tabla siguiente enumera los parametros disponibles para el

detector.

Tabla 4 Parametros y rangos del SCD 8355 y NCD 8255

Parametro Rango, SCD Rango, FID-SCD Rango, NCD

Método

Temperatura base 125 -400 °C 125 -400 °C 125-400 °C

Temperatura del quemador 100 - 1000 °C 100 — 1000 °C 100 - 1000 °C

Temperatura del refrigerador (solo NCD)*  Activado/ Activado/ Activado/
desactivado desactivado desactivado

Flujo de hidrégeno inferior 5—25 mL/min — 1—25 mL/min

Flujo de hidrégeno superior (solo SCD) 25-100 mL/min ~ 25-100 mL/min  —

Flujo oxidante 25-150 mL/min  5—100 mL/min 4 — 80 mL/min

Flujo del generador 03 Activado/ Activado/ Activado/
desactivado desactivado desactivado

Alto voltaje del generador 03 Activado/ Activado/ Activado/
desactivado desactivado desactivado

Bomba de vacio Activado/ Activado/ Activado/
desactivado desactivado desactivado

Configuracion

Tipo de gas oxidante Aire Aire Oxigeno

Tipo de gas del generador 03 Oxigeno Oxigeno Oxigeno

Ignore Ready

Sefial

Consulte el Manual de funcionamiento del GC

XCD. Consulte el Manual de funcionamiento avanzadodel GC.

" El funcionamiento del refrigerador (refrigerador PMT) depende de la temperatura ambiente actual del detector. La
temperatura real del refrigerador no tiene ninglin impacto en la preparacion del detector. Consulte “Refrigerador del

NCD"” en la pagina 43.

Manual de usuario de SCD y NCD

Observe que el voltaje del PMT es un valor fijo en 800 V.
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Control de software

Cuando use un sistema de datos Agilent, abre una sesién online
y edite los parametros de adquisicion del instrumento para
cambiar los ajustes del método. Seleccione el detector desde el
editor de métodos, normalmente Detectores > Detector frontal

(o Detector posterior o Detector aux., segiin convenga para su
configuracién). Consulte la Figura 8, Figura 9 y la Tabla 5.

SCD

Setpoint Actual
Base Temperature: 28D°C 280°C
Burner Temperature: 80D °C 800 *C
Upper H2 Flow: 38 mL/min 38 mL/min
Lower H2 Flow: & mL/min & mL/min
Oxidizer Flow (Air): 50 mL/min 50 mL/min
03 Generator Flow 46.4 mL/min
03 Generator Power
Vacuum Pump
Burner Pressure: 363.2 Torr
Reaction Cell Pressure: 4.2 Torr
Signal Cutput: 6819 p&

s3CD

Subtract from Signal:
() {Nothing)

() Column Cempensation Curve #1

@ Column Compensation Curve #2

Figura8 Ejemplo de parametros del SCD en un sistema de datos
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NCD
Setpoint Actual

Base Temperature: 280°C 280°C
Burner Temperature: 450°C 430°C
Chiller Temperature -10°C
H2 Flow 3 mL/min 3 mL/min
Oxidizer Flow (02): 10 mL/min 10 mL/min
03 Generator Flow 35.9 mL/min
03 Generator Power
Vacuum Pump
Burner Pressure: 110.1 Torr
Reaction Cell Pressure: 17 Torr
Signal Output: 52.8 pA

NCD

Subtract from Signal:

O [Nothing)

E:Z- Column Compensation Curve #1

(®) Column Compensation Curve #2

Figura9 Ejemplo de parametros del NCD en un sistema de datos

Para configuraciones en tandem, por ejemplo, un FID-SCD

frontal, el FID sera el detector frontal y el XCD sera el detector

aux.

Para acceder a los parametros de configuraciéon usando el

control del sistema de datos, seleccione Configuracion > Médulos.

Consulte la Figura 10 para ver un ejemplo.

Front Detector
SCD

Oxidizer Gas | ajr v

03 Generator Gas 02

Back Detector
NCD

Oxidizer Gas | Q2 v

03 Generator Gas 02

Figura 10 Ejemplo de parametros de configuracion de SCD y NCD

Consulte “Configuracion del detector” en la pagina 58 para
obtener mas informacion.

Manual de usuario de SCD y NCD
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Control de teclado del GC

Para acceder a los parametros de método para un SCD o NCD,
pulse la tecla [Front Det], [Back Det] o [Aux Det #] (solo en
configuraciéon en tdindem de FID-XCD). Consulte la Tabla 5.

Para activar el voltaje del PMT, pulse [Config] y, a continuacién,
pulse la tecla para el detector ([Front Det], [Back Det] o [Aux Det
#]). El voltaje del PMT puede activarse o desactivarse. E1 PMT

funciona en un voltaje constante (800 V).

Identificacion del detector

La Tabla 5 enumera las configuraciones esperadas para un

XCD.

Tabla b Conexiones al mazo de cableado del GC

Instalacion del XCD

¢ Qué detector es el XCD?

XCD frontal
XCD trasero

FID-XCD frontal tinico (FID-XCD en
tandem frontal)

FID-XCD trasero unico (FID-XCD en
tandem trasero)

FID-XCD frontal y FID-XCD trasero
duales (FID-XCD en tandem dual)

Delantero
Trasero

Frontal: FID frontal
Detector auxiliar 2: XCD

Trasero: FID trasero
Detector auxiliar 2: XCD

Frontal: FID frontal

Detector auxiliar 1: XCD frontal
Trasero: FID trasero

Detector auxiliar 2: XCD trasero
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Estabilidad y respuesta del detector

El tiempo necesario para que el sistema se estabilice varia en
funcioén de la aplicacién, la limpieza del sistema, la presencia de
sitios activos y otros factores.

e Aliniciar un sistema existente, espere normalmente al
menos 10 minutos antes de usar el sistema para recopilar
datos.

* Un quemador nuevo o un juego nuevo de tubos de ceramica
puede tardar hasta 24 horas en acondicionarse. Ajuste el
detector a las condiciones de funcionamiento y supervise la
linea base hasta que sea lo suficientemente estable para su
aplicacion.
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Condiciones de funcionamiento habituales
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La Tabla 6 enumera las condiciones iniciales recomendadas
para los métodos del SCD y NCD. Estas condiciones deberian
ofrecer resultados aceptables para una amplia variedad de
aplicaciones. Sin embargo, deberia optimizar estas condiciones
segun sea necesario para mejorar el rendimiento de la
aplicacion especifica.

Tabla 6 Condiciones de funcionamiento tipicas, SCD y NCD

Parametro SCD NCD
Temperatura base, °C 250 250
Temperatura del quemador, °C 800 900
Temperatura del refrigerador No Activado
Flujo superior de Hy, mL/min 40 No

Flujo inferior de Hy, mL/min 10 3

Flujo oxidante, mL/min 50, Aire 8, Oxigeno
Flujo de generador 03, mL/min Activado Activado
Alto voltaje del generador 03 Activado Activado
Bomba de vacio Activado Activado
Presion del quemador, Torr, lectura tipica < 425 Torr <120 Torr

Presion del reactor, Torr (solo lectura) Deberia estar por Deberia estar por

debajo de 7 Torr  debajo de 5 Torr

Los métodos de comprobacion para el SCD y el NCD también

ofrecen parametros de ejemplo para encontrar un equilibrio de
un buen limite de deteccién, una buena selectividad y una vida
util razonable del tubo de ceramica. En cualquier método XCD:

* Mantenga siempre el gas oxidante fluyendo a través del
quemador.

¢ El firmware no dejara que el hidrégeno fluya en el quemador
mientras no haya oxidante para proteger el sistema.

Durante el inicio y el apagado, encienda siempre la bomba
primero y apague la bomba al final para evitar que se contamine
o se darfe.
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Ajuste de condiciones de funcionamiento

Manual de usuario de SCD y NCD

Tabla 4 en la pagina 47 enumera el rango de valores para cada
parametro, segiin esta limitado por el firmware del GC. Para
proporcionar flexibilidad durante el desarrollo del método para
una aplicacién particular, el rango es mas ancho de lo necesario
para la mayoria de las aplicaciones.

Sin embargo, los flujos de hidrégeno en el SCD necesitan una
atencion especial. El uso de flujos de hidré6geno muy elevados
(superior e inferior), junto con el flujo oxidante, puede danar
los tubos de ceramica permanentemente. Esta condiciéon no se
puede recuperar. Consulte “Contaminaciéon de hidrégeno” en la
pagina 103.

Flujo de hidrégeno inferior del SCD: Un flujo muy elevado
puede danar los tubos de ceramica.

Flujo de hidrégeno inferior del NCD: El NCD puede funcionar
sin flujo de hidrégeno, aunque no esta recomendado. La
llama/plasma de hidrégeno puede ayudar a quemar moléculas
pesadas y disolventes. Si se pone en funcionamiento un NCD sin
flujo de hidrégeno, conecte los tubos de 1/16 pulgadas para el
flujo de hidrégeno inferior al suministro de oxigeno. De lo
contrario, el hidrégeno residual en los tubos continuara
difuminandose en el quemador y afectara la estabilidad.

1 Desconecte la linea H2 inferior de la parte posterior del
detector y tapone la conexién del detector.

2 Instale una conexién Swagelok en T en la salida del Oxidante
desde el cuerpo del detector.

3 Conecte las lineas del Oxidante y del H2 inferior a la conexién
enT.

Normalmente necesitara ajustar las condiciones iniciales
recomendadas para crear un método optimizado para su
aplicaciéon. Cuando optimice los parametros del método SCD o
NCD, tenga en cuenta lo siguiente:

* Una relacién superior de hidrégeno respecto a oxidante
puede mostrar inicialmente una respuesta mas elevada, pero
después ofrece una respuesta menor porque la acumulacién
de contaminantes reduce la respuesta del detector, como el
hollin u otras especies activas.

¢ Si utiliza el quemador a temperaturas mas altas puede
reducir la vida 1til del calentador, el termoeléctrico y los
materiales de sellado.

En general, cuando realice cambios en cualquier parametro,
deje suficiente tiempo para que el sistema alcance un equilibrio.
Supervise la linea base hasta que se estabilice en su nuevo valor.

53



4  Funcionamiento

Puesta en marcha

54

Coémo poner en marcha el detector depende de si ha creado o no
un método para el mismo.

Si existe un método valido: Tras haber usado el SCD/NCD

(al menos existe un método valido), ponga en marcha el
detector cargando el método. Tan pronto como se cargue el
método, el GC encendera la bomba de vacio y los flujos
oxidantes; también se encenderan el resto de parametros salvo
el flujo de hidrégeno. El GC supervisara las temperaturas y
bloqueara el flujo de hidrégeno hasta que la temperatura base
alcance 150 °C y la temperatura del quemador alcance 200 °C.
Una vez las temperaturas del detector alcancen estos limites
minimos, el GC enciende el flujo de hidrégeno.

Durante la puesta en marcha inicial, o cuando no haya
parametros de método ajustados para el SCD o el NCD, ponga
en marcha el detector del siguiente modo:

1 Acceda a los parametros del método.

En el panel frontal del GC, pulse [Front Det], [Back Det] o
[Aux Det #].

En el sistema de datos, seleccione el detector en el editor
de métodos.

2 Encienda la bomba de vacio.
3 Ajuste la tasa de flujo oxidante y encienda el flujo oxidante.

4 Espere 1-2 minutos hasta que la bomba de vacio purgue el
sistema usando el flujo oxidante.

5 Ajuste la temperatura base y enciéndalo.
6 Ajuste la temperatura del quemador y enciéndalo.

7 Solo para el NCD: Ajuste la temperatura del refrigerador y
enciéndalo.

8 Ajuste el flujo de hidrégeno y enciéndalo.
9 Ajuste el flujo del gas de suministro de ozono y enciéndalo.

10 Encender el alto voltaje del gas de suministro de ozono.

El GC supervisara las temperaturas y bloqueara el flujo de
hidrégeno hasta que la temperatura base alcance 150 °C y la
temperatura del quemador alcance 200 °C. Una vez las
temperaturas del detector alcancen estos limites minimos, el GC
enciende el flujo de hidrégeno.

Si es necesario, active también el alto voltaje del PMT. Consulte
“Configuracion del detector” en la pagina 58.
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Conservacion de recursos

Para conservar recursos durante los periodos de inactividad,
por ejemplo, por la noche o durante un fin de semana, use las
funciones de conservacion de recursos del GC 7890B para
cargar un método de suspension. (Consulte el Manual de
Juncionamientodel GC para obtener detalles sobre como usar
los métodos de suspension y activacion).

Un método de suspension para un SCD o NCD deberia hacer lo
siguiente:

¢ Cerrar todos los flujos de hidrégeno

¢ Mantenga la temperatura basica de 125 °C para evitar la
condensacion

* Mantenga la temperatura del quemador a al menos 200 °C
para evitar la condensacion

e Ponga la temperatura del horno a 30 °C para minimizar el
sangrado de la columna
Asimismo, un método de suspensién también puede:

* Encienda el modo de ahorro de gas para reducir el flujo de la
columna

e Apague generador de ozono y el flujo del gas de suministro
de ozono

e Apagar el refrigerador (solo NCD)

e Apague la bomba de vacio si el gas portador y el horno estan
apagados. (Si el flujo de gas portador esta encendido, no
apague la bomba de vacio. Con la bomba de vacio apagada,
cualquier flujo de gas portador puede causar un cierre del
flujo.)

Es aconsejable dejar activado el flujo oxidante si la bomba de
vacio esta encendida.
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Apagado

56

ADVERTENCIA

Cuando apague el detector durante un periodo de tiempo
prolongado o cuando necesite realizar un mantenimiento en el
GC o el detector, apague el detector del siguiente modo:

1 Acceda a los parametros del método.

En el panel frontal del GC, pulse [Front Det], [Back Det] o
[Aux Det #].

En el sistema de datos, seleccione el detector en el editor
de métodos.

Apagar el alto voltaje del gas de suministro de ozono.
Apagar el flujo del gas de suministro de ozono.
Desactive el flujo de hidrégeno.

Solo para el NCD: Apague el refrigerador.

Apague el calentador del quemador.

N oo o AW N

Apague el calentador de la base.

Al apagarse, el GC mantendra el flujo de la bomba de vacio y el flujo
oxidante hasta que aproximadamente 100 mL de gas oxidante haya
purgado el sistema después de que el flujo de hidrogeno se haya
apagado. Esta accion evita que se acumule contaminacion residual por la
humedad.

8 Apague el flujo oxidante.
9 Apague la bomba de vacio.
10 Apague la alimentacién del detector.

11 Si quiere parar el GC, apaguelo.

Peligro de quemadura. Muchas partes del GC pueden estar
extremadamente calientes. Si esta realizando un mantenimiento
del GC o el detector, apague las zonas calientes y superviselas
hasta que alcancen una temperatura de manejo segura antes de
apagar el GC.

Alternativamente, cree un método que apague todos los
componentes del detector y cargue el método para apagarlo.
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Configuracion de flujo cero automatico en el GC

Manual de usuario de SCD y NCD

Agilent recomienda ajustar el GC para que los sensores pasen a
flujo cero automaticamente para reducir la derivacion. Consulte
el Manual de funcionamientodel GC para obtener mas detalles.

1
2
3

En el teclado del GC, pulse [Options].
Desplacese hasta Calibracion y pulse [Enter].

Desplacese para seleccionar el detector adecuado (frontal,
trasero, auxiliar 2 o auxiliar 1) y pulse [Enter].

Desplacese hasta Flujo cero automatico (H2 inferior) y pulse
[On/Yes]. (Para apague la puesta a cero automatica, pulse
[Off/No].

Para el SCD, repita los pasos de Flujo cero automatico
(H2 superior).
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Configuracion del detector

Para un SCD o NCD, los tipos de gas se suelen configurar una
vez. E1 SCD usa oxigeno para el gas de suministro de ozono y
aire para el gas oxidante, mientras que el NCD usa oxigeno para
ambos.

Para configurar los tipos de gas para un SCD o NCD usando el
teclado del GC:

1 En el teclado del GC, pulse las teclas para acceder al
detector, por ejemplo [ Config][ Front Det].

2 Desplacese hasta Gas oxidante y pulse [Mode/Type].

3 Desplacese hasta el tipo de gas correcto, Aire (SCD) u Oxigeno
(NCD), y pulse [Enter].

Si utiliza el control de sistema de datos, puede ajustar el tipo de
gas mediante el sistema de datos.

1 Desde el sistema de datos, abra la interfaz de usuario de
parametros del GC. Por ejemplo, en Agilent OpenLAB
seleccione Inicio > Método> Configuracion del instrumento >
Configuracion > Médulos.

2 Seleccione los tipos de gas para el método.

Front Detector
SCD

Oxidizer Gas | Ajr v

03 Generataor Gas (2

LIFS

Back Detector
NCD
Oxidizer Gas Q2 "]
03 Generator Gas | Q2

UL

Figura 11 Ejemplo de parametros de configuracion de SCD y NCD

3 Haga clic en Aceptar y guarde los cambios de método.
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El voltaje de PMT puede estar activado o desactivado solo en el
panel frontal del GC. Para habilitar o deshabilitar el voltaje del
PMT:

1 En el teclado del GC, pulse las teclas para acceder al
detector, por ejemplo, pulse [Config][Front Det] para un XCD
montado en posicién frontal o [ Config][Back Det] para un XCD
montado en la posicion trasera.

2 Desplacese hasta Voltaje de PMT.

3 Pulse Activo/Si para activar el voltaje o Inactivo/No para
desactivarlo. Pulse [Enter].
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)
Mantenimiento

Registro de mantenimiento y Mantenimiento preventivo asistido
(EMF) 62

Programa de Mantenimiento 63

Controlar la sensibilidad del detector 64
Consumibles y piezas de recambio 65

Vista detallada de las piezas del SCD 67

Vista detallada de las piezas del NCD 68

Método de mantenimiento del detector 69
Acople de una columna al detector 70
Sustitucion del tubo interior de ceramica (SCD) 73
Sustitucion del tubo de cuarzo (NCD) 76
Comprobacion de aceite de la homba de vacio 80
Afadir aceite a la bomba de vacio 81

Cambiar el aceite de la bomba de vacio 83
Sustitucion de la trampa de ozono 85

Cambio del filtro de bruma de aceite 87

Limpieza del exterior del detector 88

Calibracion de los sensores de flujo y presion 89
Actualizacion del firmware 90

Este capitulo describe los procedimientos de mantenimiento
rutinario necesarios para que el SCD y el NCD funcionen con
normalidad.

Agilent Technologies
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Registro de mantenimiento y Mantenimiento preventivo asistido (EMF)

Al usar el detector con un GC Agilent 7890B, utilice la funcién
de Mantenimiento preventivo asistido (EMF) para hacer un
seguimiento del mantenimiento rutinario. La funcion EMF esta
disponible en el panel frontal del GC y en cualquier sistema de
datos Agilent, y puede ayudarle a cambiar los filtros y el aceite
antes de que la contaminacién suponga un problema.

El GC Agilent 7890B ofrece los siguientes contadores para el
SCD, el NCD y la bomba de vacio:

Componente Pieza con un contador Tipo de contador Valor predeterminado
Detector Detector Numero de inyecciones

Tubo exterior (solo SCD) NiUmero de inyecciones

Tubo interior (solo SCD) Namero de inyecciones

Tubo de cuarzo (solo NCD) NUmero de inyecciones

Filtros de gas Tiempo (dias)
Bomba de vacio Bomba de aceite Tiempo (dias) 3 meses

Filtro de bruma de aceite Tiempo (dias)

Si no utiliza la funcién EMF del GC, lleve un registro de
mantenimiento manual donde figuren:

¢ La fecha de mantenimiento y los tipos de mantenimiento
realizados

¢ Los cambios operativos que podrian afectar al rendimiento,
como los cambios de parametros de temperatura y flujos de
hidrégeno

¢ Las presiones durante los métodos normales ejecutados

* Senal de fondo (la diferencia entre ozono "encendido" y
ozono "apagado")
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Programa de Mantenimiento

Manual de usuario de SCD y NCD

Para mantener un rendimiento 6ptimo del SCD 8355 y el

NCD 8255 de Agilent, sustituya de forma rutinaria la trampa de
ozono, el filtro coalescente de aceite y el aceite de la bomba de
vacio. Consulte la Tabla 7 para conocer la vida til prevista de
cada elemento.

Tabla 7 Programa de mantenimiento recomendado para la bomba de
vacio Edwards RVb

Componente Vida operativa“

Trampa quimica (convierte Oz en 0y)  ~ 6 meses

Filtro coalescente de aceite ~ 3 meses

Filtro de olores de aceite ~ 3 meses, si es necesario
Aceite dela bomba' ~ 3 meses

Nivel de aceite Comprobaciones semanales

" Lavida operativa se basa en el tiempo total registrado durante el funcionamiento del
detector con el quemador y el generador de ozono encendidos.

' El aceite de la bomba puede adquirirse de un proveedor o directamente de Agilent: SAE
10W-30, aceite de motor sintético multiviscoso, como MOBIL 1 o AMSOIL.
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Controlar la sensibilidad del detector

64

Ademas de usar las funciones del EMF del GC y el detector,
también debe controlarse la sensibilidad del detector. La
sensibilidad refleja las caracteristicas de rendimiento de un
sistema determinado y una pérdida de sensibilidad puede
indicar que es necesario realizar un mantenimiento rutinario
del detector. La sensibilidad suele obtenerse del siguiente modo:

area de pico

Sensibilidad = Cantidad

Calcule un limite de deteccién minimo (MDL) de la férmula
siguiente:

2 x ruido

MDL = —ensibilidad

donde el ruido es el ruido ASTM generado por el sistema de
datos de Agilent.
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Consumibles y piezas de recambio

Manual de usuario de SCD y NCD

Consulte el catalogo de materiales y consumibles de Agilent

Mantenimiento

5

para ver una lista mas completa o visite el sitio web de Agilent

para obtener la informaciéon mas reciente
(http://www.chem.agilent.com/store).

Tabla 8 Piezas y consumibles para el SCD y el NCD

Descripcion/cantidad

Referencia

Piezas del detector
Tubo de ceramica, interior, pequefio (SCD)
Tubo de cuarzo (NCD)

Férrula, 1/4 pulgadas, grafito, recta, 10/pag. para tubo
exterior de ceramica de SCD y tubo de cuarzo de NCD

Herramienta de instalacion de columnas

Muestra de prueba de quimioluminiscencia de azufre
Muestra de prueba de quimioluminiscencia de nitrégeno
Piezas de la bomba de vacio

Bomba RV5 — 230 V — Inland

Bandeja de bomba, bomba de RV5

Kit de PM, bomba de aceite de RV5

Filtro de bruma de aceite para bomba de RV5, para

SCD/NCD

(G6602-45005
(G6600-80063
0100-1324

(G3488-81302

(G6600-64042
(G1946-00034
G6600-67007
(56600-80043

Sustitucion del filtro coalescente de aceite, bomba de RV5 G6600-80044

Sustitucion del elemento de filtracion de olores
Trampa de destruccion de ozono

Linea de retorno de aceite, bomba de RV5
Aceite sintético, Mobil 1

NW 20/25 anilla de sujecion (para filtro de bruma de

aceite)

NW 20/25 anilla de sujecion (para manguera de escape)

Herramientas

Embudo

Llave de allen, 5 mm
Destornillador, punto plana

Guantes, resistentes a productos quimicos, sin pelusa

(G6600-80045
(G6600-85000
3162-1057
(56600-85001
0100-0549

0100-1398

9301-6461
8710-1838
8710-1020
9300-1751
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Tabla 10

Tabla 9

Filtros para el SCD y el NCD

Descripcion/cantidad

Referencia

Filtro de limpieza de gas, azufre (filtra azufre y humedad) CP17989

Kit SCD de filtro de limpieza de gas, para detectores de ~ CP17990
quimioluminiscencia de azufre

Tuercas, férrulas y piezas metalicas para columnas capilares

d.i. de columna (mm) Descripcion

Uso normal

Referencia/cantidad

.53 Férrula, grafito, d.i. 1,0 mm Columnas capilares de 0,53 mm 5080-8773 (10/paq)
Férrula, grafito, d.i. 0,8 mm Columnas capilares de 0,53 mm 500-2118 (10/paq)
Tuerca de columna, ajuste Conectar columna al inyector o al 5020-8293
manual (para columnas de detector
0,53 mm)
45 Férrula, grafito, d.i. 0,8 mm Columnas capilares de 0,45 mm 500-2118 (10/paq)
.32 Férrula, grafito, d.i. 0,5 mm Columnas capilares de 0,1 mm, 5080-8853 (10/paq)
0,2 mm, 0,25 mmy 0,32 mm
Tuerca de columna, ajuste Conectar columna al inyector o al 5020-8292
manual (para columnas de detector
0,100 a 0.320 mm)
0,1-0,25 Férrula, grafito, d.i. 0,4mm Columnas capilares de 0,1 mm, 500-2114 (10/paq)
0,2 mm, 0,25 mmy 0,32 mm
Tuerca de columna, ajuste Conectar columna al inyector o al 5020-8292
manual (para columnas de detector
0,100 a 0,320 mm)
Todos Férrula, sin agujero Ensayo 5181-3308 (10/paq)
Tuerca ciega de columna Uso de ensayo con cualquier férrula  5020-8294
capilar
Tuerca de columna, universal Conectar columna al inyector o al 5181-8830 (2/paq)
detector
Cortador de columna, deflector Cortar columnas capilares 5181-8836 (4/paq)
ceramico
Kit de herramientas de férrula  Instalacion de férrula 440-1000
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Vista detallada de las piezas del SCD

Mantenimiento 5

Férrula

Conexion de salida

B
Conexidn superior f’-

Junta térica

Tuerca Swagelok, acero

inox., 1/4 pulgadas \?

Conjunto de cubierta —|
¥

Tuerca Swagelok

Tubo de acero inoxidable
de 1/16 pulgadas, hidrogeno
superior

Tubo interior de ceramica

Férrula de grafito recta de 1/4 pulgadas

Tubo exterior de ceramica

Calentador del quemador

Tuerca inferior del quemador

Férrula de grafito recta de 1/4
pulgadas

Aislante, parte superior

Aislante, parte inferior

Caperuza de aislamiento

Férrula, columna

Tuerca de columna |

Herramienta de instalacion }8‘8{‘.‘

de columnas

Figura 12 Vista detallada de piezas del SCD
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Conjunto de chorro y acoplamiento

Base de detector

(Para FID-SCD en tandem, consulte
los detalles del FID)
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Vista detallada de las piezas del NCD

Acoplamiento ﬂ

Férrula de grafito recta de 1/4
pulgadas

Tubo de cuarzo
Conjunto de

cubierta \

Calentador del quemador

L ———

o

Férrula de grafito recta de 1/4
pulgadas

Tuerca inferior del quemador

Conjunto de chorro
y acoplamiento

— Base de detector

Aislante, parte superior

Aislante, parte inferior

Caperuza de aislamiento

Férrula

Tuerca de columna

Herramienta de instalacion 00
de columnas M.ﬂ.‘

Figura 13  Vista detallada de piezas del NCD
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Método de mantenimiento del detector

Se aconseja crear un método de mantenimiento para el GC que
prepare el GC y el detector para el mantenimiento. Cargue este
método antes de realizar el mantenimiento.

Un método de mantenimiento para el SCD deberia hacer lo
siguiente:

1
2

w

N e a1 A

Apague el calentador y el quemador y deje que se enfrien.
Cerrar todos los flujos de hidrégeno.

Dejar encendidos los gases oxidante y de suministro de
0ZOono.

Apagar el generador de ozono.
Dejar encendida la bomba de vacio.
Mantener el gas portador (helio) fluyendo.

Ponga el horno a 30 °C para minimizar el sangrado de la
columna.

Enfriar cualquier otra pieza del GC (horno, inyector, etc.)
que sea necesaria.

Un método de mantenimiento para el NCD deberia hacer lo
siguiente:

1
2

N o a1 B

Apague el calentador y el quemador y deje que se enfrien.
Cerrar el flujo de hidrégeno.

Dejar encendidos los gases oxidante y de suministro de
0ZOono.

Apagar el generador de ozono.
Dejar encendida la bomba de vacio.
Mantener el gas portador (helio) fluyendo.

Ponga el horno a 30 °C para minimizar el sangrado de la
columna.

Enfriar cualquier otra pieza del GC (horno, inyector, etc.)
que sea necesaria.

Deje que las zonas calentadas se enfrien a < 40 °C para un
manejo seguro.

Manual de usuario de SCD y NCD
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Acople de una columna al detector

ADVERTENCIA

ADVERTENCIA

Este procedimiento describe como acoplar una columna directamente a
un XCD. En una instalacion en tandem de FID-XCD, instale la columna en
el FID tal como se describe en las instrucciones del FID. Consulte la
documentacion del GC.

1 Reuna los siguientes materiales (consulte “Piezas y
consumibles para el SCD y el NCD” en la pagina 65):

Herramienta de instalaciéon de columnas para SCD/NCD
(G3488-81302)

Columna

Férrula (para columna)
Tuerca de columna
Cortador de columnas
Llave fija de 1/4 pulgadas
Septum

Isopropanol

Pafo de laboratorio
Guantes sin pelusa

Lupa

Puede que el horno, el inyector o el detector estén tan calientes
que produzcan quemaduras. Si el horno, el inyector o el detector
estan calientes, pongase unos guantes resistentes al calor para
protegerse las manos.

Utilice gafas de seguridad para protegerse los ojos de las
particulas que se escapan mientras manipula, corta o instala el
vidrio o las columnas capilares de silice fundida. Tenga cuidado
al manipular estas columnas para evitar pinchazos.

70

Péngase unos guantes limpios y sin pelusa para evitar la
contaminacion de las piezas con la suciedad y la grasa de la piel.
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2 Preparar el detector para el mantenimiento:

a Cargue el método de mantenimiento del GC y espere a que
el aparato esté listo. (Consulte “Método de mantenimiento
del detector” en la pagina 69.) Espere hasta que los
inyectores, el horno, los detectores, la caja de valvula, el
conjunto del quemador y la base del detector se enfrien a
una temperatura de manejo seguro (< 40 °C).

b Cerrar todos los flujos de hidrégeno. (Dejar encendidos
los gases oxidante y de suministro de ozono.)

¢ Apagar el generador de ozono.

ADVERTENCIA E! gas hidrageno es inflamable. Apague todos los ﬂt-ljos de gas
hidrageno del detector (y la columna) antes de realizar

mantenimiento en el detector.

3 Coloque un septum, una tuerca de columna capilar y una
férrula en la columna.

Tuerca de
columna

Septum _‘

—  Feérrula Columna

|

Figura 14 Cologue un septum, una tuerca de columna y una férrula en la columna.

4 Inserte el extremo de la columna por el medidor de columnas
de forma que el extremo sobresalga de la herramienta.

Cortar columna por aqui

Medidor de columnas

T de col l
uerca de columna | 78 £ 1 mm

Férrula

A
Y

Figura 15 Ajuste la longitud de la columna y estampe la férrula usando la herramienta de medicion de columnas.
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Ajuste la tuerca de la columna en la herramienta de mediciéon
de columnas hasta que la tuerca sujete la columna
firmemente. Apriete la turca de un 1/8 a 1/4 de vuelta mas
con un par de llaves. Ajuste bien el septum contra la base de
la tuerca de la columna.

Utilice un cortador de ceramica a 45° para cortar la
columna.

Parta el extremo de la columna. La columna puede sobresalir
1 mm aproximadamente del extremo de la herramienta.
Revise el extremo con una lupa para asegurarse de que no
hay bordes dentados o con rebaba.

— Incorrecto

Correcto

Quite la columna, la tuerca y la férrula estampada de la
herramienta.

Limpie las paredes de la columna con un tejido humedecido
en isopropanol para eliminar las huellas dactilares y el polvo.

Enrosque la columna estampada en la conexion del detector.
Apriete la tuerca de la columna con la mano y luego apriétela
otro 1/8 de vuelta mas con una llave.
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Sustitucion del tubo interior de ceramica (SCD)

ADVERTENCIA

Para sustituir el tubo interior de ceramica:

Puede que el horno, el inyector o el detector estén tan calientes
que produzcan quemaduras. Deje enfriar estas areas a una
temperatura de manejo segura antes de empezar.

Manual de usuario de SCD y NCD

Pbéngase unos guantes limpios y sin pelusa para evitar la
contaminacion de las piezas con la suciedad y la grasa de la piel.

Para la mayoria de pasos de este procedimiento necesitara usar
dos llaves, una para sujetar el quemador y la otra para aflojar la

pieza. Utilice siempre dos llaves para no aplicar demasiado par o
mellar el conjunto del quemador.

1 Prepare lo siguiente:
Dos llaves fijas de 7/16 pulgadas
Llave fija de 3/8 pulgadas
Junta térica nueva
Tubo de ceramica nuevo
Pinzas
Tapon de 1/8 pulgadas para linea de transferencia
Destornillador T20 Torx
2 Preparar el detector para el mantenimiento

a Cargue el método de mantenimiento del GC y espere a que
el aparato esté listo. (Consulte “Método de mantenimiento
del detector” en la pagina 69.) Espere hasta que los
inyectores, el horno, los detectores, la caja de valvula, el
conjunto del quemador y la base del detector se enfrien a
una temperatura de manejo seguro (< 40 °C).

b Cerrar todos los flujos de hidrégeno. (Dejar encendidos
los gases oxidante y de suministro de ozono.)

¢ Apagar el generador de ozono.

73



5

74

Mantenimiento

ADVERTENCIA

El gas hidrogeno es inflamable. Apague todos los flujos de gas
hidrageno del detector (y la columna) antes de realizar
mantenimiento en el detector.

Tubo interior de Junta torica
ceramica | |

Desconecte la linea de transferencia y rapidamente tape el
extremo abierto con el tapon de 1/8 pulgadas. Use una llave
de 3/8 pulgadas en la linea de transferencia y una llave de
7/16 pulgadas en la conexién superior para sujetar
firmemente el conjunto del quemador.

Usando dos llaves de 7/16, extraiga la conexion de salida de
la conexién superior.

Si la junta térica usada se encalla en la base de la conexion
de salida, use unas pinzas o una herramienta similar para
aflojarla suavemente de la conexion.

Extraiga el tubo interior de ceramica usado.

Coloque una junta térica nueva en el extremo del nuevo tubo
interior de ceramica, y deslice la junta térica unos 7 mm
hacia abajo del tubo. (Esta medida es aproximada).

+

~7 mm —>| |—

8 Con cuidado, inserte el tubo y el conjunto de la junta térica

en el quemador hasta que esté contacto con la junta térica.
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9 Oriente la conexiéon de salida de forma que las partes planas
de la tuerca hexagonal estén mas cerca de la conexion
superior, tal como como indica la ilustracién, y monte
encima el tubo de ceramica. Al ajustar la conexién de salida
se fijaran automaticamente las posiciones de la junta térica y
el tubo de ceramica. Apriétela con la mano hasta que quede
bien firme. No apriete en exceso.

|

10 Vuelva a instalar la linea de transferencia en la conexién de
salida. Apriétela con la mano hasta que quede bien firme. No
apriete en exceso.

11 Restaure los flujos de gas del detector.

12 Compruebe si hay fugas en la conexién superior de
hidrégeno. Arregle las fugas, si las hubiera.

13 Restaure el resto de condiciones operativas del detector.

14 Reinicialice el contador del EMF.
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Sustitucion del tubo de cuarzo (NCD)

Para sustituir el tubo de cuarzo del NCD:

ADVERTENCIA Puede que el horno, el inyector o el detector estén tan calientes
que produzcan quemaduras. Deje enfriar estas areas a una

temperatura de manejo segura antes de empezar.

Pdéngase unos guantes limpios y sin pelusa para evitar la
contaminacion de las piezas con la suciedad y la grasa de la piel.

Para la mayoria de pasos de este procedimiento necesitara usar
dos llaves, una para sujetar el quemador y la otra para aflojar la

pieza. Utilice siempre dos llaves para no aplicar demasiado par o
mellar el conjunto del quemador.

1 Prepare lo siguiente:
Dos llaves fijas de 7/16 pulgadas
Llave fija de 3/8 pulgadas
Llave fija de 5/8 pulgadas
Tubo de cuarzo nuevo
Pinzas
Tapon de 1/8 pulgadas para linea de transferencia
Destornillador T20 Torx

Herramienta dental o similar para extraer la férrula de
grafito

2 férrulas de grafito nuevas
2 Preparar el detector para el mantenimiento.

a Cargue el método de mantenimiento del GC y espere a que
el aparato esté listo. (Consulte “Método de mantenimiento
del detector” en la pagina 69.) Espere hasta que los
inyectores, el horno, los detectores, la caja de valvula, el
conjunto del quemador y la base del detector se enfrien a
una temperatura de manejo seguro (< 40 °C).

b Cerrar todos los flujos de hidrégeno. (Dejar encendidos
los gases oxidante y de suministro de ozono.)

¢ Apagar el generador de ozono.
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Mantenimiento 5

El gas hidrogeno es inflamable. Apague todos los flujos de gas
hidrageno del detector (y la columna) antes de realizar
mantenimiento en el detector.

Manual de usuario de SCD y NCD

Retire la cubierta protectora. Retire los dos tornillos T20
Torx, gire la cubierta en sentido antihorario para extraerla
de los postes de montaje y tire de ella. Guarde la cubierta y
los tornillos para utilizarlos mas adelante.

Desconecte la linea de transferencia y rapidamente tape el
extremo abierto con el tapén de 1/8 pulgadas. Use una llave
de 3/8 pulgadas en la linea de transferencia y una llave de
7/16 pulgadas en la conexién superior para sujetar
firmemente el conjunto del quemador.

Usando dos llaves de 7/16 pulgadas, extraiga la conexion de
salida de la tuerca en la parte superior del tubo de cuarzo.

Deslice la tuerca con cuidado y levante la férrula hasta
sacarla del tubo de cuarzo.

El tubo de cuarzo es fragil y puede astillarse o romperse. Tenga
cuidado al manipular los tubos de cuarzo para evitar que se dafien.

7 Usando las llaves de 5/8 y 9/16, extraiga el conjunto del

quemador y el tubo del acoplamiento en el conjunto base del
detector.

Examine el area alrededor del chorro en el acoplamiento. Si
hay partes rotas del tubo, extraigalas usando unas pinzas o
una herramienta similar.
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9 Tire con cuidado del tubo de cuarzo que desea extraer a
través del conjunto del quemador. La férrula de grafito
deberia quedar en la conexion rotativa de la base del
quemador.

10 Use una herramienta dental o similar para extraer la férrula
usada de grafito de la tuerca rotativa de la base del
quemador.

11 Utilice dos llaves para desmontar el reductor, después
extraiga la férrula usada.

12 Instale férrulas de grafito nuevas. En ambos casos, el
extremo biselado de la férrula mirara hacia afuera, lejos del
quemador.

Reductor,
parte superior

. _ Tuerca rotativa
Férrula . inferior

& = Férrula
Reductor, parte —
inferior

Tubo de
cuarzo

13 Vuelva a ensamblar el reductor. Ajistelo con dos llaves hasta
que quede apretado.

14 Deslice un tubo de cuarzo nuevo hacia abajo por el conjunto
del quemador hasta que sobresalga de la base 1 cm. (Esta
medida es aproximada. La posicién del tubo se ajustara
cuando ajuste la tuerca inferior en el acoplamiento).

Las férrulas de grafito en el tubo de cuarzo deben ajustarse sin
apretar demasiado. Si aprieta mas de la cuenta pueden dafiarse las
férrulas o los tubos de cuarzo.

15 Con cuidado, baje el conjunto del quemador sobre la base del
detector y enrosque la tuerca con la mano en el conjunto de
la base del detector. Ajustela con la mano y después acabe de
apretarla con una llave. No apriete en exceso.

16 Coloque la tuerca y la férrula sobre el extremo abierto del
tubo de cuarzo de forma que el extremo abierto mire hacia
arriba.

17 Instale la tuerca en la conexién de salida y ajistela con dos
llaves hasta que quede apretada.
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Mantenimiento 5

18 Vuelva a instalar la linea de transferencia en la conexiéon de
salida. Apriétela con la mano hasta que quede bien firme. No
apriete en exceso.

19 Vuelva a instalar la cubierta de proteccion.
20 Restaure las condiciones operativas del detector.

21 Reinicialice el contador del EMF.
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Comprobacion de aceite de la bomba de vacio

Nunca afiada o cambie el aceite de la bomba delantera mientras la
bomba esta encendida.

Compruebe semanalmente el nivel y el color del aceite de la
bomba.

1

Compruebe el nivel de aceite en la ventana de la bomba
delantera. El nivel de aceite deberia estar entre las marcas de

Max. y Min.
| | - T
R )
L | (= =
(/:_‘
EowarmpDs
MODEL RVS
CODE No. | A653-01-906
WEIGHT 25ky
Max. SERIAL No. | 149536661

Nivel de aceite

L TR
A S

LRIOS041

L€

NRTL/C

MADE IN CIECH REPUSLIC

MAOR ROTAL, CRAWLEY
WEST SUSSEX RH1O S1W y
e

I
i
!
¥
|
{
1

Figura 16 Comprobacion del nivel de aceite

2

3

Compruebe que el color del aceite de la bomba sea claro o
casi claro con pocas particulas en suspension. Si el aceite de
la bomba es oscuro o esta lleno de particulas en suspension,
cambielo.

Anote el mantenimiento en el libro de registro de
mantenimiento. Reinicie el contador del EMF, si se aplica.
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Anadir aceite a la bomba de vacio

Anada aceite a la bomba cuando el nivel de aceite esté bajo.

Materiales necesarios

Embudo (9301-6461)
Llave de allen de 5 mm (8710-1838)

Guantes, resistentes a productos quimicos, sin pelusa
(9300-1751)

Aceite sintético, Mobile 1 (G6600-85001)
Gafas de seguridad

ADVERTENCIA Nunca aiiada aceite a la homba mientras esta en marcha.

ADVERTENCIA El t_ap('m de llenado y la homba pyeden estar extremadamente'
calientes. Compruebe que el tapon de llenado y la homba estan

frios antes de tocarlos.

Utilice solamente aceite sintético 10W30, como Mobil 1. Cualquier
otro aceite puede reducir sustancialmente la vida util de la bombay
anular la garantia de la bomba.

Procedimiento

1

Apague el detector y espere a que se apague la bomba.

Consulte “Apagado” en la pagina 56.

2 Apague el detector y desconecte el cable de alimentaciéon de

Manual de usuario de SCD y NCD

la bomba en la bomba.
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3

Tapon de —‘.*

llenado \

0 N o o

Saque el tapon de llenado de la bomba de vacio.

*\, . F JF— Toma de cable

= de alimentacion
o == A

\“h 1

— Enchufe de configuracion
de voltaje

Anada aceite nuevo a la bomba hasta que se acerque al nivel
de aceite, pero no sobrepase la marca al lado de la ventana
que indica el nivel maximo. Consulte la Figura 16 en la
pagina 80.

Vuelva a instalar el tap6n de llenado.
Limpie el exceso de aceite alrededor y debajo de la bomba.
Vuelva a enchufar el cable de alimentaciéon de la bomba.

Encienda el detector y restaure las condiciones operativas.
Consulte “Puesta en marcha” en la pagina 54.

Anote el mantenimiento en el libro de registro de
mantenimiento. Reinicie el contador del EMF, si se aplica.
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Mantenimiento 5

Cambiar el aceite de la bomba de vacio

ADVERTENCIA

Cambie el aceite de la bomba cada tres meses o antes si el aceite
tiene un aspecto oscuro o turbio.

Materiales necesarios
* Recipiente para recoger el aceite usado de la bomba.
¢ Embudo (9301-6461), llave de allen de 5 mm (8710-1838)

* Guantes, resistentes a productos quimicos, sin pelusa
(9300-1751)

e Aceite sintético, Mobile 1 (G6600-85001)
e Gafas de seguridad
e Destornillador, de punta plana, grande (8710-1029)

Nunca aiada aceite a la homba mientras esta en marcha.

ADVERTENCIA

El tapon de llenado y la homba pueden estar extremadamente
calientes. Compruebe que el tapon de llenado y la homba estan
frios antes de tocarlos.

ADVERTENCIA

No toque el aceite. Los residuos que dejan algunas muestras son
toxicos. Deseche el aceite adecuadamente.

Manual de usuario de SCD y NCD

Utilice solamente aceite sintético 10W30, como Mobil 1. Cualquier
otro aceite puede reducir sustancialmente la vida Gtil de la bomba'y
anular la garantia de la bomba.

Procedimiento

1 Apague el detector y espere a que se apague la bomba.
Consulte “Apagado” en la pagina 56.

2 Apague el detector y desconecte el cable de alimentaciéon de
la bomba en la bomba.
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Retire el tapon de llenado y abra el tapon de drenaje. Drene
el aceite completamente levantando el extremo del motor de
la bomba.

Vuelva a poner el tapon de drenaje.

Anada aceite nuevo a la bomba hasta que se acerque al nivel
de aceite, pero no sobrepase la marca al lado de la ventana
que indica el nivel maximo. Consulte la Figura 16 en la
pagina 80.

Vuelva a instalar el tapon de llenado.
Limpie el exceso de aceite alrededor y debajo de la bomba.
Vuelva a enchufar el cable de alimentacién de la bomba.

Encienda el detector y restaure las condiciones operativas.
Consulte “Puesta en marcha” en la pagina 54.

Anote el mantenimiento en el libro de registro de
mantenimiento. Reinicie el contador del EMF, si se aplica.

Compruebe si la bomba tiene fugas después de unos
30 minutos y vuelva a comprobarlo transcurridas 24 horas.
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Mantenimiento 5

Sustitucion de la trampa de ozono

Para cambiar la trampa de ozono:

1 Cargue un método para enfriar el detector, apague los
calentadores y apague el flujo de hidrégeno.

Apague los calentadores y deje que el quemador se enfrie.
Deje encendido el flujo oxidante.

Cierre el flujo de hidrégeno.

Apague la bomba de vacio.

Ponga el horno del GC a 30 °C (o apagado) para minimizar
el sangrado de la columna.

Deje el gas portador (helio) fluyendo.

2 Deje que la bomba de vacio se enfrie a una temperatura de
manejo segura.

3 Retire el conjunto de la trampa y la manguera de vacio del
soporte de montaje.

4 Afloje las dos abrazaderas de la manguera que sujetan la
trampa de ozono anterior.

Abrazadera
de manguera

Trampa de ozono

Abrazadera de

I— manguera

b Extraiga la trampa de la manguera de entrada de la bomba.
(Si es necesario, afloje la abrazadera en la entrada de la
bomba).

6 Levante la trampa anterior del soporte de montaje y extraiga
la manguera de vacio del detector de la conexiéon del gancho
en la trampa anterior.

Manual de usuario de SCD y NCD 85



b  Mantenimiento

7 Instale la nueva trampa. Asegirese de que la flecha de
direccién de flujo en la trampa nueva apunta hacia la
conexion de entrada. (El codo de la trampa debe estar lo mas
cerca posible de la entrada de la bomba). Si ha extraido el
tubo corto del conector de la toma de la bomba, vuelva a
instalarlo.
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Mantenimiento

Cambio del filtro de bruma de aceite

Manual de usuario de SCD y NCD

El filtro de bruma de aceite en la bomba RV5 tiene dos
componentes: el filtro de olores de carbon y el elemento
filtrante coalescente de aceite. Para sustituir los filtros,
desmonte el conjunto del filtro de bruma de aceite con la llave
hexagonal de mango largo de 4 mm (suministrada). El filtro de
olor de carb6n mas pequeiio se apoya sobre el elemento del
filtro coalescente de aceite mas grande. Aunque se recomienda
cambiar el elemento del filtro coalescente de aceite tras 90 dias
de uso continuo, la sustitucién del filtro de olor de carbén es
opcional. Tras cambiar el filtro, vuelva a montar el conjunto del

filtro y acoplelo a la brida de la bomba. Reinicialice el contador
del EMF.
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b  Mantenimiento

Limpieza del exterior del detector

ADVERTENCIA Peligro_ de quemadura. Puede que el conjunto del quemador_ esté
tan caliente que produzca quemaduras. Antes de tocarlo, deje que

se enfrie hasta una temperatura de manejo segura (< 40 °C).

I i3 ary Peligro de descarga. Ante's de Iimpiar del detector, apaguelo y
desenchufe el cable de alimentacion.

Antes de limpiar el detector, apaguelo, desconéctelo y
desenchufe el cable de alimentacién del detector. Limpie el
detector con un paiio humedecido usando agua. No rocie
liquidos directamente sobre el detector. Séquelo con un paio
limpio y suave. Evite que entren fluidos de limpieza en el
detector o el GC porque los liquidos pueden danar la electronica
del detector o el GC.

No use agentes limpiadores en el conjunto del quemador que
puedan causar un peligro en el quemador.
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Mantenimiento 5

Calibracion de los sensores de flujo y presion

E1 SCD 8355 y el NCD 8255 usan médulos electréonicos de
control de presion. Por lo general, ajuste el GC 7890B para que
use flujo cero automatico. Normalmente no es necesario
efectuar ninguna calibracién. Sin embargo, si es necesario
pueden ponerse los sensores de flujo y presion manualmente a
cero. Consulte el Manual de funcionamiento del GC para
obtener mas detalles.
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Actualizacion del firmware

El firmware del GC controla el detector. Cualquier actualizacién
del detector se aplicara a través del firmware del GC. Consulte
la Herramienta de actualizacién de firmware del GC en los DVD
Manuales de usuario y Herramientas de GC y GC/MS de
Agilent o descargue la herramienta de las paginas de soporte
del GC en el sitio web de Agilent.

90 Manual de usuario de SCD y NCD



Manual de usuario de 8355 SCD y 8255 NCD de Agilent

6
Solucion de problemas

Solucion de problemas del detector 92
Tabla de resolucion de problemas 93
LED indicador de estado 96

Mensajes del detector 97

Fugas 98

Problemas de alimentacion 100
Problemas de generacion de ozono 101
Depositos de coque 102
Contaminacion de hidrégeno 103
Gases contaminados 104

Este capitulo describe co6mo solucionar problemas y resolver

incidencias habituales que surgen durante el funcionamiento de

un SCD o NCD de Agilent.

Agilent Technologies
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Solucion de problemas

Solucion de problemas del detector

92

Tener un conocimiento basico del detector ayuda a diagnosticar
y solucionar sus problemas. Revise la teoria basica del detector
descrita en “Teoria de funcionamiento” en la pagina 37.
Asimismo, tenga en cuenta que este apartado esta concebido
para solucionar problemas en un detector que ha funcionado
correctamente hasta el momento. Si lo que desea es optimizar
una nueva aplicacion de un detector, consulte “Ajuste de
condiciones de funcionamiento” en la pagina 53 para obtener
recomendaciones sobre como ajustar los valores establecidos de
los métodos a fin de obtener mejores resultados.

Muchos sintomas pueden estar causados por mas de un
problema o por una mala técnica cromatografica. El analisis de
compuestos de azufre o nitrégeno ha sido habitualmente
complicado debido a su inherente reactividad e inestabilidad de
los propios compuestos. A menudo, los problemas atribuidos
inicialmente al detector se originan realmente debido a una
mala técnica cromatografica u otros fallos de sistema (por
ejemplo, una fuga en la conexién de entrada de la columna). Por
lo tanto, el primer paso en la resolucién de problemas consiste
en aislar el problema al GC (entrada, inyector o columna), al
conjunto del quemador o al detector (generador de ozono,
bomba de vacio, tubo fotomultiplicador o electronica). Al
diagnosticar un problema en un sistema que funcionaba
correctamente, conviene empezar reproduciendo las
condiciones de funcionamiento tipicas predeterminadas. La
respuesta en estas condiciones puede ayudar a a determinar si
los ajustes del método son o no la causa del problema.

Es una buena practica usar el registro de mantenimiento del GC
y las funciones del Mantenimiento Preventivo Asistido (EMF)
para el detector. Esta funcién le ayuda a mantener el detector
en buen estado de funcionamiento antes de que surjan
problemas. Consulte el Manual de funcionamiento del GC para
obtener mas informacion.

Mantenga también un registro de mantenimiento para hacer un
seguimiento de las lecturas de presion del detector y la sefial de
fondo (la diferencia entre ozono “activado” y ozono
“desactivado™). Si con el tiempo se producen cambios en estos
valores puede ser una senal de que hace falta realizar un
mantenimiento.

La Tabla 11 en la siguiente seccién enumera muchos problemas
habituales, su causa mas probable y la acciéon correctora que
debe llevarse a cabo.
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Tabla de resolucion de problemas

Tabla 11

Resolucion de incidencias del detector

Solucion de problemas

6

Problema

Posible causa

Diagnastico

Accidn correctora

Problemas del detector

Sin respuesta

Sin ozono

Restriccion en el suministro
de ozono a la celda del

reactor.

Sin respuesta
roto.

Respuesta baja

Fuga en el detector.

Tubos de ceramica o cuarzo
contaminados.

Linea base oscilante

Sin ozono

Transformador de alta
tension y/o generador de
ozono inoperativo.

Tubo de ceramica o cuarzo

Velocidades de flujo de
hidrégeno y oxidante
inadecuadas.

Contaminacion en uno de
los gases del detector.

Hay poca o ninguna
diferencia en la sefal de
salida con el ozono activado
y desactivado.

No hay diferencia en la sefal
de salida con el ozono
activado y desactivado, aun
cuando el flujo a través del
generador de ozono es
normal.

Compruebe las velocidades
de flujo.

Si no parece haber una fuga,
examine el tubo de ceramica.
Se puede producir
contaminacion debido al
sangrado de la columna,
muestras que contienen
complejos de metal volatil y
grandes inyecciones de
hidrocarburos que forman
coque.

Compruebe la diferenciaenla
sefial de salida con el ozono
activado y desactivado.

Consulte “Sin ozono”.

Péngase en contacto con Agilent
para obtener servicio técnico.

Péongase en contacto con Agilent
para obtener servicio técnico.

Sustituya el tubo de ceramica.
Consulte “Sustitucion del tubo
interior de ceramica (SCD)” en la
pagina 73 o “Sustitucion del tubo

de cuarzo (NCD)"” en la pagina 76.

Ajuste las velocidades de flujo.

Compruebe si hay fugas en el

detector y, de haberlas, reparelas.
Consulte “Fugas” en la pagina 98.

Sustituya el tubo de ceramica.
Consulte “Sustitucion del tubo
interior de ceramica (SCD)” en la
pagina 73 o “Sustitucion del tubo

de cuarzo (NCD)” en la pagina 76.

Compruebe las trampas del
suministro de entrada y
sustituyalas.

Cambie los gases del detector.
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6  Solucion de problemas

Tabla 11

Resolucion de incidencias del detector

Problema

Posible causa

Diagnastico

Accidn correctora

Picos en cola con
respuesta no equimolar

Picos con colas

Apagado térmico del
detector

Presion del quemador
excesivamente alta.

La presion del quemador
es inferior a la esperaday
hay una mala respuesta

Fuga en las lineas
oxidantes.

Fuga en las lineas de
suministro de hidrégeno.

Contaminacion grave de los
gases del detector.

Malas conexiones de
columna.

Tubos rotos.

Termoeléctrico abierto.

Tubo exterior de cuarzo o
ceramica roto.

Fugas o desconexion de
linea de acero inoxidable de
hidrogeno o oxidante de
1/16 pulgadas.

Fuga en el quemador.

Tubo interior de ceramica
roto.

Senal de fondo alta en
relacion con el ozono
desactivado.

Compruebe la posicion de la
columna en la entrada y la
salida. Busque
decoloraciones de la
columna en la conexion del
detector que indiquen
columnas en la zona de
combustion.

Confirme los rangos de
presion y vacio. Examine las
columnas y las férrulas.

Compruebe si hay fugas en el
detector y, de haberlas, reparelas.
Consulte “Fugas” en la pagina 98.

Compruebe si hay fugas en el
detector y, de haberlas, reparelas.
Consulte “Fugas” en la pagina 98.

Compruebe las trampas del
suministro de entrada y
sustituyalas.

Cambie los gases del detector.

Vuelva a instalar la columna.
Consulte “Acople de una columna
al detector” en la pagina 70.

Sustituya el tubo de ceramica.
Consulte “Sustitucion del tubo
interior de ceramica (SCD)” en la
pagina 73 o “Sustitucion del tubo
de cuarzo (NCD)” en la pagina 76.

Péngase en contacto con Agilent
para obtener servicio técnico.

Sustituya el tubo de ceramica.
Consulte “Sustitucion del tubo
interior de ceramica (SCD)” en la
pagina 73 o “Sustitucion del tubo
de cuarzo (NCD)” en la pagina 76.
Compruebe la conexion.
Compruebe si hay fugas en la
linea. Contacte con Agilent para
solicitar una reparacion de la linea
en caso de rotura.

Compruebe si hay fugas en el
detector y, de haberlas, reparelas.
Consulte “Fugas” en la pagina 98.

Consulte “Sustitucion del tubo
interior de ceramica (SCD)" en la
pagina 73.

9
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Tabla 12

Resolucion de incidencias de la bomba

Solucion de problemas

Problema

Posible Causa

Diagnastico

Accion correctora

Problemas con la bomba de
vacio

La bomba no se pone en
marcha

Los fusibles se funden en la
puesta en marcha

Agua en la bomba

Presion de la celda de
reaccion alta

La bomba pierde aceite con
un ruido de gorgoteo

Elevado nivel de aceite en el
filtro coalescente

Bomba apagada o cable de

alimentacion desconectado.

Aceite emulsionado.

Filtro coalescente roto.

Trampa de destruccion de
ozono atascada.

Quemador desconectado de
la celda de reaccion.

Bomba de vacio defectuosa.

Balasto abierto.

Restrictor de retorno de
aceite bloqueado.

Examine la integridad del
aceite.

Aceite amarillo lechoso en
la ventana de la bomba.

Retire la trampa de
destruccion de ozono de la
linea de vacio y vuelva a
examinar las lecturas de
presion esperadas.

Compruebe las conexiones.

Baja el nivel de aceite.

No se observa movimiento
de aceite en la linea de
retorno.

Encienda el boton de
alimentacion de la bomba.
Examine el cable de
alimentacion de la bomba.

Cambie el aceite de la
bomba y conecte la unidad a
la pared para que funcione
durante 10-15 minutos.
Contacte con Agilent para
cambiar los fusibles
fundidos.

Cambie el filtro coalescente
y el aceite de la bomba.

Cambie la trampa quimica.

Sustituya la bomba de vacio.

Restablezca el balasto.
Consulte los apartados
especificos de la homba.

Cambie el filtro y limpie el
restrictor.
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LED indicador de estado

96

Use el LED de estado del detector para determinar rapidamente
el estado y preparacion del detector. EI LED cambia de color en
funcién del estado actual del detector.

¢ Verde: Indica que llega electricidad a los calentadores, el
refrigerador (NCD), la bomba de vacio y el generador de
ozono. Observe que el GC alimenta la electronica del detector
independientemente de la alimentacion controlada por el
interruptor en la parte frontal del detector.

¢ Amarillo: Indica que el detector no esta preparado para su
funcionamiento. Llega electricidad pero no todos los
parametros han alcanzado los valores establecidos de
funcionamiento. Puede aparecer una advertencia u otro
mensaje. Compruebe la pantalla del GC.

* Rojo: Indica un fallo u otro problema grave. Puede aparecer
un fallo u otro mensaje. Compruebe la pantalla del GC. El
detector no puede usarse hasta que el fallo se haya
solucionado.
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Mensajes del detector

Compruebe si hay mensajes del detector en la pantalla de
estado del GC. El GC mostrara mensajes de estado y error que
ocurran durante el funcionamiento, y registrara los mensajes de
mantenimiento y error del detector en los archivos de registro
del GC. Consulte los manuales de funcionamiento del GC para
obtener mas detalles.
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Fugas

98

Fugas de ozono

ADVERTENCIA

El ozono es un gas peligroso y un potente oxidante. La exposicion
al ozono deberia minimizarse usando el instrumento en una zona
bien ventilada y conectando el sistema de escape de la homba de
vacio a una campana extractora. El generador de ozono deberia
estar apagado cuando el instrumento no se esté utilizando.

Si sospecha que hay una fuga de ozono, cierre el detector. No
abra el mainframe del detector. P6ngase en contacto con Agilent
para obtener servicio técnico.

Fugas de hidrogeno

ADVERTENCIA

No mida el hidrageno junto al aire o el oxigeno. Esto puede crear
mezclas explosivas que pueden estallar por la elevada
temperatura del quemador. Para evitar este peligro: 1. Enfrie el
quemador antes de empezar. 2. Mida siempre los gases por
separado.

Revise todas las conexiones externas para ver si hay fugas.
Consulte “Revisar si hay fugas de hidrégeno y oxidante” en la
pagina 99. Revise las conexiones del suministro al mainframe
del detector y entre el mainframe del detector y el conjunto del
quemador. Si sospecha que hay una fuga dentro del mainframe
del detector, contacte con Agilent para el mantenimiento. No
abra el mainframe del detector.

Fugas de oxidante

ADVERTENCIA

Los entornos ricos en oxigeno son proclives a la combustion e
incluso pueden producir una combustion espontanea en
condiciones de alta presion y exposicion a la contaminacion.
Utilice solamente componentes compatibles con oxigeno y
asegurese de que dichos componentes se hayan tratado
correctamente para usarse con oxigeno puro.
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Revise las conexiones del suministro de oxidante al mainframe
del detector y entre el mainframe del detector y el conjunto del
quemador. Consulte “Revisar si hay fugas de hidrégeno y
oxidante” en la pagina 99. Si sospecha que hay una fuga dentro
del mainframe del detector, contacte con Agilent para el
mantenimiento. No abra el mainframe del detector.

Revisar si hay fugas de hidrageno y oxidante

Para revisar si hay una fuga en las rutas de flujo de hidrégeno o
de oxidante, realice lo siguiente:

1
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Revise todas las conexiones externas para ver si hay fugas.
Arregle cualquier fuga (refuerce o vuelva a realizar las
conexiones de forma adecuada).

Si sigue sospechando que hay una fuga, establezca las
condiciones de comprobacion de flujo tipicas (consulte
Tabla 14 en la pagina 110 para SCD o Tabla 15 en la
pagina 115 para NCD).

Mantenga estas condiciones durante varios minutos. Si el
detector no puede mantener estos indices de flujo, contacte
con Agilent para el mantenimiento.

Si el detector pudo mantener los indices de flujo, cierre
todos los flujos de gas usando el teclado de GC o el software
de control.

Supervise las lecturas de presion en la pantalla del GC.
(Presione [Front Det] o [Back Det] o [MS/Aux Det].) Cuando la
bomba de vacio esta funcionando, la presion de la celda de
reaccion deberia bajar a aproximadamente O (cero). La
presion del quemador deberia bajar a un valor
considerablemente mas bajo que la presion de
funcionamiento tipica. Este proceso llevara algin tiempo
debido a la configuracion interna del conjunto del quemador.
Si la presion del quemador permanece elevada o a presiones
normales, contacte con Agilent para el mantenimiento.
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Problemas de alimentacion

100

Sin energia

Al resolver problemas de alimentaciéon en un SCD o NCD,
recuerde que la alimentacion suministrada a la electrénica del
detector y los médulos de flujo procede del GC y esta controlada
por el interruptor de alimentaciéon del GC. La alimentacion
suministrada a los calentadores del SCD/NCD, el refrigerador
del NCD, la bomba de vacio y el generador de ozono procede de
la estructura principal del detector y esta controlada por el
interruptor de alimentacion del detector.

Si el detector no parece tener alimentacion, en caso de que la
bomba de vacio no arranque y los calentadores no se enciendan,
compruebe lo siguiente:

e Compruebe que el interruptor de alimentacion esta
encendido.

¢ Compruebe que el cable de alimentacion esta enchufado
correctamente.

e Compruebe la corriente en el edificio.

Si el cable esta enchufado correctamente y el circuito del
edificio para el detector funciona normalmente, péngase en
contacto con Agilent.
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Problemas de generacion de ozono

Manual de usuario de SCD y NCD

Antes de intentar solucionar los problemas del generador de
ozono, verifique primero que el resto de componentes del
sistema funcionen normalmente. Por ejemplo, revise si hay
fugas en las conexiones externas del detector, en la entrada y en
la conexion de la columna de entrada, si la bomba de vacio
funciona normalmente, si la entrada y el ALS funcionan
correctamente, etc.

Proceda con la resolucion de problemas del generador de ozono
del siguiente modo:

1 En la pantalla del GC, observe la senal de salida del detector.

2 Deje la bomba de vacio encendida y el gas de suministro de
ozono fluyendo.

3 Apagar el generador de ozono.
4 Observe la senal de salida del detector.

5 Encienda el generador de ozono y compruebe la senal de
salida del detector de nuevo.

Un detector que funciona correctamente mostrara
habitualmente una diferencia en la senal de fondo cuando el
voltaje del gas de suministro de ozono esti encendido y
apagado. Si no se observan cambios, contacte con el servicio
técnico de Agilent.
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Depositos de coque

La contaminacion de algunas matrices de muestra puede
reducir la sensibilidad. Por ejemplo, los aceites crudos que
contienen complejos de metal volatil pueden contaminar los
tubos de ceramica. Ademas, una combustiéon incompleta de
ciertos compuestos que contienen hidrocarburos dejan
depésitos de coque en los tubos de ceramica. Los depésitos de
coque pueden eliminarse del quemador reduciendo la velocidad
de flujo de hidrégeno.
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Contaminacion de hidrogeno

La contaminacion de hidrégeno de los tubos de ceramica del
SCD puede ocurrir cuando el flujo del oxidante relativo es
mucho menor que el flujo de hidrégeno. Este estado ocurre
debido a valores establecidos de método inadecuados o a un
problema con el flujo del oxidante, en cualquiera de los casos
provoca que la respuesta sea extremadamente reducida o nula.
Si sospecha que hay contaminaciéon de hidrégeno:

e Compruebe si hay un corte de flujo y resuélvalo.

e Compruebe si hay restricciones en la linea de suministro del
oxidante al conjunto del quemador.

e Cargue el método de comprobacién u otro método que use
velocidades de flujo relativo mas equilibradas. Si la
respuesta no se recupera, cambie los tubos de ceramica.

Si la respuesta no se recupera, cambie el tubo de ceramica
interior. Si la respuesta todavia no se recupera, cambie el tubo
de ceramica exterior. Los tubos de ceramica no pueden
reacondicionarse.
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6  Solucion de problemas

Gases contaminados

Agilent recomienda que use gases limpios que cumplan los
requisitos en la Guia de preparacion del sitio. Asimismo,
Agilent recomienda encarecidamente el uso de trampas de alta
calidad para eliminar tanta contaminacién como sea posible. El
uso de gases limpios es esencial para que el rendimiento sea
6ptimo. De lo contrario, el azufre y otros contaminantes de los
gases se pueden acumular en la columna y sangrar con el
tiempo, desensibilizando los tubos de ceramica y causando
lineas de base elevadas.

La humedad en la linea de suministro del generador de ozono
puede llevar a la formacion de acidos que pueden danar o
destruir el generador de ozono y otros componentes del
detector. Agilent recomienda encarecidamente el uso de una
trampa de humedad de alta calidad, como el Sistema de filtro
limpio de gas con una trampa de humedad, para el gas de
suministro de ozono. Consulte “Consumibles y piezas de
recambio” en la pagina 65.
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Esta capitulo describe cémo comprobar que el detector
funciona con normalidad.
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Acerca de la comprobacion cromatografica

106

Las pruebas descritas en esta secciéon proporcionan la
confirmacion basica de que el GC y el detector pueden ofrecer
un rendimiento comparable a la condiciéon de fabrica. Sin
embargo, debido a que los detectores y otras partes del GC
envejecen, el rendimiento del detector puede cambiar. Los
resultados presentados aqui, representan los tipicos para
condiciones de funcionamiento tipicas y no estan especificadas.

Las pruebas suponen lo siguiente:

e Utilice un muestreador de liquidos automatico. Si no dispone
de uno, utilice una jeringa manual adecuada, en lugar de la
jeringa indicada.

e Utilice una jeringa de 10 uL en la mayoria de los casos. Sin
embargo, una jeringa de 5 uL es un sustituto apto.

e Uso del septa y otro hardware (liners, adaptadores, etc.)
descrito. Si sustituye otro hardware, el rendimiento puede
variar.

Manual de usuario de SCD y NCD
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Preparar una comprobacion cromatografica

Manual de usuario de SCD y NCD

Debido a las diferencias de rendimiento cromatografico
asociadas con los distintos consumibles, Agilent recomienda
firmemente el uso de las partes aqui enumeradas para todas las
pruebas de comprobacion. Agilent también recomienda la
instalaciéon de partes consumibles nuevas siempre que no se
conozca la calidad de los que estan instalados. Por ejemplo, la
instalaciéon de un nuevo liner y septum asegura que no
contribuyen en la contaminaciéon de los resultados.

Cuando el GC se entrega de fabrica, estas partes consumibles
son nuevas y no tiene que reemplazarlas.

En el caso de un GC nuevo, compruebe el liner de inyeccion instalado. El
liner enviado con el inyector puede que no sea el liner recomendado para
la comprobacion.

1 Compruebe los indicadores/las fechas de las trampas de
suministro de gas. Reemplace las trampas gastadas.

2 Instalen las partes consumibles nuevas para el inyector y
prepare la jeringa del inyector correcta (y la aguja, cuando
sea necesario).

Tabla 13  Partes recomendadas para la comprobacion segun el tipo de
inyector

Parte recomendada para la comprobacion Referencia

Inyector split/splitless

Jeringa, 10 uL 5181-1267
Arandelas para liner 5188-5365
Septum 5183-4757
Liner 5190-2295
Sello de inyector chapado en oro con arandela 5188-5367

Inyector multimodo

Jeringa, 10 uL 5181-1267
Arandelas para liner 5188-5365
Septum 5183-4757
Liner 5190-2295
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7 Verificacion del rendimiento

Tabla 13  Partes recomendadas para la comprobacion segun el tipo de
inyector

Parte recomendada para la comprobacion Referencia

Inyector de frio en columna

Septum 5183-4758
Tuerca de septum 19245-80521
Jeringa, 5 pL en columna 5182-0836
0,32 mm de aguja para una jeringa de 5 pL 5182-0831
7693A ALS: Inserto del soporte de la aguja, COC G4513-40529
7683B ALS: Conjunto de soporte de la aguja para G2913-60977

inyecciones de 0,25/0,32 mm
Inserto, silice fundida, d.i. 0,32 mm 19245-20525

Prepare los viales de muestra

La verificacion del rendimiento requiere una jeringa de 1 uL.
Los estandares de comprobacion para SCD y NCD vienen con
3 ampollas.

ADVERTENCIA Al manipular los estandares de comprobacion, siga siempre las
precauciones de manipulacion recomendadas en este paquete.

1 Abra la caja de la muestra.

2 Parta la parte superior de una ampolla de muestra de
comprobacion.

3 Transfiera el contenido a un vial de muestra ALS de 2 mL y
tape el vial.
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Comprobar el rendimiento del SCD

1 Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacién, DB-1 30 m x 0,32 mm x 1,0 um
(ndmero de referencia 123-1033)

Evaluacion del rendimiento del SCD (comprobacién)
muestra (5190-7003): 0,7 + 0,002 mg/L disulfuro de
dietileno y 1,0 £ 0,003 mg/L terc-butil disulfuro en
isooctano.

Asotano de grado cromatografico

Botellas de 4-mL de disolvente y residuos o equivalente
para el autoinyector

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra

Inyector y hardware del inyector (consulte “Preparar una
comprobaciéon cromatografica” en la pagina 107).

2 Compruebe lo siguiente:

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, aire como oxidante y oxigeno
como gas de suministro de ozono.

La trampa de humedad para el gas de suministro de ozono
y otras trampas estan actualizadas.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

Vial de 4-mL de disolvente con tapén de difusion relleno
con isooctano e insertado en la posicion del inyector
Disolvente A.

Vial de 4-mL de disolvente con tapén de difusion relleno
con isooctano e insertado en la posicion del inyector
Disolvente B.

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacioén.
Consulte “Preparar una comprobacion cromatografica” en la
pagina 107.

4 Instale la columna de evaluacién. (Consulte el procedimiento
en el manual del GC Mantenimiento del GC).

Limpie térmicamente la columna de evaluacion durante al
menos 30 minutos a 180 °C. (Consulte el procedimiento
en el manual del GC Mantenimiento del GC).

Configure la columna.

b Compruebe la salida de la linea base del detector. La salida
debe ser inferior a 150 pA y relativamente estable,
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suponiendo un sistema bien estabilizado con el horno de la

columna a 50 °C.

Sin embargo, un quemador nuevo (o un quemador con un
tubo de ceramica nuevo) puede tener una linea base muy
elevada tras la primera igniciéon. En este caso, la linea base
debe disminuir gradualmente, dependiendo de la limpieza
del quemador. El ruido también disminuira enormemente
con el tiempo. Para un sistema bien estabilizado, el ruido
medido por Agilent OpenLAB CDS deberia mostrar
aproximadamente 5 unidades o menos.

La comprobacion puede continuar antes de que la linea base

se haga completamente estable.

6 Cree o cargue un método con los valores del parametro

enumerados en la Tabla 14.

Tabla14  Condiciones de comprobacion del SCD

Columna y muestra

Tipo

Muestra

Flujo de columna

Modo de columna
Inyector split/splitless
Temperatura

Modo

Flujo de purga

Tiempo de purga

Purga del Septum
Ahorro de gas

Inyector multimodo
Modo

Temperatura de inyector
Tiempo de purga

Flujo de purga

Purga del Septum

Ahorro de gas

DB-1,30 m x 0,32 mm x 1 uym
(123-1033)

Comprobacion de SCD 5190-7003
3,5 mL/min helio

Flujo constante

250 °C
Splitless
80 mL/min
0.7 min

3 mL/min

Desactivado

Splitless
250 °C

0.7 min

80 mL/min
3 mL/min

Desactivado
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Tabla14  Condiciones de comprobacion del SCD

7

inyector de frio en columna
Temperatura

Purga del Septum
Detector

Temperatura base
Temperatura del quemador
Flujo superior de H,

Flujo inferior de H,

Flujo oxidante

Generador 03

Flujo del generador 03
Bomba de vacio

Configuracion en tandem del
FID-SCD

Temp. FID

Flujo de hidrégeno del FID
Flujo de aire del FID

Flujo del auxiliar de N, del FID
Flujo de oxidante del SCD
Flujo de H, superior del SCD
Flujo inferior de H,

Horno

Temperatura inicial

Tiempo inicial

Tasa 1

Temp. de rampa 1

Tiempo de espera de rampa 1
Temp. de ejecucion posterior
Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra
Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra

Seguimiento del horno

15 mL/min

280 °C

800 °C

38 mL/min

8 mL/min

50 mL/min, Aire
Activado
Activado

Activado

350 °C

35 mL/min

500 mL/min

20 mL/min

0

40 mL/min

No aplicable para FID-SCD

50 °C

3.0 min
25 °C/min
160 °C

2 min

50 °C

2
6

8 uL (maximo)
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Tabla14  Condiciones de comprobacion del SCD

Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

Pos lavado del disolvente A
Volumen de lavado del disolvente A
Prelavados del disolvente B

Pos lavados del disolvente B
Volumen de lavado del disolvente B
Modo de inyeccion (7693A)
Volumen de espacio de aire (7693A)
Retraso de viscosidad

Velocidad de extraccion de lavado con
disolvente (7693A)

Velocidad de dispensacion de lavado
con disolvente (7693A)

Velocidad de extraccion de lavado con
muestra (7693A)

Velocidad de dispensacion de lavado
con muestra (7693A)

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Velocidad del émbolo (7683)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion
Tiempo de parada de la post-inyeccion
Inyeccion Manual

Volumen de inyeccion

Sistema de datos

Tasa de datos

1uL

10 pL

0

3

8 pL (maximo)
0

3

8 pL (maximo)
Normal

0

0

150

1500

150

1500

3000

Rapido, para todos los inyectores
excepto el COC.

0
0

1uL

5 Hz (Detector frontal, SCD)

7 Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Aseguirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma. Si no esta utilizando un sistema
de datos, cree una secuencia de muestra con el teclado del

GC.
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8 Inicie el analisis. Si esta realizando una inyeccion utilizando
el muestreador automatico, empiece el analisis con el
sistema de datos o pulse [Start] en el GC. Si esta realizando
una inyeccién manual (con o sin un sistema de datos):

a Pulse [Prep Run] para preparar el inyector para una
inyeccion splitless.

b Cuando el GC esta listo, inyecte 1 uL de la muestra de
comprobacion y pulse [Start] en el GC.

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.
Obsérvese que la respuesta para la instalacion en tandem del
FID-SCD sera aproximadamente de 1/10 respecto a la
respuesta que se muestra en este ejemplo debido a la menor
cantidad de muestra que llega al SCD.

SCD1 A, Front Signal (C:\CHEM32\2\DATA\XCD-DATA-FEB2015\SCD\EXAMPLE.D)
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Comprobar el rendimiento del NCD

114

Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacién, HP-5 30 m x 0,32 mm % 0,25 um
(ndmero de referencia 19091J-413)

Evaluacion del rendimiento del NCD (comprobacion)
muestra (5190-7002): 3-metilindol 10,0 + 0,1 mg/L, 9-etil
carbazol 14,1 + 0,1 mg/L, y nitrobenceno 9,51 + 0,05 mg/L
en isooctano.

Asotano de grado cromatografico

Botellas de 4-mL de disolvente y residuos o equivalente
para el autoinyector

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra

Inyector y hardware del inyector (consulte “Preparar una
comprobaciéon cromatografica” en la pagina 107).

2 Compruebe lo siguiente:

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, oxigeno como oxidante y gas de
suministro de ozono.

La trampa de humedad para el gas de suministro de ozono
y otras trampas estan actualizadas.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

Vial de 4-mL de disolvente con tapén de difusion relleno
con isooctano e insertado en la posicion del inyector
Disolvente A.

Vial de 4-mL de disolvente con tapén de difusion relleno
con isooctano e insertado en la posicion del inyector
Disolvente B.

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacioén.
Consulte “Preparar una comprobacion cromatografica” en la
pagina 107.

Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento
en el manual del GC Mantenimiento del GC).

Limpie térmicamente la columna de evaluacion durante al
menos 30 minutos a 270 °C. (Consulte el procedimiento
en el manual del GC Mantenimiento del GC).

Configure la columna.

Compruebe la salida de la linea base del detector. La salida
debe ser inferior a 150 pA y relativamente estable,
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suponiendo un sistema bien estabilizado con el horno de la

columna a 50 °C. (Una linea base negativa puede ser
aceptable.).

Sin embargo, un quemador nuevo (o un quemador con un
nuevo tubo de cuarzo) pueden tener una linea base muy

elevada tras la primera igniciéon. En este caso, la linea base

debe disminuir gradualmente, dependiendo de la limpieza
del quemador. El ruido también disminuira enormemente
con el tiempo. Para un sistema bien estabilizado, el ruido
medido por Agilent OpenLAB CDS deberia mostrar
aproximadamente 4 unidades o menos.

La comprobacién puede continuar antes de que la linea base

se haga completamente estable.

6 Cree o cargue un método con los valores del parametro
enumerados en la Tabla 15.

Tabla15 Condiciones de comprobacion del NCD

Columna y muestra

Tipo

Muestra

Flujo de columna

Modo de columna
Inyector split/splitless
Temperatura

Modo

Flujo de purga

Tiempo de purga

Purga del Septum
Ahorro de gas

Inyector multimodo
Modo

Temperatura de inyector
Tiempo inicial

Tiempo de purga

Flujo de purga

Purga del Septum

HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pm
(19091J-413)

Comprobacion de NCD 5190-7002
2,2 mL/min

Flujo constante

250 °C
Splitless
80 mL/min
0.8 min

3 mL/min

Desactivado

Splitless
250 °C

0 min

0.8 min

80 mL/min
3 mL/min
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Tabla15 Condiciones de comprobacion del NCD

Ahorro de gas Desactivado

inyector de frio en columna

Temperatura Seguimiento del horno
Purga del Septum 15 mL/min
Detector

Temperatura base 280 °C
Temperatura del quemador 900 °C
Temperatura del refrigerador Activado

Flujo de H, 3 mL/min

Flujo oxidante 8 mL/min, Oxigeno
Generador 03 Activado

Flujo del generador 03 Activado

Bomba de vacio Activado

Horno

Temperatura inicial 50 °C

Tiempo inicial 3.0 min

Tasa 1 25 °C/min

Temp. de rampa 1 250 °C

Tiempo de espera de rampa 1 2 min

Temp. de ejecucion posterior 50 °C

Ajustes de ALS (si esta instalado)

Lavados de la muestra 2

Bombeos de la muestra 6

Volumen del lavado de la muestra 8 pL (maximo)
Volumen de inyeccion 1uL

Tamafio de la jeringa 10 pL
Prelavado del disolvente A 0

Pos lavado del disolvente A 3

Volumen de lavado del disolvente A 8 uL (maximo)
Prelavados del disolvente B 0
Pos lavados del disolvente B 3

Volumen de lavado del disolvente B 8 pL (maximo)
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Modo de inyeccion (7693A)
Volumen de espacio de aire (7693A)

Retraso de viscosidad

Velocidad de extraccion de lavado con

disolvente (7693A)

Velocidad de dispensacion de lavado
con disolvente (7693A)

Velocidad de extraccion de lavado con

muestra (7693A)

Velocidad de dispensacion de lavado
con muestra (7693A)

Velocidad de suministro de inyeccion

(7693A)
Velocidad del émbolo (7683)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion

Tiempo de parada de la post-inyeccion

Inyeccion Manual
Volumen de inyeccion
Sistema de datos

Tasa de datos

Normal
0

0

150

1500

150

1500

3000

Réapido, para todos los inyectores
excepto el COC.

0
0

1uL

5 Hz (Detector frontal, NCD)

7 Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos

para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacion cargado. Aseguirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma. Si no esta utilizando un sistema

de datos, cree una secuencia de muestra con el teclado del

GC.

8 Inicie el analisis. Si esta realizando una inyeccion utilizando
el muestreador automatico, empiece el analisis con el
sistema de datos o pulse [Start] en el GC. Si esta realizando
una inyeccién manual (con o sin un sistema de datos):

a Pulse [Prep Run] para preparar el inyector para una

inyeccion splitless.

b Cuando el GC esta listo, inyecte 1 uL de la muestra de

comprobacion y pulse [Start] en el GC.
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El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.

NCD1 A, Front Signal (C:\CHEM32\2\DATA\XCD-DATA-FEB2015\NCD\EXAMPLE.D)
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