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Introduccion
Informacion importante

Introduccion

Informacion importante

© Agilent Technologies 1998, 1999, 2000, 2002, 2004

Todos los derechos reservados. Queda terminante prohibida la reproduccion,
adaptacion o traduccion, sin permiso previo y por escrito, a excepcién de las
permitidas por las leyes del copyright.

Vespel® es una marca comercial registrada de E.I. duPont de Nemours Co., Inc.

Swagelok® es una marca comercial registrada de Swagelok Company.
N° de publicaciéon G2629-95329
Primera edicién, marzo de 2004

Sustituye a las publicaciones n°. G2629-95327, G2629-95328, Informacion de
usuario del modulo de control

Impreso en EE.UU.

Descripcion general

El médulo de control proporciona el control y la programacion completa del
Cromatoégrafo de Gases 6850 (el GOC), el inyector automatico 6850 y las
valvulas.

Conectado a un GC 6850, el médulo de control puede:
¢ Realizar métodos analiticos

e  (Crear, editar y transferir métodos analiticos entre GC mediante una tarjeta
de memoria de un PC

e Establecer las temperaturas y flujos del GC y configurar sus partes
(columnas, inyector, detector, etc.)

e  Mostrar las sefiales a tiempo real como la temperatura del horno o la
salida del detector.

e Realizar tests de diagndsticos

e  Proporcionar informacion sensible al contenido en mensajes, parametros
y acciones necesarias, etc.

e  Realizar un nimero de otras funciones
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Introduccion
Elementos del Madulo de Control

Elementos del Médulo de Control
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Figura 1. El Médulo de Control

El médulo de control consiste en una pantalla, un teclado y un cable de
conexion a un 6850 GC. Una ranura en el lateral izquierdo— que no se ve en la
figura— puede albergar una tarjeta de memoria flash PCMCIA (en lo sucesivo,
tarjeta de PC).

El M6dulo de Control se maneja mediante la introduccién de instrucciones
desde el teclado a una serie de ventanas en la pantalla. Estas instrucciones se
pueden almacenar entonces como un método con nombre.

Pantallas

La Figura 1 muestra una pantalla tipica de estado. Es el punto de partida para
todas las operaciones basadas en la pantalla. Las cinco etiquetas de la parte
inferior de la pantalla se refieren a cinco teclas (F1 a F5) justo debajo de ellas.
Las tres etiquetas del lado derecho se refieren a las tres teclas (F6 a F8) a su
derecha. Las funciones de las teclas varian de una pantalla a otra.

En la Tabla 2 en la pagina 11 aparece una lista completa de pantallas.
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Teclado

Introduccion
Elementos del Madulo de Control

El teclado se utiliza para navegar a través de las pantallas y para introducir
instrucciones y datos.

FlaF5
F6 aF8
Esc(ape)
«— >
T
m(eni)

i(nfo)

0a9

Enter

Teclas de navegacién. Ver la etiquetas en la parte inferior.
Teclas de accion. Ver las etiquetas en el lado derecho.
Cancelar una accioén o volver a la pantalla previa.

Mueve el cursor en la pantalla.

Seleccionar parametros, valores o caracteres alfanumeéricos.
Mostrar cuadros de didlogo adicionales.

Ayuda en funcion del contexto para el elemento seleccionado;
pulse dos veces para ver el indice de ayuda.

Introducir nimeros y letras.
Introducir un punto decimal.
Introducir un signo menos.

Aceptar la entrada o accién actual.

Las teclas 0 2 9, mas las teclas . y -, se utilizan también para introducir
caracteres alfabéticos. La técnica especial utilizada se describe posteriormente
en esta seccion.

Disponible: marzo de 2004
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Tiempo de analisis
siguiente

Etiquetas de
pantalla
de estado

Introduccion
Elementos del Madulo de Control

Pantalla de estado

Todas las operaciones comienzan en la pantalla de estado (Status), mostrada
aqui. Para volver a esta pantalla desde cualquier otra, pulsar ESc

repetidamente.
Estado
Hora Muestra Método Estado
I [ [ I
6850A | EFEOYEEY] Last Sample O] FEEVENENOt Ready
—+— Next run time Manual Run Status

Mensajes

10.00 rin

STOP

Settings jtomation Method Files |i Setup 1|

Anuncios Lista de desplazamiento

Los elementos de la pantalla de estado son:

Hora— reloj basado en 24 horas
Muestra— el ultimo analisis de muestra realizado o el actual

Método— el nombre del método activo. Si se ha modificado desde que se
cargo, va seguido por el signo + .

FEstado— la condicion presente del GC

Anuncios— cualquier situacion real que evite que el GC inicie un analisis
que pueda afectar a los resultados.

Los avisos Wr ni ng, Faul t s, Shut down y Met hod le advierten de
problemas importantes. Run Log parpadea para indicarle que lea el
registro del analisis. St rt Lock parpadea cuando St art ha sido
bloqueada por un médulo de control, Agilent ChemStation o el software
Agilent Cerity Networked Data System for Chemical QA/QC.

Keyboard Locked aparece en la parte inferior de la pantalla del médulo de
control cuando se accede al teclado mientras se utiliza StrtLock.

Lista de desplazamiento— muestra los problemas del GC o del método
activo. Este ejemplo indica que el GC no esta preparado (Not ready)
debido a que la temperatura del horno no se ha estabilizado.

Mensajes— condicién del instrumento. Este mensaje describe el tipo de
analisis o secuencia que esta preparado el GC, y si esta listo o no.

Siguiente tiempo de andalisis— el tiempo que requiere el método activo
para completar un analisis

Disponible: marzo de 2004
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Introduccion
Navegacion por las pantallas

e FEtiquetas de la pantalla de estado—identifican la funcién de las teclas
F1-F5 debajo de la pantalla y F6 - F8 a la derecha. Consultar 1a Tabla 1.

Tabla 1. Etiquetas de la pantalla de estado

Tecla  Etiqueta Funcién

F1 Settings Cosas que se cambian frecuentemente, como temperaturas y
tiempos del horno, temperatura del inyector, etc.

F2 Automation Control inyector y valvula, tablas de tiempos y analisis

F3 Method Files Se crean y salvan conjuntos de valores de control.

F4 Setup Cosas que no se cambian muy a menudo, como temperatura
maxima del horno, eleccién de unidades de presion, etc.

F5 Service Archivos de registro, pruebas y calibracién de temperaturas y
presiones, etc.

F6 Plot Muestra la sefial que se desarrolla en este momento

F7 Stop Detiene un analisis o secuencia

F8 Start Comienza un andlisis o secuencia

]

Navegacion por las pantallas

Este ejemplo ilustra el uso del médulo de control para configurar la columna

de manera que el instrumento puede convertir flujos en presiones y viceversa.

Ejemplo: Configuraciéon de columna

1. Comenzar en la pantalla de estado (Status). Si se esta en cualquier otra
pantalla, pulsar Esc repetidamente hasta que aparezca esta pantalla.

Status

' 6850A | ENHOEEEV Last Sample (0] PEZEVIZEEEEEENOt Ready

Next run time Manual Run Status L.t r8

START

10.00 rin

F7

F6

Settings Automation Method Files Setup 1

F1 F2 F3 F4 Fb
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Introduccion
Navegacion por las pantallas

2. Pulsar Set up (F4) para mostrar la siguiente pantalla. En este documento,
la mayoria de las pantallas estan precedidas por la ruta (en este caso,
Status/Setup) que se ha de seguir para llegar hasta ellas desde la pantalla

Status.
Status / Setup
' Setup f10:08: 20 Sample [ FNEETTEEEENCt Ready
Last Profile Column Compensation Status C%P F8
Time: --:--:-- | Inactive |
Date: h;--;-;-- Column Compensation Source F7
o raa ®[detector]
O undefined F6

[ Inlet Setup

F1 F2 F3 F4 Fb

3. Pulsar Col utm Set up para ir a la siguiente pantalla. La segunda versién
que se muestra a continuacién contiene los GC de EPC auxiliares. La
primera pantalla muestra los demas.

Status / Setup / Column Setup

' Column Setup | ERECEHE] Last Sample (1 EEVESNENOt Ready
Source Connection p ) Outlet Connection F8
((( ) @ Detector
©_ ) _ O MSD £y
& Auxiliary | The column dimensions
are not defined. © None @
| 'l 'l 'l 'l ]
F1 F2 F3 F4 F5
[ Column Setup [12:32:04[EEEEITNoONCCHS M+ [X¥R,
Source Connection Outlet Connection F8

@nlet] e
Oy AUX 3 @ @ Detector £7

QAUX4 | ho column dimensions © Other —
O Aux 5 are defined. Iy
 Other F6
| 2 . y .
F1 F2 F3 F4 Fo

4. Comprobar que la fuente de la columna y las conexiones de salida son
correctas. Si no, utilizar las teclas < y — para acceder al juego correcto
de opciones y las teclas Ty { para elecciones especificas. Pulse Ent er .
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Introduccion
Navegacion por las pantallas

5. Elsigno ? y el mensaje del centro indica que la columna no esta
configurada. Para corregirlo, pulsar Mor e (F6) para mostrar el mena

emergente.
Status / Setup / Column Setup / More
' Column Setup | KEHCEHGE] Last Sample b1 PISEVTEEEENot Ready
Source Connection j— Outlet Connection F8
@ Inlet ((( )) ® qusg”tm F7
O Auxiliary | The column dirr]ensions 9 .
are not defined. 1Configure Column -
2 Column Mode
I ] ] ] |l
F1 F2 F3 F4 F5

6. Utilice Ty | para seleccionar Conf i gure Col urm y pulsar Ent er, o
pulsar la tecla del nimero 1.

Status / Setup / Column Setup / More / Configure Column / Enter
10:09: 36 ESEENW 00 JDefault+ [Nl 4iEETY

(@Y

[ ]
Length [y |meters Film pm ﬁ .

F1 F2 F3 F4 F5
7. Utilizar « y — para acceder a los tres campos, teclear los valores
numéricos utilizando las unidades que se muestran en la pantalla y pulsar
OK (F6). Esto acepta los valores y vuelve a la pantalla previa.

F8

F7

Status / Setup / Column Setup

' Column Setup | KEBEHGH Last Sample b1 PISEVTEEEEENot Ready
Source Connection Outlet Connection F8

@ Detector
®finiet] @ OMSD F7

O Auxiliary | The column dimensions
are defined. O None

F6

I 1 1 1 1

F1 F2 F3 F4 F5
8. Hay que tener en cuenta que no aparece el signo? porque la columna ya
esta configurada.
Para volver adonde se empezd, pulsar ESc repetidamente para moverse a
través de las pantallas. En el resto de este documento, se mostraran las
pantallas sin las etiquetas F-ntimero.
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Introduccidn
Navegacion por las pantallas

Tabla 2. Pantallas del Médulo de Control
F1 Parametros
F1 Inyector F2 Horno F3 Columna F4 Detector F5 Auxiliar
Temperatura, rampas, modode  Temperatura, Programa de flujoy  Temperatura, flujos, Programas de
temperatura, presion, flujos, programas presion, modo de seal, salidas, tipo de temperatura y presion,
rampas, modos (inyector®, columna, gas valores de EPC auxiliar
pulso*, ahorrador de gas®, configuracion
pulso/"split"*, purga de

disolvente®), gas portador*,
unidades™, informacion del
refrigerante

F2 Automatizacion (tipo y controles de secuencia, muestras usadas, secuencia repetida)

F1 Inyector F2 Valvulas F4 Tabla tiempos F5 Tabla analisis
Volumen, bombas, lavados, Cambio de Agregar y borrar Agregar y borrar eventos
profundidad, tiempos de vélvulas eventos

espera, viscosidad, émbolo

lento.

F3 Ficheros de métodos (ver y salvar el activo, salvar el servicio y volver al predeterminado)

F3 Listado de F4 Tarjeta PC F5 Métodos GC
guardado.

Salvar, cargar y borrar  Cargar y borrar

F4 Configuracion (compensacion de columna)

F1 Configuracion del F2 F3 Configuracion F4 Automatizacion F5 Configurar
inyector Configuracion  de la columna
del horno
Portador, unidades de presion,  Tiempo de Conexiones de la Inyector, valvula de Horno, n.° serie, fecha
correccion de vacio, control equilibrio, fuente y la salida, muestra, multivalvula,  fab., reloj, comunicacidn
criogénico temperatura configurar, modo analisis previo serie y en LAN, interfaz de
maxima, control automatico usuario local, pantalla,
criogénico tipo de detector, valvulas

1y 2, temperatura y pre-
sion auxiliares, modelo y
capacidad iny., dimensio-
nes de la columna

F5 Servicio (registro del anélisis, comenzar el servicio, salir del servicio)

F1 Libro de registro F2 Diagndstico F3 Calibracion F4 Mantenimiento F5 Actualizacion
Ver/guardar libro de registros  Inyector, Valores de fabrica Limites del servicio, Actualizar GC, Inyector,
detector, teclado del horno, inyector,  mantenimiento firmware del Mddulo de
columna, detector, preventivo asistido control
EPC auxiliar

F6 Seiiales plot
F7, F8 Comenzar y parar analisis

* Solamente inyectores "split/splitless" y PTV
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Configuracion del instrumento

Configuracion del instrumento

Se debera configurar el instrumento
e antes de utilizarlo por primera vez

e cuando se cambie o aihada un hardware nuevo

La configuracién del instrumento establece los parametros globales, como la
fecha y la hora, y también indica al instrumento los dispositivos que estan
instalados para que el GC pueda controlarlos adecuadamente.

Hay que tener en cuenta que los parametros de la configuracion afectan
directamente a los métodos. Es posible que los dispositivos que no estén
configurados no aparezcan en la pantalla o no tengan valores ajustables.
Ademas, estos parametros controlan la ejecucion de algunas tareas, como por
ejemplo, la carga del loop de muestra de una valvula de muestreo de gases.

Antes de utilizar el GC por primera vez, hay que configurar los elementos/
funciones siguientes:

e contraste de la pantalla (consultar Ajuste del contraste de la pantalla en la
pagina 13.)

e pantallay teclado (consultar Configuracion de la pantalla y el teclado en la
pagina 13.)

e fechay hora (consultar Configuracién de fecha y hora en la pagina 16.)

e configuracién de la direccion IP (consultar Configuracién de la direccion
IP en la pagina 17.)

e configuracion de las comunicaciones (consultar Configuracién del puerto
RS-232 en la pagina 16 y Configuracion de la direccién IP en la pagina 17)

¢  columna (consultar Navegacion por las pantallas en la pagina 8 y
Configuracion de la columna en la pagina 34.)

e  parametros de la automatizacion, como la informacién del inyector
(consultar Automatizacién en la pagina 47.)

¢ inyector (consultar el capitulo del tipo de inyector correspondiente).
e detector (consultar el capitulo del tipo de detector correspondiente).

e andlisis previo automatico (consultar Preparacion de analisis en la
pagina 62.)

¢  horno (consultar Configuracién del horno en la pagina 145.)

e valvulas (consultar Configuracién de valvulas en la pagina 164.)
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Introduccion
Ajuste del contraste de la pantalla

Visualizacion de la configuracion actual

Se puede mostrar una lista de elementos que describa los componentes
instalados del GC. La lista describe el GC, enumerando elementos tales como
el nimero de serie y el modo del inyector (si esta instalado). A continuacién se
ofrece un ejemplo de esta pantalla. Pulsar ) y J para desplazarse por la lista en
sentido ascendente y descendente.

Status / Setup / Configure
' Configuration W12:02: 32 R0 1 DEF_ GCM  [FEEb

GG

Type: 220-240 VAC Std
SN: US00000138 —
Mfg Date: Sat Jan 01 00:00:00 2000
INJECTOR
Model : GZ2613
Capacity: & sample(s)
OVEN
Type: Oven

alUl [ Clock Set §

Ajuste del contraste de la pantalla

1. DMostrar esta pantalla.

Status / Setup / Configure / Display
' Configuration | ENEEIHEFA Last Sample (0] PEZEVIEEEEEENot Ready

Nantral Mad Iniantor

Serial Num S e - o o = =
Mfg Date Display Contrast | ____. ey
Default
FW Revisic 21 - sl
FW Build D & use @3 keys to adjust contrast =% [ ----- v

| 1 1 1 1

2. Utilizarlas teclas Ty | para ajustar el contraste de la ventana. Pulsar Done
cuando el usuario quede satisfecho.

Configuracion de la pantalla y el teclado

El médulo de control puede definir las funciones disponibles en el teclado y
monitor del GC. Esto resulta ttil cuando, por ejemplo, se va a utilizar un GC
como analizador dedicado o se va a operar desde un ChemStation o Cerity
Chemical remoto.
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Introduccion
Configuracion de la pantalla y el teclado

Para definir las funciones del teclado y la pantalla del GC:

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Setup / Configure / Local Ul
' Local Ul | EMBREEF] Last Sample (0] PEZEVIZEEEENot Ready

Enable Local Access (scrolling line) @l Run Time

Oven Tem Message Line . 3
I:l I:l A g Run Time Made
[l Inlet Pressure | [l Service Mode

[ Column Flow | [l Stored Methods || © CountUp
[ Signal [l Sequence Info ® Count Down

| i i J[_Beeps _J[__Tocks |

e QOven Temp, Message Line, Inlet Pressure, Column Flow, Signal y
Run Time son caracteristicas sélo de visualizacién— para cambiar
los valores se requiere un médulo de control o una ChemStation

e Service Mode— Permite cargar el método SERVI CE desde el teclado
(consultar Modo Service en la pagina 168)

e Stored Methods— Coloca la lista de métodos almacenados en el GC
en la ventana de desplazamiento, para poder seleccionarlos y
cargarlos desde el teclado

e Run Time Mode— Controla si el tiempo de analisis Run Ti ne, si se
muestra, se cuenta hacia adelante (tiempo transcurrido desde el inicio
St ar t ) o hacia atras (tiempo hasta el final del analisis). Esta eleccién
no afecta a la Tabla de Andlisis.

2. Seleccionar los items que se quieren mostrar en la ventana del GC, las
acciones que se quieren realizar en el teclado GC, y, si se selecciona Run
Ti me, el modo Run Ti me Mode.

3. Pulsar Beeps para mostrar la siguiente pantalla.

Status / Setup / Configure / Local Ul / Beeps
' Local Beeps | E[NBEPHT Last Sample (0] PEZEVIZEEEEEENot Ready

M[Enable Key Click] [a click sounds when a key is pressed]

[CJEnable Setpoint Beep [a beep sounds if a setpoint is changed)]

[l Enable Warning Beep [a beep sounds during warnings]

| 1 1 1 1

4. Seleccionar el comportamiento que se quiera para las alarmas sonoras

(beeps).
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Introduccion
Configuracion de la pantalla y el teclado

5. Pulsar Esc para volver a la pantalla Local Ul yluego pulsar Locks para
mostrar la siguiente pantalla.

Status / Setup / Configure / Local Ul / Locks

' Local Locks N10:12:25 EREEENT00 fDefault+  [SFEEN
Host Lock: & Off
OiLock Local Keyboard| Sequence Lock: {3 Off

Clock Table Lock: 5 Off
[JLock Local Start Key | oy Table Exec Lock: & Off
[JLock Remote Start Method & Sequence &

Clock Table Lock: & Off

| N N N ¥

e Lock Local Keyboard— desactiva todos los cambios de parametros
desde el médulo de control

e Lock Local Start Key— desactiva la tecla St art del teclado del GC

e  Lock Remote Start— desactiva la funcion St art del conector
REMOTO en la parte trasera del GC. Todavia se puede iniciar un
analisis con un moédulo de control.

e  Host Lock— si muestra un valor. On significa que una ChemStation u
otro ordenador esta controlando el GC y no se pueden cambiar los
parametros desde el Médulo de Control.

e  Sequence Lock— bloquea la ejecucion de la secuencia desde el GC
e (Clock Table Lock— bloquea el acceso a la tabla de tiempos

e (Clock Table Exec Lock— bloquea la ejecucion de los eventos de la
tabla de tiempos

e  Method & Sequence & Clock Table Lock— bloquea la carga de
métodos desde el teclado del GC o desde el médulo de control, asi
como la secuencia y la tabla de tiempos
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Configuracion de fecha y hora

E1 GC tiene un reloj interno para utilizar la fecha y la hora en tareas tales como
los errores y métodos de registro. Para establecer la fecha y la hora:

1. Mostrar esta pantalla

Status / Setup / Configure / Clock Set
Confi

Mowr  Min e -

Ser

M Time [33] -

FW Date [11] [11] [2002] VA
Fw Day  Month Your N ) Dﬁe
| _ s - -

2. Establecer la fecha y la hora y pulsar Done.

Configuracion del puerto RS-232

Se refiere al conector llamado RS- 232, en la parte trasera del GC. No afecta a
las comunicaciones del Médulo de Control/GC

Normalmente, el 6850 se configurara en fabrica para que se comunique
correctamente. Sin embargo, si es necesario comprobar o modificar la
configuracion de las comunicaciones, debe hacerse del siguiente modo:

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Setup / Configure / Serial Comm

' Host Serial [12:55: 13[REEENEE 00 JSERVICE+ Not Ready
Baud Rate Parity Handshake Data Stop Term
o200 Oodd || ® none o7 ||®1 @®LF
1200 | O 19200 | |Ceven || Oxon-xoff | |@®8 ||O15 ||OCR
(2400 | O 28800 | |@none || O ctsiris o2
4800 | O 38400 | | O mark —
@ 9600 | O 57600 | | O space

| 1 1 1 1

2. Ajustar los controles para satisfacer las necesidades del dispositivo
externo. Pulsar Esc al acabar.

3. [Establecer la hora y la fecha. El reloj se reinicia al pulsar Done.
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Configuracion de la direccion IP

El método de configuracion de la direccion IP depende del tipo de tarjeta LAN
que se tenga instalada en el GC.

Para ver la configuracion actual, mostrar esta pantalla:

Status / Setup / Configure / LAN Comm
' LAN Setup | FEBOIENI Last Sample (0] BEZVIEEENot Ready

LAN Card Settings
IP Address 3G, a6, 258 238 Timeout —
Subnet Mask 2EHR | ZBE | 248 t:
Default Gateway| 130 . 30, 245 . 1 S9seconds | ===
Control Mode Use BootP to get address
[L_SetLAN ]| 1 1 1 I

Se muestra la configuracion de la tarjeta LAN actual, si hay una instalada, para
que se sirva de referencia. La direccion IP, la mascara de subred, el gateway
por defecto y el tiempo maximo de espera se ajustan cuando se instala la
tarjeta LAN del GC. A continuacién se explican los modos de control.

Modos de control

El modo de control mostrado en la pantalla de configuraciéon de la LAN indica
el método actual para obtener los valores de configuracion de LAN. Los modos
de control disponibles dependen de la tarjeta LAN instalada (consultar la
Tabla 3). Para obtener informacién sobre cémo identificar la tarjeta LAN que
estd instalada en el GC, consultar Visualizacion de la configuracion actual en la
pagina 13.

Tabla 3. Modos de control disponibles

Tarjeta LAN Modos de control disponibles Introducir ajustes

J2552B BootP N/A

J4100A BootP, ajustes introducidos localmente En el panel frontal del GC

Lantronics DHCP, ajustes introducidos localmente En el panel frontal del GC, modulo de control

e Siseinstala una tarjeta LAN J2552B o J4100A, aparece el mensaje
“Supports BootP Control Mode Only”. Aunque es posible establecer la
direccién LAN desde el médulo de control, esta practica no se
recomienda. Se obtendra como resultado una conexién muy lenta.

e Utilizar BootP/DHCP para obtener la direccion: El GC esta configurado

para recibir la direccion LAN del programa BootP o de Windows NT®
DHCP.
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Configuracion de la direccion IP

o Utilizar los ajustes introducidos localmente: E1 GC esta configurado para
utilizar valores de direccién IP, mascara de subred y gateway que se
proporcionaran a través del panel frontal del GC o del Médulo de Control.

Para ajustar la configuracién, mostrar esta pantalla:

Status / Setup / Configure / LAN Comm / Set IP
02:59: 05 |EREENN 00 fDefault  [ISALEERE

PA oLoca [P Address [180 | 80 (255 [236
o) oBH  swnet  [255] (2552480
Gateway [130)[ 30248 [ 1

Cor
1 1

| 1

il

Configuracion de la direccion asignada automaticamente

1. Seleccionar Boot P/ DHCP para utilizar el programa BootP o DHCP para
establecer la configuracion de la tarjeta LAN del GC. El GC utilizara
automaticamente el método adecuado.

2. Pulsar Done. La nueva configuracién no tendra efecto hasta que se reinicie
el GC. Para reiniciar ahora, seleccionar Yes cuando aparezca la siguiente
ventana:

The new lan settings have been loaded.
Changes will take effect after the GC is restarted
Do you want to restart the GC now?
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Configuracion de la direccion IP especifica

El médulo de control puede utilizarse para ajustar la configuracién de LAN
para los GC 6850 que utilicen la tarjeta LAN de Lantronics. Consultar
Visualizacion de la configuracion actual en la pagina 13 para obtener
informacién sobre como identificar la tarjeta LAN que esta instalada en el GC.

1. DMostrar esta pantalla.

Status / Setup / Configure / LAN Comm / Set LAN
LAN Setup 02:58: 44 EEEEN00 BDefault [T 8RN

PA ®Loca  IP Address [ 30][255] [236]
Sl Ofgee  Subnet  [255] [255] [248] [0
Gateway [130|[ 30][248][ 1

Cor

| 1 1 1 1

2. Seleccionar Local para utilizar los ajustes de direccién IP, subred y
gateway que se proporcionaran.

3. Utilizar <« y — para moverse de un campo a otro y utilizar las teclas
numéricas para ajustar los valores.

4. Asegurarse de que los ajustes son correctos y pulsar Done. La nueva
configuracion no tendra efecto hasta que se reinicie el GC. Para reiniciar
ahora, seleccionar Yes cuando aparezca la siguiente ventana:

' e T

The new lan settings have been loaded.
Changes will take effect after the GC is restarted.
Do you want to restart the GC now?
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Trazado de una senal

La pantalla del Médulo de Control puede mostrar hasta tres representaciones a
la vez, a tiempo real. El trazado de las sefiales se explica mejor con un ejemplo.

Trazar una seial

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Plot
' Oven Tem  N11:54:23EGEEE01 FDefault+ Ready

© : : : : : : : : 20,07 || DLt
so0d e L L L Lo L L L L i Coroor
oo : : .

004 e S S S Lo Lo S S S g
150§ : : : : : : : : : Rescale
S L L L L L Lo L L

R IR : : : : : : : i

u}

2. Lapantalla representa actualmente la temperatura del horno. Pulsar
Sel ect para ver una lista de las sefiales disponibles.

Status / Plot / Select

' Oven Tem 1155 MIEGEEREE 01 FDefault + Ready

Selected Signals
Column Flow [Oven Temperature

Inlet Pressure

Signal

Total Flow

Time Range min

B v

Si gnal ,enlalista Avail abl e Si gnal s, esla senal seleccionada en la
pantalla del detector.

Puede ser cualquiera de las siguientes:

e Detector

¢  Column Comp (compensacion de columna)
¢  Detector - Col Comp

¢  Test Chromatogram (cromatograma de test)
e  Other

Ir a la seccién del detector para mas detalles.
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3. Para pasar una sefial de una lista a otra, seleccionarla y pulsar Move.
Aunque se pueden tener hasta tres sefiales seleccionadas, se considerara
primero el caso de una sola senal.

4. Para este ejemplo, se asume que se ha pasado Oven Tenper at ur e de
nuevo a Avai | abl e Signal sy Signal aSel ected Signals.

5. Después de estos movimientos, la pantalla de seleccién indica:

' Oven Tem 11:55 : 30 = &1« 01 | Default + Ready
I\ﬁ%e
2 Available Signals Selected Signals
=
?l |Column Flow o D) [EFE I > — | (| =
1| [Inlet Pressure @- Setup
1| [Oven Temperature | 44 @-
Total Flow - -
Time Range min

6. Introducir Ti me Range. Esto es la anchura, en minutos, de la
representacion. Si el analisis dura mas de esto, la representacion se
desplaza a la izquierda de la pantalla.

7. En este momento, se puede pulsar Set up para establecer la escala
vertical (Rango Y). Esto no es absolutamente necesario porque se puede
re-escalar la representacion mas tarde.

' Oven Tem  11:55:43EGEE 01 FDefault + Ready

am - AN nory

3
2
2 @ — i )
1| [Inlet L2 Default
1| [Over] Y Range to 50| 25 L @3-

Over ge[ | to | | v

8. Pulsar Done para volver a la pantalla de seleccion de sefial, luego pulsar
de nuevo Done para ver la representacién. Si no se fijé un rango y,
posiblemente incluso si se hizo pero demasiado largo, la representacion
puede parecer como esto.

' S|Qna| W11:56: 13JEERCENEE 01 fDefault +
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9. Pulsar Rescal e. Esto cambia el rango Y de manera que la representacion
llena la ventana.

' S|Qna| W11:56: I2JEEIREEE 01 fDefault + Ready
T esans| it

25
5.0

E7 .S
E7.0
EES
EE.0
E55
E5.0
4.5
E4.0
B35

cursor

10. Para refinar la escala, utilizar < y — para ajustar la escala horizontal y
0 y J para la escala vertical. En este ejemplo, la escala vertical es
demasiado sensible y necesita ajustes.

' S|Qna| W11:56: S8JERIRCENEE 01 fDefault + Ready
25 : : : : : : : : 62.7 25 || LUt
1z0d . e e e e . . Cursor
wl
S B o Ce S L L e B e i
504 . : : . . : : : Rescale
and o L e T Lo T Do AT L e
S S A S N E—
0]
0 1 3 B 4 5 3 7 & 3 min |

11. Inyectar una muestra—se utilizé aire para este ejemplo—y pulse St art .
Una linea vertical indica el comienzo del analisis.

= T 62.125 || LUt

S . L L A L L L SR
100 : : : : : : :

a0
&0
40
20

12. Cuando aparece el pico, se va de la escala. Esperar a que termine de salir
el pico y pulsar Rescal e para llevar la parte superior del pico a escala.
Pulsar J una vez.

' S|Qna| | EPHGIHEGE] Cur Sample Default+ Ready
T : : : : : : 81525 || ULt
B L L U B L T L L | |Lgursor

] : . : . . : . :

1200 | l

ey : : : . . : : : Rescale

o DU SR S SR | PR L e

joeg I : . : . . : : :

400 i

200 ooelect
u}
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13. Para explorar la representacién en profundidad, pulsar Cursor. Aparece
una flecha en la pantalla, y los valores del tiempo y senal aparecen en la
esquina derecha de la pantalla.

Utilizar las teclas < y — para mover el cursor. La siguiente pantalla
muestra el tiempo de retencién y la altura del pico mas pequefio.

| Signal | EPEERE] Cur Sample Default + Ready
= : : 5 : 1 +2.233 min/318.9 25

1g00d e R o T o o R P L
1400 . . . . . ] . . .

1200
1000 . . .
sood - L o T o | R R, o L
00 . . . . . ] . . .

400
200

o]
:|§
g
']
=}
4

14. Para eliminar el cursor, pulsar Cur sor de nuevo.

Trazado de multiples senales

Esta es la representacion re-escalada de la sefial del detector descrita en las
paginas precedentes. Se afiadird una representaciéon de la temperatura del

horno.

' S|Qna| | EPHGKIPE Cur Sample Default+ Ready
T : : : : : :  s1.025 | ULt

B S SRR SO S 1o L L L T gursor
1400 : : : . : : . :

1200 | l
1080 X X X . . . . : Resca_le
g e PUUUUUS DU AU | L DU SR Lo

oo I : : : : : . :

S : : : : : : : i
2004 - . . . | . X . .
u}

1. DMostrar esta pantalla.

Status / Plot

' S|Qna| | EPHGKIPE Cur Sample Default+ Ready
s S 61025 || Wt
B S SRR SO S 1o L L L T gursor
1ao0d : . : . . . . :

1200

ool s
Bond i AR DURDIE PRI FUUUUI | P Ce DR S Lo

ot I : . : . . . :

ao0] - . . . . . . . e
2o0) ; : : j : : : : Select
u}
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2. Pulsar Sel ect para ver una lista de las sefiales disponibles. Seleccionar
Oven Tenper at ur e y pulsar Move. Aparece esta pantalla:

' Oven Tem 12:02 : 43 [eNgEET I Default+ Ready

Available Signhals Selected Signals

D) [Eignal

Inlet Pressure Oven Temperature

Total Flow 44

Time Range min

F i B

3. Utilizar las teclas Ty I o pulsar 2, para marcar Oven Tenper at ur e.
Pulsar Set up para establecer el Rango Y para esta sefial. Se sugiere un
rango de 0°C a 150°C.

4. Pulsar Done para volver a la seleccién de Plot y luego pulsar Done de
nuevo para mostrar ambas representaciones.

' S|Qna| | EPHGERET Cur Sample Default+ Ready

25 : : : : : : : 50.6 25 || LUt
1800 . . . : . . Cursor
1400

1200 | l
1000 Rescale
200

E00

400

200

il

[} 1 3 B 4 5 3 7 & min |

Las dos representaciones estan sobrepuestas pero tienen escalas Y
independientes. Obsérvese los pequeios relojes @ y @ que identifican
ambas. Utilizar las teclas 1 y 2 para seleccionar estas representaciones.
La escala Y cambia a la de la representacion seleccionada.

Por ejemplo, para rescatar el plot Oven Tenper at ur e, pulsar 2 para
seleccionarlo y luego pulsar Rescal e. De manera similar, las teclas

«, -, Ty | actdan independientemente para ajustar las escalas de las
dos representaciones.
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Métodos

Siempre hay un método activo en la memoria del GC. Es el conjunto de valores
de control que operan actualmente en el GC, incluyendo los eventos de la Tabla
de analisis y los controles del inyector automatico.

El método activo cambia al ajustar las condiciones para realizar el analisis.
Para salvar los cambios y hacer un método permanente:

1. Modificar el método activo para ajustarse a las necesidades.

2. Nombrar el método y salvarlo en la memoria del GC. Se pueden almacenar
cinco métodos con nombre y un método llamado SERVI CE.

Esta seccién describe cémo salvar el método activo, tanto como un método
con nombre o como un método SERVI CE.

También se describe la utilizacién de una tarjeta de PC para copiar los métodos
nombrados desde el GC y transferirlos al GC.

El contenido del método —los detalles de todo lo que se puede controlar— se
describe en las secciones siguientes.

Disenno de un método

Un método es un conjunto de valores de control que determina qué hace el GC.
Los métodos se crean utilizando un Médulo de Control o la ChemStation y son
ejecutados por el GC.

e El contenido de muchas pantallas depende del hardware presente.
Mientras que el GC es capaz de identificar muchos de sus componentes,
parte de la informacién (como el gas portador en uso) debe ser
introducida por el usuario. Configurar (definir) siempre los elementos del
instrumento, antes de intentar utilizarlos.

¢ (Cuando se configura un método, primero se configura el gas portador,
luego la columna y, finalmente, el inyector. Los detectores pueden
configurarse en cualquier momento.

e Lateclai del médulo de control proporciona informacion acerca de la
pantalla actual. Pulsarla de nuevo para acceder al indice del sistema de
informacion.
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Guardado del método activo como un método con
nombre

Para nombrar y guardar el método activo:

1. DMostrar esta pantalla.
Status / Method Files
' Method Files N10:37:38[EREEENTTN00 FDefaut+  [NSEEEEN

6850 Series Gas Chromatograph
23 Oct 98 10:09

Save

Default

OVEN
Temp . ... ... .......... 50 deg C
Ilnitial time ........ 10.00 min

Maximum temp ........
Equib time

Default

1

3.

Esta pantalla muestra el comienzo del método activo. Utilizar las teclas
0 y J para examinarlo y verificar que todos los valores son correctos.

Pulsar Save para mostrar esta pantalla.

Status / Method Files / Save

10:37 : 56 L ¥ 00 fDefault + Not Ready

Method Name 2
. 2 ==
E]
L4 ]
5 ]
| 1 1 1 1

Las teclas del Médulo de Control tienen valores etiquetados y escondidos
(consultar la Tabla 5). Los valores ocultos sdlo se utilizan para introducir
texto en un campo alfanumérico, como el campo Met hod Nare de esta
pantalla.

Mover el cursor al extremo izquierdo del campo del nombre. Utilizar el
teclado para introducir un nombre para el método, Met hod Nane.

Mover el cursor utilizando las teclas < y —.

Pulsar una tecla etiquetada miiltiples veces para alcanzar los valores
escondidos. Si se va demasiado lejos, seguir pulsando ya que los
valores dan la vuelta.

c. No anadir una extensién al nombre del método.
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Tabla 4.

Etiquetas de teclas y caracteres escondidos

Métodos

Guardado del método activo como un método con nombre

Etiqueta
1

2
3
4
5
6
7
8
9
0

Caract. escondidos

B

<~ = »n v = -« o o >

E
H
K
N
Q
T
W
VA

ninguno

C

6. OKal acabar de salvarlo en la memoria de larga duracién. Consultar la

Tabla b.

Tabla 5. Contenido del método
Elemento Salvado?
Controles del horno si
Controles del inyector si

L. muestras inyector/valvula

Inyector
Columna
Detector

Seial

Compensacion de columna

Aux 1

Tabla de analisis

Valvula de muestra

Multi valvula

Lista muestras secuencia

Tabla de tiempos

no guardado
si
si
si
si
si
si
si
si
si
no guardado

no guardado
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Guardado del método activo como el método SERVICE
1. Mostrar el método utilizando St at us / Met hod Fi |l es.

2. Pulsar Ser vi ce para guardar el método activo como el método SERVI CE.
Esto reemplaza al método SERVI CE existente con los contenidos del
método activo.

Restauracion del método predeterminado

El método de defecto, cargado en la fabrica, contiene parametros que son
puntos de partida razonables. Este método se puede editar para satisfacer
mejor las necesidades.

Para restaurar los parametros originales de fabrica, pulsar Def aul t . Aparece:

Status / Method Files / Default

Load default settings ?
This will reset to factory defaults.

e Pulsar Yes para cargar el método por defecto. Este se convierte en el
nuevo método activo. El método activo previo se pierde a menos que se
salve.

e  Pulsar No para cancelar la operacion. El método activo permanece intacto.

Utilizacion de las tarjetas de PC

Los métodos se pueden almacenar en el GC o en una tarjeta de PC del Médulo
de Control. Utilizando simples tarjetas se puede almacenar una amplia libreria
de métodos y también un listado para cada método. También se puede guardar
una lista para cada método. Una lista es un archivo de texto de los valores del

método tal y como aparecen en el médulo de control.

Para utilizar una tarjeta de PC, insértela en el médulo de control antes de
conectarlo al GC. Si se desea utilizar otra tarjeta de PC, se debera desconectar
primero el Médulo de Control antes de cambiar las tarjetas.
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Las tarjetas de PC se encuentran disponibles con varias capacidades de
memoria en la mayoria de las tiendas de informatica. No se proporciona una
tarjeta de PC con el M6édulo de Control.

Copiar un método desde el GC a la tarjeta del PC

1.

Mostrar esta pantalla.

Status / Method Files / PC Card

' PC Card W 10: 40 : 28 EEIRSENEE 00 fDefault + Not Ready
Methods on PC Card Methods on Instrument %%
[CRoOOT 4 Sep 08 10:a
HEAVIES 4 Sep 08 408 D) *AGT | VE * 22 0Oct 9§
COBOTT 24 §6p 68 1671
OUEFTNT 4 §&p 88 1075
OUEF TN 4 §&p 88 1075 44
B
|

1 ] 1 1

2.
3.

Seleccionar un método de la lista de la derecha.

Pulsar Save para copiarlo a la tarjeta del PC.

Copiar un método desde una tarjeta del PC al GC

Los métodos almacenados en una tarjeta de PC se pueden transferir al GC
original o a uno diferente.

1.

Mostrar esta pantalla.

Status / Method Files / PC Card

CKOUT 4 Sep 08 10:3 FAGTIVEr Z1_Jun 07

PC Card W 10:56 : 20 EEIRSETE 00 fDefault + Not Ready
Methods on PC Card Methods on Instrument %%

Load

HEAVIES 4 Sep 93 10:3 %%
LOBOIL 24 Sep 93 10:1

OLEF I N1 4 Sep 93 10:5

OLEF IN2 4 Sep 93 10:5 @@

1 1 1 1

Seleccionar un método de la lista de la izquierda.

Pulsar Load. El método seleccionado se convierte en el método activo
del GC.

Ejecutar Save en la pantalla Status / Method Files y suministrar un
nombre al método para guardarlo en la memoria del GC de larga duracion.
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Métodos
Utilizacion de las tarjetas de PC

Borrar métodos de una tarjeta de PC
1. DMostrar esta pantalla.

Status / Method Files / PC Card

' PC Card W 10:56 : 20 EEIRSETE 00 fDefault + Not Ready
Methods on PC Card Methods on Instrument %%

Load
CKOUT 4 Sep 9% 10:3 [*ACTITVE* Z41_Jun_ 07
HEAVIES 4 Sep 98 10:3
LOBOTL Z4 Sep 9% 10:1 %% @@

OLEF I N1 4 Sep 93 10:5 Save

OLEF IN2 4 Sep 93 10:5

4«

| 1 1 1 1

2. Seleccionar un método de la lista de la izquierda.

3. Pulsar Del et e. Aparece un mend.

Status / Method Files / PC Card

' PC Card W10:56: 46 [ELEEI] 00 JDefauit + Not Ready
Methods on PC Card Methods on Instrument L%ip;
CKOUT 4 Sep 98 10:3 [ WAGT I VE 71 _Jun O
HEAVIES 4 §&p 68 1673
COBOTT 94 §&p 8 1671 44 44
T4 8ep 58 10715 Save
OLEFTNZ 4 8§ 58105
£ L L B=¥ Delete Selected Method
2 | "|2Delete All
|

| 1 ] 1l 1l

4. Seleccionar el modo de borrado y pulsar Ent er .

5. Aparecera una pantalla de confirmacién. Seleccionar Yes o No y pulsar
Enter.

Guardar la lista de un método en una tarjeta de PC

Si puede acceder a los datos de una tarjeta de PC (utilizando un ordenador
portatil, por ejemplo), al guardar la lista de un método puede tener
convenientemente registrados todos los valores y ajustes del método en un
archivo de texto.

Status / Method Files

' Method Files N10:37: 38 RSEEl000 BDefault+ [0
23 Oct 98 10:09 Save
Default

OVEN

Temp . ... ... .......... 50 deg C
Initial time ........ 10.00 min
Maximum temp ........ 350 deg ©
Equib time Default

| i

Pulsar Save Li sti ng. En la pantalla Method Files se guarda un archivo de
texto llamado methodname.lst. Obsérvese que el Médulo de Control
sobreescribe automaticamente cualquier version anterior de la lista.
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Métodos
Acceso a los métodos de la memoria del GC

|
Acceso a los métodos de 1a memoria del GC
Ver la lista de métodos almacenados en el GC
Mostrar esta pantalla.
Status / Method Files / GC Methods
' GC Methods N11:01:23[REREI00 BDefautt+  [TSEEELY
Name Date Time %%
o
| 1 1 1 1
Cargar un método almacenado
Seleccionar el método deseado, pulsar entonces Load. El método
seleccionado se convierte en el método activo.
Borrar ficheros de métodos del almacén a largo plazo del GC
1. Seleccionar un método y pulsar Del et e. Aparece un menu.
Status / Method Files / GC Methods / Delete
' GC Methods N11:01:37 REREI00 PDefault+ [N
Name Date Time
TRTALS 77 Oct U8 10 .59 .32 m s0ad
1Delete Selected Method| |
|2Delete All

| 1 1 1l 1l

2. Seleccionar el modo de borrado y pulsar Ent er .

3. Aparece una pantalla de confirmacién. Seleccionar Yes o No y pulsar
Enter.
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Desconexion del hidrégeno

Control de presion y flujo

Advertencia

Desconexion del hidrégeno

El hidrégeno puede utilizarse en algunos detectores como gas portador o como
gas fuel.

Cuando se usa hidrégeno (H,) como gas portador o gas fuel, hay que tener en
cuenta que éste puede entrar en el horno y provocar riesgo de explosion.
Asegurarse de que la fuente de hidrégeno esta en off hasta que se hayan hecho
todas las conexiones y que los adaptadores de columna del detector y del
inyector estan o conectados a una columna o tapados en todo momento
mientras se suministra el hidrégeno gas al instrumento.

El hidrégeno es inflamable. Las fugas, si ocurren en un espacio cerrado,
pueden provocar fuego o explosién. En cualquier aplicaciéon que utilice
hidrégeno, comprobar las fugas en las conexiones, lineas y valvulas antes de
operar. Cerrar siempre el suministro de hidrégeno antes de trabajar en el
instrumento.

El GC monitoriza las velocidades de flujo y las presiones. Si una corriente se

para debido a que no puede alcanzar su valor de flujo o presién y esa corriente

esta configurada para utilizar hidrégeno, el GC asume que existe una fuga y

provoca una parada de sequridad del hidrégeno. Los efectos son:

e  Se cierra la valvula de suministro de portador al inyector

e  Se abre la valvula de split en el inyector split/splitless

e Se apaga el calentador del horno. Las portezuelas se abren por completo.

e Elinyector, el detector y las zonas calentadas auxiliares estan
desactivadas.

Para recuperarse de este estado, arreglar la causa de la desconexion (valvula
de la bala cerrada, una fuga, etc.). Apagar y volver a encender el instrumento.

Desconexion de la columna

Si la fuente de gas portador se corta, el calentador del horno se apaga para
evitar danar la columna si se calienta. Las portezuelas se abren a la mitad.

Para recuperarse de este estado, arreglar la causa de la desconexion (valvula
de la bala cerrada, una fuga, etc.). Apague el horno y el inyector o canal auxiliar
afectado y volver a encenderlo.
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Control electronico de la neumatica

E1 GC controla electrénicamente todos los flujos y presiones de gases. Esto

proporciona:

¢  Control del flujo y/o presion del inyector, incluyendo la programacién del
flujo o presion para el gas portador a través de la columna

¢  Control del flujo via regulacion de presion a través de restrictores fijos,
para todos los gases del detector

¢  Control de la presion de los tres canales auxiliares mediante la regulacion
de la presién a través de restrictores fijos

¢ Unamodalidad de ahorro de gas para reducir el consumo de gas portador
entre analisis de muestras (inyector split/splitless)

e Entrada directa de las relaciones de "split" sila columna esta configurada a
inyector "split/splitless"

Introduzca los valores en las pantallas del inyector, detector o auxiliar.

Apertura y cierre de los flujos de gases

Todos los flujos de gas tienen una opciéon OFF de modo que se puedan activar
o desactivar sin afectar a los valores de flujo o presién. Para desactivar un
flujo, seleccionar el valor y pulsar la tecla T o .

Las valvulas de los médulos de control de gases se han disefiado para
distribucion de gases mas que para la operacion ON/OFF. Cuando este tipo
de valvula se lleva a estado Off, puede quedar un pequeiio flujo, como de
0,2 ml/min, a través de él.

Interpretacion de las ventanas de flujo y presion

El GC mide la presiéon atmosférica y la temperatura para eliminar condiciones
locales que causan la variabilidad del tiempo de retencion.

Todas las pantallas de flujo y presion se corrigen segiin un conjunto de
condiciones definidas. Estas condiciones, que llamamos Temperatura y
Presién Normales (NTP), son 25 °C y 1 atmésfera de presién. De modo similar,
se ajustan los valores para las condiciones locales.

Asi un flujo mostrado en el instrumento y el flujo medido con un flujémetro de
burbuja pueden no coincidir, porque las lecturas del flujometro de burbuja son
condiciones locales mas que condiciones NTP. Sin embargo, los tiempos de
retencién son independientes del entorno local.
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Configuracion de la columna

Para convertir las medidas del flujémetro de burbuja a NTP (25°C y
1 atmdsfera), debe conocerse la presién atmosférica local y 1a temperatura del
flujometro en el momento de la medida.

La conversion es:

Velflujopear x 298 x Presiony, ..,

FlujoaNTP =
Temperaturay,.y
donde:

Flujo a NTP es el flujo en ml/min corregido a temperatura (25°) y presién (1 atmdsfera) normales

Vel. flujojgeq es el flujo en ml/min medido por el flujémetro

Temperaturayg, es la temperatura del flujometro en el momento de la medida. Unidades en grados
Kelvin (Kelvin = Celsius + 273).

Presion;gg, es la presion atmosférica local en el momento de la medida. La cifra esté en
atmosferas (1 atm = 1,01325 bars = 760 Torr = 760 mm Hg (a 0 °C) = 101,325
kPa = 14,7 psi).

Algunos flujémetros electrénicos estan calibrados para temperaturas distintas
a 25 °C o presiones diferentes a 1 atm. Estos daran lugar a lecturas que no
concuerdan con las mostradas a menos que se corrijan a NTP.

Configuracion de la columna

Para definir (configurar) una columna capilar, introducir su longitud, didmetro
y espesor de pelicula. Con esta informacién, el GC podra calcular el flujo a
través de la columna.

Esto tiene grandes ventajas cuando se utilizan columnas capilares con un
inyector split/splitless, ya que es posible:

¢ Introducir las relaciones de split directamente y dejar al instrumento
calcular y fijar las velocidades de flujo apropiadas.

¢ Introducir la velocidad flujo o la presién en cabeza. El instrumento calcula
la presion necesaria para conseguir la velocidad de flujo, la fija e informa
de ambos valores.

e Realizar inyecciones splitless sin necesidad de medir flujos de gases

¢ Elegir cualquiera de los cuatro modos de columna (consultar Modos de
columna en la pagina 36). Si la columna no esta definida, las elecciones
son limitadas.
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Configuracion de la columna
1. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Column
' Column | KPIRERAS Cur Sample FEETTEE NGt Ready

Pressure ;
Mode |

[ Inlet 1 Oven 1 Coum Detector | Auxilry

2. Advertir que la interrogacion a la izquierda indica que la columna no esta
definida. Para definirla, pulsar Mor e, seleccionar Conf i gure Col unmy
pulsar Ent er para mostrar la siguiente pantalla.

Status / Settings / Column / More / Configure Column / Enter

QD 4L

e — . L—— | ]
Length meters Film pm | ﬁ

3. Introducir valores para Longitud , DI y espesor de pelicula (film).
4. Pulsar OK.

Sino se conocen las dimensiones de la columna—normalmente se suministran
con la columna—o no se desea utilizar las opciones calculadas por el GC, hay
que introducir 0 para la longitud o para DI (didmetro interno). La columna o
estara definida, y sélo se podran utilizar los valores de presién con un inyector
"split/splitless" o el flujo total con un inyector para empaquetadas con purga.
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Modos de columna

Modos de flujo

Las velocidades de flujo se corrigen a condiciones NTP (temperatura y presion
normales, 25 °C y 1 atmdsfera).

e Constant flow— Mantiene una velocidad del flujo masico constante de gas
portador en la columna, durante todo el analisis. Si la resistencia de la
columna cambia por un programa de temperatura, la presién en cabeza de
columna se ajusta para mantener constante el flujo. Esto puede reducir
significativamente el tiempo que se invierte en los analisis.

e  Ramped flow— Aumenta la velocidad del flujo masico en la columna
durante el analisis, de acuerdo con el programa introducido.

Modos de presion

Las presiones en realidad son la diferencia entre la presién absoluta y la
presién atmosférica local. Puesto que la mayoria de los detectores ofrecen
poca resistencia al flujo en la columna, la presién medida en la cabeza de
columna es normalmente la misma que la diferencia de presion entre la entrada
y la salida de la columna. El detector selectivo de masasy el de emisién
atémica son dos excepciones.

e Constant pressure— Mantiene una presion medida constante en la cabeza
de columna, durante todo el andlisis. Si la resistencia de la columna
cambia, el indicador de presién no cambia, pero la velocidad del flujo
masico si lo hace.

e  Ramped pressure—Aumenta la presion en cabeza de columna durante el
analisis, de acuerdo con el programa introducido

Modos de columna frente a modos de inyector

El modo de columna seleccionado cambia los modos de inyeccién disponibles.
Por ejemplo, si se utiliza un modo de presiéon de columna, la mayoria de los
tipos de inyector sélo tendran disponibles los modos de presion.
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Control de presion y flujo
Modos de columna

Seleccion de un modo de columna

Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Column / More

' Column | EPERFSEY] Cur Sample Default+ Not Ready
psi —

Pressure |

Mode : 1 Configure Column
. 2Col
[ Inlet

1. Seleccionar Col unm NMbde y pulsar Ent er para ver la siguiente pantalla.

Status / Settings / Column / More / Column Mode / Enter

The Column Mode indicates @®[Constant Pressure
(& Constant Flow

 Ramped Pressure
 Ramped Flow

| 1 1 1 1

which setpoint(s) is used for
control of the column.

R

2. Seleccionar el modo de columna que se desea. Pulsar

Esto completa la seleccién del modo de columna.
Fijar los parametros de columna con el horno a su temperatura inicial.

Algunos valores de la neumatica cambiaran con la temperatura del horno,
debido a cambios en la resistencia de la columna y viscosidad del gas. Puede
ser confuso (o alarmante) si se ven cambiar los parametros de la neumatica
cuando cambia la temperatura del horno. Sin embargo, la condicién del flujo
en la columna permanece como se especifica el modo de columna (flujo o
presion constante, flujo o presion en rampa) y los valores iniciales de los
parametros.
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Presion o flujo inicial de la columna

Flujos y presiones iniciales recomendados

Consultar en la Tabla 6 y en la Tabla 7 los flujos y presiones recomendados
para los distintos tamafios de columna. Estos estan cercanos al 6ptimo, para
una amplia variedad de componentes.

Tabla 6. Tamaiio de columna y velocidad de flujo del gas portador

Tipo de Tamaiio de Velocidad de flujo de gas portador, mL/min
columna columna
Hidrdgeno Helio Nitrogeno

Capilar 50 ymid 0,5 04

100 um id 1,0 0.8

200 ym id 2,0 1,6

250 ymid 2,5 2,0

320 umid 3,2 2,6

530 ymid 5,3 4,2
Empaquetadade  1/8 de pulgada 30 30
metal de di

1/4 de pulgada 60 30-60

de di
Empaqueta de 2 mm id 30 30
vidrio

4 mmid 30-60 30-60

Estas velocidades de flujo, en mL/min a NTP (25°C y 1 atm) se recomiendan para
todas las temperaturas de columna.

Para columnas capilares, los flujos son proporcionales al diametro de la columna
y son un 20% menores para helio que para hidrdgeno.
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Tabla 7. Presiones de gas recomendadas para columnas capilares

Presion de gas recomendada, psi (kPa)
Diametro interno
Long, m 0,10 um 0,20 um 0,25 um 0,32 um 0,53 um
10 25 (170) 6 (40) 3,7 (26) 2,3(16) 0,916,4)
15 39 (270) 9(61) 5,6 (39) 3.4 (24) 1.4 1(9,7)
25 68 (470) 15 (104) 9,5 (65) 5,7 (40) 2,3 (16)
30 83 (570) 18 (126) 12(80) 7(48) 2,8(19)
50 32 (220) 20 (135) 12.(81) 4,7 (32)
60 39 (267) 24 (164) 14(98) 5,6 (39)

Inyector "split/splitless"

Si la columna esta definida (consultar Configuracion de la columna en la
pagina 34), se puede introducir el flujo o presion, segin el modo de columna
que se haya seleccionado.

Si la columna no esta definida, sélo se puede introducir la presién.

Inyector de empaquetada con purga

Si se utiliza una columna capilar definida (consultar Configuracién de la
columna en la pagina 34), s6lo se puede introducir la presién en cabeza de
columna.

Si la columna no esta definida, sélo se puede introducir la velocidad total del
flujo.

Fijar la presion o flujo inicial

Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Column

' Column | EPEREREF] Cur Sample Default+ Not Ready
mL/m 3

Colii ][ Detector ][ Awdiany |

1. Desplazarse hasta el campo psi ( modo presién) o nL./ m n (modo flujo).

2. Escribir el valor inicial deseado seguido por Ent er.
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Programacion de flujos o presiones

Si se seleccioné modo de columna con presion o flujo en rampa, la pantalla de
la columna contiene entradas para configurar un programa de una sola rampa.

Se comienza con un valor inicial, o de presi 6n ode flujo,yunti enpo

i ni ci al . Al final de ese tiempo, comienza larampa de presiénoflujoy
continda hasta que alcanza el val or fi nal . Permanece en ese valor
durante el periodo de tienpo especificado.

El programa del horno determina la longitud del analisis. Si un programa de
flujo o presion termina antes del analisis, el flujo (o presién) permanece en el
altimo valor final. Si el horno incluye un periodo post-analisis, se puede
introducir un flujo o una presion post-analisis para la columna.

Crear un programa de flujo o presion

Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Column

' Column | EPRPIRRT Cur Sample Default+ Not Ready
mL/m 3

O o

LWPEtector 1] Aux

1. La columna estd en modo de flujo constante, por lo que los parametros de
la rampa aparecen en gris. Pulsar Mor e y utilizar la pantalla Column Mode
(consultar Modos de columna en la pagina 36) para cambiar a Ramped
Flow.

Status / Settings / Column

[ Column  N12:27:03[WEE W01 Defauit+  [TTIPEN
10 oomm} ;
i - —
mL/m {0 000]! mL/m mL/m
Flow —'-’mL!m!min :
Mode ([ 0.00/min [ 0.00/min =

| et Al Oven 1. couon Detector [ Auxiiary 1

2. Introducir el valor inicial en el campo mL/min.
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3. Utilizar las teclas «— y — e introducir los valores en los campos restantes
para finalizar la rampa. Si se desea, introducir un valor post-analisis.

4. Utilizar un procedimiento similar para configurar un programa de presién.

Canales auxiliares

Existe la opcién de utilizar tres canales adicionales auxiliares para el control de
lapresion. Se controlan através delas entradas Aux 3, Aux4 y Aux 5 delapantalla
de configuracion Auxiliary (Aux 1y 2 son controladores de calentadores).

Si se especifica un canal auxiliar como | nl et durante la configuracion de la
columna (consultar Configuracion de la columna en la pagina 34), el canal
permite programar el tiempo de andlisis y la presion de tres rampas. El caso mas
comun es cuando se utiliza una valvula de muestreo de gases.

Configuracion del tipo de zonas térmicas auxiliares

Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Auxiliary / More
' Auxiﬁary W14:34: 32 AR 00 JOCHS M+ [EbY

Temperature Aux Pressure, psi
Aux 3 Aux 4 Aux 5
50 °C | OF FJ | OF FJ | OF FJ Ramps
0.00 1 Configure Thermal
N2 igure P ti

| nlet 4 Oven 1]

1. Seleccionar Confi gure Thermal .
2. Seleccionar el tipo de dispositivo instalado.
Auxiliar

Auxiliary Type @
(O No Auxiliary ]
O Obher

1 1 1 1

e Seleccionar & her para un MSD.
e Seleccionar No Auxi | i ary para desactivar la zona.

3. Pulsar OK.

Disponible: marzo de 2004 Informacion de usuario del médulo de control serie 6850 Pagina 41 de 188



Advertencia

Control de presion y flujo
Canales auxiliares

Configuracion de la neumatica
Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Auxiliary / More

' Auxiﬁary W14:34: 32 AR 00 JOCHS M+ [EbY
Temperature Aux Pressure, psi
Aux 3 Aux 4 Aux 5 =
50 °C | OF FJ | OF FJ | OF FJ Ramps
0.00 1 Configure Thermal
N2 2 Configure P ti
[ Inlet 1 Oven 9  Column Detector

1. Seleccionar Confi gure Pnuemati cs.
Seleccionar el gas que se va a utilizar y el tiempo de equilibrado (el tiempo
que se permite para que la presion se estabilice antes de que se produzca
un error) de los canales correspondientes. El gas que se seleccione
deberia ser el que se haya conectado fisicamente al GC.

No se debe utilizar o seleccionar aire, air, como gas del canal de
entrada de la columna.

14:34: 5AEHEENN 00 JCCHS M+ Ready

Aux 3 [ Aux 4 [V2
Equilibration Time, minutes

Awx 3 Auwx 4 awxs [7.23
| ] ] ] ]
3. Pulsar OK.

2| Aux 5[ArMe

Cuando se utiliza hidrégeno, se pueden generar flujos peligrosamente elevados

si es insuficiente la resistencia al flujo después del tubo de suministro.

Configuracion de la temperatura y presion auxiliares
Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Auxiliary

' Auxiﬁary N14:34: 4RS00 JocHS M+ [0
Temperature Aux Pressure, psi
Aux 3 Aux 4 Aux 5 [E%:
50 °C [ OFF] [ OFF] [ OFF) ||Rumas
0.00 0.02 0.00
N2 N2 ArMe n@
[ Inlet 1 Oven j Coumn 4| Detector 4 &y

1. Establecer la temperatura y presiones de los canales correspondientes.
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2. Pulsar Esc.

Configuracion de las rampas de temperatura auxiliares

1. DMostrar esta pantalla.

Status / Settings / Auxiliary / Ramps
' Auxiﬁary | KEREERPE] Last Sample (0] [N CHRoady

Temperature Aux Pressure, psi |
Aux 3 Aux 4 1Aux #3 Ramp e
50 °C [ OFF] [ OFF] |[2Aux #4 Ramp| : ¢

0.00 0.02 |2Aux #5 Ramp

N2 N2 | Arive |

[ Inlet 1 Oven i Coumn 4| Detector 4  #icd

2. Seleccionar la rampa que se desee configurar. Aparece la tabla de la rampa
de presion del canal auxiliar seleccionado. A continuacién se muestra la
tabla de Aux #3 Ramp. Las demas son idénticas. Aunque en esta pantalla se
muestran los valores de la presiéon en unidades psi, en la pantalla Inlet
Setup se deben especificar las unidades.

Nivel de presion

14:35: 13 EHEE W00 JCCHS M+ Ready

T Ramp
Initial . Tiempo de
Velocidad Ramp—4-1— 0.00][_0.00 0.00] ] mantenimiento
L Ramp 2 [__0.00][_0.00| 0.00] b [———
o 3 3 1L 1

3. Configurar hasta tres rampas, introduciendo los valores del nivel de
presion, el tiempo de mantenimiento de la presiéon y la velocidad a la que
se pasara al nivel de presion siguiente.

e Para desactivar una rampa y todas las rampas sucesivas, introducir
una velocidad de 0,0.

4. Pulsar OK.
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Resolucion de problemas del flujo y la presion

Un gas no alcanza el valor de presion o flujo

Si la condicién persiste durante mas tiempo del especificado para esa
corriente, el inyector o el detector se apagaran. El tiempo depende del
dispositivo involucrado. Las posibles causas/correcciones incluyen:

e Lapresiéon del suministro de gas es demasiado baja para alcanzar el valor.
La presion del suministro deberia ser de al menos 10 psi mayor que el
parametro deseado.

e Hay una gran fuga en el sistema. Usar un detector electrénico para
localizarlas; corregirlas. No olvidar comprobar la columna (una columna
rota es una fuga enorme).

e Sise esta utilizando ahorro de gas, asegurarse de que el flujo de ahorro es
suficiente para mantener la mayor presion en cabeza durante un analisis

e Elflujo es demasiado bajo para la columna utilizada
¢ La columna esta taponada o mal instalada

e Elsensor de presion del inyector o detector no esta funcionando
correctamente. Péngase en contacto con su representante de Agilent.

St se utiliza un inyector "split/splitless"
e Larelacion de split es muy baja. Aumentar el flujo de split.

e Lavalvula de control proporcional del inyector estd atascada por
contaminacion u otro fallo. Péngase en contacto con su representante de
Agilent.

St se utiliza un inyector para empaquetadas con purga

e Lavalvula de control proporcional del inyector esta atascada por
contaminacién u otro fallo. Péngase en contacto con su representante de
Agilent.
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Resolucion de problemas del flujo y la presién

Un gas excede el valor de presion o flujo

Las posibles causas/correcciones incluyen:

¢ Elsensor de presiéon para ese dispositivo no esta operando
apropiadamente. Péngase en contacto con su representante de Agilent.

St se utiliza un inyector "split/splitless"
e Larelacion de split es demasiado alta. Disminuir la relacién de split.

e Lavalvula de control proporcional esta atascada. Ponerse en contacto con
Agilent.

e Latrampa de la linea de salida de split esta contaminada. Ponerse en
contacto con Agilent.

Si se utiliza un inyector para empaquetadas con purqga

e Lavalvula de control proporcional del inyector no se puede cerrar.
Péngase en contacto con su representante de Agilent.

La presion o el flujo del inyector fluctia

Cualquier fluctuacion de la presién del inyector producira variaciones en la
velocidad del flujo y en los tiempos de retencion durante el andlisis. Las
posibles causas/correcciones incluyen:

¢ Hay una pequeia fuga en el sistema. Usar un detector electréonico para
localizarlas; corregirlas. Se deberia revisar si hay fugas en las tuberias de
suministro de gas.

¢ Hay grandes restricciones en el inyector split/splitless, como un bloqueo
en un liner o la trampa de la salida de split. Asegurarse de que se esta
utilizando el liner correcto. Cambiar los liners con grandes caidas de
presion debidas al disefio o empaquetamiento. Si el liner no parece ser la
causa del problema, la trampa de la salida de split puede estar bloqueada.
Poéngase en contacto con su representante de Agilent.

e (Cambios extremos en la temperatura ambiente durante los analisis.
Corregir el problema de temperatura del laboratorio o mover el
instrumento a una posicion mas adecuada.

¢ Se han afiadido grandes voltimenes al sistema (esto puede ocurrir si esta
utilizando una valvula de muestreo). Disminuir el volumen de muestra.
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Resolucion de problemas del flujo y la presién

El flujo medido no es igual al visualizado

Si se ha comprobado el flujo de un inyector con un flujémetro de burbuja,
corregido la medida a las condiciones NTP y descubierto que no coincide con
el flujo calculado. Las posibles causas/correcciones incluyen:

Lalongitud de la columna, el didmetro interno o el tipo de gas estan
configurados incorrectamente. Introducir la informacién correcta. Si se ha
cortado una cantidad considerable de una columna capilar, su longitud
actual ya no coincide con la original. Corregir el valor de la longitud.

No se ha introducido un nuevo valor de presién después de haber
seleccionado modo de flujo constante. Introducir una nueva presién cada
vez que el flujo constante se active o desactive.

Se esta utilizando una columna corta WCOT (<15 m), d.i. 0,58 a 0,75 pm.
El flujo total esta programado para una velocidad del flujo elevada, lo que
crea alguna presion en el inyector y provoca flujo en columna incluso
aunque el valor de presién sea cero. Con columnas cortas, de 530 a

750 pm, mantener la velocidad total del flujo tan baja como sea posible
(por ejemplo, de 20 a 30 ml/min). Instalar una columna mas larga con
mayor resistencia (por ejemplo, 15 a 30 m).

Lalinea de salida de split puede estar parcialmente taponada, creando una
presion en el inyector mayor que el valor programado. Consultar Test de la
valvula de "split" (solamente para inyectores "split/splitless" y PTV) en la
pagina 172.

Se esta utilizando un detector selectivo de masas y no se ha seleccionado
compensacion de vacio
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Control del inyector

Automatizacion

Esta seccion describe la forma de controlar las funciones automatizadas del
GC utilizando el médulo de control. Los temas que se van a tratar son:

Control del inyector
La secuencia
La tabla de analisis

La tabla de tiempos

Control del inyector

Establecer los parametros del inyector

1.

Mostrar esta pantalla.

Status / Automation / Injector

|njector | KRG Last Sample BE1 (VYT Not Ready
Plunger —
Pumps I — Sample Size Viscosity Delay
"""" [0] sec

[ Slow plunger

e "

Introducir:

Plunger Pumps— El nimero de veces que se bombea el émbolo con la
aguja en la muestra para expulsar las burbujas antes de aspirar la cantidad
de muestra medida.

Sample Size— La cantidad a inyectar. La eleccién depende del tamafio de
la jeringa especificado durante la configuracion.

Viscosity Delay—Los segundos que el émbolo se para cuando llega al
nimero maximo de emboladas de bombeo e inyeccién. Este tiempo
permite a las muestras viscosas fluir hacia el vacio creado por el émbolo.

Slow plunger—Reduce la velocidad del émbolo durante la inyeccion de
normal (100 pl/s con jeringa de 10 pl) hasta aproximadamente 5 pl/s.
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Control del inyector

Parametros de lavado

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Automation / Injector / Washes

' Washes | KPHVEREE] Last Sample D1 PISEVTEEEENot Ready
Sample Solvent A Solvent B
Pre
Washes [O] [0
Post
[ 9] [ 9] Washes
| ] ] ] ] ]

2. Lajeringa se puede lavar con la muestra antes de succionar la cantidad a
inyectar. También se puede lavar con disolvente tanto antes (pre-lavado)
como después (post-lavado) de una inyeccién. El orden de eventos es:

e Lavar la jeringa con el disolvente A, n°: Sol vent - A- Pr e- WAshes

e Lavar la jeringa con el disolvente B, n®: Sol vent - B- Pr e- WAshes

e Enjuagar la jeringa con la muestra, n°: Sanpl e- Pr e- WAshes

e Tomar la muestra y realizar la inyeccion

e Lavar la jeringa con el disolvente A, n°: Sol vent - A- Post - Washes

e Lavar la jeringa con el disolvente B, n°: Sol vent - B- Post - WAshes

3. Introducir las opciones y pulsar ESc para volver a la pantalla anterior.

Profundidad de la aguja (Needle depth)

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Automation / Injector / Depth Offset

' Depth Offset N12:05: 40[ETEENRTN 01 Default + Not Ready
This parameter allows an offset in the [CJEnable Offset

the depth of the syringe needle in the
sample vial. It can prevent particles
being drawn up into the syringe.

i 14, Ginen

| " " ! !

2. Elvalor por defecto, 0 mm, incluye un pequeiio factor de seguridad para
evitar golpear el fondo del vial. Este parametro también se puede usar con
espacio de cabeza en vez de la muestra sélida o liquida. Consultar el

manual del Muestreador.

3. Introducir las opciones y pulsar ESc para volver a la pantalla anterior.
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Control del inyector

Tiempos de espera (Dwell times)

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Automation / Injector / Dwell Times

' Dwell Times N12:05:48JESEEI01 BDefault+ Not Ready
=
Pre Dwell hd Post Dwell —
=
TE|_BEm
min 1

| ! ! ! !

2. Introducir las elecciones deseadas. Para la mayoria de los usos, ambos
tiempos seran cero. Esto produce una inyeccién rapida con un minimo de
evaporacion desde una aguja caliente.

3. Pulsar Esc para volver a la pantalla anterior.

Parametros del disolvente

Dependiendo del firmware del GC que se tenga, del tipo de inyector y firmware
y del tamaiio de la torreta del GC, pueden configurarse varios parametros del
disolvente. Para acceder a la configuracion de estos parametros:

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Setup / Automation / Injector

' |njector W16:02: MQECEERGIN00 JFPD_S_ 1M+ [N

/?\ Syringe pL v Solvent Bottle Solvent Volume
OE' 4 Use A and B only [ Enable Solvent
@ 10 Saving Mode
O other i Washvoume [2.0 wT[| |33
| i i i i
Configuracion de Parametros de uso Configuracidn del
la jeringa de la botella de volumen del disolvente
disolvente

Esta pantalla es un ejemplo de lo que deberia aparecer. La pantalla que aparece
tendra unos parametros diferentes, segin la configuracién del GC de los
articulos necesarios mencionados anteriormente.

2. Configurar los parametros seguin sea necesario.

3. Pulsar Esc.
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Control del inyector

Capacidad de la jeringa

Introducir el tamafio de la jeringa en milimetros.

Utilizacion de 1a botella de disolvente

Las versiones mas nuevas del GC (versiones de firmware A.05.00 y superiores)
tienen una mayor capacidad para el disolvente, lo que resulta 1til a la hora de
analizar un namero elevado de muestras. Si el método especifica la utilizacién
de disolvente A o B, la capacidad de disolvente se puede aumentar segin se
indica a continuacion:

Inyector Tipo de torreta Ajuste de
disolvente
ampliado

G2613A 3 posiciones de Utilizar A, By B2

viales

G2913A 1 A, A2, A3yB,
B2y B3

Muestreador Todos Utilizar A, A+ y

automatico de B, B+

liquidos 6850

No hay que olvidar que los disolventes que se utilicen (A y/o B) se establecen
dentro del método. Consultar Parametros de lavado en la pagina 48. Consultar
el CD-ROM que contiene la informacién de usuario del GC para obtener mas
informacién sobre las posiciones de botellas de disolvente en el inyector
automatico o en el sistema de muestreo automatico.

Uso de 1a botella de residuos

Si el control de la botella de residuos no aparece en la pantalla, pulsar More
para seleccionar esa opcion. Las posiciones contienen las botellas que se
deben utilizar para los residuos (4, B, o Alternate between A and B).

Volumen de disolvente (Solvent Volume)

El volumen de disolvente permite ahorrar disolvente ajustando la cantidad que
se utiliza para lavar la jeringa.

Activar o desactivar el modo de ahorrador y especificar la cantidad de
disolvente que se introducira en la jeringa en cada lavado. El valor
predeterminado, si esta desactivado, es el 80% del volumen de la jeringa.
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Parametros de secuencia

Ventilador del inyector

Si el control del ventilador no aparece en la pantalla, pulsar Mor e para
seleccionar esa opcién. Normalmente, mantener encendido el ventilador para
ayudar a enfriar el inyector y mantener las muestras estables. Obsérvese que el
ventilador se apagara brevemente una vez al dia. Sirve para aumentar la vida
util del ventilador.

Parametros de secuencia

La secuencia, Sequence, es una lista de muestras que se van a analizar
utilizando el método activo. Las muestras pueden ser o bien las posiciones de
los viales en una torre de inyeccion o las posiciones de una valvula de
seleccion de corrientes. La lista de secuencia no se salva con el método.

Configurar la secuencia de muestras a analizar

Mostrar esta pantalla.

Status / Automation

[ Automation N171:57:22[ERESTNN00 WDefault+  [TYEERR
First Last #Injper | Sequence || £ Repeat
Vial Vial Vial Type Sequence
0 0 |®Injector || Orepeat
O Valve @ no repeat
Hopeat Valve Hange | 4 ¢ [©Onone

inimetor [ Valves 1| 4| Clock Ta

Introducir los parametros del inyector

1. Seleccionar | nj ect or como tipo de secuencia (Sequence Type). Esta
pantalla se muestra arriba.

2. Introducir estos parametros:

e First and Last Vial— La posicién mayor y menor de la torreta de la
que se va a hacer el muestreo. Consultar el manual del muestreador
para el esquema de numeracion.

e # Inj per Vial—EIl nimero de veces que se analiza cada muestra,
antes de pasar a la préxima. El valor por defecto es 1.

*  Repeat Sequence— Seleccionar r epeat para que la secuencia
empiece de nuevo. Seleccionar no r epeat para que la secuencia se
pare después de que todas las muestra se hayan analizado.
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Control de una secuencia

Introducir los parametros de la valvula

1. En Sequence Type, seleccionar Val ve.

Status / Automation

' Automation l11:58: 44X Sample (] FEETEEEEENCt Ready
Firat iant #Injper | Sequence || & Repeat | | stant
Pogition  Posilion | Position Type Sequence
o 0 |Olnjector || Orepeat kton 2o
@ Valve @ no repeat
Repeat Valve Range . 1 ¢ |Olnoneg) PAUSE

inimetor [ Valves 1| 4. Clock Table Run Table

2. Introducir estos parametros:

e First and Last Position— La posiciéon mayor y menor de la valvula de
la que se va a hacer el muestreo

e # Inj per Position— El namero de analisis que se haran en cada
posicién de la valvula, antes de pasar a la préxima. El valor por
defecto es 1.

*  Repeat Valve Range— El nimero de veces que la valvula hara un ciclo
através de su rango de posiciones, realizando analisis en cada
posicion (posiblemente analisis miltiples)

*  Repeat Sequence— Seleccionar r epeat para que la secuencia
empiece de nuevo. Seleccionar no r epeat para que la secuencia se
pare después de que todas las corrientes se hayan analizado.

Operar sin una secuencia

En Sequence Type, seleccionar None.

Control de una secuencia

Empezar la secuencia

Pulsar St art en la pantalla Status o en la pantalla Status/Automation.
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Tabla de Analisis (Run Table)

Interrumpir la secuencia

Pulsar Pause en la pantalla Status/Automation para interrumpir (parar) la
secuencia. Si se esta realizando un analisis, el GC completara el analisis y
luego, interrumpira la secuencia.

La palabra PAUSE aparecera en la pantalla y parpadeara mientras la secuencia
se mantenga interrumpida.

Status / Automation / Pause

' Automation | KPHVTKE] Cur Sample 00 JDefault+ [N 4iETY

First Last # Inj per Sequence | | & Repeat | | stagT
Vial Vial Vial Type Sequence

0 [ 1] o |@[njector] | |Crepeat cton 2o
O Valve @ no repeat

Repeal Velve Range! 4 ¢ [Onone PAUSE PAUSE

flpotoy [ Valves 4] 4(_Clock Tabl

Continuar una secuencia interrumpida

Pulsar Pause de nuevo. La secuencia continuara con el analisis de muestra
siguiente al ultimo antes de que la secuencia se detuviera.

Cancelar una secuencia interrumpida

Pulsar St op Seq.

Detener la secuencia

El botén St op de la pantalla Status detiene el andlisis y la secuencia. El botén
St op Seq de la pantalla Automation detiene solamente la secuencia. El
analisis actual continta. Una secuencia parada no se puede continuar.

Tabla de Analisis (Run Table)

Una Tabla de analisis es una lista de eventos que se van a realizar en
momentos especificos de cada analisis. Los eventos tipicos son el cambio de la
atenuacion de la seiial, volver al valor cero tras una perturbacion de la seiial y
cambiar una valvula. La Tabla de Analisis se salva como parte del método.

Todos los tiempos de la tabla son tiempos de andalisis, es decir, el tiempo
transcurrido en minutos desde el inicio del analisis.
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Tabla de Analisis (Run Table)

Para mostrar el contenido actual de Run Table, mostrar esta pantalla.

Status / Automation / Run table

' Run Table [12:01:33ReNgeEI - Default+ Not Ready
Time Event Value

| 1 1 1 1

e Para eliminar un evento: seleccionar el evento y pulsar Del et e.

e  Para anadir un evento:

a. pulsar Add para mostrar una lista de eventos disponibles. Esta lista es
una funcién del hardware instalado en este GC. Consultar la lista de
todos los eventos disponibles en la Tabla 8.

Status / Automation / Run Table / Add
Run Table 12:01: 56 [N gEl e FEETTEE NGt Ready

Time min Event Value
NValve 1 I | | OFF}
Valve 2 |
MultiPort Valve
Signal Zero £
| i i i i

b. Seleccionar el evento deseado.

c. Introducir el tiempo de ejecucion (minutos después de Start) y un
valor si es apropiado. Pulsar Acept ar . El nuevo evento se insertara
en la Tabla de Andlisis en el orden de tiempos correcto.

e Para modificar un evenlo: seleccionar el evento y pulsar Del et e para
borrarlo, después pulsar Add para anadir el modificado.
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Tabla 8. Eventos de la tabla de analisis

Evento Valores del evento Seiial

Valve 1 ON | OFF

Valve 2 ON / OFF

MultiPort Valve Position (Posicién)

Signal Zero -500.000 a 500.000 o ninguna Analdgica, digital
Signal Attenuation 0a10 Analdgica

Signal Range 0a1l3 Analdgica
Detector Negative Polarity ON [ OFF Analdgica, digital
Auxiliary Temperature ambiente +25°C a 200°C

Auxiliary #3 Pressure 0 a 689 kPa, 100 psig, o 6,89 bar

Auxiliary #4 Pressure 0 a 689 kPa, 100 psig, o 6,89 bar

Auxiliary #5 Pressure 0 a 689 kPa, 100 psig, 0 6,89 bar

Store Signal Value ninguno Analdgica, digital
Signal Zero - Value ninguno Analdgica, digital

Eventos de la valvula

Estos eventos proporcionan control directo de las acciones de la valvula.
Introducir los tiempos a los que se desea cambiar las vialvulas a ON y a OFF en
la tabla.

Evento Signal Zero

¢ Introducir un valor que se va a sustraer de todos los valores futuros de
sefal.

0)

e Dejar el valor en blanco. El GC almacena el valor de la sefial al tiempo del
evento y resta ese valor a todos los valores futuros de sefial.

Evento Signal Range y Signal Attenuation

¢ El evento Signal Range escala la sefial disponible mediante salidas
desalidas 0-10 Vy 0-1 mV.

¢ El evento Signal Attenuation escala sélo la salida 0-1 mV.

Ambos eventos son escalas binarias—un cambio de uno en el valor del evento
escala la sefial por un factor de 2
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Evento Store Signal Value y Signal zero - value

Estos dos eventos se utilizan juntos para restaurar el nivel de linea de base

después de que una perturbacién, como una operacion de valvula, lo haya
modificado.

e Store Signal Value— Este evento almacena el valor de la sefial al tiempo
del evento. Deberia ocurrir en la linea de base.

e Signal Zero - Value— Modifica la linea de base perturbada sustrayendo de
todos los valores futuros de sefial el valor almacenado por el evento Store
Signal Value. Cuando estos dos eventos rodean una accién de
modificacion de la linea base, el efecto es llevar a la nueva linea de base al
nivel previo. El evento Store debe ocurrir antes de la modificacion, y el
evento Zero - Value después de que la linea de base se haya estabilizado al
nivel modificado. Consultar la Figura 2.

Sin correccion
Seiial . ,
Desplazamiento de la linea de base
Ocurre el evento de modificacion de la linea de base
Hora
Correccién durante anlisis 3. Ocurre el evento Signal zero - value
Seial
2. Ocurre el evento de modificacion de la linea de base
1. Ocurre el evento Store signal value

Hora

Figura 2. Correccion de las modificaciones de nivel de la linea de base
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Tabla de tiempos (Clock Table)

La Tabla de tiempos, Clock Table, es una lista de eventos que se van a realizar
en momentos especificos del dia. Algunos ejemplos son: cargar un método,
hacer un analisis en blanco y comenzar la secuencia. La Tabla de tiempos no se
salva con el método.

La Tabla de tiempos no incluye un calendario. Hara lo mismo cada dia,
incluyendo fines de semana y vacaciones.

Para mostrar el contenido actual de la Tabla de tiempos, mostrar esta pantalla.
Todos los tiempos son tiempos de reloj, es decir, el tiempo del dia segin lo
mide el reloj interno del GC. Los tiempos se basan en una escala de 24 horas.

Status / Automation / Clock Table
' Clock Table N12:03:08felgEy [Default+ [0

Time Event Value

| 1 1 1 1

e Para eliminar un evento: seleccionar el evento y pulsar Del et e.

*  Para antadir un evento: pulsar Add para mostrar una lista de eventos
disponibles. El tipo de eventos depende del hardware instalado en el GC.

Status / Automation / Clock Table / Add

Valve 2
MultiPort Valve
|Start Blank Run

| 1 1 1 1

Seleccionar el evento deseado, introducir el tiempo de ejecucién (reloj de
24 horas) y un valor, si es apropiado, y pulsar OK. El nuevo evento se
insertara en la Tabla de tiempos en el orden de tiempos correcto.

e Para modificar un evenlo: seleccionar el evento y pulsar Del et e para
borrarlo, después pulsar Add para anadir el modificado.
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Tabla 9. Eventos de la Tabla de tiempos

Evento Valores del evento

Valve 1 ON/ OFF

Valve 2 ON/ OFF

MultiPort Valve ON/ OFF

Start Blank Run ninguno

Start Sequence ninguno

Go Into Pre-Run ninguno

Column Compensation Run ninguno

Load GC Method Method Name (Nombre de
método)
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Inyector "split/splitless”
Uso del hidrégeno

Inyector "split/splitless"

Advertencia

Uso del hidréogeno

Cuando se usa hidrégeno (Hs) como gas portador o gas fuel, hay que tener en
cuenta que el gas hidrégeno puede entrar dentro del horno y provocar un
riesgo de explosion. Por ello, asegurarse de que la fuente esta en off hasta que
se hayan hecho todas las conexiones y que los adaptadores de columna del
detector y del inyector estan o conectados a una columna o tapados en todo

momento mientras se suministra el hidrégeno gas al instrumento.

Advertencia

El hidrégeno es inflamable. Las fugas, si ocurren en un espacio cerrado,
pueden provocar fuego o una explosion. En cualquier aplicacion que utilice
hidrégeno, comprobar las fugas en las conexiones, lineas y valvulas antes de
operar. Cerrar siempre el suministro de hidrégeno antes de trabajar en el
instrumento.

Opciones

El inyector "split/splitless" cuenta con dos opciones:

e Standard— la presion es de 0 a 100 psi. Es apropiado para la mayoria de
las columnas.

e High-pressure— la presién es de 0 a 150 psi. Es ttil para columnas
capilares de diametro muy pequefio que ofrecen una resistencia
considerable al flujo de gas.

Para saber qué opcién se tiene, hay que comprobar la configuracién del GC

(Status / Settings / Configure). Esta pantalla muestra el rango de presién del

inyector.

Modos de inyector

El inyector también tiene cuatro modos de funcionamiento:
e Split— se divide entre la columna y un flujo de purga.

e Splitless— no se divide. La mayoria entra en la columna. Una pequefia
cantidad se purga desde el inyector para evitar un excesivo
ensanchamiento de picos y de la cola del disolvente.
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Inyector "split/splitless”
Inyector y columna

e Split with a pressure pulse— es similar al modo "split", excepto que la
presion del inyector se eleva antes y durante la inyeccién y vuelve a ser
normal tras un tiempo especificado por el usuario. El flujo total se
incrementa de manera que la relacion de split no cambia. Esta
“programacion” especial es independiente de la programacion del flujo o
presién (consultar Modo "split" en la pagina 66).

e Splitless with a pressure pulse— es como el modo "split with a pressure
pulse", pero "splitless".

El inyector split/splitless tiene una opcion de ahorro de gas que reduce el flujo

de gas portador entrante al inyector y saliente del split. No altera el flujo en

columna. Consultar Ahorrador de gas en la pagina 71 para mas detalles.

Lalinea de purga del septum estd préxima al septum de inyeccién. Una

pequeiia cantidad de gas portador sale a través de esta linea para barrer

cualquier sangrado. La velocidad del flujo se fija automaticamente, como se

muestra en la Tabla 10.

Tabla 10. Flujos de purga del septum

Portador Purga del septum
He, Ny, 95%Ar/5%Me 3 mL/min
Hy 6 mL/min

Inyector y columna

Los controles del inyector y la columna estan relacionados y la relaciéon
depende de si la columna esta configurada. Se recomienda configurar el GC en
este orden:

1. Configurar la columna (consultar Configuracion del instrumento en la
pagina 12). De no hacerlo, sélo se pueden utilizar los modos de presion de
la columna y del inyector. Las opciones dependientes del flujo del
inyector, como establecer directamente una relacién de split, no estan
disponibles.

2. Seleccionar el modo de columna (consultar Modos de columna en la
pagina 36).

3. Programar el flujo o la presion de la columna, si se desea (consultar
Programacion de flujos o presiones en la pagina 40).

4. Configurar el inyector (consultar Configuracion del inyector en la
pagina 61).

5. Configurar el horno (Configuracién del horno en la pagina 145).

6. Configurar el detector (consultar Detector de conductividad térmica en la
pagina 120, Detector de ionizacién de llama en la pagina 129; Detector de
captura electrénica de microcelda en la pagina 139 o Detector fotométrico
de llama (FPD) en la pagina 153).
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Configuracion del inyector
Para configurar el inyector:

1. DMostrar esta pantalla.

Status / Setup / Inlet Setup
' Inlet Setup | KEBREREE] Last Sample (0] ERTTEVITEEEENOt Ready

Carrier Gazs  Units Adjustments
®He] | | ®psi @® none —
OH2 O kPa O Vacuum Correct
ON2 O bar O Pressure Correct [ 0.00 ——
| 1 1 1 1 3

2. Seleccionar el gas portador que se va a utilizar.

3. Seleccionar las unidades de presion que se prefieran (la Tabla 11 muestra
las conversiones).

Tabla 11. Conversiones de unidades de presion

Para convertir para Multiplicar por
psi bar 0,0689476
kPa 6,89476
bar psi 14,5038
kPa 100
kPa psi 0,145038
bar 0,01

4. Seleccionar los ajustes de presion, si fuera necesario.

e Vacuum Corr ect, sila columna alcanza el vacio. Por ejemplo, se
puede utilizar un detector selectivo de masas o un espectémetro de
masas.

¢ None, silapresion es normal. Esta configuracion es la de la mayoria
de los detectores.

. Pressure Correct, sihubiera otro estado.
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Preparacion de analisis

Cuando se realizan analisis utilizando inyeccién manual y ahorrador de gas,
modo "splitless" y/o pulso de presion, el GC mostrard "Waiting for prep run"
(esperando para la preparacion del analisis) y uno o varios de estos mensajes:

e “Gas saver active” (ahorrador de gas activo)
e  “Inlet purging” (purga del inyector)

¢ “Inlet pulse inactive” (pulso del inyector inactivo)

En estos casos, se debe pulsar la tecla Pr ep Run para reinicializar los valores,
esperar que aparezca el mensaje "Ready for", hacer la inyeccién y pulsar
Start.

Si esto no resulta practico, el GC puede emitir una orden de Prep Run
automatico al final de cada analisis. Para hacerlo, mostrar esta pantalla.

Status / Setup / Automation / Auto Prep Run
' Auto Prep [3{T77) EPHCENGT Last Sample (1 PEETTEEEENot Ready

m[Enable Auto Prep Run|

|—1 PRE RUN ] RUN |[ POST RUN )—l

| 1 1 1 1 — 1

Seleccionar Enabl e Aut o Prep Runy pulsar Esc.

Esto desactiva el ahorro de gas y eleva inmediatamente la presién del inyector
al nivel de presion del pulso. La valvula de purga se cierra. Deseleccionar
Enabl e Aut o Prep Run al finalizar los analisis para ahorrar gas portador.

Normalmente conviene desactivar Auto Prep Run. Esta funcién sélo se utiliza
con el inyector "split/splitless" en modo "splitless" y es lo mismo que pulsar
Prep run.
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Configuracion del modo de inyector
1. Mostrar esta pantalla. Este ejemplo muestra que el GC esta en el modo

"splitless".

Status / Settings / Inlet / More / Inlet Mode / Enter
Solit-Splitl 12:35: 19 [eNgE FEETTEE NGt Ready

Mode Splitless Purge —_
O Split Flow mL/min
®|Splitless Time min
| ] ] ] ]

2. Seleccionar el modo que se prefiera y pulsar CK.

Términos de "split/splitless"

A continuacién se presentan los términos relacionados con el inyector "split/
splitless". Muchos de ellos son campos de las pantallas que aparecen al utilizar
este inyector.

e Flow— Flujo, en ml/min, en la salida de purga, en Pur ge Start.No se
podra especificar este valor si se esta trabajando con columnas no
configuradas.

e  Pressure— Presion del inyector actual y seleccionada, antes y después del
pulso de presion o periodo de ventilacién (medida en psi, bar o kPa). Este
es el punto de partida de un programa de presion, de la cabeza de columna
o de la presién fija si no se utiliza un programa.

e Pulse pressure— Presién del inyector deseada al principio de un analisis.
La presion se eleva a este valor después de pulsar Pr ep Run y permanece
constante hasta que transcurre el tiempo del pulso, Pul se tine,y
después vuelve a la presion seleccionada, Pr essur e.

e  Pulse time— Momento en que la presion del inyector vuelve a su valor
normal después de iniciar el analisis.

e Purge flow— Flujo del gas portador, en ml/min, en la salida de purga al
inicio de purga, Pur ge St art . Se debe configurar la columna.

e Purge time— Momento, medido desde el inicio del andlisis, en que finaliza
la transferencia de la muestra (se abre la valvula de purga). El inicio de
purga se debe fijar de 0,1 a 0,5 minutos antes del tiempo de pulso.
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Inyector "split/splitless’
Modos de pulso de presion

e Split flow— Flujo, en ml/min, en la salida de purga/'split". Este campo no
esta disponible si la columna no esta configurada.

e Split ratio— Relacién entre el flujo de "split" y el flujo en columna. Este
campo no esta disponible si la columna no esta configurada.

e Temp— Temperatura actual y seleccionada del inyector.

e Total flow— El flujo total en el inyector, 1a suma del flujo de "split", el flujo
en columna y el flujo de purga de septum, que se muestran durante el
preandlisis (la luz de preandlisis esta encendida y no parpadea) y durante un
andlisis previo a Pur ge St ar t . No se puede introducir un valor para estos
tiempos. En los demas casos, el flujo total, Tot al f | ow tendra tanto el valor
seleccionado como el actual. Si se cambia el flujo total, la relacion de "split"
y el flujo de "split" cambian, mientras que el flujo y la presion en la
columna permanecen iguales. Cuando se utiliza un pulso de presion, el
flujo total aumenta para mantener la relacion de "split" constante.

Modos de pulso de presion

Los modos de presién a pulsos aumentan la presién del inyector justo antes del
comienzo del analisis y la devuelven a su valor normal tras un periodo
especifico de tiempo. El pulso de presién arrastra la muestra fuera del inyector
y hasta la columna con mayor rapidez, lo que reduce la posibilidad de
descomposicion de la muestra en el inyector. Si su cromatografia se degrada
por el pulso de presién, una trampa de retencién ayudara a recuperar la forma
del pico.

Los pulsos de presién se pueden utilizar tanto en el modo "split" como
"splitless" y pueden combinarse con la presion de columna o la programacion
de flujo. El pulso de presién tiene prioridad sobre la presién de columna o la
rampa de flujo, como se muestra en la Figura 3.

El pulso de presiéon debe comenzar antes de inyectar la muestra. E1 GC hara
esto automaticamente si se utiliza un inyector automatico o una secuencia.
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Modos de pulso de presion

Si se utiliza inyeccion manual, se debe pulsar Pr ep Run para comenzar el
pulso y esperar a que aparezca el mensaje de "Ready for manual inj".

Actual Pulso de presidn
presion

Programa de presién (o flujo)

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tiempo (min)

Figura 3. Pulso de presion y presion o flujo en columna

Configurar un pulso de presion

1. Establecer las condiciones de flujo en la columna, incluyendo un
programa de flujo o presion (consultar Programacion de flujos o presiones
en la pagina 40) si se desea. Luego, mostrar esta pantalla:

Status / Settings / Inlet / More

' Sp||t-Sp||t|ess N12:32: 56 [eNgTlyI FEETTCE ot Ready
o Total - 0.0
Temp | Presswre FIOW  purgs split L,
[OFF) O, 00 0.0 rjtinm
28 4.00 g.0 E AInlet Mode
°C psi | mbim |2Pulse Mod
‘ column 3Gas Saver
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary

2. Seleccionar Pul se Mbde y pulsar Ent er para mostrar la siguiente.

Status / Settings / More / Pulse Mode / Enter
lit-Splitless N12:33: 36 igeE [Default+ [0

Te Mode Pulse [ | ——
o
© O Normal Pressure psi ]
*Psed Tme [ 0.00mn  |m| ¥ |
Ll Ll Ll Ll
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Modo "split"

3. Seleccionar Pul sed. Introducir los valores de Pr essur e y Ti ne.
e  Pressure— presion del inyector desde Prep Run hasta Pul se Ti ne.

e Time (minutos después de St ar t )— tiempo en que la presién cambia
de Pul se Pr essur e ala definida por el programa de presion o
temperatura (consultar Programacion de flujos o presiones en la
pagina 40).
4. Pulsar K para aceptar estos valores o ESC para cancelar.

Modo "split"

Neumatica

Durante una inyeccién split, una muestra liquida se vaporiza rapidamente en
un inyector caliente. Una pequefia cantidad de vapor entra en la columna y el
resto sale a través de la salida del split. La relacién de "split", que es la relacién
del flujo en columna con el flujo de "split", 1a controla el usuario. Las
inyecciones split se utilizan principalmente para muestras muy concentradas,
en las que no importa perder la mayoria de la muestra por la salida. También
para muestras que no se pueden diluir.

La Figura 4 muestra la neumatica del inyector en operacién del modo "split".

Flujo Flujo total

loop de control Soporte del septum Purga del septum

limitante Presion regulador (no

frita I { ) sensor ajustable)
= N\jc FS T» PS == |SPR[_] Purga

Proporcional Flujo Presion en cabeza de columna
valvula 1 sensor loop de control

L IJ Flujo de
— '483 valvula de

split

\-/ .
Trampa Purga Proporcional
valvula Vvalvula 2

abierta

Al detector

Modo de desconexion de seguridad
Vélvula proporcional 1 cerrada
Valvula proporcional 2 abierta
Valvula de purga abierta

Figura 4. Neumatica del flujo de "split"
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Inyector "split/splitless”

Uso del modo "split" con la columna configurada

Modo "split"

1. Verificar que la columna esta en modo "split" y en modo de flujo constante
(Constant Flow) o de flujo a rampas (Ramped Flow). Consultar Modos de

columna en la pagina 36.

2. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

' Sp||t-Sp||t|ess N14:15: 09 JESCEINYI 00 JFPDONMAN.M+ [0
o Total 0.0
Tem| Prossuwre | )
P i Flow purge mL/m —
- 0,00 | 0.0 .
33| 0.00 0.0 ratio[50.0]
°C pst 1 omilm mL/m
column More |
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary |
3. [Establecer Tenp.
4.

demas valores.

5. Establecer col um niL/ m n.

Uso del modo "split" con la columna sin configurar

Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet
| Split-Splitless |

[PRETHE] Cur Sample

Default+

Not Ready

. Total
Temp | Pressure . Flow  purge
[46.89] [ 0.0
27 46.89 | 0.0
°C psi | mL/m
column
it [ Oven i Coumn 4 Detector 4| Am

1. Siesnecesario, cambiar el modo del inyector a modo split.

Introducirr ati o ocol umm f | ow. El instrumento calcula y muestra los
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Modo splitless

2. Fijar Tenp y Pr essur e. Medir el flujo que sale del split con un flujémetro.

Flujo de valvula

Purga del septum

Restar el flujo de salida de "split" y el de purga de septum (consultar la
Tabla 10 para los flujos nominales de purga de septum segun el tipo de gas
portador) de Tot al f | owpara obtener el flujo en columna.

3. Calcular la relacién de split. Ajustar lo necesario.

Relacién de "split" =  Flujo de "split"
Flujo columna

Modo splitless

Neumatica

En este modo, la valvula de purga estara cerrada durante la inyeccion y
permanecera en este estado mientras la muestra se evapora en el liner y se
introduce en la columna. Pasado un tiempo especifico después de la inyeccion,
la valvula de purga se abre para barrer cualquier vapor sobrante en el liner,
fuera de la salida del split. Esto evita la cola del disolvente, que ocurre debido
al gran volumen de muestra y al pequeiio flujo de columna. Consultar la
Figura 5.
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Modo splitless

Si se estd utilizando el ahorrador de gas, el tiempo del ahorrador de gas deberia
ser posterior al tiempo de purga (consultar Ahorrador de gas en la pagina 71 para
obtener mas detalles sobre el ahorrador de gas).

Flujo Loop de control de la presion del inyector Purga del septum

limitante Flujo Soporte del septum | Presign  regulador (no
frita sensor ( ) sensor ajustable)

Emjt FS T PS [_—==__|SPR[ ] Purga

Proporcional
valvula 1

Trampa Purga Proporcional
valvula valvula 2
cerrado

Al detector

Modo de desconexion de seguridad
Valvula proporcional 1 cerrada
Vélvula proporcional 2 abierta

Vélvula de purga abierta

Figura 5. Diagrama de flujo de "splitless", de pre-analisis al tiempo de
purga

Inyecciones del modo "splitless"

Una inyeccion splitless correcta consta de las siguientes etapas:
1. Vaporizar la muestra y el disolvente en el inyector calentado.

2.  Usar un flujo y una temperatura del horno bajos para crear una zona
saturada de disolvente en cabeza de columna.

3. Usar esta zona para atrapar y reconcentrar la muestra en la cabeza de
la columna.

4. Espere hasta que toda, o al menos la mayoria de la muestra haya pasado a
la columna. Luego expulsar el vapor restante en el inyector—que es
generalmente disolvente—abriendo una valvula de purga. Esto elimina la
gran cola de disolvente que este vapor puede causar.

5. Elevar la temperatura del horno para liberar el disolvente y después la
muestra en cabeza de columna.
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Modo splitless

Se necesita alguna experimentacion para afinar las condiciones de operacion.
Los valores iniciales para los parametros criticos se muestran en la Tabla 12.

Tabla 12. Parametros del inyector en modo "splitless"

Parametro Rango de valores permitido Valor inicial sugerido

Temperatura del horno Sin control criogénico, 0°C a 375°CControl 30°C por debajo del punto de
criogénico de C0,, -20°C a 375°C ebullicion del disolvente

Tiempo inicial del horno 0 a 999,9 minutos > Tiempo de purga del inyector

Tiempo de purga del 0 a 999,9 minutos Volumen del liner | Flujo en

inyector columna

Tiempo del ahorrador 0 a 999,9 minutos Tiempo tras la purga

de gas

Flujo de ahorro de gas 15 1000/min 15 ml/min mayor que el flujo

maximo en columna

Uso del modo "splitless" con la columna configurada

1. Verificar que la columna, gas portador y programa de flujo o presion (si se
usa) estan correctamente configurados.

2. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet
' Sp||t-Sp||t|ess | EDREEHFA Last Sample [ PEZTEEEEEENot Ready

o Total

Temp | Pressure | pin

[ OFF] i OFF
24 0.00 | §.40
°C psi | miim

splitless

purge

column
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary |

3. Sies necesario, cambiar el modo de inyector a "splitless". Consultar
Configuracion del modo de inyector en la pagina 63.

4. Introducir los valores de Tenp y col umm ni/ mi n.

5. Utilizar la tecla Pr ep Run (consultar Preparacion de andlisis en la
pagina 62) antes de inyectar manualmente una muestra.
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Inyector "split/splitless”
Ahorrador de gas

Uso del modo "splitless" con la columna sin configurar
1. Siesnecesario, cambiar el modo de inyector a "splitless".

2. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

' Sp||t-Sp||t|ess W10 :50: 40 SRR+ 00 JDefault + Not Ready

o Total

Temp | Pressure | pin

[OIdd) ([ OFF] | OFF
25 0.00 | §.40
°C psi | miim

splitless

purge

column

it [ Oven i Coumn 4 Detector 4|

3. Introducir valores para Tenp (la maxima es 375 °C) y Pr essur e.
4. Utilizar la tecla Pr ep Run (consultar Preparacion de andlisis en la
pagina 62) antes de inyectar manualmente una muestra.

Ahorrador de gas

El ahorro de gas reduce el flujo del gas portador de la valvula de salida después
de que la muestra esté en la columna. La presién en cabeza de columna y el
flujo se mantienen, mientras los flujos de purga y de salida de split disminuyen.
Los flujos —excepto el flujo en columna— permanecen al nivel reducido hasta
que se pulsa St art (operacién de secuencia o autoinyeccién) o Prep Run
(inyecciéon manual). Consultar la Figura 6.
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Inyector "split/splitless”
Ahorrador de gas

Inicio Tiempo de ahorro de gas (3 min)
Modo split Preparacion
50 de analisis Flujo normal
""""" - Fin de analisis
4[] ’l \‘
Flujo de ! !
vél:lula 30 | Ahorro de gas|, \
(mLfmin) 20 flujo N \ Flujo de ahorro de gas
________ U -
10
T T T T T T T T T
2 0 1 2 3 4 5 6
Tiempo (min)
Modo splitless Inicio Tiempo de ahorro de gas (5 min)
Preparacion  Tiempo de purga
50 de andlisis (2 min) . .
10 _ Fin de analisis
Flujo de vélvula __ Flujo de purga
(mL/min) 30 | Ahorro de gas !
w (M : oo de e
10 \ |
I
T T T T T T T T
2 - 0 1 2 3 4 5 6 7
Tiempo (min)
Figura 6. Funcionamiento del ahorrador de gas
Configuracion del ahorrador de gas
Mostrar esta pantalla.
Status / Settlngs / Inlet / More / Gas Saver / Enter

'|I': Mode Gas Saver —_
O
< Normal Flow mL/min
sfasaver|  Time min
| ] ] ] ]
1. Seleccionar Gas Saver . Introducir valores para FI owy Ti ne.

Flow— es el nivel de flujo reducido entre los analisis de muestra.

Time (minutos tras la inyeccién)— es el momento en que el flujo

normal cambia al valor establecido en FI owpara el ahorrador de gas.

Permanece al nivel reducido hasta
tanto manual como automatico.

2. Pulsar OK para aceptar estos valores o

el préximo evento Prep Run,

Esc para cancelar.
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Inyector de empaquetada
Uso del hidrégeno

Inyector de empaquetada

Advertencia

Advertencia

Uso del hidréogeno

Cuando se usa hidrégeno (H,) como gas portador o gas fuel, hay que tener en

cuenta que el gas hidrégeno puede entrar dentro del horno y provocar un
riesgo de explosion. Por ello, asegurarse de que la fuente esta en off hasta que
se hayan hecho todas las conexiones y que los adaptadores de columna del
detector y del inyector estan o conectados a una columna o tapados en todo
momento mientras se suministra el hidrégeno gas al instrumento.

El hidrégeno es inflamable. Las fugas, si ocurren en un espacio cerrado,
pueden provocar fuego o una explosion. En cualquier aplicacion que utilice
hidrégeno, comprobar las fugas en las conexiones, lineas y valvulas antes de
operar. Cerrar siempre el suministro de hidrégeno antes de trabajar en el
instrumento.

Controles de inyector y columna

Los controles del inyector y la columna estan relacionados y la relaciéon
depende de si la columna esta configurada. El1 GC se debe configurar como se
indica a continuacion.

1. Sise esta utilizando una columna empaquetada, o una columna capilar de
didmetro ancho no configurada, sélo estaran disponibles los modos de
flujo. Se trata del método de control por defecto para el inyector para
empaquetadas con purga.

Si se esta utilizando una columna capilar de diametro ancho, se puede
configurar la columna (consultar Configuracién de la columna en la
pagina 34) y utilizar los modos de presion de columna y del inyector en
lugar de los modos de flujo.

2. Seleccionar el modo de columna (consultar Modos de columna en la
pagina 36).

3. Programar el flujo o la presion de la columna, si se desea, (consultar
Programacion de flujos o presiones en la pagina 40).

4. Configurar el inyector (consultar Configuracién del inyector en la
pagina 74).
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Configuracion del inyector

5. Configurar el horno (consultar Configuracion del horno en la pagina 145).

6. Configurar el detector (consultar Detector de conductividad térmica en la
pagina 120, Detector de ionizacién de llama en la pagina 129; Detector
fotométrico de llama (FPD) en la pagina 153 o Detector de captura
electrénica de microcelda en la pagina 139).

Configuracion del inyector

Para configurar el inyector, mostrar la siguiente pantalla.

Status / Setup / Inlet Setup

' Inlet Setup | KPEEXHEN] Cur Sample [Default+ [0
Carrier Gazs  Units Adjustments
®[He] ® psi @® none —
OH2 O kPa O Vacuum Correct
ON2 O bar O Pressure Correct | 0.00 —
psi
| 1| 1| 1| 1| 1

1. Seleccionar el gas portador que se va a utilizar.

2. Seleccionar las unidades de presion que se prefieren (consultar las
conversiones en la Tabla 13).

Tabla 13. Conversiones de unidades de presion

Para convertir Para Multiplicar por
psi bar 0,0689476
kPa 6,89476
bar psi 14,5038
kPa 100
kPa psi 0,145038
bar 0,01

3. Seleccionar los ajustes de presion, si fuera necesario.

e Vacuum Corr ect, sila columna alcanza el vacio. Por ejemplo, se
puede utilizar un detector selectivo de masas o un espectémetro de
masas.

® none, silapresion es normal. Esta configuracion es la de la mayoria
de los detectores.

. Pressure Correct, sihubiera otro estado.
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Utilizaciéon del inyector de empaquetadas con purga

Este inyector se utiliza con columnas empaquetadas cuando no son necesarias
separaciones de alta eficacia. También se puede utilizar con columnas
capilares de diametro ancho, siempre que se acepten flujos mayores de

10 mL/min.

Si se utiliza una columna capilar y esta configurada, el inyector se controla
mediante la presién. Si la columna no esta configurada (columnas
empaquetadas y columnas capilares no configuradas), el inyector se controla

mediante el flujo.

La Figura 7 compara estos modos.

Modo de control mediante flujo (para columnas empaquetadas y columnas capilares no configuradas)

Flujo Soporte del  Purga del septum
limitante Proporcional Flujo Presion septum regulador (no
frita  valvula  sensor  sensor E ajustable)
Valvula de
=M s #s = SPRI==1 urga e
| flujo
Flujo total

loop de control

A columna
y detector

Modo de control mediante presion (recomendado para columnas capilares configuradas)

Flujo Soporte del  Purga del septum
limitante Proporcional  Flujo Presion  septum regulador (no
frita valvula  sensor  sensor G ajustable
Valvula de
IEN\jc FS PS T» SPRI==1 oo de
‘ | flujo

Presion del inyector
loop de control

A columna
y detector

Figura 7. Diagrama de flujo de inyector empaquetado con purga
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Columna empaqueta o columna capilar no definida

Para programar el inyector cuando se utiliza una columna empaquetada o una
columna capilar no configurada, hay que mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

| Purge Packed

W16:42: 19 REIEIE 00 JPACKED 1+ Not Ready
[

T P . Total
em E =
P m@@mg i Flow ourge
200) ARR KK | [ 19.0 column
23 10.401 19.0 AT
°C s i mbL/m ((( ))
it [ Oven i Coumn 4 Detector 4| Auxilary §

En el ejemplo superior, obsérvese que:

¢ Se muestran las temperaturas y los flujos configurados y los que realmente
se han alcanzado

e Lapresion del inyector se mide y se muestra para que sirva de referencia

1. Fijar la temperatura del inyector.

2. Establecer la velocidad total del flujo a través del inyector. El flujo total es
la velocidad de flujo de la columna mas la velocidad del flujo de purga del
septum.

Con columnas capilares configuradas

Para programar el inyector cuando se utiliza una columna capilar configurada:

1. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

' Purge Packed N16:43:45 ¥ 00 JPACKED 1+  [I4Eh

T P v Totd
em 5
P ressure i ey  purge
200) [ 11.00] P ARKLK column
39 11.00 ; 185.0 I
°C psi P ombim ((( ))
it [ Oven i Coumn 4 Detector 4|

Fijar la temperatura, t enper at ur e, y la presién, pr essur e, del inyector

para el método.

¢ Se muestran las temperaturas y presiones configuradas y las que
realmente se han alcanzado.

e Lavelocidad del flujo total se mide y se muestra para que sirva de
referencia.
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Vaporizacion con temperatura
programada

Advertencia

Advertencia

Uso del hidréogeno

Cuando se usa hidrégeno (IHs) como gas portador o gas fuel, hay que tener

en cuenta que el gas hidrégeno puede entrar dentro del horno y provocar un
riesgo de explosion. Por ello, hay que asegurarse de que la fuente esta
desactivada hasta que se hayan hecho todas las conexiones y que los
adaptadores de columna del detector y del inyector en todo momento estan
o bien conectados a una columna o bien tapados mientras se suministra
hidrégeno al instrumento.

El hidrégeno es inflamable. Las fugas, si ocurren en un espacio cerrado,
pueden provocar fuego o una explosion. En cualquier aplicacion que utilice
hidrégeno, se debe comprobar si hay fugas en las conexiones, lineas y valvulas
antes de operar. Cerrar siempre el suministro de hidrégeno antes de trabajar en
el instrumento.

Modos de inyector

El sistema de vaporizacion con temperatura programada (PTV) de Agilent
tiene cinco modos operativos:

e Elmodo "split" se utiliza generalmente para el analisis de los componentes
mayoritarios de una muestra.

e  Elmodo "split" a pulsos es similar al modo "split", pero con un pulso de
presion aplicado al inyector durante la introduccién de la muestra para
acelerar el transporte de material a la columna.

e Elmodo "splitless" se utiliza para analisis de trazas.

e Elmodo "splitless" a pulsos permite un pulso de presién durante la
introduccién de la muestra.

e  Elmodo de purga de disolvente se utiliza para un gran volumen de
inyeccion. Se pueden realizar inyecciones individuales o multiples para
cada analisis.
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Inyector y columna

Los controles del inyector y la columna estan relacionados y la relacion
depende de si la columna esta configurada. Se recomienda configurar el GC en
este orden:

1.

Configurar la columna (consultar Configuracién del instrumento en la
pagina 12). De no hacerlo, sélo se pueden utilizar los modos de presién de
la columna y del inyector. Las opciones dependientes del flujo del
inyector, como el establecimiento directo de una relacién de "split", no
estan disponibles.

Seleccionar el modo de columna (consultar Modos de columna en la
pagina 36).

Programar el flujo o la presion de la columna, si se desea (consultar
Programacion de flujos o presiones en la pagina 50).

Configurar el inyector (consultar Configuracion del inyector en la
pagina 78).

Configurar el horno (Configuracién del horno en la pagina 145) y el
detector (consultar el capitulo correspondiente).

Configuracion del inyector

Para configurar el inyector, mostrar la siguiente pantalla.

Status / Setup / Inlet Setup

Inlet Setup W11:31: 48 JEESACET] 00 P Service Mode+ [T

Carrier Gazs  Units Adjustments
®He] | | ®psi @® none —
OH2 O kPa O Vacuum Correct
ON2 O bar O Pressure Correct [ 0.00
psi Mot
| 1 1 1 1 3

Seleccionar el gas portador que se va a utilizar.

Seleccionar las unidades de presién que se prefieren (consultar las
conversiones en la Tabla 14).
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Tabla 14. Conversiones de unidades de presiéon

Para convertir En

Multiplicar por

psi

bar

kPa

bar
kPa
psi
kPa
psi

bar

0,0689476
6,89476
14,5038
100
0,145038
0,01

3.

4.

Seleccionar los ajustes de presion, si fuera necesario.

e Vacuum Corr ect, sila columna alcanza el vacio. Por ejemplo, se
puede utilizar un detector selectivo de masas o un espectémetro de
masas.

® none, silapresion es normal. Esta configuracion es la de la mayoria
de los detectores.

. Pressure Correct, sihubiera otro estado.

Pulsar Mor e, seleccionar Cool ant Type y pulsar Ent er .

Inlet Setup

Carrier Gas

Units

W13:14: 51 JERRCEREI00 JPTVMAX M+ Not Ready

Adjustments

@ He
OH2
ON2

@ psi
O kPa
O bar

@ none 1
O Vacuum Correct
O Pressure Colfs e

1Coolant Type
|2 Coolant Setting

1

1 1 1l

Establecer el tipo de refrigerante y pulsar OK. Para desactivar la

refrigeracion criogénica del inyector o si no hay ningin refrigerante
criogénico disponible, seleccionar No Cool ant . Pulsar OK.

Inlet Setup

@|Liquid CO2
{No Coolant
) Other

13:14: 59 EE W 00 JPTVMAX M+ Not Ready

1
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6. Sise haseleccionado Li qui d CQ2, pulsar Mor e, y seleccionar Cool ant
Set ti ngs. Aparece la siguiente pantalla. Introducir la informacion
correspondiente y pulsar OK.

13:15: 19 EE W 00 JPTVMAX M+ Not Ready

______ Inlet Setup
Ca

[W|Cryo Enable| [ Timeout min

[]Quick Cool Ambient °C
[1Cryo Fault

1 1 1 1

i

e (Cryo Enable— Cuando se selecciona, se activa la refrigeracion
criogénica del inyector tan pronto como el horno de la columna
alcance su temperatura inicial. Si no se selecciona, se desactiva la
refrigeracion.

e  Timeout— Cuando el analisis no ha comenzado dentro del tiempo
especificado (de 5 a 120 minutos, por defecto 30 minutos), tras el
equilibrado del horno, se produce el tiempo de espera criogénico
excedido y se desconecta la temperatura del inyector. Si se establece
en "Off" se inutiliza esta caracteristica. Se recomienda tener activada
esta funcién ya que el tiempo de espera criogénico excedido conserva
el refrigerante al final de una secuencia o si la automatizacion falla.
También se puede utilizar un método de secuencia posterior, Post
Sequence.

e Ambient— Si Cryo Enabl e esta seleccionado, éste sera el limite
superior de temperaturas en las que se utiliza la refrigeracion
criogénica para mantener el inyector en el valor establecido. Si el
valor es superior al limite, se utiliza la refrigeracion criogénica para
disminuir la temperatura del inyector hasta el valor establecido, pero
no para mantenerlo.

e (Cryo Fault— Se selecciona para activar el apagado del inyector si no
alcanza el valor establecido en 16 minutos de funcionamiento
criogénico continuo. Obsérvese que éste es el tiempo necesario para
alcanzar dicho valor, no el tiempo para que el sistema se estabilice y
alcance el estado de "preparado" en ese valor establecido.
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Comportamiento de parada

Tanto los tiempos de espera criogénicos excedidos como los fallos criogénicos
pueden provocar la parada de control criogénico. La parada de control
criogénico ahorra refrigerante cuando el GC es incapaz de iniciar un analisis.
El sistema de refrigeracion criogénica puede estar todavia funcionando
correctamente. Se produce un tiempo de espera criogénico excedido si el
periodo especificado para este tiempo expira antes que el horno alcance su
valor de temperatura. Se produce un fallo criogénico si la refrigeracion
criogénica ha estado funcionando durante mas de 16 minutos y el horno no ha
alcanzado el valor programado de temperatura. Si esto ocurre, el calentador
del inyector se apaga y la valvula criogénica se cierra. El GC emite un pitido y
muestra el mensaje | nl et cryo shut off.

El calentador del inyector se controla para evitar un sobrecalentamiento. Si el
calentador permanece encendido durante mas tiempo que la duracién
permitida y el inyector no se encuentra en el valor establecido, el calentador se
apaga. El GC emite un pitido y muestra el mensaje | nl et heati ng sl ow.

Para recuperarse de estas dos condiciones, apagar y encender el GC o
introducir un valor nuevo.

Configuracion del modo de inyector
Antes de realizar la programacion, establecer el modo de inyector que se desee.
Para hacerlo:

1. Mostrar esta pantalla. El ejemplo siguiente muestra un inyector en modo
Splitless.

Status / Settings / Inlet / More / Inlet Mode / Enter
PTV Inlet (ERREH Last Sample FE1 EXNEN ot Ready

Mode Purge Flow

Yent Sellings

O Split Promseel 6. 00 pel
@[Splitless Flow | Flow mL/mi

O Solvent Vent ||vVent #nd [ & 50 min  |[Purge Start min

| 1 1 1 1

2. Seleccionar el modo preferido y pulsar OK para volver a la pantalla
anterior.
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Calentamiento del inyector

La temperatura se puede programar con un valor inicial y 3 rampas y zonas
constantes como maximo. Se pueden seleccionar velocidades entre 0,1 y
720°C/min.

Si la temperatura inicial del inyector y horno estan muy préximas, el inyector
podria ser incapaz de mantener estos valores. Se recomienda una diferencia de
6°C como minimo.

Para la mayoria de los objetivos, el PTV esta disefiado para soportar la muestra
en el liner del inyector hasta que la misma se haya inyectado por completo —
puede haber varias inyecciones. Después el PTV se calienta rapidamente para
transferir la muestra a la columna. Esto se puede realizar con una retencion
inicial, una sola rampa y otra retencion al final del proceso para concluir la
transferencia de la muestra.
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Existen dos rampas adicionales y tienen varios usos posibles:

e Elinyector se puede calentar a una temperatura alta para limpiar el liner
térmicamente para el préoximo analisis.

¢ Elinyector se puede programar en modo descendente —fijar inicamente
que la temperatura final esté por debajo de la temperatura previa— para
reducir la tensién térmica del inyector.

e Laprogramacién descendente se puede utilizar para preparar el inyector
para el siguiente andlisis. Se puede reducir el tiempo de ciclo para
procesar un mayor nimero de muestras.

Para programar una rampa de temperatura de PTV:

1. Mostrar esta pantalla.

Status/Settings/Inlet/Ramps/Ramp 1

PTV Inlet PR Cur Sample 4+ 00 [EERN
Ter.n[.le.ratura - ! o — Temperatura
de inicio - °C [ 0.00] |j| °C ] final
Tiempo de 1[_0.00min | °Cinin [ 0.00/min Tiempo final
inicio —_ :
| 1l 1l 1l 1l
Velocidad

e Start temp— Temperatura actual y determinada del inyector.

e Start time— Tiempo, medido desde el inicio del analisis, en que el
mantenimiento de la temperatura inicial del inyector llega al final.
Normalmente, después de la finalizacion de salida, Vent End.

*  Rate— Velocidad del programa de temperatura para las rampas
térmicas 1, 2 y 3 del inyector. El maximo es 720°C por minuto.

e Final temp— Temperatura final del inyector para las rampas 1, 2 y 3.
El rango es -30 °C a 375 °C y es una duracién, no una medida a partir
de Start Run.

e Final time— Tiempo de mantenimiento de la temperatura final
1,2y3.

2. Introducir la rampa. Se hace de forma parecida a Programacién de la
temperatura en la pagina 147.
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Términos del PTV

A continuacion se presentan los términos relacionados con el inyector PTV.
Muchos de ellos son campos de las pantallas que aparecen al utilizar este
inyector.

Flow— Flujo, en ml/min, en la salida de purga, en Purge St art.No se
podra especificar este valor si se esta trabajando con columnas no
configuradas.

Pressure— Presion del inyector actual y seleccionada, antes y después del
pulso de presion o periodo de ventilacion (medida en psi, bar o kPa). Este
es el punto de partida de un programa de presion, de la cabeza de columna
o de la presién fija si no se utiliza un programa.

Pulse pressure— Presion del inyector deseada al principio de un analisis.
La presion se eleva a este valor después de pulsar Pr ep Run y permanece
constante hasta que transcurre el tiempo del pulso, Pul se tine,y
después vuelve a la presion seleccionada, Pr essur e.

Pulse time— Momento en que la presion del inyector vuelve a su valor
normal después de iniciar el analisis.

Purge flow— Flujo del gas portador, en ml/min, en la salida de purga al
inicio de purga, Pur ge St art . Se debe configurar la columna.

Purge start— Momento, medido desde el inicio del andlisis, en que finaliza
la transferencia de la muestra (se abre la valvula de purga). El inicio de
purga se debe fijar de 0,1 a 0,5 minutos antes del tiempo de pulso.

Split flow— Flujo, en ml/min, en la salida de purga/'split". Este campo no
esta disponible si la columna no esta configurada.

Split ratio— Relacién entre el flujo de "split" y el flujo en columna. Este
campo no esta disponible si la columna no esta configurada.

Temp— Temperatura actual y seleccionada del inyector.

Total flow— El flujo total en el inyector, la suma del flujo de "split", el flujo
en columna y el flujo de purga del septum, que se muestran durante el
preandlisis (l1a luz de preandlisis esta encendida y no parpadea) y durante un
andlisis previo a Pur ge St ar t . No se puede introducir un valor para estos
tiempos. En los demas casos, el flujo total, Tot al f | ow tendra tanto el valor
seleccionado como el actual. Si se cambia el flujo total, la relacion de "split"
y el flujo de "split" cambian, mientras que el flujo y la presién en la
columna permanecen iguales. Cuando se utiliza un pulso de presion, el
flujo total aumenta para mantener la relacion de "split" constante.

Vent End — Momento, medido desde el inicio del analisis, en que finaliza
la salida de disolvente. Para inyecciones de volumen grande, este
momento normalmente es posterior al de finalizacién de la inyeccion.
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e Vent flow— Flujo de gas portador que va por la salida de "split" durante el
periodo de salida. Los flujos mayores barren el liner mas rapidamente y
reducen el tiempo de eliminacion de disolvente. Para la mayoria de las
columnas, un flujo de purga de 100 ml/min elimina el disolvente a una
velocidad aceptable pero inserta un minimo material en la columna.

e Vent pressure— La presioén del inyector durante el periodo de salida. Si se
disminuye la presion del inyector, la eliminacién del disolvente es mas
rapida. Ademas, la disminucion de presion reduce la cantidad de gas
portador —y vapor de disolvente— que se introduce en la columna
durante este tiempo.

Los usuarios seleccionan de 0 a 100 psig. Cuando se elige 0, el inyector
utiliza la menor presion posible seguin el flujo de purga establecido. La
Tabla 15 muestra los valores aproximados de este minimo en los distintos
flujos de purga de helio. No son posibles presiones menores a las de la
tabla a menos que se reduzca el flujo.

Tabla 15. Presiones minimas factibles

Flujo de purga Presion de purgarealcon  Presion de purga real con

(ml/min) un valor de "0" psig. un valor de “0" kPa
50 07 5

100 1.3 10

200 2,6 18

500 6.4 44

1000 12,7 88

Modos a pulsos

Los modos a pulsos de presion ("split" y "splitless") aumentan la presion del
inyector justo antes del comienzo de un andlisis y la devuelven al valor normal
transcurrido un tiempo especifico. El pulso de presién arrastra la muestra
fuera del inyector y hasta la columna con mayor rapidez, lo que reduce la
posibilidad de descomposicién de la muestra en el inyector. Si se degrada la
cromatografia por el pulso de presién, un espacio de retencién ayudara a
recuperar la forma del pico.

Se debe pulsar Pr ep Run antes de realizar inyecciones manuales en un modo
a pulsos de presion.
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Puede programar la presion en la columna y el flujo con el modo a pulsos de
presion. Sin embargo, el pulso de presion tendra prioridad sobre la rampa de
presion o de flujo en la columna. Consultar la Figura 8.

Presion Pulso de presidn
real

Programa de presion (o flujo)

Tiempo (min)

Figura 8. Pulso de presion y presion o flujo en columna

Configuracion de un pulso de presion.

1. Establecer las condiciones de flujo en la columna, incluyendo un
programa de flujo o presién (consultar Programacion de flujos o presiones
en la pagina 40) si se desea. Luego, mostrar esta pantalla:

Status / Settings / Inlet / More

' Sp||t-Sp||t|ess N12:32: 56 [eNgTlyI FEETTCE ot Ready
o Total - 0.0
Temp | Presswre FIOW  purgs split L,
[OFF) O, 00 0.0 rjtinm
28 4.00 g.0 E AInlet Mode
°C psi | mbim |2Pulse Mod
‘ column 3Gas Saver
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary

2. Seleccionar Pul se Mbde y pulsar Ent er para mostrar la siguiente
pantalla.

Status / Settings / More / Pulse Mode / Enter

lit-Splitless [12:23: 36NN 01 Defauit+ — [TETEREY
Te
Mode Pulse [ ] —
[¢]
[ O Normal Pressure psi
®|Pulsed Time min
'l 'l 'l 'l
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3. Seleccionar Pul sed. Introducir los valores de Pr essur e y Ti ne.

4. Puls

Pressure— presion del inyector desde Prep Run hasta Pul se Ti ne.

Time (minutos después de St ar t )— tiempo en que la presiéon cambia
de Pul se Pr essur e ala definida por el programa de presion o
temperatura (consultar Programacion de flujos o presiones en la
pagina 40).

ar OK para aceptar estos valores o ESc para cancelar.

Uso del modo "splitless" a pulsos con la columna configurada

1. Comprobar que:

la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracion de la columna en la pagina 34)

el gas portador esta configurado (consultar Configuracion del
inyector en la pagina 78)

el programa de flujo o de presion, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40

2. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet N12:57 : 4o [T 01 JDEF_GC .M+ Ready

Temp

. Total
Pressure | Flow

purge

|

47
°C

0.36] [ 3.0
0.35 3.0
psi | mL/m

column

rint

[ Oven i Coumn 4 Detector 4| Auxilry

Fijar la temperatura del inyector y cualquier rampa deseada.

4. Pulsar Mor e y seleccionar Pul se Mode.

5. Seleccionar Pul se Mode.
EEREEREE] Last Sample [ ETEYATTEENot Ready
T
Mode Pulse [ ] —
C < Normal Pressure psi 5
@[Pulsed Time min
| 1 1 1 1

6. Introducir los valores de Pul se PressureyPul se ti nme ypulsar OK.
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7. Pulsar Mor e y seleccionar | nl et Mode.

8. Seleccionar Splitl ess.
EEREEHE Last Sample (X1 EEEEEEEEEEE ot Ready

Mode

Yant Setlings Purge Flow

O Split Prosmre | & 00 puf
@|Splitless Flowe | Flow mL/min

O Solvent Vent ||Vard Erx

Purge Start min

| 1 1 3 1

9. Introducir Pur ge St art cuando se quiera abrir la valvula de purga.
10. Introducir un valor de Pur ge f | ow. Pulsar OK.

11. Activar Gas saver, si asi se desea. Establecer el tiempo después de
Purge Start ypulsar OK.

13:13: 09 R EEW 00 JPTVMAX M+ Not Ready

C Mode Gas Saver —_
O Normal Flow mL/min
® Time min
i i i i
Seleccionar Tiempo del ahorrador de gas

ahorrador de gas

12. Pulsar Prep Run (consultar la pagina 62) antes de inyectar manualmente
una muestra.

Uso del modo "splitless" a pulsos con la columna sin configurar
1. Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracion de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracién del
inyector en la pagina 78)

¢ el programa de flujo o de presion, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40
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Vaporizacion con temperatura programada
Modos a pulsos

2. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet | KEERFEET Last Sample b1 BiSSIPACEENot Ready
; Total
Temp | Pressure Flow  purgé
[71.08] [ 3.0
50 71.07 3.0
°C psi | mL/m
column
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary |

3. Fijar la temperatura del inyector y cualquier rampa deseada.
4. Pulsar Mor e y seleccionar Pul se Mode.

5. Seleccionar Pul sed en Mode.

PTV Inlet (ERREREE] Last Sample (1 [ERYACEEMNot Ready
Te
Mode Pulse [ ] —
C O Normal Pressure psi
@[Pulsed Time min
| 1 1 1 1

6. Introducir los valores de Pul se pressure y Pul se tineypulsar OK.
7. Pulsar Mor e y seleccionar | nl et Mode.
8. Introducir Purge Start cuando se quiera abrir la valvula de purga.

PTV Inlet (ERREH Last Sample FE1 EXNEN ot Ready

ode Yent Sellings urge Flow
O Split Frommps | e
@®|[Splitless Flow | i Flow mL/mi
O Solvent Vent ||Want End | & 00 it ||Purge Start min
1 1 1 1
9. Pulsar OK.

10. Pulsar Prep Run (consultar la pagina 62) antes de inyectar manualmente

una muestra.
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Vaporizacion con temperatura programada
Modos a pulsos

Uso del modo "split" a pulsos con la columna configurada

1.

Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracion de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracion del
inyector en la pagina 78)

¢ el programa de flujo o de presion, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40)

¢ elinyector esta en modo "split" a pulsos (consultar Configuracion del
modo de inyector en la pagina 81 y Configuracion de un pulso de
presion. en la pagina 86)

Mostrar esta pantalla. Puede aparecer de forma diferente (algunos campos
pueden ser editables y otros, no), dependiendo de cémo esté configurada
la columna.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet N12:57: 4o e 9101 DEF_GC M+ [ZEELN
; Total
Temp | Pressure Flow  purgs
[0.36) [ 3.0
47 0.35 | 3.0
°C psi | mL/m
‘ column ) _
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary |
3. Fijar Tenper at ur e. Fijar col um nlL/ mi n. Introducir a continuacién

laRati 0 o, si se prefiere, el "split" mlL/ m n. En cualquier caso, el
instrumento calcula y muestra el otro valor.

Encender el ahorrador de gas, si se desea, pulsando Mor e y seleccionando
Gas Saver. Fijar Saver time después de Pul se ti nme. Pulsar OK.

PTV Inlet

13:13: 09 R EEW 00 JPTVMAX M+ Not Ready

E Mode Gas Saver —_
O Normal Flow mL/min
®CasSaverl]|  Time [ 2.00/min
'l 'l 'l 'l
Seleccionar Tiempo del ahorrador de gas
ahorrador de gas
5. Pulsar Prep Run (consultar la pagina 62) antes de inyectar manualmente

una muestra.
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Vaporizacion con temperatura programada
Modos a pulsos

Uso del modo "split" a pulsos con la columna sin configurar
1. Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracion de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracion del
inyector en la pagina 78)

e el programa de flujo o de presioén, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40)

¢ elinyector esta en modo "split" a pulsos (consultar Configuracion del
modo de inyector en la pagina 81 y Configuraciéon de un pulso de
presion. en la pagina 86)

2. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet W11:17 46 [ Rl 00 JTEST2 M+ Not Ready

. Total

Temp | Pressure | Flow

[71.08] . [ 3.0]
50 71.07 | 3.0
°C psi | mL/m

purge

column

it [ Oven i Coumn 4 Detector 4| Auxilry

3. Fijar la temperatura del inyector y cualquier rampa deseada.
4. Pulsar Mor e y seleccionar Pul se Mode.

5. Seleccionar Pul sed Mbde.

PTV Inlet 13:06: 12N u 01 IDEF_ GC.M+  [Nadherny
Te
Mode Pulse [ ] —
C < Normal Pressure psi :
@®|Pulsed Time min
| 1 1 1 1

6. Introducir los valores Pul se PressureyPul se tineypulsar OK.

7. Fijar el flujo total en el inyector. Medir el flujo que dé la salida de "split" y
la valvula de purga del septum mediante un flujémetro.

8. Restar el flujo de purga del septum del flujo total.

9. Calcular la relacion de "split". Ajustar 1o necesario.
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "split"

Modo "split"

Los dos modos "split" —con o sin pulso de presion— dividen la corriente de
gas que entra al inyector entre el flujo en columna, el flujo de salida de "split"
(flujo, en ml/min, desde la salida de purga/'split") a través de la valvula
solenoide y el flujo de purga del septum. La relacién entre el flujo de salida de
"split" y el flujo en columna se denomina relacion de "split".

La grafico siguiente muestra los flujos con la cabeza de septum. Los flujos con
cabeza sin septum son iguales salvo en que el flujo de purga del septum no pasa
por la cabeza (inferior izquierda).

Sensor Regulador de
Frita Loop de control de presion purga del septum Sglida de
limitante de flujo total Cabeza de PS SPR ] purga
de flujo Y Iﬁpt"—m| r Loop de control de de septum
presion en cabeza
— :Pq: FS
M |_ de columna
Vélvula ~ Sensor B -|:| Tran Salida de
proporcional 1 de flujo "split"

Valvula  Valvula
solenoide proporcional 2
abierta

Liner de vidrio

Flujos con cabeza sin septum

PS
J Al detector
Cabeza

Ll' sin septum

FS

El flujo total es la suma del flujo de "split", el flujo en columna y el flujo de purga del
septum. Cuando se cambia el flujo total, 1a relacién de "split" y el flujo de "split" cambian
mientras que el flujo en columna y la presion se mantienen iguales.
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "split"

Consideraciones sobre la temperatura

Introduccion "split" en frio

Para la introduccion "split" de la muestra en frio, utilizar una temperatura
inicial del inyector inferior al punto de ebullicién del disolvente. Si el volumen
del liner es suficiente para mantener todo el disolvente vaporizado, iniciar la
primera rampa de temperatura del inyector a los 0,1 minutos con una velocidad
de calentamiento alta (5600°C/min o superior). La temperatura final debe ser lo
suficientemente alta como para volatilizar los analitos mas pesados del liner y
se deberia mantener durante 5 minutos por lo menos. Se ha demostrado que
una temperatura final de 350°C durante 5 minutos es suficiente para transferir
cuantitativamente el Cyy.

Para volimenes de inyeccién mayores o para eliminar el disolvente, mantener
la temperatura inicial durante el tiempo necesario para que el disolvente salga
através de la salida de "split" e iniciar después la primera rampa. Utilizar una
velocidad rapida para los analitos térmicamente estables. Las velocidades mas
lentas ayudan a minimizar la degradacion térmica en el inyector.

Una sola rampa de temperatura es suficiente para el proceso de inyeccion. Las
rampas restantes se pueden utilizar para limpiar el liner o reducir la
temperatura del inyector para preparar la siguiente inyeccion.

Introduccion "split" en caliente

Para la introduccioén "split" en caliente, fijar una temperatura inicial lo
suficientemente alta como para volatilizar los analitos. No se requieren
parametros térmicos adicionales ya que el inyector mantendra el valor durante
todo el andlisis.

Como consecuencia del pequefio volumen del liner (aproximadamente

120 microlitros), el PTV tiene una capacidad de inyeccion limitada con la
introduccién "split" en caliente. Los volimenes de inyeccién que excedan 1 pl
del modo "split" en caliente pueden saturar el inyector causando problemas en
el andlisis. La introduccioén "split" en frio evita este problema potencial.

Uso del modo "split" con la columna configurada
1. Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracion de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracién del
inyector en la pagina 78)
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "split"

¢ el programa de flujo o de presion, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40

e elinyector estda en modo "split" (consultar Configuracién del modo de
inyector en la pagina 81)

2. Mostrar esta pantalla. Puede aparecer de forma diferente (algunos campos
pueden ser editables y otros no), dependiendo del modo de la columna.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet W12:57 : 4RI 01 JDEF_ GO M+ [FEzb

. Total
Temp | Pressure . Flow  purgs
[ 0.36]:i[ 3.0] Iy
47 0.35 | 3.0 Ramps
°C si | mLim
P i column %e:
it [ Oven il Coumn 4 Detectol 4| Am

Flujo en columna

3. Establecer Tenp, el valor inicial del inyector.
4. Introducirlapresi 6noelflujo total iniciales.

5. Introducirlarel aci 6n de "split" oelflujo en col uma que
interesen.

6. Sise desea, encender el ahorrador de gas pulsando Mor e y seleccionando
Gas Saver. A continuacién, introducir los valores de los parametros de
la pantalla siguiente y pulsar OK.

Status / Settings / Inlet / More / Gas Saver
PTV Inlet

13:13: 09 R EEW 00 JPTVMAX M+ Not Ready

E Mode Gas Saver —
< Normal Flow mL/min
®CasSaverl  Time [ 2.00)min
| 1 1 1 1

7. Pulsar Prep Run antes de inyectar manualmente la muestra si esta
activado el ahorrador de gas (consultar la pagina 62).
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "split"

Uso del modo "split" con la columna sin configurar
1. Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracién de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracion del
inyector en la pagina 78)

e el programa de flujo o de presioén, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40

¢ elinyector estd en modo "split" (consultar Configuracion del modo de
inyector en la pagina 81)

2. Mostrar esta pantalla.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet W11:17 46 [ Rl 00 JTEST2 M+ Not Ready

. Total

Temp | Pressure | Flow

[71.08] . [ 3.0]
50 71.07 | 3.0
°C psi | mL/m

purge

column

it [ Oven i Coumn 4 Detector 4| Auxilry

Fijar la temperatura del inyector.

4. Fijar el flujo o presion totales en el inyector. Medir el flujo en la salida de
"split" y en la valvula de purga del septum utilizando un flujémetro.

5. Restar el flujo de purga del septum del f | uj 0 t ot al para conseguir el
flujo de "split".

6. Calcular la relacion de "split". Ajustar 1o necesario.

Consultar la Figura 3 para ver un grafico del pulso de presiéon y el flujo o
presion en columna.

Disponible: marzo de 2004 Informacion de usuario del médulo de control serie 6850 Pagina 95 de 188



Vaporizacion con temperatura programada
Modo "splitless"

Modo "splitless"

Distribucion del flujo

En estos modos —con o sin pulso de presion— la valvula solenoide se cierra
durante la inyeccién y vaporizacion de la muestra y se mantiene asi mientras la
muestra se transfiere a la columna (consultar la Figura 9). En un momento
concreto después de la inyeccion, la valvula se abre para eliminar los vapores
que quedan en el liner a través de la salida de "split" (consultar la Figura 10).
Con esto se evitan las colas de disolvente debidas al gran volumen del inyector
y a la pequeha velocidad del flujo en columna.

La Figura 9 muestra los flujos con la cabeza de septum. Los flujos con cabeza
sin septum son los mismos excepto porque el flujo de purga del septum no
pasa por la cabeza (inferior izquierda).

La Figura 11 muestra en un grafico el flyjo, la presion y la temperatura a lo

largo del tiempo

en este proceso.

Frita
limitante
de flujo Y

Loop de control de la presion en cabeza

de columna

Regulador de
purga de septum

PS

SPR ]

Con la valvula solenoide
cerrada, la muestra y el
disolvente se transfieren
a la columna.

Flujos con cabeza sin septum

Tram

PS

!

B

FS

Cabeza
sin septum

Cabeza

de septum |7Sensorde
:M:P{: FS C presion
Valvula  Sensor M -|—|_

proporcional 1 de flujo

Valvula Valvula
solenoide Proporcional 2
cerrada

Liner de vidrio

Al detector

Figura 9. Etapa 1. Inyeccién de la muestra

Valvula de

purga
del septum

Salida
de "split"
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "splitless"

Sensor de Regulador de
i Loop dg control ot de presion purga de septum Valvula
it de flujo total [Labeza PS SPR ) purga
limitante sin septum del septum
de flujo Y Loop de control de p
| | presion en cabeza
—M FS |_ I de columna
Vélvula ~ Sensor ] Tram Salida
proporcional 1 de flujo de "split"
Valvula ~ Valvula
Una vez transferida la solenoide  proporcional 2
muestra a la columna, abierta
la valvula solenoide se
abre para purgar el vapor Liner de vidrio
de disolvente que queda
en el sistema.
Flujos con cabeza sin septum
Al detector
PS
FS .Cabeza
| | sin septum
Figura 10. Etapa 2. Proceso de purga
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Flujo de salida de "split"

Flujo
de purga

Flujo de
ahorrador

Presion del
inyector

Pres.
post.

Pres.
entrad

Temperatura
del inyector

Temp.
final 1

Temp.
inicial

Vaporizacion con temperatura programada

OPERACION "SPLITLESS"

La presion del
inyector esta

Modo "splitless"

-

controlada
Prep.  Start Tiempo Tiempo de Paro de Tiempo
analisis analisis de purga ahorrados Analisis post.
Programa de flujo en columna
Prep. Inicio Tiempo Paro de Tiempo
analisis analisis de purga Analisis post.

Prep.

Inicio Tiempo

analisis analisis de purga

Introduccion "splitless" en frio

Para la introduccioén "splitless" en frio, utilice una temperatura inicial del
inyector que esté por debajo del punto de ebullicién normal del disolvente.
Para la mayoria de los disolventes, la iniciacién de la primera rampa de
temperatura del inyector a los 0,1 minutos proporciona una buena
transferencia y reproducibilidad. Una velocidad de programa de 500 °C/min o
superior es apropiada para analitos térmicamente estables. Una temperatura
final de 350 °C mantenida durante 5 minutos, se transfiere cuantitativamente
hasta el alcano Cy.

Figura 11. Flujos, presiones y temperaturas

Consideraciones sobre la temperatura
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "splitless"

Una ventaja principal de la posibilidad de programar la temperatura es que el
inyector se puede calentar suavemente para transferir analitos delicados. Si al
principio el horno esté lo suficientemente bajo como para redirigir los analitos
a la columna, la velocidad de calentamiento del inyector se puede realizar mas
despacio (p. €j., 120°C/min). Esto reduce la degradacion térmica en el inyector
y puede mejorar la forma de pico y la cuantificacion.

Para la mayoria de aplicaciones "splitless" en frio basta con una sola rampa de
temperatura. Las rampas restantes se pueden utilizar para limpiar el liner o
disminuir la temperatura del inyector para preparar la préxima inyeccién.

Introduccion "splitless" en caliente

Para la introduccioén "splitless" en caliente, fijar una temperatura inicial lo
suficientemente elevada como para volatilizar los analitos. No se requieren
parametros térmicos adicionales ya que el inyector mantendra el valor durante
todo el analisis.

Debido al pequefio volumen del liner (120 pl), el PTV no puede contener el
vapor resultante de volimenes grandes de inyeccién de liquidos. Los
volumenes de inyeccion que excedan de 1 pl pueden saturar de vapor el
inyector causando problemas en el andlisis. La introduccién "splitless" en frio
evita este problema.

Valores iniciales

Una inyeccion "splitless" correcta consta de las siguientes etapas:

1. Inyectar la muestra y programar la temperatura del inyector para
vaporizarlo.

2. Utilizar un flujo en columna y temperatura del horno bajos para crear una
zona saturada de disolvente en la cabeza de columna.

3. Usar esta zona como trampa para reconcentrar la muestra en la cabeza de
columna.

4. Esperar hasta que toda, o al menos la mayoria de la muestra haya pasado a
la columna. Después, eliminar el vapor restante del inyector —que es
mayoritariamente disolvente— abriendo una valvula de purga. Esto
elimina la gran cola de disolvente que en caso contrario provocaria este
vapor.

5.  Aumentar la temperatura del horno para analizar la muestra.

Se necesita realizar pruebas para mejorar las condiciones operativas.
La Tabla 16 proporciona los valores iniciales para los parametros criticos.
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Vaporizacion con temperatura programada

Modo "splitless"

Tabla 16. Parametros del inyector en modo "splitless"

Parametro

Rango de valores permitidos

Valor inicial sugerido

Temperatura del horno

Tiempo inicial del horno

Inicio de purga del
inyector

Tiempo del ahorrador de
gas

Flujo del ahorrador de
gas

Temperatura del
inyector

Sin control criogénico, ambiente
+10°Ca350°C

Con control criogénico de COy, -30°C a
350°C

0 a 999,9 minutos

0 a 999,9 minutos

0 a 999,9 minutos
15 a 1.000 ml/min

Sin control criogénico, temperatura del
horno + 10 °Ca375°C
Con control criogénico de C0,,-30°Ca

350 °C

10 °C por debajo del punto
de ebullicion del disolvente

> Inicio de purga del
inyector

Volumen del liner*®
Flujo en columna

Después del inicio de purga

15 ml/min mayor que el flujo
maximo en columna

10°C por debajo del punto
de ebullicion del disolvente
durante 0,1 min, después
aumentar la rampa

* El volumen del liner es de unos 120 pl

Uso del modo "splitless" con la columna configurada

1. Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracién de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracién del
inyector en la pagina 78)

e el programa de flujo o de presioén, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40

2. Mostrar esta pantalla. Variara dependiendo de la configuracion actual.
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "splitless"

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet N12:57 : 4o [T 01 JDEF_GC .M+ Ready

. Total
Temp | Pressure | Flow

purge

[ 0.36) [ 3.0
47 0.35 3.0

°C psi | mL/m
‘ column
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary |

Fijar la temperatura del inyector y cualquier rampa deseada.
Introducir col um L/ ni n.

Pulsar Mor e y seleccionar | nl et Mode.

SN A

Seleccionar Spl i t| ess.
PTV Inlet (EERERNE Last Sample [il EXS Not Ready

ode Yent Setlings
< Split Prosmys

urge Flow

@|[Splitless Flow Flow mL/min
O Solvent Vent || Vant End Purge Start min

1 1 ] 1

7. Introducir los parametros de Fl ow y Purge Start.
8. Pulsar OK.

9. Encender el ahorrador de gas, si se desea, pulsando Mor e y seleccionando
Gas Saver . Establecer Saver time después de Pul se Start.

PTV Inlet

13:13: 09 R EEW 00 JPTVMAX M+ Not Ready

E Mode Gas Saver —_—
O Normal Flow mL/min
® Time min
i i i i
Seleccion del Tiempo del ahorrador de gas

ahorrador de gas

10. Pulsar OK.

11. Pulsar Prep Run (consultar la pagina 62) antes de inyectar manualmente
una muestra.
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Vaporizacion con temperatura programada
Modo "splitless"

Uso del modo "splitless" con la columna sin configurar
1. Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracién de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracion del
inyector en la pagina 78)

e el programa de flujo o de presioén, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40

¢ elinyector estd en modo "splitless" (consultar Configuracion del
modo de inyector en la pagina 81)

2. Mostrar esta pantalla. Variara dependiendo de la configuracién actual.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet W11:17 46 [ Rl 00 JTEST2 M+ Not Ready

. Total

Temp | Pressure | Flow

[71.08] . [ 3.0]
50 71.07 | 3.0
°C psi | mL/m

purge

g

Ramps

column

More

it [ Oven i Coumn 4 Detector 4|

Fijar la temperatura del inyector y cualquier rampa deseada.

4. Pulsar Mor e y seleccionar | nl et Mode.

5. Seleccionar Splitl ess.

Mode
O Split

®|(Splitless| Flow |
O Solvent Vent || Vant Erd

Purge Flow

Flow mL/min
Purge Start min

1 1 ] 1

6. Introducir los parametros de Pur ge St art y Fl ow. Pulsar OK.

7. Pulsar Prep Run (consultar la pagina 62) antes de inyectar manualmente
una muestra.
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Modo de purga de disolvente

Distribucion del flujo

La muestra se inyecta en un inyector frio. Si las condiciones se seleccionan
correctamente y la muestra es adecuada, los analitos se depositan en el liner
del inyector mientras el disolvente se evapora y elimina. Las inyecciones de
gran volumen o multiples se pueden utilizan para concentrar la muestra en el
inyector antes de transferirla a la columna para su analisis.

El grafico siguiente muestra los flujos con la cabeza de septum. Los flujos con
cabeza sin septum son iguales salvo en que el flujo de purga del septum no pasa
por la cabeza (inferior izquierda).

Etapa 1. Introduccion de muestra y salida

Sensor de Regulador de
. Loop de control Dresion purga de septum y/3)yyla
Iinfirtlatﬁte de flujo total Cabeza de PS SPREE= de purga
de flujo Y ,ﬁptu_m| Loop de control de del septum
presion en cabeza
s |_ -|—| de col
Vélvula  Sensor i Sali
. . ramp alida
proporcional 1de flujo de "split"

Durante el muestreo y la salida Valvula - Valvula
' solenoide  proporcional 2

la vélvula solencide permanece abierta. abierta
El inyector esta a Init temp, al

punto de ebullicién del disolvente o por
debajo del mismo. Los vapores Liner de vidrio
del disolvente salen por la salida,

mientras que la muestra se deposita en las
paredes del liner o en el relleno.

Flujos con cabeza sin septum

PS Al detector

FS Cabeza

| | sin septum
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Etapa 2. Transferencia de la muestra

Regulador de
purga de septum yzajyula

SPRE= de purga

limitante Cabeza PS
de flujo v de septum Fensqr, de del septum
F ‘ | | presion

Loop de control de la presion en cabeza
Frita de columna

——/MN\ FS

V.élvula Sensqrde ] '|—| Tramg @:E: Salida
proporcional 1 flujo de "split"

Vélvula ~ Valvula
solenoide  proporcional 2
abierta

Cuando finaliza la salida de disolvente,
la valvula solenoide se cierra y el

inyector se calienta hasta la Final temp 1. Liner de vidrio
La muestra se transfiere a la columna capilar.

Flujos con cabeza sin septum

PS Al detector
J Cabeza

| | sin septum

Etapa 3. Purga y limpieza

FS

La valvula solenoide se abre otra vez y el sistema vuelve a la configuracién de
la Etapa 1 pero con valores diferentes. El inyector PTV se limpia. Pueden
utilizarse rampas adicionales para la limpieza térmica del inyector o para
reducir la temperatura del inyector después de la transferencia de la muestra.
Esto permite alargar la vida del liner.

Consideraciones sobre la temperatura, la presion y el flujo

Elmodo de purga de disolvente pasa por tres estados distintos de la neumatica:
la salida, la transferencia de muestra y la purga. La seccion de salida permite el
ajuste de la presion del inyector y del flujo de purga para optimizar la
eliminacion de disolvente. El estado de transferencia simula la operaciéon
"splitless" tradicional y lleva a los analitos del liner a la columna. El modo de
purga permite al usuario preparar el inyector para el préximo analisis.
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Un problema fundamental con el modo de purga de disolvente es la posible
pérdida de analitos volatiles junto con el disolvente. Hay varias soluciones
posibles para esta situacion:

e Elliner del inyector se puede rellenar con un material de mayor retencion,
como el Tenax. Esto mejora enormemente la recuperacién de analitos
volatiles pero puede impactar en la recuperacién de materiales con
ebullicién mayor.

e  Parte del disolvente se puede quedar en el liner cuando comience la
transferencia de la muestra. El disolvente residual actia como fase
estacionaria y retiene el material volatil, pero a expensas de un pico de
disolvente mayor.

e Latemperatura del inyector se puede reducir, reduciendo asi la presiéon de
vapor de los analitos volatiles, lo que permite recuperaciones mayores.
La eliminacién del disolvente se puede acelerar:

¢ Reduciendo la presion en el inyector durante la introduccién de la
muestra— el parametro Vent pressure

e Aumentando el flujo a través del inyector— el parametro Vent f 1l ow
Mientras todas estas posibilidades hacen mas compleja la utilizacién del PTV,

proporcionan una flexibilidad mayor y un potencial nuevo para resolver
problemas dificiles.
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Secuencia de operaciones

Estos son los pasos de un analisis tipico utilizando el modo de purga de

disolvente.
Paso Parametro Valor
1 Antes de la inyeccion Flujo en la salida de Flujo de purga o flujo de ahorrador

"split”
Presidn del inyector Derivado del valor de columna

El sistema esta en reposo, con el flujo de purga (o flujo de ahorrador, si esta activado) a través del

inyector.
Al comienzo de la Flujo en la salida de Valor del flujo de purga
preparacion del analisis “split"

Presion del inyector Valor de la presion de purga

Los valores cambian para preparar lainyeccion. Cuando el GC esta preparado, seinyectalamuestra.
Comienzan los tiempos iniciales del programa de temperatura del horno y del inyector. Comienza
la salida y la captura de analitos.

Al final de la salida Flujo en la salida de Ninguno, valvula solenoide cerrada
"split"

Presion del inyector Valor de la presion en columna
Finaliza |a salida y comienza la transferencia de analitos mientras el inyector se calienta.

Al inicio de la purga Flujo en la salida de Valor del flujo de purga
"split"

Presion del inyector Valor de la presion en columna
La transferencia de analitos finaliza y se purga el vapor residual del inyector. Comienza el analisis.

En el momento del Flujo en la salida de Valor de flujo del ahorrador
ahorrador "split"

Presion del inyector Valor de la presion en columna

El analisis finaliza, el flujo portador se reduce para ahorrar gas (si el ahorrador esta activado).

Puntos importantes

El flujo a través de la columna es controlado por la presién del inyector.
Durante la parte de analisis del proceso, esto se controla por el valor del
flujo o la presién o el programa introducido para la columna.

Vent EndyPurge Start deben realizarse antes de Saver time.

Vent End debe producirse antes de que el inyector comience a calentarse
y liberar analitos.

Pur ge St art debe producirse antes de que el horno comience a
calentarse y a mover la muestra a través de la columna.
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Tiempo

Entre analisis

Preparacion- - -

de analisis
Iniciode  --
analisis

Final de salida

Inicio de .

purga

Tiempo de
ahorrador

Figura 12.

Lineas de tiempo

Vaporizacion con temperatura programada
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El tiempo aumenta hacia abajo; el resto de cantidades aumentan hacia la
derecha. La Tabla 12 muestra un diagrama con esta relacion.

Temp. del horno

Temp final 1
Tiempo final 1

Relaciones de tiempos

Velocidad 1

-

Otras velocidades,
temperaturas y
tiempos, si

se desea.

Temp. del inyector

Velocidad 1

Temp. final 1
Tiempo final

-

[ Otras velocidades,

temperaturas y
tiempos, si
se desea.

Presion del inyector

(Controlado por
el valor o programa
de flujo en columna

0 presion)

Presidn
de salida

(Controlado por

el valor o programa
de flujo en columna
0 presion)

Flujo de salida de "s|

Ahorrador o
flujo de
purga

Flujo de
purga

(La presion
inyector es
controlada)

Flujo de
purga

Flujo de
ahorrador
(si esta
encendido)
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.Cuando se produce el inicio de analisis?

Los programas de temperatura del horno y del inyector comienzan en el inicio
de andlisis, Start Run. Todos los tiempos —como el inicio de la purga— se
miden desde el inicio de anélisis. ;Cuando se produce el inicio de analisis?

e Cuando la muestra se inyecta manualmente, el inicio de analisis se
produce cuando el usuario pulsa la tecla "Start Run".

e  Sise realiza una sola inyeccién por analisis con un inyector automatico, el
inicio de andlisis se produce cuando el portador de la jeringa se desplaza
hacia abajo para realizar la inyeccién.

e  Siserealizan inyecciones miiltiples por analisis utilizando un inyector
automatico, el inicio de andlisis tiene lugar cuando el portador de la
jeringa se mueve hacia abajo para realizar la primera inyeccién. No hay un
inicio de analisis para el resto de las inyecciones.

Estas inyecciones adicionales tardan tiempo. Para permitirlo, ajustar los
programas de temperatura del horno y del inyector (principalmente los
valores St art Ti me de rampa). También, se deben ajustar los distintos
valores de tiempo que controlan el funcionamiento del inyector. Esto se
describe de manera mas detallada en Gran volumen de inyeccion en la
pagina 110.

Uso del modo de purga de disolvente con la columna configurada
1. Comprobar que:

¢ la columna esta configurada (consultar Navegacion por las pantallas
en la pagina 8 y Configuracion de la columna en la pagina 34)

e el gas portador esta configurado (consultar Configuracién del
inyector en la pagina 78)

¢ el programa de flujo o de presion, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40

2. Mostrar esta pantalla. Variara dependiendo de la configuracién actual.

Status / Settings / Inlet
I PTV Inlet

W12:27 : S8 ERIREs01 JDEF_GO.M+ Not Ready

o Total

Temp | Pressure | pin

[ 0.23]i 3.0
45 0.33 2.0

purge

°C psi | wmiim
‘ column
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary |
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Pulsar Mbr e. Seleccionar | nl et Mode.

a.

Seleccionar Sol vent vent del Mode.

16:33  14ESEEE 00 fDefault + Not Ready

Mode
Clépit]
O Splitless Flow | 100 . 00| mi/min Flow [ _15.00] mL/min
@ Solvent Vent || Vent End min  |Purge Start min

Vent Settings
Pressure psi

Purge Flow

| 'l 'l i 'l

b. Introducir Pressur e, Fl owy Vent End de la purga. Vent End
deberia establecerse en un momento anterior a cualquiera de inicio de
rampa.
Introducir Pur ge St art y Fl ow. Pulsar OK.

d. Fijar la temperatura del inyector y las rampas, si fuera necesario.

e. Sisedesea, activar Gas saver y pulsar OK. Asegurarse de que el
tiempo se fija después dePur ge St art

PTV Inlet 13:13: 09[N 00 JPTVMAX M+ [NIRLEL

E Mode Gas Saver —
< Normal Flow mL/min
®CasSaverl  Time [ 2.00)min
I 1 1 1 1

4.

Pulsar Pr ep Run (consultar la pagina 62) antes de inyectar manualmente
una muestra.

Uso del modo de purga de disolvente con la columna sin
configurar

1.

Comprobar que:

la columna no esta configurada (consultar Navegacion por las
pantallas en la pagina 8 y Configuracién de la columna en la
pagina 34)

el gas portador esta configurado (consultar Configuracion del
inyector en la pagina 78)

el programa de flujo o de presion, si se utiliza, esta configurado
(consultar Programacion de flujos o presiones en la pagina 40
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2. Mostrar esta pantalla. Variara dependiendo de la configuracion actual.

Status / Settings / Inlet

' PTV Inlet W11:17 46 [ Rl 00 JTEST2 M+ Not Ready

. Total

Temp | Pressure | Flow

[71.08] . [ 3.0]
50 71.07 | 3.0
°C psi | mL/m

purge

column
it [ Oven j Coumn 4| Detector 4| Auxiliary |

3. Pulsar Mor e. Seleccionar | nl et Mode.

a. Seleccionar Sol vent Vent del Mode.
PTV Inlet M 16:33 : 14 REEET I 00 JDefault + Not Ready

Mode Vent Settings Purge Flow
O[Bpit] Pressure psi
O Splitless Flow [100. 00| mi/min Flow [ 15.00] mL/min
@ Solvent Vent || Vent End min  |Purge Start min

1 1 ] 1

b. Introducir Pressur e y Vent End de una purga. Vent End deberia
establecerse en un momento anterior a cualquiera de inicio de rampa.

c. Introducir Purge Start . Pulsar OK.
d. Fijar la temperatura del inyector y las rampas, si fuera necesario.

4. Pulsar Prep Run (consultar la pagina 62) antes de inyectar manualmente
una muestra.

Gran volumen de inyeccion

Esta funcion precisa un inyector G2613A o G2880A. También requiere un
sistema de datos Agilent:

¢ GC ChemStation (ver. A.10.01 o superior con el parche 6850)

¢  (Cerity Chemical (ver. 4.07 o posterior).

La mayoria de los inyectores de vaporizacion estan disefiados para inyecciones
liquidas con un rango de 1 a 5 pul. Con inyecciones mayores, la nube de vapor
creada cuando la muestra se vaporiza puede saturar el inyector y degradar la
cromatografia. La Tabla 17 muestra las capacidades liquidas nominales del
liner.
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Tabla 17. Capacidades del liner

Liner 