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In questo volume

In questo volume

Il presente manuale contiene informazioni sulle configurazioni del sistema LC
Agilent 1220 Infinity:

- G4286B
- G4288B/C
- G4290B/C
- G4294B

1 Introduzione

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sulle configurazioni dispo-
nibili del sistema LC Agilent 1220 Infinity.

2 Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Nel presente capitolo vengono fornite informazioni sui requisiti ambientali
nonché sulle specifiche fisiche e delle prestazioni.

3 Installazione

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sul contenuto della spedi-
zione e sull'installazione.

b Descrizione del sistema di erogazione del solvente

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-
mento del sistema di erogazione del solvente (pompa e degassatore opzionale).

6 Descrizione del sistema di iniezione

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-
mento dei sistemi di iniezione: iniettore manuale e autocampionatore.

7 Descrizione del forno colonna

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-
mento del forno colonna.
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In questo volume

8 Descrizione del rivelatore

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-
mento del rivelatore.

9 Funzioni di test e calibrazione

Nel presente capitolo sono descritti i test, le calibrazioni e gli strumenti dispo-
nibili con il software Instrument Utilities o Lab Advisor.

10 Informazioni sugli errori

Nel presente capitolo vengono fornite informazioni sui messaggi di errore che
possono essere visualizzati, le cause possibili e i suggerimenti sulle soluzioni.

11 Manutenzione

Nel presente capitolo vengono fornite informazioni generali sulla manuten-
zione dello strumento.

12 Parti per la manutenzione

Nel presente capitolo vengono fornite informazioni sulle parti per la manuten-
zione.

13 Aggiornamento del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Nel presente capitolo sono fornite informazioni sull'aggiornamento del
sistema LC.

14 ldentificazione dei cavi

Nel presente capitolo vengono fornite informazioni sui cavi utilizzati con i
moduli HPLC serie 1200.
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1  Introduzione

Configurazioni del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Configurazioni disponibili del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Il sistema LC Agilent 1220 Infinity € disponibile in quattro diverse configura-
zioni. Le configurazioni possono includere la pompa isocratica, la pompa a
gradiente a due canali (con degassatore), l'iniettore manuale, I'autocampiona-
tore, il forno colonna e il rivelatore. Per ogni configurazione sono forniti in
dotazione almeno una pompa, un sistema di iniezione e un rivelatore, oltre al
software Agilent Instrument Utilities.
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G4294B

E disponibile un Kit di aggiornamento della valvola di selezione del solvente
(SSV) (G4280-68708) .
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Introduzione 1

Configurazioni del sistema VL LC Agilent 1220 Infinity

Configurazioni disponibili del sistema VL LC Agilent 1220 Infinity

Il sistema VL LC Agilent 1220 Infinity € disponibile in due diverse configura-
zioni. Le configurazioni possono includere la pompa isocratica, la pompa a
gradiente a due canali (con degassatore), l'iniettore manuale, I'autocampiona-
tore, il forno colonna e il rivelatore. Per ogni configurazione sono forniti in
dotazione almeno una pompa, un sistema di iniezione e un rivelatore, oltre al
software Agilent Instrument Utilities.
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(SSV) (G4280-68708) .
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1  Introduzione

Avviso di manutenzione preventiva

Contatori EMF per la pompa

I limiti impostati per i contatori EMF possono essere modificati dall'utente e
consentono quindi di adattare la funzione di avviso di manutenzione preven-
tiva a specifici requisiti. L'usura dei componenti della pompa dipende dalle
condizioni analitiche. La definizione dei limiti massimi deve quindi essere
effettuata in base alle condizioni operative specifiche dello strumento.

La pompa del sistema LC Agilent 1220 Infinity ¢ dotata di una serie di conta-
tori EMF per la testa della pompa. Ciascun contatore viene incrementato con
l'uso della pompa. E possibile specificare un limite massimo in modo da visua-
lizzare un avviso di tipo grafico sull'interfaccia utente in caso di superamento
di tale limite. Ciascun contatore puo essere azzerato al termine della manuten-
zione. La pompa ¢ dotata dei seguenti contatori EMF:

Misuratore dei liquidi della pompa

Visualizza il volume totale del solvente pompato dalla testa a partire
dall'ultimo azzeramento dei contatori. Al misuratore di liquidi puo essere
assegnato un limite EMF massimo. Quando il limite viene superato, il sistema
EMF lo segnala sull'interfaccia utente.

Contatori di usura delle guarnizioni

Questi indicatori visualizzano un valore derivato dalla pressione e dal flusso
(entrambi contribuiscono all'usura delle guarnizioni). I valori aumentano con
l'uso della pompa fino all'azzeramento dei contatori dopo la manutenzione
delle guarnizioni. E possibile assegnare un valore limite EMF (massimo) ad
entrambi gli indicatori. Quando il limite viene superato, il sistema EMF lo
segnala sull'interfaccia utente.

12 Sistema LC 1220 Infinity



Introduzione 1

Contatori EMF per I'autocampionatore

I limiti impostati per i contatori EMF possono essere modificati dall'utente e
consentono quindi di adattare la funzione di avviso di manutenzione preven-
tiva a specifici requisiti. L'usura dei componenti dell'autocampionatore
dipende dalle condizioni analitiche. La definizione dei limiti massimi deve
quindi essere effettuata in base alle condizioni operative specifiche dello stru-
mento.

L'autocampionatore & dotato di due contatori EMF. Ciascun contatore viene
incrementato con l'uso dell'autocampionatore. E possibile specificare un
limite massimo in modo da visualizzare un avviso di tipo grafico sull'interfac-
cia utente in caso di superamento di tale limite. Ciascun contatore puo essere
azzerato al termine della manutenzione. L'autocampionatore & dotato dei con-
tatori EMF descritti di seguito.

Contatore della valvola di iniezione

Questo contatore visualizza il numero di commutazioni della valvola di inie-
zione, a partire dal momento in cui il contatore é stato reimpostato per
l'ultima volta.

Contatore dei movimenti dell'ago

Questo contatore visualizza il numero di movimenti dell'ago nella sua sede, a
partire dal momento in cui il contatore e stato reimpostato per I'ultima volta.
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Introduzione

Contatori EMF per il rivelatore a lunghezza d'onda variabile

I limiti impostati per il contatore EMF sono modificabili dall'utilizzatore, per-
cio consentono di adattare la funzione di avviso di manutenzione preventiva a
specifici requisiti. Il tempo utilie di accensione della lampada dipende dai
requisiti per l'analisi (analisi di sensibilita alta o bassa, lunghezza d'onda e
cosi via). La definizione dei limiti massimi deve quindi essere effettuata in
base alle condizioni operative specifiche dello strumento.

Il modulo del rivelatore & dotato di un contatore EMF per la lampada. Il valore
riportato sul contatore aumenta con l'uso della lampada e puo essergli asse-
gnato un limite massimo oltre il quale viene visualizzato un avviso nell'inter-
faccia utente. Il contatore puo essere azzerato quando la lampada viene
sostituita. Il rivelatore € dotato dei seguenti contatori EMF:

Periodo di attivazione della lampada al deuterio

Questo contatore mostra il tempo di funzionamento totale della lampada al
deuterio in ore.

Contatori EMF per il rivelatore a serie di diodi

Uso dei contatori EMF

I limiti impostati per i contatori EMF possono essere modificati dall'utente e
consentono quindi di adattare la funzione di avviso di manutenzione preven-
tiva a specifici requisiti. Il ciclo di manutenzione utile varia a seconda dei
requisiti di utilizzo. Di conseguenza, la definizione dei limiti massimi deve
essere eseguita in base alle condizioni operative specifiche dello strumento.

Impostazione dei limiti EMF

L'impostazione dei limiti EMF deve essere ottimizzata su uno o due cicli di
manutenzione. Inizialmente, € necessario impostare i limiti EMF predefiniti.
Quando la riduzione nelle prestazioni dello strumento indichera la necessita
di eseguire la manutenzione, si prendera nota dei valori riportati dai conta-
tori EMF. Inserire questi valori (o valori leggermente inferiori a quelli visua-
lizzati) come limiti EMF, quindi reimpostare i misuratori a zero. Quando i
contatori superano nuovamente i limiti stabiliti, viene visualizzato un avviso
che segnala la necessita di programmare interventi di manutenzione.
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Nel presente capitolo vengono fornite informazioni sui requisiti ambientali non-
ché sulle specifiche fisiche e delle prestazioni.
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2  Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Requisiti ambientali

Un ambiente adatto € importante per garantire prestazioni ottimali dello stru-
mento.

Alimentazione

ATTENZIONE

Il sistema di alimentazione di LC Agilent 1220 Infinity accetta diversi valori di
tensione. Pertanto, nello strumento non & presente alcun selettore di tensione.

Lo strumento riceve parzialmente energia quando é spento

L'alimentatore continua a utilizzare una certa quantita di energia, anche se
l'interruttore sul pannello anteriore si trova sulla posizione di spegnimento. Gli
interventi di riparazione del rivelatore possono provocare lesioni personali, come
scosse elettriche, nel caso in cui il coperchio del rivelatore sia aperto e lo strumento
sia collegato all'alimentazione.

-> Perisolare il rivelatore dalla rete elettrica, staccare il cavo di alimentazione.

ATTENZIONE

Tensione di linea non corretta nello strumento

Se gli strumenti vengono collegati a una tensione piu elevata di quella prevista, si
incorre nel rischio di scosse elettriche o di danni allo strumento.

-> Collegare lo strumento solo alla tensione di linea specificata.

16

In caso di emergenza, deve essere possibile scollegare lo strumento dalla rete elettrica
in qualsiasi momento.

Accertarsi che non vi siano difficolta nel raggiungere il cavo di alimentazione dello
strumento, in modo che questo possa essere scollegato, facilmente e in tempi brevi,
dalla tensione di rete.

-> Assicurarsi che nell'area della presa di alimentazione dello strumento vi sia lo
spazio sufficiente per consentire lo scollegamento del cavo.
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche 2

Cavo di alimentazione

ATTENZIONE

Insieme al sistema vengono offerti, come opzione, cavi di alimentazione di tipi
diversi. L'estremita femmina di ciascun cavo di alimentazione e identica e deve
essere introdotta nell'apposita presa di alimentazione, che si trova nella parte
posteriore sinistra dello strumento. L’estremita maschio di ciascun cavo di ali-
mentazione e diversa ed € progettata per adattarsi alle prese utilizzate nei vari
paesi.

Assenza di messa a terra o uso di un cavo di alimentazione non specificato

L'assenza di messa a terra o l'utilizzo di cavi di alimentazione non specificati puo
provocare scosse elettriche o corto circuito.

-> Non utilizzare mai lo strumento con prese d'alimentazione prive di messa a terra.

-> Non utilizzare cavi di alimentazione diversi da quelli predisposti da Agilent
Technologies per i singoli paesi.

ATTENZIONE

Uso di cavi non forniti da Agilent

L'uso di cavi non forniti da Agilent Technologies puo provocare danni ai componenti
elettronici o lesioni alle persone.

-> Utilizzare solo cavi forniti da Agilent Technologies, in modo da assicurare il
funzionamento corretto e la conformita alle norme di sicurezza o alle normative
EMC.

Spazio necessario

Le dimensioni e il peso del sistema LC Agilent 1220 Infinity consentono di col-
locarlo sulla maggior parte dei banchi o dei tavoli di laboratorio. E necessario
uno spazio ulteriore di 2,5 cm (1,0 in) su entrambi i lati e di circa 8 cm (3,1 in)
sul retro per la circolazione dell'aria e i collegamenti elettrici.

Assicurarsi che il banco sul quale si prevede di collocare il sistema LC Agilent
1220 Infinity sia in grado di sostenere il peso dello strumento.

Il sistema LC Agilent 1220 Infinity deve essere utilizzato in posizione verticale.
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Ambiente

Il funzionamento del sistema LC Agilent 1220 Infinity rientra nelle specifiche
in presenza delle condizioni di temperatura ambiente e umidita relativa
descritte nelle sezioni che seguono.

I test della deriva effettuati in base al metodo ASTM richiedono una variazione
di temperatura inferiore a 2 °C/hour (3,6 °F/hour) misurata in un intervallo
di un'ora. Le specifiche pubblicate relative alla deriva si basano su queste con-
dizioni. Variazioni della temperatura ambiente di maggiore entita provocano
una deriva piu accentuata.

Per migliorare le prestazioni di deriva € necessario un maggiore controllo sulle
fluttuazioni della temperatura. Per ottenere le massime prestazioni, ridurre al
minimo la frequenza e l'ampiezza delle variazioni di temperatura portandole
al di sotto di 1 °C/hour (1,8 °F/hour). Le turbolenze di durata uguale o infe-
riore a un minuto possono essere ignorate.

Condensa all'interno del modulo
La condensa danneggia i componenti elettronici del sistema.

-> Non immagazzinare, trasportare o utilizzare il modulo in condizioni in cui eventuali
variazioni di temperatura possono causare la formazione di condensa al suo interno.

-> Se il modulo é stato spedito in condizioni di bassa temperatura, lasciarlo nel
contenitore di imballaggio per consentirgli di raggiungere lentamente la
temperatura ambiente ed evitare la formazione di condensa.
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Specifiche fisiche

Tabella1 Specifiche fisiche

Tipo Specifica Commenti
Peso 30 kg (66 Ibs)
G4294B:
43 kg (94 Ibs)
Dimensioni (altezza x 640 x 370 x 420 mm
larghezza x profondita) (25.2 x 14.6 x 16.5 pollici)
G4294B:
640 x370 x485 mm
(25,2 x14,6 x19,1 pollici)

Tensione di rete 100—-240 VAC, £ 10 % Sono accettati valori di
tensione ampiamente
diversi

Frequenza di rete 50 060Hz, +5%

Consumo elettrico 240 VA /210 W / 717 BTU Massimo

Temperatura ambiente 4-55 °C (39-131 °F)

operativa

Temperatura ambiente non  -40—70 °C (-4 — 158 °F)

operativa

Umidita <95 % di umidita relativa a 40 °C (104 °F)  Senza condensa

Altitudine operativa Fino a 2000 m (6562 ft)

Altitudine non operativa Fino a 4600 m (15091 ft) Per I'immagazzinaggio
del modulo

Standard di sicurezza: Categoria di installazione Il, grado di Solo per uso

IEC, CSA, UL inquinamento 2 all'interno.
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2 Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Specifiche delle prestazioni

Specifiche per le prestazioni del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tabella2 Specifiche per le prestazioni del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tipo Specifica

Dispositivi di sicurezza Diagnostica estesa, rivelazione e
visualizzazione degli errori, rivelazione delle
perdite, gestione delle perdite in sicurezza,
segnale di perdita in uscita per il tempo di fermo
del sistema di pompaggio. Bassa tensione nelle
principali aree in cui si deve effettuare la
manutenzione.

Controllo e valutazione dei dati Agilent EZChrom Compact, Agilent
ChemStation, Agilent Instrument Utilities,
Agilent Lab Advisor

Comunicazioni CAN (rete area controllore), RS-232C, APG
remoto: segnali di pronto, awvio, interruzione e
arresto, LAN

Funzioni GLP Avviso di manutenzione preventiva (Early
maintenance feedback, EMF), registro
elettronico della manutenzione e degli errori
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche 2

Specifiche per le prestazioni della pompa del sistema LC Agilent

1220 Infinity

Tabella 3 Specifiche per le prestazioni della pompa del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tipo

Specifica

Sistema idraulico

Intervallo di flusso
impostabile

Intervallo di flusso

Precisione del flusso

Precisione del flusso

Pressione

Pulsazione della pressione

Compensazione della
compressibilita

Intervallo di pH consigliato

Formazione del gradiente
(opzionale)

Volume di ritardo

Intervallo di composizione

Precisione della
composizione

Pompa con due stantuffi in serie e sistema di trasmissione a ciclo
variabile brevettato, controllato da servomotore, stantuffi flottanti e
valvola di ingresso passiva

0,001 — 10 mL/min, in0,001 mL/min incrementi

0,.2-10,0 mL/min

<0,07 % RSD 0 < 0,02 min SD, a seconda del valore piu alto e in
funzione del tempo di ritenzione a temperatura ambiente costante

+ 1 % oppure 10 uL/min a seconda del valore pit alto; degassato
H,0, 80 — 100 bar, 1 mL/min, a temperatura ambiente costante

Intervallo di funzionamentoO — 60 MPa (0 — 600 bar, 0 — 8820 psi)
fino a 5 mL/min

Intervallo di funzionamento0O — 20 MPa (0 — 200 bar, 0 — 2950 psi)
fino a 10 mL/min

<2 % di ampiezza (in genere <°1,3 %), a 1 mL/min isopropanolo, a
tutte le pressioni > 1 MPa (10 bar)

Selezionabile dall'operatore in base alla compressibilita della fase
mobile

1,0-12,5, solventi con pH < 2,3 non devono contenere acidi in
grado di intaccare I'acciaio inossidabile

Capacita di miscelazione/gradiente binaria con uso di valvola
proporzionatrice brevettata ad alta velocita

600 — 900 pL, a seconda della contropressione; misurata con acqua
a 1 mL/min (rilevatore acqua/caffeina)

0—95 % oppure 5— 100, selezionabile dall'utente

< 0,2 %°RSD 0 < 0,4 min SD, a seconda del valore pit alto, a
1 mL/min; in funzione del tempo di ritenzione a temperatura
ambiente costante

Sistema LC 1220 Infinity
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Specifiche delle prestazioni della pompa VL del sistema LC Agilent
1220 Infinity

Tabella4 Specifiche delle prestazioni della pompa VL del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tipo

Specifica

Sistema idraulico

Intervallo di flusso
impostabile

Intervallo di flusso

Precisione del flusso

Accuratezza del flusso

Pressione

Pulsazione della pressione

Compensazione della
compressibilita

Intervallo di pH consigliato

Formazione del gradiente
(opzionale)

Intervallo di composizione

Precisione della
composizione

Pompa con due stantuffi in serie, sistema brevettato di trasmissione
a corsa variabile controllato da servomotore, pistoni flottanti e

valvola d'ingresso passiva

0,001 —10 mL/min, con incrementi pari a 0,001 mL/min

0,2 — 10 mL/min

RSD < 0,07 % o SD < 0,02 min, a seconda del maggiore dei due
valori, in base al tempo di ritenzione a temperatura ambiente

costante

+1% 010 uL/min a seconda del maggiore dei due valori

Intervallo operativo 0 — 40 MPa (0 — 400 bar, 0 — 5880 psi) a una
velocita di flusso massima pari a 5 mL/min

Intervallo operativo 0 — 20 MPa (0 — 200 bar, 0 — 2950 psi) a una
velocita di flusso massima pari a 10 mL/min

<2 % di ampiezza (in genere < 1 %), con isopropanolo a 1 mL/min, a

tutte le pressioni > 1 MPa (10 bar)

Selezionabile dall'utente in base alla compressibilita della fase

mobile

1,0 —12,5; i solventi con pH < 2,3 non devono contenere acidi in

grado di corrodere |'acciaio inossidabile

Miscelazione doppia a bassa pressione/gradiente tramite valvola
proporzionatrice brevettata ad alta velocita. Volume di ritardo
800 —1100 pL, a seconda della contropressione

0-95% 05— 100 %, selezionabile dall'utente

RSD <0,2%a0,2e 1 mL/min
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche 2

Specifiche per le prestazioni dell'autocampionatore del sistema LC
Agilent 1220 Infinity

Tabella5 Specifiche delle prestazioni dell'autocampionatore del sistema LC Agilent 1220

Infinity

Tipo

Specifica

Pressione

Intervallo di iniezione

Iniezioni ripetute

Precisione

Volume minimo del
campione

Effetto memoria

Intervallo di viscosita dei
campioni

Capacita

Durata del ciclo di iniezione

Intervallo operativo 0 — 60 MPa (0 — 600 bar, 0 — 8820 psi)

0,1—100 pL con incrementi paria 0,1 pL fino a 1500 pL con
aspirazione multipla (sono necessarie modifiche hardware)

1—99 dallo stesso vial

RSD < 0,25 % nell'intervallo 5— 100 pL, RSD <1 % 1 -5 pL
volume variabile

1 pL da 5 pL di campione in microvial da 100 pL, o 1 yL da 10 pL di
campione in microvial da 300 pL

In genere < 0,1 %, < 0,05 % con pulizia esterna dell'ago

0,2-50cp

100 x 2 mL vial in 1 vassoio
40 x 2 mL vial in % vassoio
15 x 6 mL vial in %2 vassoio (solo vial Agilent)

In genere 50 s in base alla velocita di aspirazione e al volume di
iniezione

Sistema LC 1220 Infinity
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2 Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Specifiche per le prestazioni del forno a colonna del sistema LC
Agilent 1220 Infinity

Tabella 6 Specifiche delle prestazioni del forno colonna del sistema LC Agilent 1220 Infin-

ity

Tipo Specifica

Intervallo di temperatura 5 °C al di sopra della temperatura ambiente fino a 60 °C
5 °C al di sopra della temperatura ambiente fino a 80 °C
(versione firmware minima B.06.50)

Stabilita della temperatura + 0,15 °C, composizione e velocita di flusso costanti

Accuratezza della temperatura +0,8°C

Numero di colonne Una colonna da 25 cm

Volume interno 6 pL
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Specifiche delle prestazioni del rivelatore a lunghezza d'onda
variabile (VWD) del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tabella7 Specifiche delle prestazioni del rivelatore a lunghezza d'onda variabile (VWD)
del sistema LC Agilent 1220 Infinity

2

Tipo

Specifica

Commento

Tipo di rivelazione
Sorgente luminosa

Intervallo di lunghezze
d'onda

Rumore

Deriva

Linearita

Accuratezza della
lunghezza d'onda

Velocita di
campionamento
massima

Larghezza di banda

Celle di flusso

Fotometro a doppio raggio
Lampada al deuterio

190 -600 nm

0,35:10"° AU a 230 nm

3-10* AU/hr a 254 nm

> 2 AU (5 %) limite superiore

+1nm

80 Hz

6,5 nm tipica

Standard: volume pari a 14 pL,
cammino ottico di 10 mm e pressione
massima pari a 40 bar (588 psi)

Alta pressione: volume pari a 14 pL,
cammino ottico di 10 mm e pressione
massima pari a 400 bar (5880 psi)
Semi-micro: volume paria 5 pL,
cammino ottico di 6 mm e pressione
massima pari a 40 bar (588 psi)
Micro: volume pari a 2 uL, cammino
ottico di 3 mm e pressione massima
pari a 40 bar (588 psi)

Costante temporale pari a 2
sec, nelle condizioni
specificate

Vedere la NOTA alla fine della
tabella.

Vedere la NOTA alla fine della
tabella.

Autocalibrazione con le linee
del deuterio, verifica con il
filtro all'ossido di olmio

Riparabile a livello di
componenti

Sistema LC 1220 Infinity
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche

ASTM: “Standard Practice for Variable Wavelength Photometric Detectors Used in Liquid
Chromatography”. Condizioni di riferimento: cella con cammino ottico pari a 10 mm, tempo
di risposta 2 s, metanolo di grado LC a una velocita di flusso di 1 mL/min. Linearita
misurata con caffeina a 272 nm.

Sistema LC 1220 Infinity



Requisiti del luogo di installazione e specifiche 2

Specifiche delle prestazioni del rivelatore a serie di diodi (DAD) del
sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tabella8 Specifiche delle prestazioni

Tipo

Specifica

Commenti

Tipo di rivelazione

Sorgente luminosa

Serie di diodi a 1024 elementi

Lampade al deuterio e tungsteno

Numero di segnali 8
Velocita di 80 Hz
campionamento

massima

Rumore a breve
termine (ASTM) per
lunghezza d'onda
singola e multipla

<+0,7-10° AU a 254/4 nm e 750 nm,

costante temporale 2 s

La lampada UV é dotata di tag
RFID che contiene informazioni
tipiche sulla lampada.

Vedere la sezione "Condizioni
delle specifiche" riportata di
seguito

Deriva <0,9-103 AU/h a 254 nm Vedere la sezione "Condizioni
delle specifiche" riportata di
seguito

Intervallo di >2 AU, (5 %) a 265 nm Vedere la sezione "Condizioni

assorbanza lineare

delle specifiche" riportata di
seguito

Intervallo di 190 — 950 nm

lunghezze d'onda

Accuratezza della +1nm Autocalibrazione con le linee del

lunghezza d'onda deuterio, verifica con il filtro
all'ossido di olmio

Larghezza della 1,2,4,8,16 nm Fenditura programmabile

fenditura

Larghezza dei diodi <1nm

Sistema LC 1220 Infinity
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Requisiti del luogo di installazione e specifiche

Tabella 8 Specifiche delle prestazioni

Tipo Specifica

Commenti

Cella di flusso Standard: volume pari a 13 pL,
cammino ottico di 10 mm e pressione
massima pari a 120 bar (1740 psi)

Programmazione Lunghezza d'onda, polarita, ampiezza

temporale del picco, larghezza di banda della
lampada, bilanciamento automatico,
intervallo di lunghezze d'onda, soglia,
modalita di memorizzazione spettri

La cella di flusso é dotata di tag
RFID che contengono
informazioni tipiche sulla cella.
Intervallo dipH 1,0- 9,5

Sistema LC 1220 Infinity



Requisiti del luogo di installazione e specifiche 2

Condizioni delle specifiche

ASTM: “Standard Practice for Variable Wavelength Photometric Detectors
Used in Liquid Chromatography”.

Condizioni di riferimento: cella con cammino ottico di 10 mm, lunghezza
d'onda pari a 254 e 750 nm con lunghezza d'onda di riferimento pari a

360 nm/100 nm, larghezza della fenditura pari a 4 nm, costante temporale di
2 s (equivalente a un tempo di risposta di 4 s), metanolo di grado LC a una
velocita di flusso di 1 mL/min.

Linearita: la linearita ¢ misurata con caffeina a 265 nm/4 nm con una lar-
ghezza della fenditura pari a 4 nm e costante temporale di 2 s (o con tempo di
risposta di 4 s) e cammino ottico di 10 mm.

Per le condizioni ambientali fare riferimento alla sezione "Ambiente".

Le specifiche sono basate sulla lampada standard (2140-0820) con tag RFID e potrebbero
non essere ottenute se si utilizzano altri tipi di lampada o lampade usate.

L'utilizzo di dispositivi mobili in prossimita dello strumento puo incidere sul livello di rumore
a breve termine del rivelatore.

I test della deriva effettuati in base al metodo ASTM richiedono una variazione
della temperatura inferiore a 2 °C/hour (3,6 °F/hour) in un intervallo di
un'ora. Le specifiche pubblicate relative alla deriva si basano su queste condi-
zioni. Variazioni della temperatura ambiente di maggiore entita provocano una
deriva piu accentuata. Per migliorare le prestazioni di deriva € necessario un
maggiore controllo sulle fluttuazioni della temperatura. Per ottenere le mas-
sime prestazioni, ridurre al minimo la frequenza e l'ampiezza delle variazioni
di temperatura portandole al di sotto di 1 °C/hour (1,8 °F/hour). Le turbo-
lenze di durata uguale o inferiore a un minuto possono essere ignorate.

I test delle prestazioni devono essere eseguiti con un'unita ottica completa-
mente riscaldata (> due ore). Per le misure ASTM & necessario accendere il
rivelatore almeno 24 h prima dell'inizio dei test.

Costante di tempo e tempo di risposta

Secondo ASTM E1657-98 “Standard Practice of Testing Variable-Wavelength
Photometric Detectors Used in Liquid Chromatography” la costante di tempo
viene convertita in tempo di risposta moltiplicandola per un fattore 2,2.
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2 Requisiti del luogo di installazione e specifiche
Specifiche delle prestazioni
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Sistema LC 1220 Infinity

3
Installazione

Disimballaggio del sistema 32
Elenco di verifica della consegna 32

Installazione dell'hardware 36
Procedure di installazione 36
Installazione del sistema LC Agilent 1220 Infinity 38
Identificazione delle connessioni del sistema LC 1220 Infinity 43

Collegamento e configurazione dello strumento per il sistema di dati
cromatografici 45

Collegamento del sistema LC Agilent 1220 Infinity al PC 46
Il software Instrument Utility / Lab Advisor 48

Configurazione dello strumento dopo I'installazione di un
aggiornamento 49

Adescamento del sistema ed esecuzione della ‘verifica
dell'installazione” 50

Esecuzione di un'‘analisi di verifica” 51

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sul contenuto della spedi-
zione e sull'installazione.

Per installare il sistema LC Agilent 1220 Infinity, si consiglia di attenersi rigorosamente ai
passaggi riportati nelle istruzioni d'installazione.

Agilent Technologies
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3 Installazione

Disimballaggio del sistema

Se I'imballo di consegna mostra segni di danni esterni, contattare immediata-
mente I'ufficio commerciale Agilent Technologies di zona. Informare il respon-
sabile dell'assistenza del fatto che LC Agilent 1220 Infinity potrebbe essersi
danneggiato durante la spedizione.

Segni di danneggiamento

-> Non tentare di installare il sistema LC Agilent 1220 Infinity.

Elenco di verifica della consegna

Elenco di verifica della consegna

Assicurarsi che tutte le parti e i materiali siano stati consegnati insieme al
sistema LC Agilent 1220 Infinity. L'elenco di verifica della consegna & ripor-
tato di seguito. Segnalare eventuali parti mancanti o danneggiate all'ufficio
commerciale Agilent Technologies di zona.

Tabella9 Lista di controllo di Agilent 1220 Infinity

Descrizione Quantita
Sistema LC Agilent 1220 Infinity 1
Cavo di alimentazione 1
Cella di flusso Installata
DVD Instrument Utilities 1
Guida all'installazione 1
Kit di accessori (vedere di seguito) 1
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Installazione

Contenuto del kit di accessori per G4286B

Codice
G4286-68755
0100-2562
0890-1195
0890-1711
5023-0203

5062-8535
5188-2758

5190-1501
9301-0411
9301-1337
9301-1377

9301-1379

9301-1420
G1311-60003

Sistema LC 1220 Infinity

Descrizione

Kit di accessori completo

Raccordo, pezzo singolo, chiusura manuale
Tubiin PTFE, d.i. 0,052 in

Tubo flessibile (per lo scarico), 3 m

Cavo di rete incrociato, schermato, 3 m (per collegamento punto a
punto)

kit di accessori di scarico

Setti PTFE/silicone 16mm prefenditura 100/conf.
(la quantita consegnata e 0,010 )

Siringa, 50,0 pL, FN, punta LC
Siringa in plastica
Adattatore siringa

Vial per tappo a vite, trasparente, 6 mL 100/conf.
(la quantita consegnata € 0,010 )

Tappi a vite per 6 mL vial 100/conf.
(la quantita consegnata € 0,010 )

Bottiglia di solvente, trasparente

Gruppo testa della bottiglia
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3 Installazione

Contenuto del kit di accessori per G4288B/C

Codice Descrizione

(G4288-68755 Kit di accessori completo

0100-2562 Raccordo, pezzo singolo, chiusura manuale

0890-1195 Tubiin PTFE, d.i. 0,052 in

0890-1711 Tubo flessibile (per lo scarico), 3 m

5023-0203 Cavo di rete incrociato, schermato, 3 m (per collegamento punto a
punto)

5062-8535 kit di accessori di scarico

5188-2758 Setti PTFE/silicone 16mm prefenditura 100/conf.
(la quantita consegnata e 0,010 )

5190-1501 Siringa, 50,0 pL, FN, punta LC

9301-0411 Siringa in plastica

9301-1337 Adattatore siringa

9301-1377 Vial per tappo a vite, trasparente, 6 mL 100/conf.
(la quantita consegnata € 0,010 )

9301-1379 Tappi a vite per 6 mL vial 100/conf.
(la quantita consegnata € 0,010 )

9301-1420 Bottiglia di solvente, trasparente

9301-1450 Bottiglia di solvente, ambra

G1311-60003 (2x) Gruppo testa della bottiglia
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Installazione 3

Contenuto del kit di accessori per G4290B/C, G4294B

Codice Descrizione

G4290-68755 Kit di accessori completo

0100-2562 Raccordo, pezzo singolo, chiusura manuale
0890-1195 Tubi in PTFE, d.i. 0,052 in

0890-1711 Tubo flessibile (per lo scarico), 3 m
5023-0203 Cavo di rete incrociato, schermato, 3 m (per collegamento punto a punto)
5062-8535 kit di accessori di scarico

9301-0411 Siringa in plastica

9301-1337 Adattatore siringa

9301-1420 Bottiglia di solvente, trasparente
9301-1450 Bottiglia di solvente, ambra

G1311-60003 (2x) Gruppo testa della bottiglia

Kit di attrezzi opzionale per il sistema LC Agilent 1220 Infinity

Codice Descrizione

G4296-68715 Kit di attrezzi completo

0100-1710 Utensile di montaggio per i collegamenti dei tubi
8710-0510 (2x) chiave da 1/4 di pollice X 5/16 di pollice

8710-1924 Chiave del 14 mm

8720-0025 Chiave, da 1/2 inch e da 9/16 inch

01018-23702 Utensile di inserimento

8710-2392 Hex key 4 mm15 cm maniglia a T lunga

8710-2394 Chiave esagonale da 9/64 pollici15 cm maniglia a T lunga
8710-2411 Hex key 3 mm12 cm di lunghezza

8710-2412 Hex key 2,5 mm, 15 ¢cm di lunghezza, impugnatura diritta
8710-0899 Cacciavite Pozidriv
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3 Installazione

Installazione dell'hardware

Procedure di installazione
Procedura di installazione standard

(Nel corso dell'installazione del modulo non viene aggiunto
alcun aggiornamento hardware opzionale)

36

Procedura di installazione con l'inclusione
dell'installazione dei kit di aggiornamento

(Kit di aggiornamento forno / kit di aggiornamento da
iniettore manuale ad ALS / kit di aggiornamento da pompa
isocratica a pompa a gradiente)

L'installazione del kit di aggiornamento del sistema a
gradiente e del kit di aggiornamento ALS deve essere
eseguita esclusivamente da personale del servizio di
assistenza qualificato da Agilent.

Sistema LC 1220 Infinity



Procedura di installazione standard

Installazione dell'hardware

Installazione dell'hardware
inclusa installazione di kit
di aggiornamento hardware

Configurazione dell'accesso alla
rete del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Configurazione dello strumento in CDS

Configurazione dell'accesso
alla rete del sistema LC Agilent
1220 Infinity

Lavaggio del sistema, verifica dell'installa-
zione e analisi con un campione di verifica

Sistema LC 1220 Infinity

Configurazione / impostazione
del nuovo tipo di strumento nel
software Instrument Utility
Lab Advisor

Configurazione dello strumento
in CDS e awvio di CDS

Lavaggio del sistema, verifica
dell'installazione e analisi con
un campione di verifica

Installazione

Procedura di installazione con l'inclusione
dell'installazione dei kit di aggiornamento

L'installazione della valvola di selezione del solvente
(SSV) opzionale non richiede la configurazione di un
nuovo tipo di strumento. E necessario configurare la
valvola SSV soltanto nel software CDS.

3
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3 Installazione

Installazione del sistema LC Agilent 1220 Infinity

1 Aprire la cassa e confrontarne il contenuto con l'elenco di verifica della
consegna per confermare la presenza di tutte le parti e materiali.

2 Collocare il sistema LC Agilent 1220 Infinity sopra il banco.

3 Rimuovere entrambi i coperchi anteriori (superiore e inferiore) esercitando
pressione sui pulsanti di rilascio (su entrambi i lati).

Figura 1 Meccanismo dei coperchi anteriori
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Installazione 3
Installazione dell'hardware

4 Rimuovere i due rivestimenti per il trasporto.

Figura 2 Rimozione del rivestimento per il trasporto

La Figura 3, pagina 40 mostra i componenti di un sistema LC 1220 Infinity
completamente accessoriato dopo la rimozione dei coperchi anteriori. (E
illustrato il modulo G4290B)
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3 Installazione

Vassoio dei solventi

Pompa a gradiente con
degassatore (o pompa
isocratica, omessa), valvola
di selezione del solvente
(opzionale, omessa)

Autocampionatore
(o iniettore manuale,
omesso)

Forno colonna (opzionale)

(LAN, CAN), alimentazione

Rivelatore a lunghezza d'onda variabil
(VWD)

Pulsante di alimentazione

e\ '
Figura 3 Panoramica del sistema LC 1220 Infinity

Opzioni aggiuntive o kit di aggiornamento devono essere installati prima di procedere alle
installazioni del circuito del solvente. Le informazioni sulla configurazione del modulo LC
Agilent 1220 Infinity sono disponibili nella sezione “Configurazione dello strumento dopo
I'installazione di un aggiornamento” , pagina 49.

Per ulteriori informazioni sull'installazione di opzioni e kit di aggiornamento fare riferimento
al manuale Modulo LC Agilent 1220 Infinity.

5 Collocare la bottiglia di solvente riempita con 0,5 L di acqua di grado HPLC
nel vassoio dei solventi.
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Installazione 3

6 Collocare l'estremita con il filtro d'ingresso del solvente del gruppo testa
della bottiglia nella bottiglia del solvente (vedere la figura seguente).

3 1 Boccole con anello di blocco
( 4 2 2 Vite del tubo
1 3 Contrassegno del filo
4 Tubo del solvente, 5 m

5 Adattatore per setto poroso (confezione da 4)
6 Filtro d'ingresso del solvente, 20 ym

Figura 4 Gruppo testa della bottiglia e bottiglia del solvente

71 Eseguire 'adescamento del tubo utilizzando la Siringa (9301-044) e 1' Adat-
tatore siringa (9301-1337) (incluso nel kit di accessori) fino a riempire com-
pletamente il tubo con acqua.

8 Collegare il connettore del gruppo testa della bottiglia (vedere la Figura 4,
pagina 41, componenti 1 e 2) a:

valvola d'ingresso passiva (pompa isocratica) oppure
ingresso del canale A del degassatore (pompa a gradiente).

9 Collegare il tubo di scarico con il raccordo (incluso nel kit di accessori)
all'uscita della cella di flusso e collocare l'altra estremita in un opportuno
contenitore di scarico del solvente (vedere la Figura 5, pagina 41).

Ingresso della cella di fluss: //

iy %

Uscita della cella di fluss

4

Pulsante di alimentazione
Uscita del vassoio di raccolta perdite

Figura b Collegamenti al modulo VWD
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Installazione

10 Collegare il tubo di scarico corrugato (incluso nel kit di accessori) all'adat-
tatore di uscita del vassoio di raccolta perdite VWD e dirigerlo verso un
contenitore di scarico adatto (vedere la Figura 5, pagina 41).

11 Collegare il tubo di scarico (incluso nel kit di accessori) all'adattatore di
uscita della valvola di spurgo e inserire l'altra estremita nel contenitore di
scarico.

12 Effettuare la connessione di rete tra il sistema LC Agilent 1220 Infinity e il
PC.

Ulteriori dettagli su come stabilire una connessione di rete allo strumento sono disponibili
nella sezione “Collegamento del sistema LC Agilent 1220 Infinity al PC”, pagina 46 o nella
sezione “Configurazione della LAN", pagina 53

13 Verificare che il pulsante di alimentazione sul lato anteriore del modulo sia
in posizione sporgente (vedere la Figura 5, pagina 41). A questo punto colle-
gare il cavo di alimentazione al sistema LC Agilent 1220 Infinity e alla linea
elettrica.

14 Prima di accendere il modulo verificare che i rivestimenti per il trasporto
siano stati rimossi (vedere la Figura 2, pagina 39). Accendere quindi il
modulo tramite il pulsante di alimentazione.

Sistema LC 1220 Infinity



Installazione

Identificazione delle connessioni del sistema LC 1220 Infinity

Sistema LC Agilent 1220 Infinity con VWD

La Figura 6, pagina 43 mostra una panoramica delle connessioni possibili
dello strumento LC 1220 Infinity con un rivelatore a lunghezza d'onda varia-

bile (VWD).

=

A
ol @

Etichetta dell'indirizzo MAC

Connettore LAN

Connettori remoti
e seriali RS-232

Porta CAN
Interruttori DIP di configurazione
(per la selezione della modalita
di awio) "0
Fusibili )
-0
n @

Connettore di alimentazione = =

Figura 6 Connessioni del sistema LC Agilent 1220 Infinity con VWD

Sistema LC 1220 Infinity
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Sistema LC Agilent 1220 Infinity con DAD

La Figura 7, pagina 44 mostra una panoramica delle connessioni possibili
dello strumento LC 1220 Infinity con un rivelatore a serie di diodi (DAD). Con
il modulo G4294B é necessario utilizzare gli interruttori DIP di configurazione
sulla scheda principale del rivelatore DAD poiché questa funge da host di
comunicazione in questo caso. Il cavo CAN corto costituisce la connessione di
comunicazione tra il DAD e gli altri moduli 1220.

Connessione CAN tra DAD e scheda
principale dello strumento

Etichetta dell'indirizzo MAC
Connettore LAN

Connettori remoti e seriali RS-232
Porta CAN

Interruttori DIP di configurazione (per
la selezione della modalita di avvio)

Uscita segnale A/D (solo scheda DAD)

Fusibili

Connettore di alimentazione

r

$l=
‘5:

Figura 7 Connessioni del sistema LC Agilent 1220 Infinity con DAD
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Collegamento e configurazione dello strumento per il sistema di
dati cromatografici

1 Installare il sistema di dati cromatografici (Chromatographic Data System -
CDS). Fare riferimento alla documentazione dell'installazione disponibile
con il software CDS.

2 Avviare il software CDS.

3 Nella schermata di configurazione dello strumento immettere il nome dello
strumento (scelta libera) e il tipo di strumento (Agilent Compact LC).

4 Per la configurazione del modulo scegliere Auto Configuration.
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3 Installazione

Collegamento del sistema LC Agilent 1220 Infinity al PC

11 sistema LC AGILENT 1220 Infinity & fornito dal costruttore con le imposta-
zioni di configurazione di rete predefinite. (Interruttori DIP di configurazione
7 e 8 impostati su ON). Cio consente di collegare rapidamente il sistema al PC
tramite il cavo patch crossover (incluso nel kit di accessori).

Indirizzo IP predefinito di fabbrica:
192.168.254.11

A
(a1
Porta LAN -0
i
-0
-
- @
. -8
Interruttori DIP -3
di configurazione Ziﬁ
==
£
0 B

Strumento con DAD Strumento con VWD

Figura 8 Posizione degli interruttori DIP di configurazione e della porta LAN

Con il modulo G4294B utilizzare gli interruttori DIP di configurazione della scheda di
estensione DAD per configurare il collegamento LAN.
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1 Per collegare lo strumento al PC utilizzando questo indirizzo predefinito
configurare come segue le impostazioni di rete del PC:

IP: 192.168.254.10
Subnet mask: 255.255.255.0
Gateway Non disponibile
predefinito:

2 Collegare il cavo patch crossover tra la porta LAN del sistema LC Agilent
1220 Infinity (Figura 8, pagina 46) e il connettore di rete del PC.

Il cavo crossover é utilizzato esclusivamente per la connessione diretta tra il modulo e il PC.
Per collegare il sistema LC Agilent 1220 Infinity alla rete tramite un hub, rivolgersi
all'amministratore di rete locale.

Se si desidera collegare lo strumento a una rete, si consiglia vivamente di
rivolgersi all'amministratore di rete locale per ottenere un indirizzo di rete
valido. Per ottenere ulteriori informazioni dettagliate sulla configurazione
LAN del sistema LC Agilent 1220 Infinity, fare riferimento alla sezione Confi-
gurazione della LAN del capitolo Installazione del manuale per l'utente del
sistema LC 1220 Infinity.

Sono disponibili le seguenti informazioni dettagliate:
* Configurazione dei parametri TCP/IP

* Interruttori di configurazione

+ Utilizzo di un indirizzo IP fisso

* Configurazione di un singolo indirizzo IP
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Il software Instrument Utility / Lab Advisor

Questo software viene utilizzato durante l'installazione del sistema LC Agilent
1220 Infinity per eseguire il lavaggio del sistema e la verifica dell'installazione
del sistema (vedere “Adescamento del sistema ed esecuzione della ‘verifica
dell'installazione’” , pagina 50).

1 Installare il software Instrument Utility o Lab Advisor attenendosi alla pro-
cedura di installazione disponibile nel CD del software.

2 Impostare lo strumento per il software e scegliere Connetti per collegare lo
strumento.

Ogni volta che si installa un aggiornamento hardware (aggiornamento da pompa isocratica
a pompa a gradiente, forno colonna, autocampionatore), & necessario riconfigurare lo
strumento nel software Instrument Utility / Lab Advisor. In tal caso, seguire le istruzioni
riportate nella sezione “Configurazione dello strumento dopo I'installazione di un
aggiornamento” , pagina 49 prima di proseguire.
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Configurazione dello strumento dopo l'installazione di un
aggiornamento

Questo passaggio € necessario solo se lo strumento e stato aggiornato tramite
l'installazione di uno dei seguenti kit:

G4297A - kit forno 1220 Infinity
G4298A - aggiornamento da iniettore manuale ad ALS 1220 Infinity

G4299A - aggiornamento da pompa isocratica a pompa a gradiente 1220
Infinity
Collegare lo strumento al software Instrument Utility / Lab Advisor.
Configurare lo strumento a seconda delle modifiche hardware applicate:
Versione software B.01.04 e versioni precedenti:
Strumenti > Centro assistenza modulo (qualsiasi modulo)
Versione software B.02.01 e versioni successive:
Controllo dello strumento > Controlli (qualsiasi modulo) > Converti tipo di dispos-
itivo
Per esempio se é stato installato un kit forno 1220 Infinity (G4297A) pre-
mere Aggiungi forno.

3 Disconnettersi dal software e riavviare lo strumento.

4 Ricollegare lo strumento al software Instrument Utility / Lab Advisor.

5 A questo punto eseguire la funzione Installation Check come descritto nella

Sistema LC 1220 Infinity

sezione “Adescamento del sistema ed esecuzione della ‘verifica
dell'installazione’” , pagina 50.

Quando si avvia il sistema di dati cromatografici utilizzare Auto Configuration
per configurare nel software CDS la nuova configurazione hardware.
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Adescamento del sistema ed esecuzione della ‘verifica
dell'installazione’

50

I passaggi descritti di seguito vengono eseguiti tramite il software Instrument
Utility / Lab Advisor.

1

Collegare tutti i canali ad acqua di grado HPLC e utilizzare la funzione Purge
Pump per eseguire il lavaggio dei canali di solvente.

Versione software B.01.04 e versioni precedenti:
Strumenti > Pompa > Spurga la pompa
Versione software B.02.01 e versioni successive:

Assistenza e diagnostica > Pompa (deve essere selezionato Strumenti) > Spurga
la pompa

Eseguire 'adescamento di tutti i canali collegati in misura sufficiente a eli-
minare le bolle da tutti i canali.

Utilizzare la funzionalita Instrument Control per adescare il sistema con acqua
di grado HPLC per rimuovere I'aria dal sistema.

Applicare le seguenti condizioni:
Valvola di spurgo: chiusa
Flusso: 2 mL/min
Tempo: 5 min/channel
Corsa impostata: 100 uL.

Eseguire la funzione Verifica dell'installazione dal menu Assistenza e diagnostica
e stampare il risultato del test.

Creare e stampare I'elemento Status Report.
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Esecuzione di un''analisi di verifica’

1 Avviare il sistema di dati cromatografici.

2 Creare un metodo di verifica con i seguenti parametri:
Flusso: 1 mL/min
Volume di iniezione: 20 uL (autocampionatore)
Temperatura del forno: nessun controllo
Lunghezza d'onda VWD: 254 nm
Tempo di analisi: 1 min

Questa analisi di verifica viene eseguita in presenza del ‘capillare di restri-
zione’ installato in fabbrica.

3 Preparare 1 mL di un campione di verifica (per esempio acetone) e collo-
carlo nella posizione del vial 1 nel vassoio dell'autocampionatore.

Per le configurazioni con iniettore manuale caricare 20 uL del campione di
verifica nel loop. Riempire completamente il loop di iniezione almeno 3
volte (ossia iniettare almeno 60 uL in un loop del campione da 20 uL).

4 Avviare una singola analisi.
Il risultato ottenuto dovrebbe essere un singolo picco.
Stampare il rapporto.

6 Archiviare tutti i rapporti creati e stampati in un raccoglitore.

A questo punto l'installazione del sistema LC Agilent 1220 Infinity € com-
pletata.
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Configurazione della LAN

Operazioni preliminari

54

Il sistema LC Agilent 1220 Infinity & dotato di un'interfaccia di comunicazione
LAN integrata.

1 Annotare l'indirizzo MAC (Media Access Control) per ulteriore riferimento.
L'indirizzo MAC o hardware delle interfacce LAN & un identificatore uni-
voco a livello mondiale. Nessun altro dispositivo di rete possiede un iden-
tico indirizzo hardware. L'indirizzo MAC é riportato sull'etichetta presente
sul lato posteriore sinistro dello strumento accanto all'interruttore di confi-

gurazione.
Codice della scheda principale del rivelatore
G4280-61000 Codice revisione, produttore,
2B ZZ 747 = anno e settimana di assemblaggio,
MAC 0030D31210A0 Indirizzo MAC
Made in Germany Paese di origine

Figura 9 Etichetta MAC
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2 Collegare l'interfaccia LAN dello strumento a:

scheda di rete del PC utilizzando un cavo di rete crossover (da punto a
punto), oppure

hub o switch mediante un cavo LAN standard.

r |
\j‘:=
e 1 |
. . ry—= A
Etichetta MAC [’:C]] A IE ot EJ
:‘ R
. ..En n
Pu ]
@ w(B
w@ - Py
Porta LAN vV .5 «
] ﬂmil um
1.3 .3
0 0
) » @
B ! n "d I @
o
Z]I A E] N— E] N ——
= =
S — -~
Q,_‘='_ {,_‘=,_
Strumento con DAD Strumento con VWD

Figura 10  Posizione dell'interfaccia LAN e dell'etichetta MAC
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Configurazione della LAN

configurazione dei parametri TCP/IP

56

Per il funzionamento corretto in un ambiente di rete, 'interfaccia LAN deve
essere configurata con parametri di rete TCP/IP validi. Tali parametri inclu-
dono:

* Indirizzo IP

* Subnet mask

* Gateway predefinito

E possibile configurare i parametri TCP/IP attraverso i metodi seguenti:

* richiedendo automaticamente i parametri da un server BOOTP basato su
rete (utilizzando il protocollo denominato Bootstrap Protocol)

* richiedendo automaticamente i parametri da un server DHCP basato su
rete (utilizzando il protocollo denominato Dynamic Host Configuration Pro-
tocol). Questa modalita richiede un modulo con LAN integrata o una scheda
di interfaccia LAN G1369C; vedere “Impostazione (DHCP)” , pagina 64

* impostando manualmente i parametri utilizzando Telnet

L'interfaccia LAN presenta diverse modalita di inizializzazione. La modalita di
inizializzazione definisce il modo in cui vengono determinati i parametri
TCP/IP attivi dopo l'accensione. I parametri possono essere ottenuti da un
ciclo Bootp, dalla memoria non volatile oppure possono essere inizializzati con
valori predefiniti noti. La modalita di inizializzazione viene selezionata
mediante l'interruttore di configurazione; vedere Tabella 11, pagina 58.
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Interruttori di configurazione

E possibile accedere all'interruttore di configurazione sul lato posteriore sini-
stro dello strumento.

Il sistema LC Agilent 1220 Infinity viene fornito con gli interruttori 7 e 8 impo-
stati su ON; cio significa che lo strumento € impostato su un indirizzo IP prede-
finito fisso: 192.168.254.11

Per configurare la LAN, gli interruttori SW1 e SW2 devono essere impostati su OFF.

Tabella 10 Impostazioni predefinite in fabbrica

Modalita di inizializzazione ("Init")  Per uso parametri predefiniti, gli interruttori 7 e 8 sono
impostati su ON.

Configurazione del collegamento Velocita e modalita duplex determinate mediante
negoziazione automatica

Per il modulo G4294B, & necessario utilizzare gli interruttori di configurazione sulla scheda
principale del DAD per configurare I'accesso LAN dello strumento. Tutti gli interruttori sulla
scheda principale del sistema LC 1220 Infinity devono essere impostati su off.
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Selezione della modalita di inizializzazione

E possibile selezionare le seguenti modalita di inizializzazione:

Tabella 11 Interruttori della modalita di inizializzazione

SW6 SW7 SW8 Modalita diinizializzazione
OFF OFF OFF Bootp

OFF OFF ON Bootp e memorizzazione
OFF ON OFF Uso parametri memorizzati
OFF ON ON Uso parametri predefiniti
ON OFF OFF DHCP!

1
G1369C

Bootp

Richiede il firmware B.06.40 o versione successiva. Moduli senza LAN integrata; vedere scheda di interfaccia LAN

Quando e selezionata la modalita di inizializzazione Bootp, il modulo cerca di
scaricare i parametri da un server Bootp. I parametri ottenuti diventano imme-
diatamente i parametri attivi. Non vengono memorizzati nella memoria non
volatile del modulo. Pertanto, vengono persi al successivo ciclo di spegnimento

e accensione del modulo.

Server Bootp

Figura11  Bootp (Principio)

58

Parametro attivo
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Bootp & Store

Quando & selezionato Bootp & Store, i parametri ottenuti da un server Bootp

Configurazione della LAN

4

diventano attivi immediatamente. Inoltre, vengono memorizzati nella memoria
non volatile del modulo. Pertanto, sono disponibili anche dopo un ciclo di spe-

gnimento e accensione. Cio consente un tipo di configurazione con un solo

ciclo bootp del modulo.

Esemprio: I'utente potrebbe non desiderare nella propria rete un server Bootp

sempre attivo. Tuttavia, potrebbe non disporre di un altro metodo di configu-

razione diverso da Bootp. In questo caso, I'utente avvia temporaneamente il
server Bootp, accende il modulo utilizzando la modalita di inizializzazione

Bootp & Store, attende il completamento del ciclo Bootp, arresta il server Bootp e

spegne il modulo. Quindi seleziona la modalita di inizializzazione Utilizzo
parametri memorizzati e riaccende il modulo. Da questo momento in poi,

I'utente e in grado di stabilire la connessione TCP/IP al modulo con i parame-
tri ottenuti da quell'unico ciclo Bootp.

Server Bootp

RAM non
volatile

Parametro
memorizzato

Parametro attivo

Figura12 Bootp & Store (Bootp e memorizzazione) (Principio)

Si consiglia di utilizzare la modalita di inizializzazione Bootp & Store con cautela, in quanto
I'operazione di scrittura nella memoria non volatile richiede tempo. Pertanto, se il modulo

deve ottenere i parametri da un server Bootp a ogni accensione, la modalita di

inizializzazione consigliata &€ Bootp.

Sistema LC 1220 Infinity
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Using Stored

Quando ¢ selezionata la modalita di inizializzazione Using Stored, i parametri
vengono ottenuti dalla memoria non volatile del modulo. La connessione
TCP/IP verra stabilita utilizzando tali parametri. I parametri sono stati confi-
gurati in precedenza mediante uno dei metodi descritti.

RAM non volatile

| Parametro attivo

Parametro
memorizzato

Figura13  Using Stored (Uso parametri memorizzati) (Principio)

Using Default

Quando é selezionata la modalita Using Default, vengono invece utilizzati i para-
metri predefiniti in fabbrica. Tali parametri consentono una connessione
TCP/IP all'interfaccia LAN senza ulteriore configurazione; vedere Tabella 12,
pagina 60.

Parametro -

predefinito Parametro attivo

Figura14  Using Default (Uso parametri predefiniti) (Principio)

L'utilizzo dell'indirizzo predefinito nella LAN pu6 causare problemi nella rete. Fare
attenzione e modificare immediatamente I'indirizzo in un indirizzo valido.

Tabella 12 Parametri predefiniti utilizzati

Indirizzo IP: 192.168.254.11
Subnet mask: 255.255.255.0
Gateway predefinito non specificato
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Poiché l'indirizzo IP predefinito & un indirizzo locale, non potra essere instra-
dato da alcun dispositivo di rete. Pertanto, il PC e il modulo devono risiedere
nella stessa subnet.

L'utente puo aprire una sessione Telnet utilizzando 1'indirizzo IP predefinito e
modificare quindi i parametri presenti nella memoria non volatile del modulo.
Puo quindi chiudere la sessione, selezionare la modalita di inizializzazione Uti-
lizzo parametri memorizzati, riaccendere il modulo e stabilire la connessione
TCP/IP utilizzando i nuovi parametri.

Quando il modulo € collegato direttamente al PC (ad esempio mediante un
cavo incrociato o un hub locale) ed e separato dalla LAN, l'utente puo sempli-
cemente mantenere i parametri predefiniti per stabilire la connessione
TCP/IP.

In modalita Using Default, i parametri presenti nella memoria del modulo non vengono

cancellati automaticamente. Pertanto, se non vengono modificati dall'utente, sono ancora
disponibili quando si passa nuovamente alla modalita Utilizzo parametri memorizzati.
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Dynamic Host Configuration Protocol (DHCP)

62

Informazioni generali (DHCP)

Dynamic Host Configuration Protocol (DHCP) € un protocollo di configura-
zione automatica utilizzato su reti IP. La funzionalita DHCP & disponibile su
tutti i moduli HPLC Agilent con interfaccia LAN integrata e firmware "B"
(B.06.40 o versione successiva).

+ VWD G1314D/E/F

+ DAD G1315C/D

+ MWD G1365C/D

 DAD G4212A/B

* Pompa binaria G4220A/B

* Scheda di interfaccia LAN G1369C

* Sistema LC 1120/1220

Quando é selezionata la modalita di inizializzazione "DHCP", la scheda cerca di
scaricare i parametri da un server DHCP. I parametri ottenuti diventano

immediatamente i parametri attivi. Non vengono memorizzati nella memoria
non volatile della scheda.

Oltre a richiedere i parametri della rete, la scheda invia il proprio nome host al
server DHCP. Il nome host € uguale all'indirizzo MAC della scheda, ad esempio
0030d3177321. E compito del server DHCP inoltrare le informazioni su nome
host/indirizzo al server DNS (Domain Name Server). La scheda non offre alcun
servizio per la risoluzione del nome host (ad esempio NetBIOS).

Parametro

Server DHCP attivo

Y

Figura15 DHCP (Principio)
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1 L'aggiornamento del server DNS con le informazioni sul nome host da parte del server
DHCP potrebbe richiedere del tempo.

2 Potrebbe essere necessario qualificare completamente il nome host con il suffisso DNS,
ad esempio 0030d3177321.country.company.com.

3 Il server DHCP potrebbe rifiutare il nome host proposto dalla scheda e assegnare un
nome seguendo le convenzioni di denominazione locali.
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Impostazione (DHCP)

Software richiesto I moduli nello stack devono disporre di firmware a partire almeno della serie A.06.34 e i moduli sopra
menzionati dalla versione B.06.40 o successiva (deve essere un firmware della stessa serie).

1 Prendere nota dell'indirizzo MAC dell'interfaccia LAN (fornito con la
scheda dell'interfaccia LAN G1369C o la scheda principale). L'indirizzo
MAC si trova su un'etichetta sulla scheda o sul retro della scheda principale,
ad esempio 0030d3177321.

Su Instant Pilot & possibile individuare l'indirizzo MAC in Details nella
sezione LAN.

Property Value &

Controller : DE12345678 (G4208A ]
[Main Revision B.02.12 [0001]

DAD : DE64260019 (G1315D)

o
o
o
o)
o

Main Revision B.06.41 [0002]
Resident Revison B.06.40 [0007] Print
On-time 3d 01:33h

Installed Options Dhep

LAN TCP/IP Mode DHCP

LAN TCP/IP Address 130.168.132.219
LAN MAC Address 0030D314F89E

Board ID TYPE=G1315-66565, SER=MACG, REV=AC, MFG=
Lamp 2140-0320 : 348728
Cell no info

3 Exit

[Information on each module. [®] 10:08

I I I I

Figura16 Impostazione LAN su Instant Pilot
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2 Impostare l'interruttore di configurazione su DHCP sulla scheda di interfac-
cia LAN G1369C o sulla scheda principale dei moduli precedentemente
menzionati.

Tabella 13 Scheda di interfaccia LAN G1369C (interruttore di configurazione sulla scheda)

SW4 SW5 SW6 SwW7 SW8 Modalita di
inizializzazione

ON OFF OFF OFF OFF DHCP

Tabella 14 Moduli LC compresi 1120/1220 (interruttore di configurazione sul retro dello
strumento)

SW 6 SW7 SW38 Modalita di
inizializzazione

ON OFF OFF DHCP

3 Accendere il modulo in cui risiede l'interfaccia LAN.

4 Configurare il software di controllo (ad esempio ChemStation Agilent, Lab
Advisor, strumento di aggiornamento del firmware) e utilizzare l'indirizzo
MAC come nome host, ad esempio 0030d3177321.

Il sistema LC dovrebbe diventare visibile nel software di controllo (vedere
la nota nella sezione “Informazioni generali (DHCP)” | pagina 62).
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Selezione della configurazione del collegamento

L'interfaccia LAN supporta il funzionamento a 10 o a 100 Mbps nella modalita
full-duplex o half-duplex. Nella maggior parte dei casi, la modalita full-duplex
é supportata quando il dispositivo di rete con cui si esegue il collegamento, ad
esempio un commutatore o un hub di rete, supporta le specifiche di negozia-
zione automatica IEEE 802.3u.

Quando si esegue il collegamento a dispositivi di rete che non supportano tali
specifiche, l'interfaccia LAN si configura automaticamente per il funziona-
mento half-duplex a 10 o a 100 Mbps.

Ad esempio, quando € connessa a un hub a 10-Mbps che non supporta la nego-
ziazione, l'interfaccia LAN viene impostata automaticamente per il funziona-
mento half-duplex a 10 Mbps.

Se il modulo non ¢ in grado di eseguire la connessione alla rete mediante la
negoziazione automatica, € possibile impostare manualmente la modalita ope-
rativa del collegamento utilizzando gli interruttori di configurazione del colle-
gamento presenti sul modulo.

Tabella 15 Interruttori di configurazione del collegamento

SW3 SW4 SWH5 Configurazione del collegamento

OFF - - Velocita e modalita duplex determinate mediante
negoziazione automatica

ON OFF OFF Impostazione manuale su 10 Mbps, modalita half-duplex

ON OFF ON Impostazione manuale su 10 Mbps, modalita full-duplex

ON ON OFF Impostazione manuale su 100 Mbps, modalita half-duplex

ON ON ON Impostazione manuale su 100 Mbps, modalita full-duplex
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Configurazione automatica con Bootp

Non tutti gli esempi riportati in questo capitolo funzioneranno correttamente nell'ambiente
dell'utente. E necessario disporre del proprio indirizzo IP, oltre che dei propri indirizzi di
subnet mask e gateway.

Assicurarsi che I'interruttore di configurazione del rivelatore sia impostato correttamente.
L'impostazione deve essere BootP o BootP & Store; vedere la Tabella 11, pagina 58.

Assicurarsi che il rivelatore collegato alla rete sia spento.

Se il programma Agilent Bootp Service non é gia installato nel PC in uso, installarlo dal DVD
di ChemStation Agilent, disponibile nella cartella Bootp.

Informazioni su Agilent Bootp Service

Agilent BootP Service viene utilizzato per assegnare un indirizzo IP all'inter-
faccia LAN.

Agilent BootP Service e fornito nel DVD ChemStation. Agilent BootP Service
viene installato su un server o PC sulla LAN per consentire I'amministrazione
centrale degli indirizzi IP per gli strumenti Agilent in rete. Il servizio BootP
deve essere eseguito con un protocollo di rete TCP/IP e non un server DHCP.
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Come funziona Bootp Service

Quando uno strumento ¢ attivato, un'interfaccia LAN nello strumento tra-
smette una richiesta per un indirizzo IP o un nome host e fornisce il proprio
indirizzo MAC hardware come identificatore. Agilent BootP Service risponde
alla richiesta e assegna allo strumento un indirizzo IP e un nome host definiti
in precedenza associati all'indirizzo MAC hardware.

Lo strumento riceve l'indirizzo IP e il nome host e utilizza il primo fino a
quando rimane attivo. L'arresto dello strumento provoca la perdita dell'indi-
rizzo IP; € quindi necessario che Agilent BootP Service sia in esecuzione ogni
qualvolta viene avviato lo strumento. Se Agilent BootP Service viene eseguito
in background, lo strumento ricevera l'indirizzo IP all'accensione.

E possibile impostare l'interfaccia LAN Agilent per memorizzare l'indirizzo IP
e non perderlo al riavvio del sistema.

Situazione: impossibile stabilire una comunicazione LAN

Se non & possibile stabilire una comunicazione LAN con il servizio BootP, veri-
ficare sul PC le seguenti condizioni:

* Il servizio BootP non é stato avviato. Durante l'installazione di BootP, il ser-
vizio non viene avviato automaticamente.

» Il firewall blocca il servizio BootP. Aggiungere il servizio BootP come ecce-
zione.

* L'interfaccia LAN sta utilizzando la modalita BootP e non quella predefinita
0 memorizzata.
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Installazione di Bootp Service

Prima di installare e configurare Agilent BootP Service, assicurarsi di tenere a
portata di mano gli indirizzi IP del computer e degli strumenti.

1 Eseguire l'accesso come Amministratore o come utente con privilegi di
amministratore.

Chiudere tutti i programmi di Windows.

3 Inserire nell'unita il DVD del software Agilent ChemStation. Se si avvia
automaticamente il programma di installazione, fare clic su Cancel per chiu-
derlo.

4 Aprire Esplora risorse.

5 Accedere alla directory BootP nel DVD Agilent ChemStation e fare doppio
clic su BootPPackage.msi.

6 Se necessario, fare clic sull'icona Agilent BootP Service... nella barra delle atti-
vita.

7 Compare la finestra di Welcome dell'Agilent BootP Service Setup Wizard. Fare
clic su Next.

8 Compare la finestra End-User License Agreement. Leggere i termini, accettarli,
quindi fare clic su Next.

9 Compare la finestra di selezione Destination Folder. Salvare BootP nella car-
tella predefinita o fare clic su Browse per scegliere un'altra posizione. Fare
clic su Next.

Il percorso predefinito per l'installazione é:
C:\Program Files\Agilent\BootPService\

10 Fare clic su Install per avviare l'installazione.
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11 I file vengono caricati. Al termine compare la finestra BootP Settings.

BootP Settings ...

BootP Tab File:

Create Tab File Edit BootP Addresses...

Logging

I Do you want ta log bootP iequests?
BootP Log File:

Default Settings

Subnet mask: o. o .0 .0

Gateway: L £ | 1

ak. | Cancel Help

Figura17  Finestra Impostazioni BootP

12 Nell'area Default Settings della schermata, & possibile immettere subnet mask
e gateway, se sono noti.

E possibile utilizzare i valori predefiniti:
* La subnet mask predefinita ¢ 255.255.255.0
» Il gateway predefinito &€ 192.168.254.11

13 Nella finestra BootP Settings, fare clic su OK. Il completamento del processo
viene indicato dalla finestra Agilent BootP Service Setup.

14 Fare clic su Finish per uscire dalla finestra Agilent BootP Service Setup.
15 Rimuovere il DVD dall'unita.
L'installazione € completata.

16 Avviare BootP Service nei servizi di Windows®: sul desktop di Windows®
fare clic con il pulsante destro del mouse sull'icona Computer e selezionare
Gestione > Servizi e applicazioni > Servizi. Selezionare Agilent BootP Service e
fare clic su Start.
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Due metodi per determinare l'indirizzo MAC

Consentire I'accesso per scoprire l'indirizzo MAC utilizzando BootP
Se si desidera visualizzare l'indirizzo MAC, selezionare la casella di controllo
Do you want to log BootP requests?.

1 Aprire Impostazioni BootP da Avvio > Tutti i programmi > Agilent BootP Service
> ModificaimpostazioniBootP.

2 In BootP Settings... selezionare Do you want to log BootP requests? per consen-
tire 'accesso.

Logging

¥ Do you want to log bootP requests?
BoaotP Log File:

|
Figura18 Consentire I'accesso BootP

E possibile visualizzare il file di log in
C:\Documents and Settings\All Users\Application Data\Agilent\BootP\LogFile

Vi e contenuta una voce indirizzo MAC per ogni dispositivo che richiede le
informazioni di configurazione da BootP.

3 Fare clic su OK per salvare i valori, oppure su Cancel per eliminarli. La modi-
fica viene completata.

4 In seguito a ogni modifica delle impostazioni di BootP (ossia,
EditBootPSettings) ¢ necessario arrestare o avviare il servizio BootP per abili-
tare le modifiche. Vedere “Arresto di Agilent Bootp Service” , pagina 75 o
“Riavvio di Agilent Bootp Service” , pagina 76.

5 Deselezionare la casella Do you want to log BootP requests? dopo aver configu-
rato gli strumenti; in caso contrario, il file di log esaurira rapidamente lo
spazio disponibile su disco.
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Determinazione dell'indirizzo MAC direttamente dall'etichetta della
scheda dell'interfaccia LAN

1 Spegnere lo strumento.

2 Leggere l'indirizzo MAC sull'etichetta e registrarlo.

L'indirizzo MAC e stampato su un'etichetta posta sul retro del modulo. Si
tratta del numero posto sotto il codice a barre e dopo i due punti () e in
genere inizia con le lettere AD; vedere la Figura 9, pagina 54 e la Figura 10,
pagina 55.

3 Accendere lo strumento.

Assegnazione degli indirizzi IP tramite Agilent Bootp Service

Agilent Bootp Service assegna l'indirizzo MAC hardware dello strumento a un
indirizzo IP.

Determinare l'indirizzo MAC dello strumento tramite il servizio BootP

1 Spegnere e riaccendere lo strumento.

2 Dopo il completamento dell'auto-test da parte dello strumento, aprire il file
di log del servizio BootP utilizzando 1'applicazione Blocco note.

+ La posizione predefinita per il file di log & C:\Documents and Settings\All
Users\Application Data\Agilent\BootP\LogFile.

* Non e possibile aggiornare il file di registro mentre € aperto.
Le informazioni contenute saranno simili alle seguenti:
25/02/2010 15:30:49
Stato: richiesta BootP ricevuta allo strato esterno
Stato: richiesta BootP ricevuta dall'indirizzo hardware: 0010835675AC
Errore: indirizzo hardware non trovato in BootPTAB: 0010835675AC

Stato: elaborazione richiesta BootP terminata allo strato esterno

3 Registrare l'indirizzo (MAC) hardware (ad esempio, 0010835675AC).
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L'errore indica che all'indirizzo MAC non é stato assegnato un indirizzo IP e
che il file Tab non possiede questa voce. L'indirizzo MAC viene salvato nel
file Tab quando viene assegnato un indirizzo IP.

Chiudere il file di registro prima di avviare un altro strumento.

Deselezionare la casella Do you want to log BootP requests? dopo aver configu-
rato gli strumenti per impedire 1'utilizzo di eccessivo spazio su disco da
parte del file di registro.

Aggiunta di ogni strumento alla rete tramite BootP

1

Fare clic su Avvio > Tutti i programmi > Agilent BootP Service e selezionare Edit
BootP Settings. Viene visualizzata la finestra Impostazioni BootP.

Deselezionare Do you want to log BootP requests? dopo aver aggiunto tutti gli
strumenti.

Deselezionare la casella Do you want to log BootP requests? dopo aver configu-
rato gli strumenti; in caso contrario, il file di registro esaurira rapidamente
lo spazio disponibile su disco.

Fare clic su Edit BootP Addresses.... Compare la finestra Edit BootP Addresses.

4 Fare clic su Add.... Compare la finestra Add BootP Entry.
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ddvootpentry %

Mac Address I

Host Name I

IP Address |

Comment |

Subnet Mask [ 255 . 285 . 255 . 0

Gateway |

[T | Heb |

Figura19 Consentire I'accesso BootP
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5 Utilizzare le seguenti voci per lo strumento:
* Indirizzo MAC
* Nome host; inserire un nome host di propria scelta.

E necessario che il nome host inizi con caratteri "alfabetici" (ovvero,
GC6890)

* Indirizzo IP

* Osservazioni (opzionale)

* Maschera di sottorete

* Indirizzo gateway (opzionale)

Le informazioni di configurazione immesse vengono salvate nel file Tab.
Fare clic su OK.

Annullare Edit BootP Addresses, premendo Close.

Uscire da BootP Settings, premendo 0K.

© 00 N &

In seguito a ogni modifica delle impostazioni BootP (ossia, Modificaimpo-
stazioniBootP) & necessario arrestare o avviare il servizio BootP per abili-
tare le modifiche. Vedere “Arresto di Agilent Bootp Service” , pagina 75 o
“Riavvio di Agilent Bootp Service” , pagina 76.

10 Spegnere e riaccendere lo strumento.
o

Se e stato modificato l'indirizzo IP, riavviare lo strumento per abilitare le
modifiche.

11 Utilizzare 1'utilitad PING per verificare la connettivita aprendo una finestra
di comando e digitando:

Ping 192.168.254.11 (per esempio).
11 file Tab si trova in
C:\Documents and Settings\All Users\Application Data\Agilent\BootP\TabFile
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Modifica dell'indirizzo IP di uno strumento tramite Agilent Bootp
Service

Agilent BootP Service si avvia automaticamente al riavvio del PC. Per modifi-
care le impostazioni di Agilent BootP Service, & necessario arrestare il servi-
zio, apportare le modifiche, quindi riavviare il servizio.

Arresto di Agilent Bootp Service

1 Dal Pannello di controllo di Windows, selezionare Strumenti amministrativi >
Servizi. Compare la finestra Services.
aoix

Fle  dction  Yew Hep
| =B DERE > » = 0™

Rl - e
Select e b view s descrpbion,  Neme 00| escrighion | Stk -
i Aglert Bootp Servics
By Spphcation Laye G Providess...
Pravides s

S Apphcation Manage.

By ASP.NET Stste Serv... Provides s...
SyAutomatic Updates  Enablesth..,  Sarted
Sy Background Intely...  Usesidie .

2 ook Ersbiss L.

8 COM Event System  Supports 5. Sarted
By COM4: System Apel.., Marages ...

bcaw« Broweser Mardsns s, Sarted
by Cryphographe: Serd. . Providesth.. Savted

B B o T o o O o

By CeFwatch Rarted
iy DHCP Chent Manages ... Tarted
By Distributed Link Tra...  Maintans b, Started
iy Dectributed Tramsac...  Coordinate... -

Extended 4 Standard [
[

Figura20 Finestra Servizi di Windows

2 Fare clic con il pulsante destro del mouse su Agilent BootP Service.
3 Selezionare Stop.

4 Chiudere la finestra Services and Administrative Tools.

Modifica dell'indirizzo IP e di altri parametri in EditBootPSettings

1 Selezionare Avvio > Tutti i programmi > Agilent BootP Service e selezionare Edit
BootP Settings. Viene visualizzata la finestra BootP Settings.

2 Quando la finestra BootP Settings viene aperta per la prima volta, vengono
visualizzate le impostazioni predefinite derivanti dall'installazione.
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3 Premere Edit BootP Addresses... per modificare il file Tab.

i

Hasdwase Address | Host Name [1P Address ] Comment [SubretMask | Gateway

DOE00m 11533 AglerilC1 1mnm Aglert LCT nght 255 2552550 nooa

005000222838 AgheriL2 100.1.1.102 AgleriLCZIe .. 29B.255.29650 0000

4| ]
[E ] _tow | e | oo | e |

Figura21 Finestra Modifica indirizzi BootP.

4 Nella finestra Edit BootP Addresses... premere Add... per creare una nuova
voce o selezionare una riga esistente dalla tabella e premere Maodify... o
Delete per modificare, ad esempio nel file Tab, indirizzo IP, osservazioni e
maschera di sottorete.

Se viene modificato l'indirizzo IP, € necessario riavviare lo strumento per
rendere effettive le modifiche.

5 Annullare Edit BootP Addresses..., premendo Close.

6 Uscire da Impostazioni BootP premendo OK.

Riavvio di Agilent Bootp Service

1 Nel Pannello di controllo di Windows, selezionare Strumenti amministrativi >
Servizi. Viene visualizzata la finestra Services, vedere Figura 20, pagina 75.

2 Fare clic con il pulsante destro del mouse su Agilent BootP Service e selezio-
nare Start.

3 Chiudere le finestre Services and Administrative Tools.
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Memorizzazione permanente delle impostazioni con Bootp

Se si desidera modificare i parametri del modulo utilizzando Bootp, attenersi
alle istruzioni riportate di seguito.

1
2

Spegnere il modulo.

Modificare le impostazioni dell'interruttore di configurazione del modulo
selezionando la modalita "Bootp & Store” (Bootp e memorizzazione). Vedere
la Tabella 11, pagina 58.

3 Avviare Agilent Bootp Service e visualizzare la relativa finestra.

4 Se necessario, modificare i parametri del modulo in base alle proprie esi-

genze utilizzando la configurazione esistente.

Premere OK per uscire da Bootp Manager (Gestione Bootp).

6 Accendere ora il modulo e visualizzare la finestra Server Bootp. Dopo qual-

che secondo Agilent Bootp Service visualizzera la richiesta proveniente
dall'interfaccia LAN. I parametri sono ora memorizzati in modo perma-
nente nella memoria non volatile del modulo.

Chiudere Agilent Bootp Service e spegnere il modulo.

8 Modificare le impostazioni dell'interruttore di configurazione del modulo
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selezionando la modalita "Using Stored" (Uso parametri memorizzati).
Vedere la Tabella 11, pagina 58.

Spegnere e riaccendere il modulo. A questo punto € possibile accedere al
modulo tramite LAN senza utilizzare Agilent Bootp Service.
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Configurazione manuale

78

La configurazione manuale consente di modificare solo il gruppo di parametri
inseriti nella memoria non volatile del modulo. Non ha effetto sui parametri
attualmente attivi, pertanto, puo essere eseguita in qualsiasi momento. E
necessario un ciclo di spegnimento e riaccensione per rendere attivi i parame-
tri memorizzati, se consentito dagli interruttori di selezione della modalita di
inizializzazione.

TELNET
Sessione

Non volatile
RAM

Memorizzato

Parametro

Controllo

Modulo

Figura22 Configurazione manuale (Principio)
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Uso di Telnet

Quando e possibile stabilire una connessione TCP/IP al modulo (indipenden-
temente dal metodo di impostazione dei parametri TCP/IP), i parametri pos-
sono essere modificati mediante l'apertura di una sessione Telnet.

1 Visualizzare la finestra del prompt di sistema (DOS) facendo clic sul pul-
sante START di Windows e selezionare "Esegui". Immettere "cmd", quindi pre-
mere OK.

2 Al prompt di sistema (DOS) immettere il seguente comando:

c:\>telnet <indirizzo IP> oppure

c:\>telnet <nome host>

] C:AWINDDWS \system32\cmd. exe

C:n>telnet 134.48.27.95

Figura23 Telnet - Avvio di una sessione

in cui <indirizzo IP> puo essere l'indirizzo assegnato da un ciclo Bootp, da
una sessione di configurazione con il controllore palmare o l'indirizzo IP
predefinito (vedere “Interruttori di configurazione” , pagina 57).

Quando la connessione viene stabilita correttamente, il modulo risponde
con l'output seguente:

F] C:AWINDDWSAsystem32\cmd. exe - telnet 134.40.27.95
I;gilent Technologies G1315C PPOAOBOAAZ4

Figura24 Viene stabilita una connessione al modulo
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3 Digitare
? e premere Invio per visualizzare i comandi disponibili.

E C:-AWINDDWS\system32hcmd.exe - telnet 134.40.27_95
Agilent Technologies G1315C PPAAAAAAZ4
7

command syntax description

dizplay help info

diszplay current LAM settings
ip <x.mox x> set IP Address
EMm (XK. .XK-HF set Subnet Mazk

set Default Gateway

exit shell

Figura2b Comandi Telnet

Tabella 16 Comandi Telnet

Valore Descrizione

? Visualizza |a sintassi e le descrizioni dei comandi

/ Visualizza le impostazioni LAN correnti

ip <XXXX> Consente di impostare un nuovo indirizzo IP

SM <X.X.X.X> Consente di impostare una nuova subnet mask

gw <x.X.X.X> Consente di impostare un nuovo gateway predefinito
exit Esce dalla shell e salva tutte le modifiche

4 Per modificare un parametro utilizzare il formato:

valore parametro, ad esempio:
ip 134.40.27.230

Dove parametro indica il parametro di configurazione che si sta definendo e
valore indica le definizioni da assegnare a tale parametro. Premere [Invio].
Ciascuna immissione di parametro € seguita da un ritorno a capo.
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5 Utilizzare “/” e premere Invio per visualizzare 1'elenco delle impostazioni
correnti.

B T T P e EYW TR ]  |"formazioni sullinterfaccia LAN
>, Indirizzo MAC, modalita di inizializzazione
LAN Status Page La modalita di inizializzazione e Using Stored

Impostazioni TCP/IP attive

Stato TCP/IP - in questo caso & Ready

Init HMode : Using Stored Connesso al PC con software di controllo (per
esempio ChemStation Agilent) - in questo caso non

— active — connesso

IP Address 134.48_27_95
Subnet Maszk 255 .255.248.0
Def. Gateway 134.48.24_1

MAC Address : BU938D38AA83SE

TCP-IF Properties

Controllers no connections

Figura 26 Telnet - Impostazioni correnti in modalita "Using
Stored"

6 Modificare l'indirizzo IP (in questo esempio 134.40.27.99) e digitare “/” per
visualizzare 1'elenco delle impostazioni correnti.

AWINDDWShvsystem32hemd exe - telnet 13440 27 95

Sip 134.49.27.99 Indirizzo in cui modificare I'impostazione IP
>

La modalita di inizializzazione & Using Stored
LAN Status Page Impostazioni TCP/IP attive

Impostazioni TCP/IP inserite nella memoria non
volatile

TCP-IF Properties

— active —
IP Address 134.48_27_95

Subnet Maczk 9CC _9CC 9248 @ Connesso al PC con software di controllo (per
DEft-: Gageway : 134.49.24.1 esempio ChemStation Agilent) - in questo caso non
— STOPre -

IP Address 134.40.27.99 connesso

Subnet Maszk 255 .255_.248 .8

Def. Gateway 134.48.24.1

Controllers no connections

Figura 27 Telnet - Modifica delle impostazioni IP
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7 Una volta completato l'inserimento dei parametri di configurazione, digi-
tare

exit e premere Invio per uscire e memorizzare i parametri.

INDOWS\system32\cmd.exe

Agilent Technologies G4298A DEAARABRAAA
Pexit

Connection to host lost.

G2

Figura28 Chiusura della sessione Telnet

Se I'impostazione dell'interruttore della modalita di inizializzazione viene ora modificata in
“Using Stored”, lo strumento utilizzera le impostazioni memorizzate al riavvio del modulo.
Nell'esempio precedente I'indirizzo IP sarebbe 134.40.27.99.
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Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-
mento del sistema di erogazione del solvente (pompa e degassatore opzionale).

Agilent Technologies

83



b Descrizione del sistema di erogazione del solvente

Panoramica

84

La pompa e basata su un design a due canali e due stantuffi in serie, che inte-
gra tutte le funzioni essenziali tipiche di un sistema di erogazione del solvente.
11 dosaggio del solvente e l'erogazione al lato ad alta pressione vengono effet-
tuate da un solo gruppo pompa in grado di generare un pressione massima
pari a 600 bar.

I solventi vengono degassificati da un degassatore sottovuoto e le composi-
zioni dei solventi vengono prodotte sul lato a bassa pressione da una valvola
proporzionatrice ad alta velocita. La pompa a gradiente a due canali include
un degassatore sottovuoto in linea integrato a due canali. La pompa isocratica
del sistema LC Agilent 1220 Infinity non e dotata di degassatore.

La testa della pompa del gruppo pompa e dotata di valvola d'ingresso e di val-
vola di uscita. Le due camere degli stantuffi sono collegate tra loro tramite
un'unita di smorzamento. Sull'uscita della pompa & montata una valvola di
spurgo, dotata di setto poroso in PTFE, che semplifica l'adescamento della
testa della pompa.
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Degassatore

La pompa a gradiente a due canali € dotata di degassatore in linea integrato. Il
degassatore si accende automaticamente all'accensione della pompa, anche se
il flusso € impostato su 0 mL/min. Nella camera a vuoto dei due canali viene
creato un vuoto costante pari a 75 Torr (100 mbar). Il solvente fluisce attra-
verso un tubo in PTFE AF, avente un volume interno di 1,5 mL/canale
all'interno della camera a vuoto.
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Principi di funzionamento

86

Il liquido fluisce dal serbatoio del solvente alla valvola DCGV attraverso il
degassatore e raggiunge quindi la valvola d'ingresso. Il gruppo pompa include
due unita stantuffo/camera praticamente identiche. Entrambe le unita stan-
tuffo/camera sono dotate di trasmissione a profilo elicoidale e di testa della
pompa con stantuffo in zaffiro per il movimento alternativo.

Il motore a riluttanza variabile controllato da servomotore aziona in direzioni
opposte le due trasmissioni a profilo elicoidale. Gli ingranaggi dei sistemi di
trasmissione a profilo elicoidale hanno circonferenze diverse (rapporto 2:1)
per consentire al primo stantuffo di muoversi a una velocita doppia rispetto al
secondo stantuffo. Il solvente entra nella testa della pompa in prossimita del
punto piu basso ed esce nel punto piu alto. Il diametro esterno dello stantuffo
¢ inferiore al diametro interno della camera della testa della pompa, consen-
tendo quindi al solvente di riempire lo spazio vuoto. Il volume di mandata del
primo stantuffo € compreso nell'intervallo 20 — 100 uL, a seconda della veloci-
ta di flusso. Il microprocessore controlla le velocita di flusso nell'intervallo
compreso tra 1 uL/min e 10 mL/min. L'ingresso della prima unita stan-
tuffo/camera e collegato alla valvola d'ingresso, che viene aperta o chiusa per
consentire l'aspirazione del solvente nella prima unita pompa/stantuffo.

L'uscita della prima unita stantuffo/camera e collegata all'ingresso della
seconda unita stantuffo/camera tramite la valvola a sfera di uscita e I'unita di
smorzamento. L'uscita del gruppo della valvola di spurgo ¢ a sua volta colle-
gata al sistema cromatografico.
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Principi di funzionamento

Smorzatore

Camera 1 Camera 2
Valvola di spurgo
—> Allacolonna
Valvola di ingresso
Allo scarico

Da bottiglia solvente

Guarnizione
Stantuffo 1 Stantuffo 2

Trasmissione a profilo elicoidale

Ingranaggio

Motore con codificatore

Figura29 Principio della pompa

Una volta avviata, la pompa esegue una procedura di inizializzazione per
determinare il centro del punto morto superiore del primo stantuffo. Il primo
stantuffo si muove lentamente verso l'alto all'interno della camera fino al
punto di arresto meccanico; quindi torna indietro per un tratto prestabilito. Il
sistema di controllo memorizza la posizione dello stantuffo. Dopo l'inizializza-
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zione, la pompa inizia a funzionare con i parametri impostati. La valvola
d'ingresso si apre e lo stantuffo, in corsa discendente, aspira il solvente nella
prima camera. Contemporaneamente il secondo stantuffo si sposta verso l'alto
erogando il solvente nel sistema. Dopo una frazione di corsa definita dal
sistema di controllo (variabile in base alla velocita di flusso), il motore si arre-
sta e la valvola d'ingresso si chiude. La direzione del motore viene invertita e il
primo stantuffo si sposta verso l'alto fino a raggiungere il limite superiore
memorizzato, mentre il secondo stantuffo si sposta contemporaneamente
verso il basso. Quindi la sequenza ricomincia, spostando gli stantuffi su e giu
fra i due limiti. Durante la corsa ascendente del primo stantuffo, il solvente
nella camera attraversa la valvola a sfera di uscita e raggiunge la seconda
camera. Il secondo stantuffo aspira meta del volume spostato dal primo, men-
tre l'altra meta viene erogata direttamente al sistema. Durante il ciclo di aspi-
razione del primo stantuffo, il secondo stantuffo eroga al sistema il volume
aspirato.

Per le composizioni dei solventi provenienti dalle bottiglie A e B, il sistema di
controllo divide la lunghezza del ciclo di immissione in frazioni durante le
quali la valvola del gradiente collega il canale del solvente specificato
all'ingresso della pompa.

Tabella 17 Specifiche dettagliate della pompa isocratica

Volume morto 800 — 1100 pL, a seconda della contropressione

Materiali a contatto con la fase mobile

Testa della pompa Acciaio inox, oro, zaffiro, ceramica

Valvola d'ingresso attiva Acciaio inox, oro, zaffiro, rubino, ceramica, PTFE
Valvola di uscita Acciaio inox, oro, zaffiro, rubino

Adattatore Acciaio inox, oro

Valvola di spurgo Acciaio inox, oro, PTFE, ceramica, PEEK

Camera del degassatore Copolimero in TFE/PDD, FEP, PEEK, PPS
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Tabella 18 Specifiche dettagliate della pompa a gradiente

Volume di ritardo

800—1100 pL, a seconda della contropressione

Materiali a contatto con la fase mobile

MCGV

Testa della pompa
Valvola d'ingresso attiva
Valvola di uscita
Adattatore

Valvola di spurgo

Unita di smorzamento

Camera del degassatore

PTFE

Acciaio inox, oro, zaffiro, ceramica

Acciaio inox, oro, zaffiro, rubino, ceramica, PTFE
Acciaio inox, oro, zaffiro, rubino

Acciaio inox, oro

Acciaio inox, oro, PTFE, ceramica, PEEK

Oro, acciaio inox

Copolimero in TFE/PDD, FEP, PEEK, PPS
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Compensazione della compressibilita

90

Principi di compensazione della compressibilita

La compressibilita dei solventi in uso influenza la stabilita dei tempi di riten-
zione quando la contropressione del sistema cambia (ad esempio, a causa del
degrado progressivo della colonna). Per ridurre al minimo questo effetto, la
pompa utilizza una funzione di compensazione, che ottimizza la stabilita del
flusso a seconda del tipo di solvente. La compensazione della compressibilita e
impostata su un valore predefinito e puo essere modificata tramite l'interfac-
cia utente.

Senza questo tipo di dispositivo, durante la corsa del primo stantuffo si verifi-
cherebbe la condizione descritta di seguito: la pressione all'interno della
camera dello stantuffo aumenterebbe e il volume della camera sarebbe com-
presso in base alla contropressione e al tipo di solvente. Il volume spostato nel
sistema verrebbe ridotto dal volume compresso.

Impostando un valore di compressibilita, il processore calcola un volume di
compensazione che dipende dalla contropressione presente nel sistema e dalla
compressibilita selezionata. Il volume di compensazione viene aggiunto al
volume normale del ciclo per compensare la perdita descritta in precedenza,
durante il ciclo di immissione del primo stantuffo.

Ottimizzazione dell'impostazione di compensazione della
compressibilita

L'impostazione predefinita della compensazione della compressibilita e pari a
46-10% /bar. Questa impostazione rappresenta un valore medio. In condizioni
normali, l'impostazione predefinita riduce la pulsazione della pressione a
valori inferiori a 1 % della pressione di sistema, che sono sufficienti per la
maggior parte delle applicazioni e per tutte le analisi a gradiente. Nel caso
delle applicazioni basate su rivelatori sensibili, & possibile ottimizzare le impo-
stazioni della compressibilita utilizzando i valori associati ai diversi solventi.
Se il solvente in questione non ¢ incluso fra quelli elencati nelle tabelle di com-
pressibilita, quando si utilizzano miscele isocratiche di solventi e se le impo-
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stazioni predefinite sono insufficienti per la specifica applicazione, & possibile
ottimizzare le impostazioni di compressibilita applicando la procedura indi-

cata di seguito.

Quando si utilizzano miscele di solventi, non & possibile calcolare la compressibilita della
miscela interpolando i valori di compressibilita dei solventi puri presenti in tale miscela, né
applicare qualsiasi altra forma di calcolo. In questi casi, I'ottimizzazione dell'impostazione
di compressibilita puo essere ottenuta empiricamente come descritto di seguito.

1 Avviare la pompa con il flusso desiderato.

2 Prima di avviare la procedura di ottimizzazione, verificare che il flusso sia
stabile. Utilizzare solo solventi degassati. Controllare la tenuta del sistema
effettuando una verifica della pressione.

3 La pompa deve essere collegata al software di controllo, in modo da monito-
rare la pressione e la percentuale di ondulazione.

4 L'impostazione di compensazione della compressibilita che genera la
minima ondulazione della pressione rappresenta il valore ottimale per la
composizione del solvente.

Tabella 19 Compressibilita del solvente

Solvente (puro)

Compressibilita (1:10°% /bar)

Acetone
Acetonitrile
Benzene
Tetracloruro di carbonio
Cloroformio
Cicloesano
Etanolo
Etilacetato
Eptano
Esano
Isobutanolo

Isopropanolo

126
115
95

110
100
118
114
104
120
150
100
100
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Tabella 19 Compressibilita del solvente

Solvente (puro) Compressibilita (1:10°% /bar)
Metanolo 120

1-propanolo 100

Toluene 87

Acqua 46
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Volume di mandata variabile

A causa della compressione del volume di solvente presente nella camera dello
stantuffo, ciascun ciclo genera una piccola pulsazione della pressione che
influenza l'ondulazione del flusso della pompa. L'ampiezza della pulsazione
della pressione dipende principalmente dal volume della corsa e dalla com-
pensazione di compressibilita impostata per il solvente in uso. Volumi della
corsa ridotti generano una pulsazione di pressione di ampiezza inferiore
rispetto a volumi della corsa piu elevati allo stesso flusso. Inoltre, la frequenza
delle pulsazioni di pressione risulta piu elevata. Cio attenua l'influenza delle
pulsazioni del flusso sui risultati quantitativi.

Utilizzando volumi bassi in gradiente, si ottiene una minore oscillazione del
flusso, migliorando 1'ondulazione della composizione.

La pompa utilizza un alberino controllato da processore per guidare gli stan-
tuffi. Il normale volume della corsa viene ottimizzato per il flusso selezionato.
Flussi ridotti utilizzano volumi di corsa minori, mentre flussi elevati utilizzano
volumi di corsa maggiori.

Quando il volume di corsa della pompa viene impostato in modalita AUTO, la
corsa viene ottimizzata per il flusso in uso. Benché sia possibile aumentare il
volume della corsa, non & generalmente consigliabile effettuare questa opera-
zione.
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Uso della pompa
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Suggerimenti per l'uso ottimale della pompa del sistema LC Agilent
1220 Infinity

Se si utilizza la pompa del sistema LC Agilent 1220 Infinity con soluzioni
saline e solventi organici, & consigliabile collegare la soluzione salina a una
delle porte in basso della valvola del gradiente e il solvente organico a una
delle porte in alto della valvola del gradiente. E preferibile che il canale del
solvente organico si trovi direttamente sopra il canale della soluzione
salina. Si raccomanda di lavare regolarmente con acqua tutti i canali della
valvola DCGV per rimuovere eventuali depositi salini dalle porte della val-
vola.

Prima di mettere in funzione la pompa, lavare il degassatore sottovuoto
(opzionale) con almeno due volumi (3 mL), in particolare se la pompa &
rimasta spenta per un intervallo prolungato (ad esempio, durante la notte)
e se nei canali sono utilizzate miscele di solventi volatili.

Evitare l'ostruzione dei filtri di ingresso del solvente (non utilizzare in
alcuna circostanza la pompa senza tali filtri). Evitare la proliferazione di
alghe.

Controllare con regolarita il setto poroso della valvola di spurgo e il setto
poroso della colonna. Se il setto poroso della valvola di spurgo € ostruito,
sulla sua superficie sono visibili strati di colore nero o giallo oppure la pres-
sione & superiore a 10 bar quando si pompa acqua distillata a 5 mL/min con
la valvola di spurgo aperta.

Quando si utilizza la pompa a basse velocita di flusso (ad esempio

0,2 mL/min), controllare tutti i raccordi da 1/16 di pollice per individuare
eventuali perdite.

Quando si sostituiscono le guarnizioni della pompa, sostituire anche il setto
poroso della valvola di spurgo.

Se si utilizzano soluzioni tampone, lavare il sistema con acqua prima di spe-
gnerlo.

Quando si sostituiscono le guarnizioni degli stantuffi, ispezionare gli stan-
tuffi della pompa per verificare che non siano graffiati. La presenza di
graffi provoca micro-perdite e riduce la durata utile delle guarnizioni.

Pressurizzare il sistema come indicato nella procedura di wear-in dopo aver
sostituito le guarnizioni degli stantuffi.
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Come evitare l'ostruzione dei filtri del solvente

La presenza di solventi contaminati o la proliferazione di alghe nella bottiglia
del solvente riducono la durata utile del filtro del solvente e incidono sulle
prestazioni della pompa, in particolare nel caso di solventi acquosi o soluzioni
tampone di fosfato (pH 4 - 7). Le seguenti raccomandazioni consentono di
prolungare la durata utile del filtro del solvente e di mantenere inalterate le
prestazioni della pompa.

* Per rallentare la proliferazione di alghe, utilizzare una bottiglia di solvente
sterile e, se possibile, color ambra.

+ Filtrare i solventi con filtri o membrane che consentano di eliminare le
alghe.

* Sostituire i solventi ogni due giorni o filtrarli nuovamente.

* Se l'applicazione lo consente, aggiungere al solvente 0,0001 - 0,001 M di
sodio azide.

* Tenere il solvente sotto uno strato di argon.

* Evitare l'esposizione della bottiglia di solvente alla luce solare diretta.

Non utilizzare in alcuna circostanza il sistema senza aver installato un filtro del solvente.
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Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-
mento dei sistemi di iniezione: iniettore manuale e autocampionatore.

Agilent Technologies

97



6 Descrizione del sistema di iniezione

Iniettore manuale

L'iniettore manuale del sistema LC Agilent 1220 Infinity LC utilizza una Val-
vola di iniezione di campione a 6 porte, Rheodyne (5067-4202). Il campione
viene caricato nel loop del campione esterno da 20 uL attraverso la porta di
iniezione sul lato anteriore della valvola. La valvola & dotata di guarnizione di
iniezione in PEEK™., Il passaggio make-before-break nello statore evita l'inter-
ruzione del flusso quando la valvola passa dalla posizione INJECT alla posi-
zione LOAD e viceversa.

Posizione di LOAD

Posizione di INJECT

Figura 30 Valvola diiniezione di campione a 6 porte Rheodyne
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Guarnizione di iniezione

L'iniettore manuale viene fornito di serie con una tenuta di iniezione PEEK™,

Iniezione del campione

ATTENZIONE Espulsione di fase mobile

Se si utilizzano loop di capacita superiore a 100 pL, la fase mobile puo essere
espulsa dalla porta dell'ago quando ha luogo la decompressione della fase mobile
contenuta nel loop del campione.

-> Rispettare le procedure di sicurezza opportune (ad esempio indossare occhiali
protettivi, guanti di sicurezza e indumenti di protezione) descritte nelle schede sulla
manipolazione e sicurezza dei materiali redatte dal fornitore dei solventi, in
particolare in caso di utilizzo di solventi tossici o pericolosi.

Posizione LOAD

Nella posizione LOAD (vedere la Figura 31, pagina 100), la pompa é collegata
direttamente alla colonna (porte 2 e 3 collegate tra loro) e la porta dell'ago &
collegata al loop del campione. Per ottenere una buona precisione, & necessa-
rio iniettare attraverso la porta dell'ago un volume pari almeno a 2 -3 volte il
volume del loop del campione (0 un volume superiore se € necessaria una mag-
giore precisione). Il campione riempie il loop e la quantita in eccesso viene
espulsa attraverso il tubo di sfiato collegato alla porta 6 .
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Porta dell'ago

Scarico

alla colonna  e— e (|alla pompa

Loop di campionamento

Figura31 Posizione di LOAD

Posizione INJECT

Nella posizione INJECT (vedere la Figura 32, pagina 100), la pompa & collegata
al loop del campione (porte 1 e 2 collegate tra loro). L'intero campione viene
espulso dal loop e iniettato nella colonna. La porta dell'ago e collegata al tubo
di sfiato (porta 5 ).

Porta dell'ago

Scarico

alla colonna dalla pompa

Loop di campionamento

Figura32 Posizione di INJECT
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Aghi

L'ago puo danneggiare la valvola

-> Utilizzare sempre un ago di dimensioni corrette.

Utilizzare aghi di diametro esterno pari a 0,028 pollici (calibro 22) x 2 pollici di
lunghezza, senza conicita e con punta a 90° (punta squadrata).
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Autocampionatore
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Per l'autocampionatore sono disponibili vassoi portacampioni di tre formati. I1
vassoio portacampioni standard completo alloggia 100 vial da 1,8 mL, mentre
i due vassoi a mezzo formato sono compatibili rispettivamente con 40 vial da
1,8 mL e 15 vial da 6 mL. E possibile installare contemporaneamente
nell'autocampionatore una qualsiasi combinazione di due vassoi a mezzo for-
mato. La testa analitica consente di iniettare volumi compresi nell'intervallo
0,1 - 100 pL.

Il meccanismo di trasporto dell'autocampionatore utilizza un movimento
X-Z-teta per ottimizzare il prelievo dei vial e il riposizionamento degli stessi
nei vassoi. I vial vengono prelevati dal braccio a pinza e posizionati sotto l'uni-
ta di campionamento. Il meccanismo di trasporto della pinza e I'unita di cam-
pionamento sono azionati da motori. Il movimento & controllato da sensori
ottici e codificatori ottici per assicurare un funzionamento corretto. Il disposi-
tivo di dosaggio viene sempre lavato dopo l'iniezione per ridurre al minimo
l'effetto memoria.

La valvola di iniezione a sei porte (ne vengono utilizzate solo 5 ) € azionata da
un motore a passo ibrido ad alta velocita. Durante la sequenza di campiona-
mento, la valvola by-passa l'autocampionatore e convoglia direttamente il
flusso dalla pompa alla colonna. Durante l'iniezione e 1'analisi, la valvola con-
voglia il flusso attraverso gli autocampionatori; in tal modo l'intero campione
viene iniettato in colonna ed eventuali residui di campione vengono rimossi
dall'unita di dosaggio e dall'ago prima dell'inizio della sequenza di campiona-
mento successiva.
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Sequenza di campionamento

Durante la sequenza di campionamento i movimenti dei componenti dell'auto-
campionatore vengono continuamente controllati dal processore. Il processore
definisce le finestre di tempo e gli intervalli meccanici specifici per ciascun
movimento. Se una determinata fase della sequenza di campionamento non
puo essere eseguita correttamente, viene visualizzato un messaggio di errore.

La valvola di iniezione devia il solvente dal campionatore automatico durante
la sequenza di campionamento. Il vial del campione viene selezionato da un
braccio a pinza su un vassoio portacampioni statico. Il braccio a pinza posi-
ziona il vial sotto 'ago di iniezione. Il volume necessario di campione viene
aspirato nel loop di campionamento dal dispositivo di misurazione del volume.
Il campione viene iniettato nella colonna al termine della sequenza di campio-
namento, quando la valvola torna nella posizione di passaggio principale
(mainpass).

La sequenza di campionamento viene eseguita nell'ordine seguente:

La valvola di iniezione si sposta nella posizione di bypass.

Lo stantuffo della siringa si sposta nella posizione di inizializzazione.

Il braccio a pinza seleziona il vial. Allo stesso tempo, 1'ago esce dalla sede.
Il braccio a pinza posiziona il vial sotto 1'ago di iniezione.

L'ago scende all'interno del vial.

A ST AW N =

Il dispositivo di misurazione del volume aspira il volume di campione impo-
stato.

~

L'ago esce dal vial.

Quando si seleziona il lavaggio automatico dell'ago, il braccio a pinza sosti-
tuisce il vial del campione, posiziona il vial di lavaggio sotto 1'ago, abbassa
l'ago nel vial, quindi lo solleva estraendolo dal vial.

9 Il braccio a pinza verifica che l'aletta di sicurezza sia in posizione.

10 11 braccio a pinza sostituisce il vial. Contemporaneamente 1'ago si abbassa
nella relativa sede.

11 La valvola di iniezione passa in posizione di mainpass.
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Sequenza di iniezione

Prima dell'inizio della sequenza di iniezione e durante 1'analisi, la valvola di
iniezione si trova in posizione di mainpass. In questa posizione la fase mobile
fluisce attraverso il dispositivo di misurazione del volume, il loop di campiona-
mento e l'ago dei campionatori automatici, verificando che tutte le parti a con-
tatto con il campione vengano lavate durante 1'analisi, per ridurre al minimo
l'effetto memoria.

i
i
@\
v 1

Figura33 Posizione di mainpass
All'avvio della sequenza del campione, la valvola passa alla posizione di

bypass. Il solvente proveniente dalla pompa entra nella valvola dalla porta 1 e
fluisce direttamente alla colonna tramite la porta 6.
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Autocampionatore

Figura 34  Posizione di bypass

Quindi, l'ago viene sollevato e il vial viene posizionato sotto 1'ago. L'ago scende
all'interno del vial e l'unita di misurazione del volume aspira il campione
all'interno del loop.

Figura3b Aspirazione del campione
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Quando I'unita di misurazione del volume ha aspirato il volume richiesto di
campione all'interno del loop di campionamento, 1'ago viene sollevato e il vial
viene riposto nel vassoio portacampioni. L'ago viene abbassato nella sua sede
e la valvola di iniezione torna nella posizione di mainpass, immettendo il cam-
pione nella colonna.

. /©/ :

Figura 36 Posizione di mainpass (Iniezione del campione)

Unita di campionamento

L'unita di campionamento & costituita da tre blocchi principali: il motore
dell'ago, il dispositivo di misurazione e la valvola di iniezione.

L'unita di campionamento di ricambio esclude i gruppi della valvola di iniezione e della testa
di misurazione del volume.
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Motore dell'ago

I movimenti dell'ago sono comandati da un motore a passo, collegato all'albe-
rino tramite una cinghia dentata. Il movimento circolare del motore viene con-
vertito in un movimento rettilineo dal dado di trasmissione sul blocco
dell'alberino. Le posizioni inferiore e superiore dell'ago vengono rilevate tra-
mite sensori di riflessione montati sulla scheda flessibile del campionatore,
mentre la posizione dell'ago all'interno del vial viene determinata conteg-
giando i passi del motore a partire dal momento in cui I'ago € completamente
sollevato.

Testa analitica

Questo dispositivo & azionato da un motore a passo collegato all'albero di tra-
smissione da una cinghia dentata. Il moto circolare del motore viene conver-
tito in moto lineare dal dado di trasmissione. Quest'ultimo spinge lo stantuffo
di zaffiro contro la tensione della molla all'interno della testa analitica. La
base dello stantuffo e collocata sul grosso cuscinetto del dado di trasmissione,
che verifica che il pistone rimanga sempre centrato. Un anello di ceramica
guida il movimento dello stantuffo nella testa analitica. La posizione di par-
tenza dello stantuffo viene controllata da un sensore a infrarossi sulla scheda
flessibile dell'unita di campionamento, mentre il volume del campione viene
determinato in base al conteggio del numero di passi a partire dalla posizione
di partenza. Il movimento di ritorno dello stantuffo (guidato dalla molla) pro-
voca l'aspirazione del campione dal vial.

Tabella 20 Dati tecnici della testa analitica

Standard (100 pL)

Numero di passi 15000

Risoluzione del volume 7 nL/passo del motore
Corsa massima 100 pL

Limite di pressione 600 bar

Materiale dello stantuffo Zaffiro
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Valvola di iniezione

La valvola di iniezione a sei porte e due posizioni ¢ azionata da un motore a
passo. Vengono utilizzate solo cinque delle sei porte (la porta 3 non viene uti-
lizzata). Un meccanismo a leva/scorrimento trasferisce il movimento del
motore a passo alla valvola di iniezione. Due microinterruttori controllano la
commutazione della valvola (posizioni finali di bypass e mainpass).

Non e richiesta alcuna regolazione della valvola dopo la sostituzione dei com-
ponenti interni.

Tabella 21 Dati tecnici della valvola di iniezione

Standard
Tipo di motore Motore a passo,4V, 1,2 A
Materiale della guarnizione Vespel™ (disponibile Tefzel™)
Numero di porte 6
Tempo di commutazione <150 ms
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Meccanismo di trasporto

Motore X

Motore teta

Motore pinza

Pinza

Asse teta

Motore Z

Scheda flessibile

L'unita di trasporto & costituita da una slitta sull'asse X (movimento
destra-sinistra), un braccio per l'asse Z (movimento su e gi) e da un blocco
della pinza (rotazione e presa del vial).

Figura37 Meccanismo di trasporto del campione

Il meccanismo di trasporto utilizza quattro motori a passo guidati in modalita
a ciclo chiuso per il posizionamento accurato del gruppo della pinza per il tra-
sporto dei vial del campione. Il movimento di rotazione dei motori viene con-
vertito in movimento lineare (assi X e Z) mediante cinghie dentate collegate
agli alberi del motore. La rotazione (asse teta) del gruppo della pinza viene
trasferita dal motore mediante una cinghia dentata e una serie di ingranaggi.
L'apertura e la chiusura delle dita della pinza sono controllate da un motore a
passo collegato tramite una cinghia dentata al riduttore planetario situato
all'interno del blocco della pinza.
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Le posizioni del motore a passo sono determinate dai codificatori ottici mon-
tati sull'alloggiamento del motore stesso. I codificatori controllano continua-
mente la posizione dei motori e correggono automaticamente eventuali errori
(ad esempio, se la pinza viene inavvertitamente spostata dalla sua posizione
durante il caricamento dei vial nel vassoio). Le posizioni d'inizializzazione dei
componenti mobili vengono rilevate tramite sensori di riflessione montati
sulla scheda flessibile. Queste posizioni vengono utilizzate dal processore per
calcolare la posizione reale del motore. Sei sensori di riflessione aggiuntivi per
il riconoscimento del vassoio sono montati sulla scheda flessibile posta nella
parte anteriore del blocco.

Vassoi supportati per I'autocampionatore

Codice Descrizione

G1313-44510 Vassoio per 100 x 2 mL vial
G1313-44513 Mezzo vassoio per 15 x 6 mL vial
G1313-44512 Mezzo vassoio per 40 x 2 mL vial

Combinazioni di mezzi vassoi

I mezzi vassoi possono essere installati in qualsiasi combinazione per consen-
tire 1'uso contemporaneo di vial da 2 mL e di vial da 6 mL.

Numerazione delle posizioni dei vial

Le posizioni del vassoio standard da 100 vial sono numerate da 1 a 100 . Se
invece si utilizzano due mezzi vassoi la convenzione adottata per la numera-
zione é leggermente diversa. Le posizioni dei vial nel mezzo vassoio destro ini-
ziano dalla posizione 101 come descritto di seguito:

Vassoio sinistro da 40 posizioni: 1 — 40
Vassoio sinistro da 15 posizioni: 1 — 15
Vassoio destro da 40 posizioni: 101 - 140

Vassoio destro da 15 posizioni: 101 — 115
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Scelta di vial e tappi

Descrizione del sistema di iniezione 6

Per un funzionamento affidabile, i vial utilizzati con l'autocampionatore LC
Agilent 1220 Infinity non devono possedere spalle coniche né tappi di lar-
ghezza superiore al corpo del vial. I vial e i tappi con i relativi codici indicati
nelle tabelle che seguono sono stati testati con successo eseguendo un minimo
di 15000 iniezioni con l'autocampionatore LC Agilent 1220 Infinity.

Vial a chiusura meccanica

Codice

5181-3375
5183-4491
5182-0543

5183-4492

5183-4494

5181-3376

5183-4493

5183-4495

5182-0567
5183-4496

9301-0978

Sistema LC 1220 Infinity

Descrizione
Vial a chiusura meccanica, 2 mL, vetro chiaro, 100/conf.
Vial a chiusura meccanica, 2 mL, vetro chiaro, 1000/conf.

Vial a chiusura meccanica, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni,
100/ conf.

Vial a chiusura meccanica, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni,
1000/ conf.

Vial a chiusura meccanica, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni,
100/conf. (silanizzato)

Fiala a chiusura meccanica, 2 mL, vetro ambrato, con spazio per annotazioni,
conf. da 100

Vial a chiusura meccanica, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni,
1000/ conf.

Vial a chiusura meccanica, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni,
100/conf. (silanizzato)

Vial a chiusura meccanica, 1 mL, polipropilene, apertura larga, 100/conf.

Vial a chiusura meccanica, 1 mL, polipropilene, apertura larga, 100/conf.
(silanizzato)

vial a chiusura meccanica, 0,3 mL, polipropilene, apertura larga, 1000/conf.
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Vial con tappo a scatto

Codice

5182-0544
5183-4504
5183-4507
5182-0546
5183-4505
5183-4508

5182-0545

5183-4506

5183-4509

Descrizione

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro chiaro, 100/conf.

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro chiaro, 1000/conf.

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro chiaro, 100/conf. (silanizzato)

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni, 100/conf.
Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni, 1000/conf.

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni, 100/conf.
(silanizzato)

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni,
100/conf.

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni,
1000/ conf.

Vial con tappo a scatto, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni,
100/conf. (silanizzato)

Vial con tappo a vite

Codice

5182-0714
5183-2067
5183-2070
5182-0715
5183-2068
5183-2071

5182-0716
5183-2069
5183-2072

Descrizione

Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro chiaro, 100/conf.

Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro chiaro, 1000/conf.

Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro chiaro, 100/conf. (silanizzato)

Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni, 100/conf.
Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni, 1000/conf.

Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro chiaro, etichetta per annotazioni, 100/conf.
(silanizzato)

Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni, 100/conf.
Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni, 1000/ conf.

Vial per tappo a vite, 2 mL, vetro ambrato, etichetta per annotazioni, 100/conf.
(silanizzato)
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Tappi a chiusura meccanica

Codice

5181-1210

5183-4498

5181-1215

5181-1216

5181-1217

Tappi a scatto

Codice

5182-0550

5182-3458

5182-3457

5182-3459

Sistema LC 1220 Infinity

Descrizione

Tappo a chiusura meccanica
rossa), 100/conf.

Tappo a chiusura meccanica,

rossa), 1000/conf.

Tappo a chiusura meccanica,

rossa), 100/conf.

Tappo a chiusura meccanica,

rossa), 100/conf.

Tappo a chiusura meccanica
rossa), 100/ conf.

Descrizione

Descrizione del sistema di iniezione 6

, alluminio argenteo, setto (PTFE trasparente/gomma

alluminio argenteo, setto (PTFE trasparente/gomma

alluminio blu, setto (PTFE trasparente/gomma

alluminio verde, setto (PTFE trasparente/gomma

, alluminio rosso, setto (PTFE trasparente/gomma

Tappo a pressione, polipropilene chiaro, setto (PTFE trasparente/gomma rossa),

100/conf.

Tappo a pressione, polipropilene blu, setto (PTFE trasparente/gomma rossa),

100/conf.

Tappo a pressione, polipropilene verde, setto (PTFE trasparente/gomma rossa),

100/conf.

Tappo a pressione, polipropilene rosso, setto (PTFE trasparente/gomma rossa),

100/conf.
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Tappi a vite

Codice
5182-0717
5182-0718

5182-0719

5182-0720
5182-0721
5182-0722

Descrizione

Tappo a vite, polipropilene blu, setto (PTFE trasparente/gomma rossa), 100/conf.

Tappo a vite, polipropilene verde, setto (PTFE trasparente/gomma rossa),

100/conf.

Tappo a vite
100/ conf.

Tappo a vite
Tappo a vite

Tappo a vite

, polipropilene rosso, setto (PTFE trasparente/gomma rossa),

, polipropilene blu, setto (PTFE trasparente/silicone), 100/conf.
, polipropilene verde, setto (PTFE trasparente/silicone), 100/conf.

, polipropilene rosso, setto (PTFE trasparente/silicone), 100/conf.
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¢ Forno colonna 116

Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-

mento del forno colonna.

Agilent Technologies
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Descrizione del forno colonna

Forno colonna

116

11 forno colonna é basato su un dispositivo riscaldante a resistenza dotato di
due sensori termici per mantenere a temperatura costante l'intera zona della
colonna. Un fusibile integrato di interruzione in caso di sovratemperatura
impedisce il surriscaldamento.

Il volume interno del capillare del forno € pari a 6 uL.
La lunghezza massima della colonna ¢ pari a 25 cm (10 inch).

L'intervallo di funzionamento va da 5 ° al di sopra della temperatura
ambiente, da un minimo di 10 °C fino a un massimo di 60 °C. La velocita di
flusso specificata € pari a 5 mL/min a 60 °C.

Non utilizzare in alcuna circostanza il forno colonna con il coperchio anteriore aperto; per
garantire la correttezza della temperatura della colonna, utilizzare sempre il forno con il
coperchio anteriore chiuso. La parte controlaterale dell'isolamento del forno e fissata sul
lato interno del coperchio anteriore.
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Tipi di rivelatore 118
Rivelatore a lunghezza d'onda variabile (VWD) LC Agilent 1220
Infinity 119

Rivelatore 119

Rivelatore a serie di diodi (DAD) LC Agilent 1220 Infinity 120
Introduzione al rivelatore 120
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Ampiezza del picco (tempo di risposta) 123
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riferimento 125
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Nel presente capitolo viene fornita una panoramica sui principi di funziona-
mento del rivelatore.
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8 Descrizione del rivelatore

Tipi di rivelatore

Esistono due diversi tipi di rivelatori disponibili con il sistema LC Agilent
1220 Infinity:

* Rivelatore a lunghezza d'onda variabile (VWD, utilizzato con i moduli
G4286B, G4288B/C, G4290B/C), unita ottica del VWD G1314F

* Rivelatore a serie di diodi (DAD, utilizzato con il modulo G4294B), unita
ottica del DAD G1315C
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Descrizione del rivelatore 8

Rivelatore a lunghezza d'onda variabile (VWD) LC Agilent 1220
Infinity

Rivelatore

Il rivelatore a lunghezza d'onda variabile LC Agilent 1220 Infinity & progettato
per garantire le massime prestazioni ottiche, la conformita alle normative GLP
e una semplice manutenzione grazie a:

+ Lampada al deuterio per la massima intensita e i pit1 bassi limiti di rivela-
zione nell'intervallo di lunghezze d'onda 190 - 600 nm,;

* Cartucce opzionali per celle di flusso (standard: 10 mm14 uL, alta pres-
sione: 10 mm14 uL, micro: 3 mm2 pL, semi-micro: 6 mmb uL) disponibili e
utilizzabili a seconda dei requisiti delle applicazioni;

* Facile accesso dal lato anteriore alla lampada e alla cella di flusso per
rapidi interventi di sostituzione; e

* Filtro all'ossido di olmio integrato per la rapida verifica dell'accuratezza
della lunghezza d'onda.
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Rivelatore a serie di diodi (DAD) LC Agilent 1220 Infinity

120

Introduzione al rivelatore

Il rivelatore € progettato per garantire le massime prestazioni ottiche, la con-
formita alle normative GLP e una semplice manutenzione. Presenta le seguenti
caratteristiche:

Velocita di acquisizione di dati pari a 80 Hz per applicazioni LC
(ultra-)rapide

Tag RFID per tutte le celle di flusso e le lampade UV per la tracciabilita
delle informazioni su tali unita

Lampade a lunga durata al deuterio con tag RFID e al tungsteno per la mas-
sima intensita e i pi bassi limiti di rivelazione nell'intervallo di lunghezze
d'onda 190 - 950 nm

Nessuna perdita di sensibilita per un massimo di otto lunghezze d'onda in
contemporanea

Fenditura programmabile nell'intervallo 1 — 16 nm per 1'ottimizzazione
completa di sensibilita, linearita e risoluzione spettrale

Cartucce opzionali per celle di flusso con tag RFID (celle standard da

10 mm13 uL, semi-micro da 6 mmb puL, micro da 3 mm2 uL, 80 nL, 500 nL,
10 mm, ad alta pressione da 10 mm1,7 uL e preparative) disponibili e utiliz-
zabili a seconda dei requisiti delle applicazioni.

Facile accesso dal lato anteriore alle lampade e alla cella di flusso per
rapidi interventi di sostituzione

Filtro all'ossido di olmio integrato per la rapida verifica dell'accuratezza
della lunghezza d'onda

Controllo della temperatura integrato per una migliore stabilita della linea
di base

Segnali diagnostici aggiuntivi per il monitoraggio della temperatura e della
tensione della lampada

Per ottenere le specifiche, vedere “Specifiche delle prestazioni del rivelatore a
serie di diodi (DAD) del sistema LC Agilent 1220 Infinity” , pagina 27.
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Descrizione del rivelatore 8

Sistema ottico

Il sistema ottico del rivelatore & illustrato nella figura riportata di seguito. La
sorgente luminosa abbina una lampada a scarica ad arco al deuterio per
I'ultravioletto (UV) e una lampada al tungsteno per il visibile (VIS) e il vicino
infrarosso a onde corte (SWNIR). L'immagine del filamento della lampada al
tungsteno viene messa a fuoco sull'apertura della scarica della lampada al deu-
terio tramite uno speciale design della lampada ad accesso posteriore, grazie
al quale entrambe le sorgenti luminose sono combinate otticamente e condivi-
dono un asse comune con la lente della sorgente. La lente acromatica (lente
della sorgente) produce un singolo fascio luminoso focalizzato che attraversa
la cella di flusso. Ogni cella e lampada sono separate da una finestra in quarzo
che puo essere pulita o sostituita. Nello spettrografo la luce viene dispersa
sulla serie di diodi da un reticolo olografico. Cio consente di accedere simulta-
neamente alle informazioni su tutte le lunghezze d'onda.

Finestra di supporto della cella

Lampada al tungsteno

Lente di accoppiamento

Lampada al deuterio

Lente acromatica (lente della sorgente)

Filtro all'ossido di olmio

Cella di flusso

Lente dello spettrografo

Fenditura
Reticolo
Serie di diodi

Figura 38 Sistema ottico del rivelatore

Lampade La sorgente luminosa per l'intervallo di lunghezze d'onda UV & una lampada al
deuterio dotata di un'apertura per il passaggio della radiazione luminosa. In
seguito alla scarica al plasma nel deuterio gassoso a bassa pressione, la lam-
pada emette luce nell'intervallo di lunghezze d'onda compreso tra 190 nm e
800 nm circa. La sorgente luminosa per l'intervallo visibile e SWNIR € una lam-
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Lente acromatica
(lente della sor-

gente)

Filtro all'ossido di

olmio

Finestra di sup-
porto della cella

Comparto della

cella di flusso

Spettrografo

Sistema con fen-
ditura di ingresso

122

variabile

pada al tungsteno a basso rumore. Questa lampada emette luce nell'intervallo
di lunghezze d'onda compreso tra 470 e 950 nm.

La lente acromatica riceve la luce emessa da entrambe le lampade e la mette a
fuoco in modo che il fascio attraversi la cella di flusso.

11 filtro all'ossido di olmio viene azionato elettromeccanicamente. Durante il
test con il filtro all'olmio, il filtro viene introdotto nel cammino ottico.

Il gruppo della finestra di supporto della cella separa l'area del filtro all'olmio
dall'area della cella di flusso.

L'unita ottica € dotata di comparto della cella di flusso che facilita 'accesso
alle celle di flusso. E possibile inserire una vasta gamma di celle di flusso
opzionali mediante lo stesso sistema di montaggio rapido e semplice. La cella
di flusso puo essere rimossa per verificare le prestazioni ottiche ed elettroni-
che del rivelatore senza interferenze dovute alla cella di flusso.

Lo spettrografo e realizzato in materiale ceramico per ridurre al minimo gli
effetti termici. I componenti dello spettrografo sono la lente, la fenditura di
ingresso variabile, il reticolo e la serie di fotodiodi con componenti elettronici
front-end. La lente dello spettrografo rifocalizza il fascio luminoso dopo che ha
attraversato la cella di flusso. L'intervallo di campionamento della serie di
diodi € < 1 nm sull'intervallo di lunghezze d'onda 190 - 950 nm. A seconda
della lunghezza d'onda, cio equivale a 1,0 - 1,25 diodi per nanometro (ossia un
diodo ogni 0,8 - 1 nm).

Per un intervallo ridotto di lunghezze d'onda, la lieve non linearita puo essere
trascurata. Nell'intervallo di lunghezze d'onda 190 - 950 nm & necessario adot-
tare un nuovo approccio per ottenere l'accuratezza della lunghezza d'onda
sull'intero intervallo. Ogni spettrografo viene calibrato separatamente. I dati
di calibrazione vengono memorizzati nella memoria EEPROM dello spettro-
grafo. Sulla base di tali dati, i processori integrati calcolano i dati di assor-
banza a intervalli lineari (1,0, 2,0, ...) tra i punti dati. Cio si traduce in
un'eccellente accuratezza della lunghezza d'onda e assicura la riproducibilita
da strumento a strumento.

Il sistema a micro-fenditura utilizza le proprieta meccaniche del silicio unita-
mente alle precise capacita di strutturazione della micro-lavorazione di mate-
riali in forma sfusa. Combina le necessarie funzioni ottiche (fenditura e
otturatore) in un componente semplice e compatto. La larghezza della fendi-
tura € controllata direttamente dal micro-processore dello strumento e puo
essere impostata come parametro del metodo.
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Serie di diodi

Descrizione del rivelatore 8

La combinazione tra dispersione e imaging spettrale si ottiene grazie a un reti-
colo olografico concavo. Il reticolo separa il fascio luminoso in tutte le lun-
ghezze d'onda componenti e riflette la luce sulla serie di fotodiodi.

La serie di diodi comprende 1024 fotodiodi singoli e circuiti di controllo situati
su un supporto in ceramica. La lunghezza d'onda € compresa tra 190 e 950 nm
e l'intervallo di campionamento € < 1 nm.

Ampiezza del picco (tempo di risposta)

Senza filtro

Tempo di risposta
0,05 min

Tempo di risposta
0.1 min

11 tempo di risposta descrive la rapidita con la quale il segnale del rivelatore &
in grado di seguire una repentina variazione di assorbanza nella cella di
flusso. Il rivelatore utilizza filtri digitali per adattare il tempo di risposta
all'ampiezza dei picchi nel cromatogramma. Questi filtri non incidono sull'area
dei picchi né sulla loro simmetria. Quando sono impostati correttamente, tali
filtri riducono significativamente il rumore della linea di base (Figura 39,
pagina 123) ma solo leggermente I'altezza dei picchi. Questi filtri, inoltre, ridu-
cono la velocita di campionamento, consentendo di ottimizzare l'integrazione
e la visualizzazione dei picchi e di ridurre lo spazio su disco necessario per la
memorizzazione di cromatogrammi e spettri.
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Figura39 Influenza del tempo di risposta sul segnale e sul rumore

Nella Tabella 22, pagina 124 sono riportate le impostazioni disponibili per i fil-
tri del rivelatore. Per ottenere risultati ottimali, impostare 'ampiezza del picco
su un valore il pitl vicino possibile a un picco di interesse stretto nel cromato-
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gramma. Il tempo di risposta e circa 1/3 dell'ampiezza del picco, con una ridu-
zione dell'altezza dei picchi inferiore a 5 % e una dispersione aggiuntiva dei
picchi inferiore a 5 %. Diminuendo l'impostazione dell'ampiezza del picco nel
rivelatore si ottiene un guadagno inferiore a 5 % nell'altezza dei picchi, ma il
rumore della linea di base aumenta di un fattore pari a 1,4 per un fattore 2 di
riduzione del tempo di risposta. Incrementando 'ampiezza del picco (tempo di
risposta) di un fattore 2 rispetto all'impostazione consigliata (sovra-filtraggio)
l'altezza dei picchi si riduce del 20 % circa e il rumore della linea di base si
riduce di un fattore pari a 1,4 . Questa scelta fornisce il miglior rapporto
segnale-rumore possibile, ma puo incidere sulla risoluzione dei picchi.

Tabella 22 Ampiezza del picco - Tempo di risposta - Velocita di campionamento

Ampiezza del picco [minuti] Tempo di risposta [secondi] Velocita di campionamento
[Hz]
<0.0025 0.025 80
>0.0025 0.05 80
>0.005 0.1 40
>0.01 0.2 20
>0.03 0.5 10
>0.05 1.0 5
>0.10 2.0 25
>0.20 4.0 1.25
>0.40 8.0 0.62
>0.85 16.0 0.31
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Larghezza di banda e lunghezza d'onda del campione e di riferimento

Il rivelatore misura simultaneamente 'assorbanza alle lunghezze d'onda com-
prese nell'intervallo 190 - 950 nm. Due lampade forniscono una buona sensibi-
lita sull'intero intervallo di lunghezze d'onda. La lampada a scarica di deuterio
emette l'energia per l'intervallo UV (da 190 a 400 nm) mentre la lampada al
tungsteno emette la radiazione luminosa da 400 a 950 nm per la regione visi-
bile e del vicino infrarosso a onde corte.

Se si possiedono scarse informazioni sugli analiti nel campione, utilizzare
entrambe le lampade e memorizzare tutti gli spettri sull'intero intervallo di
lunghezze d'onda. In questo modo si ottengono informazioni complete occu-
pando pero piuttosto rapidamente lo spazio su disco. Gli spettri possono
essere utilizzati per valutare la purezza e l'identita di un picco. Le informa-
zioni spettrali sono inoltre utili per ottimizzare le impostazioni di lunghezza
d'onda per il segnale cromatografico.

Il rivelatore € in grado di calcolare e memorizzare durante un'analisi sino a 8
segnali con le seguenti proprieta:

* lunghezza d'onda del campione, il centro di una banda di lunghezze d'onda
con ampiezza corrispondente alla larghezza di banda del campione (BW) e,
come opzione

* lunghezza d'onda di riferimento, il centro di una banda di lunghezze d'onda
con ampiezza corrispondente alla larghezza di banda di riferimento.

I segnali sono costituiti da una serie di punti dati nel tempo, con l'assorbanza
media nella banda di lunghezze d'onda del campione meno l'assorbanza media
della banda di lunghezze d'onda di riferimento.

Il segnale A nel metodo predefinito del rivelatore € impostato come segue:
campione 250,100, riferimento 360,100 ossia l'assorbanza media nell'intervallo
200 - 300 nm meno l'assorbanza media nell'intervallo 300 - 400 nm. Poiché
tutti gli analiti presentano un'assorbanza maggiore nell'intervallo 200 - 300 nm
rispetto all'intervallo 300 - 400 nm, questo segnale permette di evidenziare
praticamente qualsiasi composto rivelabile tramite assorbimento UV.

Molti composti presentano bande di assorbimento nello spettro. La Figura 40,
pagina 126 mostra lo spettro dell'acido anisico come esempio.

Per eseguire I'ottimizzazione al fine di ottenere il piti basso limite di rivela-
zione delle concentrazioni di acido anisico, impostare la lunghezza d'onda del
campione sul picco della banda di assorbimento (ossia 252 nm) e impostare la
larghezza di banda del campione sull'ampiezza della banda di assorbimento

Sistema LC 1220 Infinity 125



8 Descrizione del rivelatore

(30 nm). Un riferimento impostato su 360,100 e adeguato. L'acido anisico non
assorbe in questo intervallo.

Se si opera con concentrazioni elevate, & possibile ottenere una migliore linea-
rita al di sopra di 1,5 AU impostando la lunghezza d'onda del campione su un
punto di valle nello spettro, ad esempio 225 nm per 1'acido anisico.

50 ) . -
Lunghezza d'onda campione 252 nm Acido anisico
43 . P
/\ Larghezza di banda di riferimento 100 nm
// \ . -
—_ / \\
) / \
< 397 / \\
S | / \
£ / \
© \
g \ AR
g 287 | / \
= \ /30 nm \
@ \ / larghezza | , o
< ,,1 | / dibanda \ Lunghezza d'onda di riferimento 360
\ \\
\. |
@7 T T T T T T T T T
2280 24@ 26@ 28@ 30@ 328 348 360 38@ 480
Lunghezza d'onda (nm)

Figura40 Ottimizzazione dell'impostazione della lunghezza d'onda

Un'ampiezza di banda elevata presenta il vantaggio di ridurre il rumore, poi-
ché questo viene mediato su un intervallo di lunghezze d'onda: rispetto al caso
di una larghezza di banda di 4 nm, il rumore della linea di base viene ridotto di
un fattore pari a circa 2,5, mentre il segnale ¢ pari a circa 75% rispetto alla
banda larga 4 nm. In questo esempio, il rapporto segnale-rumore ottenuto con
una larghezza di banda di 30 nm é doppio rispetto a quello ottenuto con una
larghezza di banda di 4 nm.
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Larghezza di banda

30 nm

12 nm

4 nm

Figura41 |Influenza della larghezza di banda sul segnale e sul rumore

Poiché il rivelatore media i valori di assorbanza calcolati per ciascuna lun-
ghezza d'onda, 1'utilizzo di una larghezza di banda elevata non incide negativa-
mente sulla linearita.

L'utilizzo di una lunghezza d'onda di riferimento ¢ vivamente consigliato per
ridurre ulteriormente deriva e variabilita della linea di base indotte da fluttua-
zioni della temperatura ambiente o da variazioni dell'indice di rifrazione che si
verificano durante il funzionamento in gradiente.

Nella Figura 42, pagina 128 & riportato un esempio di riduzione della deriva
della linea di base per amminoacidi PTH. In assenza di lunghezza d'onda di
riferimento, il cromatogramma presenta una deriva verso il basso causata
dalle variazioni dell'indice di rifrazione indotte dal gradiente. Questo feno-
meno viene quasi completamente eliminato utilizzando una lunghezza d'onda
di riferimento. Grazie a questa tecnica, gli amminoacidi PTH possono essere
quantificati in basse concentrazioni picomolari anche nel caso di un'analisi in
gradiente.
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Figura42 Analisiin gradiente di amminoacidi PTH (1 pmole ciascuno), con e senza riferi-
mento
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Larghezza della fenditura

Il rivelatore € dotato di una fenditura variabile all'ingresso dello spettrografo.
Si tratta di uno strumento efficace per adattare il rivelatore ai diversi requisiti
di svariati problemi di analisi.

Una fenditura stretta fornisce la risoluzione spettrale necessaria nel caso di
analiti aventi uno spettro di assorbimento caratterizzato da strutture molto
fini. Un esempio di spettro di questo tipo ¢ quello del benzene. Le cinque
bande principali di assorbimento (dita) sono ampie soltanto 2,5 nm e distano
tra loro solo 6 nm.

Hizrm. 3
=t
EI:I— 4 nm
25 3
20 3

EE PN
1D_§ /2.-'_"--..1_.-'

5—5"- e

0

b DL B L B B D T
225 240 245 250 255 280 285 N

Figura43 Benzene con larghezza della fenditura paria 1, 4 e 16 nm (principio)
Una fenditura ampia utilizza una frazione maggiore della luce irradiata attra-

verso la cella di flusso. Cio si traduce in una riduzione del rumore della linea
di base, come illustrato nella Figura 44, pagina 130.

Sistema LC 1220 Infinity 129



8 Descrizione del rivelatore
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Figura44 Influenza dell'ampiezza della fenditura sul disturbo della linea di base

Tuttavia, con una fenditura pitt ampia la risoluzione ottica dello spettrografo
(ossia la capacita di distinguere tra loro lunghezze d'onda differenti) diminui-
sce. Ciascun fotodiodo riceve la luce compresa in un intervallo di lunghezze
d'onda determinato dalla larghezza della fenditura. Cio spiega perché la strut-
tura spettrale fine del benzene scompare utilizzando una fenditura con
ampiezza di 16 nm.

Inoltre, I'assorbanza non varia in maniera rigorosamente lineare con la con-
centrazione a lunghezze d'onda corrispondenti a regioni con pendenze molto
ripide dello spettro di un composto.

Sostanze come il benzene, caratterizzate da strutture fini e regioni dello spet-
tro ad alta pendenza, sono molto rare.

Bande di assorbimento aventi un'ampiezza di 30 nm, come accade nel caso
dello spettro dell'acido anisico (Figura 40, pagina 126), sono molto pilu
comuni.

Pertanto, nella maggior parte dei casi, una larghezza della fenditura pari a 4
nm consente di ottenere i migliori risultati.

Utilizzare una fenditura stretta (1 o 2 nm) per identificare composti che pre-
sentano una struttura spettrale fine o qualora sia necessario effettuare analisi
quantitative a concentrazioni elevate (> 1000 mAU) con una lunghezza d'onda
corrispondente a una regione a forte pendenza dello spettro. I segnali ad
ampia larghezza di banda possono essere utilizzati per ridurre il rumore della
linea di base. Poiché la larghezza di banda (digitale) viene calcolata come
media di assorbanza, la linearita non viene influenzata.
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Utilizzare una fenditura ampia (8 o 16 nm) nel caso in cui il campione presenti
concentrazioni molto ridotte. Utilizzare sempre segnali con larghezza di banda
corrispondente almeno alla larghezza della fenditura.

Ottimizzazione dell'acquisizione spettrale (solo DAD)

La memorizzazione di tutti gli spettri occupa una notevole quantita di spazio
su disco. E molto utile avere a disposizione tutti gli spettri durante l'ottimizza-
zione di un metodo o per l'analisi di campioni unici. Tuttavia, quando si analiz-
zano molti campioni dello stesso tipo, le notevoli dimensioni dei file di dati
contenenti tutti gli spettri possono diventare ingombranti. Il rivelatore pos-
siede funzioni per la riduzione della quantita di dati, che consentono comun-
que di mantenere le informazioni spettrali rilevanti.

Per le opzioni relative agli spettri, vedere la Tabella 23, pagina 137.

Intervallo

Solo l'intervallo di lunghezze d'onda in cui i composti nel campione assorbono
contiene informazioni utili per i controlli sulla purezza e le ricerche nella libre-
ria. Riducendo l'intervallo di memorizzazione degli spettri si risparmia spazio
su disco.

Passo

La maggior parte delle sostanze presenta ampie bande di assorbimento. Visua-
lizzazione degli spettri, purezza dei picchi e ricerche nella libreria sono otti-
mali se uno spettro contiene da 5 a 10 punti dati per larghezza delle bande di
assorbimento. Per l'acido anisico (I'esempio trattato in precedenza) un passo
di 4 nm é sufficiente. Tuttavia, un passo di 2 nm consente una migliore visua-
lizzazione dello spettro.

Soglia

Consente di impostare il rivelatore dei picchi. Quando viene selezionata la
modalita di memorizzazione controllata dal picco, vengono memorizzati sola-
mente gli spettri che appartengono a picchi superiori al valore impostato
come soglia.
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Margine per assorbanza negativa

Il rivelatore regola il relativo gain durante la procedura di equilibratura, in
modo che la linea di base possa presentare solo una leggera deviazione nega-
tiva (circa -100 mAU). In alcuni casi particolari, ad esempio quando viene
effettuato un gradiente con solventi che assorbono, la linea di base puo pre-
sentare una deviazione verso valori negativi.

Solo in tali casi incrementare il margine per I’assorbanza negativa, per evitare
che il convertitore analogico-digitale possa andare in sovraccarico.

Ottimizzazione della selettivita

Analisi quantitativa di picchi coeluiti mediante soppressione del picco

In cromatografia due composti possono spesso eluire insieme. Un rivelatore
convenzionale a doppio segnale puo rivelare e quantificare entrambi i compo-
sti, indipendentemente I’'uno dall’altro solo se i relativi spettri non presentano
sovrapposizioni. Tuttavia, nella maggior parte dei casi questo € molto impro-
babile.

Con un rivelatore a due canali basato sulla tecnologia a serie di diodi, & possi-
bile quantificare i due composti anche quando entrambi assorbono nell’intero
intervallo di lunghezze d’onda. La procedura e chiamata soppressione del
picco o sottrazione del segnale. Come esempio viene descritta ’analisi di idro-
clorotiazide in presenza di caffeina. Se l'idroclorotiazide viene analizzata in
campioni biologici, esiste sempre il rischio che sia presente la caffeina e che
questa possa interferire cromatograficamente con l'idroclorotiazide. Come
mostra lo spettro nella Figura 45, pagina 133, I'idroclorotiazide viene rivelata
meglio a 222 nm, dove anche la caffeina mostra un’assorbanza significativa.
Con un rivelatore convenzionale a lunghezza d’onda variabile risulterebbe
impossibile rivelare quantitativamente I'idroclorotiazide in presenza di caf-
feina.
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WHL1 (204 nm, caffeina)

WL2 (222 nm, idroclorotiazide)
1027 y WL3 (260 nm, riferimento a caffeina soppressa)
idroclorotiazide)

391 WL4 (282 nm, riferimento a caffeina soppressa)
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Figura45 Selezione della lunghezza d'onda per la soppressione del picco

Con un rivelatore UV-visibile basato sulla tecnologia a serie di diodi e con
I'impostazione di una lunghezza d’onda di riferimento corretta, diventa possi-
bile I'analisi quantitativa in tali situazioni. Per sopprimere il segnale della caf-
feina, la lunghezza d’onda di riferimento deve essere impostata su 282 nm. A
questa lunghezza d’onda la caffeina mostra esattamente la stessa assorbanza
che a 222 nm. Quando i valori di assorbanza vengono sottratti 1'uno dall’altro,
viene eliminato qualsiasi apporto dovuto alla presenza di caffeina. Allo stesso
modo, 'idroclorotiazide puo essere soppressa nel caso in cui si voglia determi-
nare la caffeina. In questo caso, la lunghezza d’onda di campionamento viene
impostata su 204 nm, mentre la lunghezza d’onda di riferimento viene impo-
stata su 260 nm. Nella Figura 46, pagina 134 vengono mostrati i risultati cro-
matografici della tecnica di soppressione del picco.

Questa procedura comporta una perdita di sensibilita. Il segnale del campione
diminuisce dell’assorbanza in corrispondenza della lunghezza d’onda di riferi-
mento relativa alla lunghezza d’onda del segnale. La sensibilita puo diminuire
fino al 10-30%.
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Figura46 Soppressione del picco utilizzando la lunghezza d'onda di riferimento

Qualificatori del rapporto per la rivelazione selettiva di classi di composti

I qualificatori del rapporto possono essere utilizzati nel caso in cui in un cam-
pione complesso sia necessario analizzare solo una determinata classe di com-
posti, ad esempio un farmaco progenitore e i suoi metaboliti in un campione
biologico. Un altro esempio ¢ l'analisi selettiva di derivati dopo la derivatizza-
zione pre- o post-colonna. La specifica di un rapporto di segnale tipico per la
classe del campione € un modo per tracciare selettivamente soltanto i picchi di
interesse. L'uscita del segnale rimane pari a zero finché il rapporto non rientra
nell'intervallo specificato dall'utente. Quando il rapporto rientra nell'inter-
vallo, I'uscita del segnale corrisponde alla normale assorbanza e da origine a
singoli picchi distinti su una linea di base piatta. Un esempio € riportato nella
Figura 47, pagina 135 e nella Figura 48, pagina 135.
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Figura 47 Selezione della lunghezza d'onda per i qualificatori del rapporto
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Figura 48 Selettivita mediante i qualificatori del rapporto

In una miscela di quattro componenti € stato registrato solo il bifenile. Gli altri
tre picchi sono stati soppressi poiché non soddisfacevano il criterio di qualifi-
cazione del rapporto e, pertanto, I'uscita del segnale e stata impostata su zero.
Le lunghezze d'onda caratteristiche pari a 249 nm (1) e 224 nm (Ag) sono
state ottenute dagli spettri mostrati nella Figura 47, pagina 135. L'intervallo
del rapporto € stato impostato tra 2 e 2,4 (2,2 £10%). Il segnale viene tracciato
solo quando il rapporto tra 249 e 224 nm rientra in questo intervallo. Dei quat-
tro picchi solo il terzo soddisfa il criterio impostato (Figura 48, pagina 135).
Gli altri picchi non sono stati tracciati.
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Impostazioni dello spettro (solo DAD)

Per modificare le impostazioni degli spettri.
1 Selezionare Setup Detector Signals (Impostazione segnali rivelatore).

2 Nella sezione Spectrum (Spettro), aprire 'elenco a discesa e scegliere un
parametro. I parametri consentiti sono indicati nella Tabella 23,
pagina 137.

3 Modificare Range (Intervallo), Step (Passo) e Threshold (Soglia) in base alle
specifiche necessita.
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Figura49 Impostazioni degli spettri
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Tabella 23 Impostazioni dello spettro

8

Store (Memorizza)

None (Nessuno)

Apex + Baselines
(Apice + linee di base)

Apex + Slopes +
Baselines (Apice +
pendenze + linee di
base)

All in Peak (Tutto nel
picco)

Every 2nd spectrum
(Ogni 2 spettri)

All (Tutto)

Range (Intervallo)

Definisce in quali punti del “segnale A" gli spettri vengono acquisiti e
salvati. Il segnale A ¢ utilizzato per controllare I'“acquisizione spettrale
controllata dal picco”; gli altri segnali non influiscono sull'acquisizione
degli spettri.

Non vengono acquisiti spettri.

Gli spettri vengono acquisiti in corrispondenza dell'apice e delle linee di
base del picco.

Gli spettri vengono acquisiti in corrispondenza dell'apice, delle linee di
base, della pendenza ascendente e discendente del picco.

Vengono acquisiti tutti gli spettri all'interno del picco.

I tre tipi di acquisizione degli spettri citati in precedenza sono noti anche
come acquisizione spettrale controllata dal picco. Il firmware del
rivelatore effettua la rivelazione dei picchi in base ai parametri di soglia e
ampiezza del picco impostati per il DAD. Per utilizzare la memorizzazione
spettrale controllata dal picco, assicurarsi di impostare tali parametri in
modo da riconoscere tutti i picchi di interesse. L'algoritmo di
integrazione include anche la rivelazione dei picchi basata sui parametri
di soglia e ampiezza del picco impostati negli eventi di integrazione.

Gli spettri vengono acquisiti in modo continuo, come nel caso
dell'opzione All (Tutto), ma viene memorizzato solo uno spettro su due;
gli altri spettri vengono scartati. Cio riduce la quantita di dati da
memorizzare.

Gli spettri vengono acquisiti in modo continuo in base all'impostazione
dell'ampiezza del picco. Vengono acquisiti otto spettri per ampiezza del
picco. Il tempo di acquisizione di uno spettro & leggermente inferiore al
valore dell'ampiezza del picco diviso per 8, ossia pari o superiore a 0,01 s
e pari o inferiore a 2,55 s.

Se il segnale A non contiene picchi, non vi sono spettri. Non & possibile
elaborare gli spettri presenti in altri segnali.

Definisce I'intervallo di lunghezze d'onda per la memorizzazione degli
spettri.

Limiti: da 190 a 950 nm con incrementi pari a 1 nm sia per i valori alti sia
per i valori bassi. Il valore alto deve essere maggiore di almeno 2 nm
rispetto al valore basso.
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Tabella 23 Impostazioni dello spettro

Step (Passo) Definisce la risoluzione della lunghezza d'onda per la memorizzazione
degli spettri.
Limiti: da 0,10 a 100,00 nm con incrementi paria 0,1 nm.

Threshold (Soglia) La soglia é I'altezza espressa in mAU del picco pit piccolo previsto. Il
rivelatore di picchi ignora i picchi inferiori al valore di soglia e non salva
gli spettri.

Limiti: da 0,001 a 1000,00 mAU con incrementi pari a 0,001 mAU.
Utilizzabile per le modalita Apex + Baselines (Apice + linee di base),
Apex + Slopes + Baselines (Apice + pendenze + linee di base) e All in
Peak (Tutto nel picco)
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Corrispondenza tra cella di flusso e colonna

Descrizione del rivelatore
Corrispondenza tra cella di flusso e colonna

Nella Figura 50, pagina 139 sono fornite indicazioni sulle celle di flusso corri-

spondenti alla colonna utilizzata. Se vengono individuate piu celle di flusso

appropriate, utilizzare la cella di flusso di maggiori dimensioni per ottenere il
limite di rivelazione migliore. Utilizzare invece la cella di flusso di dimensioni

minori per una migliore risoluzione dei picchi.

Scelta della cella di flusso per il VWD

Lunghezza Ampiezza tipo del Cella di flusso consigliata
della colonna picco
<=5cm 0,025 min
10 cm 0,05 min
20 cm 0,1 min Cella dilflusso
standaid
>=40cm 0,2 min
Flusso 0,2 ml/min 0,2- 0,4 ml/min 0,4-0,8 ml/min 1-5ml/min
tipico
Diametro colonna interna 1,0 mm 2,1 mm 3,0 mm 4,6 mm

Figura 50
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Scelta della cella di flusso per il DAD

L unghezza tipica | Ampiezza di Cella di flusso consigliata
fella colonna picco tipica
T<=5cm 0,025 min Micro
0 semi-nano
10cm 0,05 min Cella di flusso Cella di flusso
semi-micro ad alta pressio-
- ne (pressione
20 cm 0,1 min Cella di flusso sup(griore a
standard 100 bar)
>=40 cm 0.2 min
Velocita di flus- | 0,01...0,2 02..04 04..04 1..5 0.01..5
so tipica mL/min mL/min mL/min mL/min mL/min
Diametro interno della colonna | 0,5... 1 mm 2,1 mm 3,0 mm 4,6 mm

140

Figurabl Scelta di una cella di flusso in HPLC

Cammino ottico della cella di flusso

La legge di Lambert-Beer stabilisce una relazione lineare fra il cammino ottico
della cella di flusso e 'assorbanza.

Absorbance= —logT=logl =¢- C- d

in cui

¢ la trasmissione, definita come il quoziente dell'intensita della luce trasmessa
I divisa per l'intensita della luce incidente, I;

¢ il coefficiente di estinzione, che é caratteristico di una data sostanza in pre-
senza di una serie di condizioni specifiche di lunghezza d'onda, solvente, tem-
peratura e altri parametri;

é la concentrazione di specie assorbenti (in genere espressa in g/L o mg/L); e

¢ il cammino ottico della cella utilizzata per la misurazione.
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Di conseguenza, celle di flusso aventi un cammino ottico di lunghezza mag-
giore generano segnali pil intensi. Sebbene in genere il rumore aumenta leg-
germente all'aumentare del cammino ottico, si ottiene un guadagno nel
rapporto segnale-rumore. Per esempio, il rumore aumenta meno del 10 %, ma
si ottiene un incremento del 70 % nell'intensita del segnale aumentando il cam-
mino ottico da 6 mm a 10 mm.

All'aumentare del cammino ottico, in genere aumenta anche il volume della
cella; nell'esempio specifico passa da 5 uL a 13 uL. In genere cid causa una
maggiore dispersione dei picchi. Come illustrato in Figura 52, pagina 141, cio
non incide sulla risoluzione nella separazione in gradiente dell'esempio.

Come regola empirica, il volume della cella di flusso deve essere pari a circa
1/3 del volume dei picchi a meta altezza. Per determinare il volume dei picchi,
moltiplicare I'ampiezza del picco riportata nei risultati dell'integrazione per la
velocita di flusso e dividere il risultato per 3 .

Analisi standard di pesticidi

Lunghezza cammino ottico 6 mm

Lunghezza cammino ottico 10 mm

Assorbanza

13 EX=] =N=]

Tempo (min)

Figurab2 Influenza del cammino ottico sull'altezza del segnale

Tradizionalmente le analisi LC eseguite con rivelatori UV sono basate sul con-
fronto dei risultati della misurazione con standard interni o esterni. Per verifi-
care l'accuratezza fotometrica del rivelatore & necessario disporre di
informazioni piul precise sui cammini ottici delle celle di flusso.

La risposta corretta é:
risposta prevista * fattore di correzione

Informazioni dettagliate sulle celle di flusso sono riportate nella Tabella 24,
pagina 142 e nella Tabella 25, pagina 143.
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8 Descrizione del rivelatore

Fattori di correzione per le celle di flusso VWD

Tabella 24 Fattori di correzione per le celle di flusso VWD Agilent

Tipo di cella di flusso Volume Codice Cammino Cammino ottico  Fattore di
della cella ottico (effettivo) correzione
(nominale)

Cella di flusso standard 14 L Cella di flusso 10 mm 10,15 £0,19 mm 10/10,15
standard, 10 mm, 14
uL, 40 bar
(G1314-60086)

Cella di flusso semi-micro 5L Cella di flusso 6 mm 6,10 £0,19 mm 6 /6,10
semi-micro, 6 mm, 5
uL, 40 bar

(G1314-60083)

Cella di flusso micro 2L Cella diflusso a 3 mm 2,80 £0,19 mm 3/2.8
microflusso, senza tag
D.I, 3mm, 2 pL, 120
bar (G1314-60087)

Cella di flusso ad alta pressione 14 pL Celladiflussoadalta 10 mm 10,00 £0,19 mm 6/5,75
pressione, 10 mm, 14
uL, 400 bar
(G1314-60082)

Tenere presente che esistono tolleranze aggiuntive per lo spessore della guarnizione e il
relativo rapporto di compressione, che sono ritenute molto ridotte se paragonate alle
tolleranze di lavorazione.
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Fattori di correzione per le celle di flusso DAD

Tabella 25 Fattori di correzione per le celle di flusso

Cella di flusso Cammino ottico Fattore di
(effettivo) correzione

Cella di flusso standard, 10 mm, 13 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60022) 9,80 0,07 mm 10/9.8

Cella di flusso semi-micro, 6 mm, 5 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60025) 5,80 0,07 mm 6/5.8

Cella di flusso micro, 3 mm, 2 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60024) 3,00 +0,05 mm/-0,07 mm  3/3

Kit cella di flusso semi-nano, 10 mm, 500 nL, 5 MPa (G1315-68724) 10,00 £0,02 mm 10/10

Kit cella di flusso nano, 6 mm, 80 nL, 5 MPa ( G1315-68716) 6.00 £0,02 mm 6/6

Cella di flusso standard bioinerte, 10 mm, 13 pL, 120 bar ( 12 MPa) per 9,80 0,07 mm 10/9.8

MWD/DAD, include kit di capillari per celle di flusso BIO (codice
(G5615-68755) (G5615-60022)

Tenere presente che esistono tolleranze aggiuntive per lo spessore della guarnizione e il
relativo rapporto di compressione, che sono ritenute molto ridotte se paragonate alle

tolleranze di lavorazione.
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8 Descrizione del rivelatore
Corrispondenza tra cella di flusso e colonna
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Funzioni di test e calibrazione

Scansione spettrale 176

Rivelatore a serie di diodi (DAD) 177

Test automatico 177

Test del filtro 179

Test della fenditura 181

Test della corrente di buio 182
Test dell'intensita 184

Test con ossido di olmio 188
Test della piattezza spettrale 191
Test del rumore ASTM 192

Test dellacella 193

Utilizzo del cromatogramma di prova integrato

195

Verifica e ricalibrazione della lunghezza d'onda 197
Informazioni diagnostiche con Agilent ChemStation 198

Test convertitore D/A (DAC) 200

Nel presente capitolo sono descritti i test, le calibrazioni e gli strumenti disponi-
bili con il software Instrument Utilities o Lab Advisor.
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Funzioni di test e calibrazione 9

Sistema LC Agilent 1220 Infinity

Controllo dell'installazione

La funzione Installation Check accende tutti i moduli disponibili, esegue lo
spurgo del sistema per cinque minuti a 1 mL/min, testa il circuito idraulico
applicando una pressione fino a 200 bar e accende il forno (se disponibile) e il
rivelatore.

La pompa e il rivelatore sono obbligatori per questa verifica; il forno e I'autocampionatore
sono opzionali.

La funzione Installation Check ha esito positivo se sono soddisfatte le seguenti
condizioni:

* Tutti i moduli si accendono correttamente entro il periodo di timeout
(120 s).

* La pompa raggiunge la pressione di 200 bar trascorsi 5 min.

» Il forno raggiunge una temperatura 2 K superiore alla rispettiva tempera-
tura corrente.

+ Lalampada del rivelatore si accende e il rivelatore raggiunge lo stato Ready.
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Informazioni sul modulo

Lo strumento Module Info raccoglie le informazioni diagnostiche da un modulo
e scrive i risultati in un file. E possibile visualizzare i risultati in tre schede:

Generale

La scheda General riporta le informazioni sul firmware e sulle opzioni del
modulo in una tabella a due colonne.

Tabelle

La scheda Tables permette di visualizzare il contenuto di tutte le tabelle dia-
gnostiche disponibili per il modulo. Fare clic sul segno [+] per aprire una
tabella o sul segno /-] per chiudere una tabella aperta.

Segnali

La scheda Signals riporta i grafici dei segnali diagnostici disponibili dal
modulo. I grafici dei segnali disponibili dipendono dal modulo; laddove dispo-
nibili, per un segnale vengono visualizzati sia grafici a breve termine sia grafici
a lungo termine.

Informazioni sullo stato

Lo strumento State Info visualizza lo stato corrente di tutti i moduli LC Agilent
1220 Infinity; lo stato viene aggiornato continuamente. A meno che non venga
interrotto, lo strumento viene eseguito continuamente per 60 min. Fare clic su
Stop Test per arrestare lo strumento.
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Sistema di erogazione del solvente

Descrizione del test di perdita della pompa isocratica

Il test di perdita € un test integrato di risoluzione dei problemi progettato per
verificare l'assenza di perdite della pompa. Il test comporta il monitoraggio del
profilo di pressione mentre la pompa effettua una sequenza di pompaggio pre-
definita. Il profilo di pressione risultante fornisce informazioni sulla tenuta in
pressione e sul funzionamento dei componenti della pompa.

Rampa 1:

Dopo l'inizializzazione lo stantuffo 2 si trova al punto massimo della corsa. 11
test inizia con l'erogazione dello stantuffo 1 con una corsa di lunghezza corri-
spondente a 100 uL e un flusso di 153 uL/min. La sequenza degli stantuffi
durante la rampa di pressione e 1 -2 -1-2.

Stabilizzazione 1:
Lo stantuffo 2 continua a pompare a una velocita di flusso di 2 uL/min per
circa un minuto.

Rampa 2:

Il flusso viene fatto passare a 153 uL/min e lo stantuffo 2 continua a erogare
per il resto della corsa. Quindi lo stantuffo 1 continua a pompare per comple-
tare la seconda meta della rampa.

Stabilizzazione 2:
11 flusso viene ridotto a 2 uL/min per circa un minuto (lo stantuffo 1 continua
a erogare).

Rampa 3:

11 flusso aumenta fino a 220 uL/min e la corsa viene fatta passare a 100 uL. Lo
stantuffo 1 completa la corsa. Quindi il flusso viene fatto passare a

510 uL/min. La rampa raggiunge la pressione di 390 bar con la sequenza degli
stantuffi 2 -1 -2 -1.
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Stabilizzazione 3:

Quando la pressione del sistema raggiunge il valore di 390 bar, il flusso viene
ridotto a zero e la pressione si stabilizza appena al di sotto del valore di
400 bar.

1 min dopo aver raggiunto la pressione massima, la caduta di pressione non
deve essere superiore a 2 bar/min.

Descrizione del test di perdita della pompa a gradiente

Il test di perdita € un test integrato di risoluzione dei problemi progettato per
verificare la tenuta dei componenti della pompa. Il test deve essere effettuato
se si ritiene che la pompa sia soggetta a problemi. Il test consiste nel monito-
rare l'aumento di pressione a velocita di flusso molto basse, mentre diversi
stantuffi erogano solvente. A queste velocita di flusso molto basse, € possibile
rilevare perdite di minima entita valutando il profilo di pressione mentre la
pompa esegue una sequenza di pompaggio predefinita. Per effettuare il test e
necessario bloccare la pompa con un dado cieco ed eseguire quindi il test con
isopropanolo (IPA), monitorando al tempo stesso il profilo di pressione.

Verificare con certezza assoluta che tutte le parti del circuito idraulico sottoposte al test
vengano lavate accuratamente con IPA prima di iniziare a pressurizzare il sistemal
Qualsiasi traccia di altri solventi o la presenza di una bolla d'aria di minime dimensioni
all'interno del circuito idraulico comportano I'esito negativo del test!

Rampa 1

Dopo l'inizializzazione lo stantuffo 2 si trova al punto massimo della corsa. Il
test inizia con l'erogazione dello stantuffo 1 con una corsa di lunghezza corri-
spondente a 100 uL e un flusso di 1563 uL/min. La sequenza degli stantuffi
durante la rampa di pressione &€ 1 -2 -1 -2 . In questa fase la pressione
dovrebbe aumentare in maniera lineare. Eventuali disturbi durante questa
fase sono indice di perdite piu1 consistenti o della presenza di componenti
della pompa difettosi.
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Stabilizzazione 1

Lo stantuffo 2 continua a pompare a una velocita di flusso di 2 uL/min per
circa un minuto. Durante la stabilizzazione la pressione deve rimanere
costante o aumentare leggermente. Una caduta di pressione indica una per-
dita >2 puL/min.

Rampa 2

Il flusso viene fatto passare a 153 uL/min e lo stantuffo 2 continua a erogare
per il resto della corsa. Quindi lo stantuffo 1 continua a pompare per comple-
tare la seconda meta della rampa.

Stabilizzazione 2

11 flusso viene ridotto a 2 uL,/min per circa un minuto (lo stantuffo 1 continua
a erogare). Durante la stabilizzazione la pressione deve rimanere costante o
aumentare leggermente. Una caduta di pressione indica una perdita

>2 uL/min.

Rampa 3

I1 flusso aumenta fino a 220 uL/min e la corsa viene fatta passare a 100 uL. Lo
stantuffo 1 completa la corsa. Quindi il flusso viene fatto passare a

510 uL/min. La rampa raggiunge la pressione di 390 bar con la sequenza degli
stantuffi 2 -1 -2 -1 .

Stabilizzazione 3

Quando la pressione del sistema raggiunge il valore di 390 bar, il flusso viene
ridotto a zero e la pressione si stabilizza appena al di sotto del valore di
400 bar.

Un minuto dopo aver raggiunto la pressione massima, la caduta di pressione
non deve essere superiore a 2 bar/min.
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Esecuzione del test di perdita

Quando Se si sospettano problemi della pompa

Strumenti richiesti Descrizione

Chiave da 1/4 inch (fornita nel kit di strumenti per HPLC)

Parti richieste Quantita Codice Descrizione
1 G1313-87305 Capillare di restrizione
1 01080-83202 Dado cieco
1 500 mL di isopropanolo
Preparazioni + Posizionare un flacone di isopropanolo di grado LC nel comparto del solvente e collegare il tubo

del solvente alla valvola di ingresso attiva della pompa.

Verificare che tutte le parti del percorso di flusso da sottoporre al test vengano lavate
accuratamente con IPA prima di iniziare a pressurizzare il sistema. Qualsiasi traccia di altri
solventi o persino la pill piccola bolla d'aria all'interno del percorso del flusso
provocheranno I'esito negativo del test.

Esecuzione del test dal software Agilent Lab Advisor
1 Selezionare il test della pompa dal menu di selezione del test.

2 Avviare il test e attenersi alle istruzioni.

Al termine del test, accertarsi di rilasciare la pressione aprendo lentamente la valvola di
spurgo.

“Valutazione dei risultati del test di perdita” , pagina 153 descrive la valutazione e
I'interpretazione dei risultati del test di tenuta.

Per istruzioni dettagliate, fare riferimento allo strumento Agilent Lab Advisor.
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Valutazione dei risultati del test di perdita

Componenti difettosi o che presentano perdite nella testa della pompa com-
portano modifiche al grafico della pressione durante il test di perdita. Gli esiti
negativi tipici sono descritti di seguito.

Tenere presente la differenza fra un errornel test e un failure del test. Un error indica che
I'esecuzione del test si & conclusa in modo anomalo. Se un test ha avuto failed, i risultati
del test non rientravano nei limiti specificati.

Spesso un esito negativo puo essere provocato da un dado cieco danneggiato (deformatosi
per essere stato serrato eccessivamente). Prima di passare alla ricerca di altre possibili
cause dell'esito negativo, assicurarsi che il dado cieco in uso sia in buone condizioni e sia
stato serrato correttamente.

Tabella 26 Nessun aumento di pressione durante la rampa 1

Causa potenziale

Pompa non in funzione.

Valvola di spurgo aperta.

Raccordi allentati o che perdono.

Collegamenti errati delle linee del solvente.

Valvola di spurgo contaminata.

Perdite consistenti (visibili) dalle guarnizioni
della pompa.

Perdite consistenti (visibili) dalla valvola
d'ingresso attiva, dalla valvola di uscita o dalla
valvola di spurgo.

Azione correttiva

Controllare il registro elettronico per verificare
se contiene messaggi di errore.

Chiudere la valvola di spurgo e riavviare il test.

Verificare che tutti i raccordi siano serrati
oppure sostituire il capillare.

Assicurarsi che le linee del solvente dal
degassatore siano collegate correttamente.

Aprire e chiudere la valvola di spurgo per
eliminare la contaminazione. Sostituire la
valvola se presenta ancora perdite.

Sostituire le guarnizioni della pompa.

Verificare che i componenti che perdono siano
installati saldamente. Sostituire il componente
se necessario.
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Tabella 27 Limite di pressione non raggiunto ma stabilizzazioni orizzontali o positive

Causa potenziale

Lavaggio insufficiente del degassatore e della
pompa (aria nella testa della pompa).

Solvente errato.

Azione correttiva

Spurgare accuratamente il degassatore e la
pompa con isopropanolo sotto pressione
(utilizzare il capillare di restrizione).

Utilizzare isopropanolo. Spurgare
accuratamente il degassatore e la pompa.

Tabella 28 Tutte le stabilizzazioni negative

Causa potenziale

Raccordi allentati o che perdono.

Valvola di spurgo allentata.

Valvola di spurgo contaminata.

Viti della testa della pompa allentate.

Guarnizioni che perdono o stantuffi graffiati.

Valvola di uscita che perde.

Smorzatore che perde.

Azione correttiva

Verificare che tutti i raccordi siano serrati
oppure sostituire il capillare.

Stringere la valvola di spurgo (chiave da
14 mm).

Aprire e chiudere la valvola di spurgo per
eliminare la contaminazione. Sostituire la
valvola se presenta ancora perdite.

Assicurarsi che le viti della testa della pompa
siano strette.

Sostituire le guarnizioni della pompa.
Controllare che gli stantuffi non siano graffiati.
Sostituire in presenza di graffi.

Sostituire la valvola di uscita.

Sostituire lo smorzatore.

Tabella 29 Prima stabilizzazione positiva, seconda e terza negative

Causa potenziale

Presenza di aria nella pompa o guarnizioni
non ancora in sede.

Valvola d'ingresso attiva allentata.

Azione correttiva

Lavare accuratamente la pompa con isopropanolo
sotto pressione (utilizzare il capillare di
restrizione).

Stringere la valvola d'ingresso attiva (chiave da
14 mm). Non stringere in misura eccessiva!
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Tabella 29 Prima stabilizzazione positiva, seconda e terza negative

9

Viti della testa della pompa allentate.

Valvola di uscita allentata.

Guarnizione che perde o stantuffo graffiato.

Valvola d'ingresso attiva difettosa.

Assicurarsi che le viti della testa della pompa
siano strette.

Verificare che il setaccio della valvola di uscita sia
installato correttamente. Serrare la valvola di
uscita.

Sostituire le guarnizioni della pompa. Controllare
che gli stantuffi non siano graffiati. Sostituire in
presenza di graffi.

Sostituire la valvola d'ingresso attiva.

Tabella 30 Prima stabilizzazione negativa, seconda stabilizzazione positiva

Causa potenziale

Valvola di uscita che perde.

Viti della testa della pompa allentate.

Guarnizioni che perdono o stantuffi graffiati.

Azione correttiva

Pulire la valvola di uscita. Assicurarsi che il
setaccio della valvola di uscita sia installato
correttamente. Serrare la valvola di uscita.

Assicurarsi che le viti della testa della pompa
siano strette.

Sostituire le guarnizioni della pompa. Controllare
che lo stantuffo non sia graffiato. Sostituire in
presenza di graffi.

Tabella 31 La rampa 3 non raggiunge il limite

Causa potenziale

Arresto della pompa a causa di un errore.

Perdite consistenti (visibili) dalle guarnizioni
della pompa.

Perdite consistenti (visibili) dalla valvola
d'ingresso attiva, dalla valvola di uscita o dalla
valvola di spurgo.

Azione correttiva

Controllare il registro elettronico per verificare
se contiene messaggi di errore.

Sostituire le guarnizioni della pompa.

Verificare che i componenti che perdono siano
installati saldamente. Sostituire il componente
Se necessario.
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Tabella 32 Terza stabilizzazione negativa (caduta di pressione > 2 bar/min)

Causa potenziale Azione correttiva

Raccordi allentati o che perdono. Verificare che tutti i raccordi siano serrati
oppure sostituire il capillare.

Valvola di spurgo allentata. Stringere la valvola di spurgo (chiave da
14 mm).
Valvola di spurgo contaminata. Aprire e chiudere la valvola di spurgo per

eliminare la contaminazione. Sostituire la
valvola se presenta ancora perdite.

Viti della testa della pompa allentate. Assicurarsi che le viti della testa della pompa
siano strette.

Guarnizioni che perdono o stantuffi graffiati. Sostituire le guarnizioni della pompa.
Controllare che gli stantuffi non siano graffiati.
Sostituire in presenza di graffi.

Valvola di uscita che perde. Sostituire la valvola di uscita.

Smorzatore che perde. Sostituire lo smorzatore.

Controllo pressione in eccesso

Questo test controlla il circuito idraulico per individuare ostruzioni e cerca di
identificare il modulo che causa l'ostruzione. Se l'ostruzione riguarda l'auto-
campionatore, il test consente di determinare se 1'ostruzione si verifica
nell'ago o nella sede dell'ago.

Per eseguire la funzione Pressure Too High Check sono necessari la pompa e
l'autocampionatore.
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Valutazione della verifica della pressione eccessiva

Condizioni iniziali
La pompa e 'autocampionatore vengono portati nello stato di PRONTO e il
sistema viene sottoposto a una pressione operativa pari a 200 bar.

Viene misurata l'ondulazione della pompa e l'avvio del test viene ritardato fin-
ché l'ondulazione non rientra nei limiti definiti (in genere 1 % della pressione
operativa).

Parte 1 del test

Nella parte 1 del test si cerca di determinare quale sezione del sistema € sog-
getta al problema di pressione.

Dopo che il sistema ha raggiunto le condizioni iniziali, la valvola dell'autocam-
pionatore viene commutata da mainpass a bypass e la porzione di pressione
viene sottoposta a test rispetto a un limite.

Se il limite viene superato, il problema di pressione risiede nell'autocampiona-
tore; in caso contrario, il problema riguarda un diverso componente del cir-
cuito idraulico.

Parte 2 del test

Nella parte 2 del test, un vial vuoto viene indirizzato verso 1'ago e la valvola
viene commutata da bypass a mainpass, in modo che si verifichi una brusca
caduta di pressione. La caduta di pressione viene controllata rispetto a un
limite.

Se l'autocampionatore viene identificato come la causa del problema, e il
limite non viene raggiunto, il problema riguarda l'ago, il loop dell'ago o la tra-
smissione del dispositivo di dosaggio; in caso contrario, il problema riguarda
la sede dell'ago o il capillare della sede dell'ago.

Se l'autocampionatore non & la causa del problema, il problema riguarda la
pompa (in genere il filtro o il setto poroso) o si verifica a valle dell'autocampio-
natore (capillare del riscaldatore o colonna). Se il limite di caduta di pressione
non viene raggiunto, il problema riguarda la pompa; in caso contrario il pro-
blema si verifica a valle dell'autocampionatore.
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Pompa di spurgo

Descrizione dello spurgo della pompa

Lo strumento Purge Pump consente di spurgare la pompa con solvente a una
velocita di flusso specificata per un periodo specificato. Per le pompe multica-
nale e le pompe dotate di valvola di selezione del solvente (SSV), &€ necessario
selezionare i canali da spurgare; ogni canale puo essere spurgato impostando
condizioni diverse.

E possibile selezionare una velocita di flusso compresa tra 1 e 5 mL/min con
incrementi pari a 1 mL/min.
E possibile selezionare una durataparial,2,3,5,7,10 e 15 minuti.

La pompa preparativa G1361A & dotata di ciclo di spurgo automatico; non sono di