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Garantia

El material contenido en este docu-
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Un aviso de PRECAUCION indica
un peligro. Llama la atencion
sobre un procedimiento de ope-
racion, una practica o similar que,
si no se realizan correctamente o
no se ponen en practica, pueden
provocar dafios en el producto

o pérdida de datos importantes.
No avance mas alla de un aviso
de PRECAUCION hasta que se
entiendan y se cumplan comple-
tamente las condiciones indica-
das.

ADVERTENCIA

Un aviso de ADVERTENCIA
indica un peligro. Llama la aten-
cion sobre un procedimiento de
operacion, una practica o simi-
lar que, si no se realizan correc-
tamente o no se ponen en
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daiios personales o la muerte.
No avance mas alla de un aviso
de ADVERTENCIA hasta que se
entiendan y se cumplan comple-
tamente las condiciones indica-
das.
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En este manual se incluyen las siguientes configuraciones del sistema LC Agi-
lent 1220 Infinity:

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

Introduccion

En este capitulo se ofrece una visiéon general de las configuraciones disponi-
bles del sistema LC Agilent 1220 Infinity.

Requisitos y especificaciones de las instalaciones

En este capitulo se ofrece informacion acerca de los requisitos del entorno y
de las especificaciones fisicas y de rendimiento.

Instalacion

En este capitulo se ofrece una visién general sobre el contenido y la instala-
cion del envio.

Descripcion del sistema de flujo de disolventes

En este capitulo se ofrece una visién general de los principios de funciona-
miento del sistema de flujo de disolventes (bomba y desgasificador opcional).

Descripcion del sistema de inyeccion

En este capitulo se ofrece una vision general de los principios de funciona-
miento de los sistemas de inyeccion: inyector manual e inyector automatico.

Descripcion del horno de columna

En este capitulo se ofrece una visién general de los principios de funciona-
miento del horno de columna.



En este manual

8 Descripcion del detector

En este capitulo se ofrece una vision general de los principios de funciona-
miento del detector.

9 Funciones de test y calibracion

En este capitulo se describen los tests, las calibraciones y las herramientas
disponibles con el software Instrument Utilities o Lab Advisor.

10 Informacion sobre errores

En este capitulo se ofrece informacion sobre los mensajes de error que
podrian aparecer. Ademas, se describen las posibles causas y se proporcionan
sugerencias sobre como solucionarlos.

11 Mantenimiento

En este capitulo se ofrece informacién general sobre el mantenimiento del ins-
trumento.

12 Piezas para mantenimiento

En este capitulo se ofrece informacién sobre las piezas para mantenimiento.

13 Actualizacion del sistema LC Agilent 1220 Infinity

En este capitulo se ofrece informacion sobre la actualizacion del sistema LC.

14 Identificacion de cables

En este capitulo se ofrece informaciéon acerca de los cables utilizados con los
moédulos HPLC de la serie 1200.
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1  Introduccion

Configuraciones del sistema LC Agilent 1220 Infinity

A

Bomba isocratica

Inyector manual

Detector de
longitud de onda

variable

G4286B

10

Configuraciones disponibles del sistema LC Agilent 1220 Infinity

El sistema LC Agilent 1220 Infinity esta disponible en cuatro configuraciones
distintas. Los posibles componentes incluyen una bomba isocratica, una
bomba de gradiente de dos canales (con desgasificador), un inyector manual,
un inyector automatico, un horno de columna y un detector. Cada configura-
cién viene al menos con una bomba, un sistema de inyeccioén y un detector.

Asimismo, incluye el software Instrument Utilities de Agilent.

alla

Bomba de
gradiente

Inyector manual

Detector de
longitud de onda

variable

G4288B

ala

AR

Bomba de
gradiente

Bomba de
gradiente

Inyector
automatico

Inyector
automatico

Horno de columna

Horno de columna

Detector de
longitud de onda

variable

Detector de diodos

G4290B

G4294B

Un Kit de actualizacién de la valvula de selecciéon de disolvente (SSV)

(G4280-68708) esta disponible.
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Introduccion 1

Configuraciones del sistema LC VL Agilent 1220 Infinity

Configuraciones disponibles del sistema LC VL Agilent 1220 Infinity

El sistema LC VL Agilent 1220 Infinity esta disponible en dos configuraciones
distintas. Los posibles componentes incluyen una bomba isocratica, una
bomba de gradiente de dos canales (con desgasificador), un inyector manual,
un inyector automatico, un horno de columna y un detector. Cada configura-
cién viene al menos con una bomba, un sistema de inyeccioén y un detector.
Asimismo, incluye el software Instrument Utilities de Agilent.

mlla A H

Bomba de gradiente Bomba de gradiente

Inyector manual Inyector automatico

Horno de columna

Detector de longitud Detector de longitud
de onda variable de onda variable

G4288C G4290C

Un Kit de actualizacién de la valvula de seleccién de disolvente (SSV)
(G4280-68708) esta disponible.
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Introduccion

Mantenimiento preventivo asistido

12

Contadores EMF de la bomba

Los limites de EMF seleccionables por el usuario correspondientes a los conta-
dores EMF permiten adaptar el mantenimiento preventivo asistido a los requi-
sitos especificos del usuario. El desgaste de los componentes de la bomba
depende de las condiciones analiticas. Por lo tanto, la definicién de los limites
maximos debe determinarse en funcién de las condiciones operativas especifi-
cas del instrumento.

La bomba LC Agilent 1220 Infinity incluye una serie de contadores EMF desti-
nados a la cabeza de la bomba. Cada contador aumenta con el uso de la bomba
y se le puede asignar un limite maximo para que aparezca un aviso en la inter-
faz de usuario cuando se exceda dicho limite. Cada contador puede restable-
cerse en cero tras realizar el mantenimiento. La bomba dispone de los
siguientes contadores EMF:

Medidor de liquidos de la bomba

El medidor de liquidos de la bomba muestra el volumen total de disolvente
bombeado por la cabeza de la bomba desde que se reinicié el contador por ulti-
ma vez. Se le puede asignar un limite de EMF (maximo). Cuando el limite se
supera, aparece una marca de EMF en la interfaz de usuario.

Contadores de desgaste de los sellos

Los contadores de desgaste de los sellos muestran un valor derivado de la pre-
sién y del flujo (ambos contribuyen al desgaste de los sellos). Los valores
aumentan con el uso de la bomba hasta que los contadores se reinician des-
pués de las tareas de mantenimiento. Puede asignarse un limite de EMF
(maximo) a ambos contadores de desgaste de los sellos. Cuando el limite se
supera, aparece una marca de EMF en la interfaz de usuario.

LC 1220 Infinity



Introduccion 1

Contadores EMF del inyector automatico

Los limites de EMF seleccionables por el usuario correspondientes a los conta-
dores EMF permiten adaptar el mantenimiento preventivo asistido a los requi-
sitos especificos del usuario. El desgaste de los componentes del inyector
automatico depende de las condiciones analiticas. Por lo tanto, la definicién
de los limites maximos debe determinarse en funcién de las condiciones ope-
rativas especificas del instrumento.

El inyector automatico dispone de dos contadores EMF. Cada contador
aumenta con el uso del inyector automatico y se le puede asignar un limite
maximo para que aparezca un aviso en la interfaz de usuario cuando se exceda
dicho limite. Cada contador puede restablecerse en cero tras realizar el mante-
nimiento. El inyector automatico dispone de los siguientes contadores EMF":

Contador de la valvula de inyeccion

Este contador muestra el niimero total de cambios de la valvula de inyeccion
desde que se reinicié por ultima vez.

Contador de movimientos de la aguja

Este contador muestra el niimero total de movimientos de la aguja al asiento
desde que se reinicié por ultima vez.

Contadores EMF del detector de longitud de onda variable

LC 1220 Infinity

Los limites de EMF seleccionables por el usuario correspondientes a los conta-
dores EMF permiten adaptar el mantenimiento preventivo asistido a los requi-
sitos especificos del usuario. El tiempo de encendido titil de la lampara
depende de los requisitos del analisis (analisis de sensibilidad alta o baja, lon-
gitud de onda, etc.). Por lo tanto, la definicién de los limites maximos debe
determinarse en funcién de las condiciones operativas especificas del instru-
mento.

El médulo del detector dispone de un contador EMF destinado a la lampara.
El contador aumenta con el uso de la lampara y se le puede asignar un limite
maximo para que aparezca un aviso en la interfaz de usuario cuando se exceda
dicho limite. El contador se puede restablecer en cero después de cambiar la
lampara. El detector dispone de los siguientes contadores EMF:

13
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Introduccion

Tiempo de encendido de la lampara de deuterio

Este contador muestra el tiempo de encendido total en horas de la lJampara de
deuterio.

Contadores EMF del detector de diodos

Uso de los contadores de EMF

Los limites seleccionables por el usuario para el contador de EMF permiten
adaptar el mantenimiento preventivo asistido a los requisitos especificos del
usuario. El ciclo util de mantenimiento depende de los requisitos de uso. Por
tanto, los limites maximos se deben determinar de acuerdo con las condicio-
nes especificas de funcionamiento del instrumento.

Configuracion de los limites de EMF

La configuracion de los limites de EMF debe optimizarse durante uno o dos
ciclos de mantenimiento. En primer lugar deberan definirse los limites de
EMF por defecto. Cuando el rendimiento indique que el mantenimiento es
necesario, anote los valores indicados en los contadores de EMF. Introduzca
estos valores (o ligeramente inferiores a los mostrados) como limites de EMF
y reinicie los contadores de EMF (llévelos a cero). La préxima vez que los con-
tadores excedan los nuevos limites de EMF, aparecera la senal EMF, recor-
dando que deberia realizarse el mantenimiento.

LC 1220 Infinity
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En este capitulo se ofrece informacion acerca de los requisitos del entorno y de
las especificaciones fisicas y de rendimiento.
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2  Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Requisitos de las instalaciones

Es importante disponer de un entorno adecuado para garantizar un rendi-
miento 6ptimo del instrumento.

Consideraciones sobre alimentacion

ADVERTENCIA

La fuente de alimentacion del sistema LC Agilent 1220 Infinity incluye capaci-
dades de gran alcance. Por lo tanto, no hay ningiin selector de voltaje en el ins-
trumento.

El instrumento no estara del todo apagado cuando se desenchufe

La fuente de alimentacion sigue consumiendo algo de corriente aunque el
interruptor de alimentacion del panel frontal esté en la posicion de apagado. Los
trabajos de reparacion del detector entraiian riesgos personales, por ejemplo,
descargas, si se abre la cubierta del detector y el instrumente esta conectado a la
corriente.

-> Para desconectar el detector de la red de alimentacion, desenchufe el cable de
alimentacion.

ADVERTENCIA

Voltaje de linea incorrecto en el instrumento

Si los dispositivos se conectan a un voltaje de linea superior al especificado, podrian
producirse descargas o daiios en los instrumentos.

-> Conecte el instrumento solo al voltaje de linea especificado.

16
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Requisitos y especificaciones de las instalaciones 2

En caso de emergencia, se debe poder desconectar el instrumento de la red de
alimentacion en cualquier momento.

Aseglrese de que haya un acceso facil al cable de alimentacion del instrumento de
manera que este se pueda desconectar rapidamente y sin dificultades del voltaje de
linea.

-> Deje espacio suficiente cerca del enchufe de corriente del instrumento para poder
desenchufar el cable.

Cable de alimentacion

ADVERTENCIA

Se proporcionan diferentes cables de alimentaciéon con el sistema. Los termi-
nales hembra de todos los cables de alimentaciéon son idénticos. El terminal
hembra se conecta al enchufe de entrada de corriente que se encuentra en la
parte trasera del instrumento. El terminal macho de cada cable de alimenta-
cion es diferente y esta disefiado para coincidir con los enchufes de corriente
de cada pais o region.

Ausencia de conexiones a tierra o uso de un cable de alimentacion no especificado

La ausencia de conexiones a tierra o el uso de un cable de alimentacion no
especificado pueden provocar descargas eléctricas o cortocircuitos.

-> No enchufe nunca el instrumento a una toma de corriente desprovista de conexion
a tierra.

-> No utilice nunca un cable de alimentacion distinto al cable de alimentacion de
Agilent Technologies disefiado para su region.

ADVERTENCIA

Uso de cables no suministrados por Agilent

Si se utilizan cables que no hayan sido suministrados por Agilent Technologies, se
pueden producir daiios personales o en los componentes electronicos.

-> Con el fin de garantizar una correcta funcionalidad y el cumplimiento de las normas
de seguridad o de compatibilidad electromagnética, no utilice nunca cables que no
hayan sido suministrados por Agilent Technologies.

LC 1220 Infinity
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Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Espacio en el banco

Las dimensiones y el peso del sistema LC Agilent 1220 Infinity permiten que
se pueda colocar en cualquier mesa de trabajo o banco de laboratorio. Necesita
un espacio adicional de 2,5 cm (1,0 in) a cada lado y de, aproximadamente,

8 cm (3,1 in) en la parte posterior para la circulacién del aire y las conexiones
eléctricas.

Asegurese de que el banco donde se va a colocar el sistema LC Agilent 1220
Infinity esté disefiado para soportar el peso del instrumento.

El sistema LC Agilent 1220 Infinity se debe colocar en posicion vertical.

El sistema LC Agilent 1220 Infinity funcionara dentro de las especificaciones
de temperatura ambiente y de humedad relativa descritas en los siguientes
apartados.

Los tests de deriva de la ASTM requieren un cambio de temperatura inferior a
2 °C/hour (3,6 °F/hour) medido a lo largo de un periodo de una hora. La espe-
cificacion de deriva que hemos publicado se basa en estas condiciones. Cam-
bios mayores en la temperatura ambiente produciran una deriva mayor.

Para obtener un mejor rendimiento en cuanto a la deriva, es necesario contro-
lar las fluctuaciones de temperatura. Para lograr el mejor rendimiento,
reduzca la frecuencia y la amplitud de los cambios de temperatura por debajo
de 1 °C/hour (1,8 °F/hour). Pueden ignorarse las turbulencias en torno a un
minuto o menos.

Condensacion dentro del madulo
La condensacion dafara la electronica del sistema.

-> No guarde, traslade ni utilice el médulo bajo condiciones en las que las
fluctuaciones de temperatura pudieran provocar condensacion dentro del modulo.

-> Si el traslado del maédulo se realizé bajo condiciones ambientales frias, manténgalo
en su caja hasta que alcance lentamente la temperatura ambiente, para evitar
problemas de condensacion.

LC 1220 Infinity
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Especificaciones fisicas

Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Tabla 1 Especificaciones fisicas
Tipo Especificacion Comentarios
Peso 30 kg (66 Ibs)
G4294B:
43 kg (94 Ibs)
Dimensiones 640 x 370 x 420 mm

(altura x anchura x profundidad)

Voltaje de linea

Frecuencia de linea
Consumo de corriente
Temperatura ambiente operativa

Temperatura ambiente no
operativa

Humedad

Altitud operativa
Altitud no operativa

Estandares de seguridad:
IEC, CSA, UL

(25.2 x 14.6 x 16.5 pulgadas)
G4294B:

640 x370 x485 mm

(25,2 x14,6 x19,1 pulgadas)

100-240 VAC, £ 10 %

50 060 Hz, +5%

240 VA /210W /717 BTU
4-55 °C (39-131 °F)
-40-70°C (-4 — 158 °F)

<95 % de humedad relativa a 40 °C
(104 °F)

Hasta 2000 m (6562 ft)
Hasta 4600 m (15091 ft)

Categoria de instalacion Il, grado
de contaminacion 2

Capacidad de rango
amplio

Maximo

Sin condensacion

Para guardar el moédulo

Solo para utilizacion en
interiores

19



2  Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Especificaciones de rendimiento

Especificaciones de rendimiento del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tabla2  Especificaciones de rendimiento del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Tipo

Especificacion

Funciones de seguridad

Control y evaluacion de datos

Comunicaciones

Funciones de GLP

Diagnasticos exhaustivos, deteccion y
visualizacion de errores, deteccion de fugas,
tratamiento seguro de fugas, sefial de salida de
fugas para desconexion del sistema de hombeo.
Voltajes bajos en las areas de mantenimiento
principales.

Agilent EZChrom Compact, Agilent
ChemStation, Agilent Instrument Utilities,
Agilent Lab Advisor

Red de area del controlador (CAN), RS-232C,
APG remoto: sefales de preparado, inicio,
parada y apagado, LAN

Mantenimiento preventivo asistido (EMF),
registros electronicos del mantenimiento y de
los errores

20

LC 1220 Infinity



Requisitos y especificaciones de las instalaciones 2

Especificaciones de rendimiento de la homba LC Agilent 1220

Infinity

LC 1220 Infinity

Tabla 3

Especificaciones de rendimiento de la homba LC Agilent 1220 Infinity

Tipo

Especificacion

Sistema hidraulico

Rango de flujo ajustable
Rango de flujo

Precision del flujo

Exactitud del flujo

Presion

Pulso de presion

Compensacion de
compresibilidad

Rango de pH recomendado

Formacién de gradiente
(opcional)

Volumen de retardo

Rango de composicion

Precision de la composicion

Bomba con dos émbolos en serie; incluye accionamiento de
embolada variable servocontrolado y patentado, émbolos pivotantes
y valvula de entrada pasiva

0,001 — 10 mL/min, en incrementos de 0,001 mL/min
0,2-10,0 mL/min

Desviacion estandar relativa <0,07 %, o desviacion estandar
< 0,02 min, lo que sea mayor, segln el tiempo de retencion a una
temperatura ambiente constante

+1% 010 pL/min, lo que sea mayor; H,0 desgasificado, 80 —
100 bar, 1 mL/min a una temperatura ambiente constante

Rango operativo 0 — 60 MPa (0 — 600 bar, 0 — 8820 psi) hasta
5 mL/min

Rango operativo 0 — 20 MPa (0 — 200 bar, 0 — 2950 psi) hasta
10 mL/min

<2 % de amplitud (normalmente, < 1,3 %), a 1 mL/min de
isopropanol, a todas las presiones > 1 MPa (10 bar)

Seleccionable por el usuario, seglin la compresibilidad de la fase
movil

1,0-12,5, los disolventes con pH < 2,3 no deberian contener
acidos que ataquen al acero inoxidable

Capacidad de mezcla o gradiente binarios a baja presion con una
valvula de particion de alta velocidad patentada

600 — 900 pL, en funcion de la retropresion; medido con agua a
1 mL/min (indicador de agua/cafeina)

0-95%05-100, seleccionable por el usuario

< Desviacion estandar relativa 0,2 % o desviacion estandar <
0.4 min, lo que sea mayor, a 1 mL/min; segun el tiempo de retencion
a una temperatura ambiente constante
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2  Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Especificaciones de rendimiento de la bomba LC VL Agilent 1220

Infinity
Tablad  Especificaciones de rendimiento de la bomba LC VL Agilent 1220 Infinity
Tipo Especificacion
Sistema hidraulico Bomba con dos émbolos en serie; incluye accionamiento de

embolada variable servocontrolado y patentado, émbolos pivotantes
y valvula de entrada pasiva

Rango de flujo ajustable 0,001 —10 mL/min, en incrementos de 0,001 mL/min
Rango de flujo 0.2 —10 mL/min
Precision del flujo <Desviacion estandar relativa 0,07 % o desviacion estandar

< 0,02 min, lo que sea mayor, segln el tiempo de retencion a una
temperatura ambiente constante

Exactitud del flujo +1% 010 pL/min, lo que sea mayor

Presion Rango operativo 0 — 40 MPa (0 — 400 bar, 0 — 5880 psi) hasta
5 mL/min
Rango operativo 0 — 20 MPa (0 — 200 bar, 0 — 2950 psi) hasta
10 mL/min

Pulso de presion <2 % de amplitud (normalmente, <1 %), a 1 mL/min de

isopropanol, a todas las presiones > 1 MPa (10 bar)

Compensacion de Seleccionable por el usuario, segtin la compresibilidad de la fase
compresibilidad movil

Rango de pH recomendado 1,0 — 12,5, los disolventes con pH < 2,3 no deberian contener
acidos que ataquen al acero inoxidable

Formacion de gradiente Capacidad de mezcla o gradiente duales a baja presion con una
(opcional) valvula de particion de alta velocidad patentada; volumen de retardo
entre 800y 1100 pL, en funcion de la retropresion

Rango de composicion 0-95% 05—100 %, seleccionable por el usuario

Precision de la composicion < 0,2 % de desviacion estandar relativa, a 0,2 y 1 mL/min
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Requisitos y especificaciones de las instalaciones 2

Especificaciones de rendimiento del inyector automatico LC Agilent
1220 Infinity

Tabla5  Especificaciones de rendimiento del inyector automatico LC Agilent 1220 Infi-

nity

Tipo Especificacion

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

Rango de inyeccion 0.1-100 pL en incrementos de 0,1 pL hasta 1500 pL con extraccion
multiple (es necesario modificar el hardware)

Inyecciones duplicadas 1-99 de un vial

Precision < Desviacion estandar relativa 0,25 % desde 5 — 100 pL, desviacion
estandar relativa <1 % desde 1 -5 pL;
volumen variable

Volumen de muestra 1 pL de una muestra de 5 pL en un microvial de 100 pLo 1 uL de una

minimo muestra de 10 pL en un microvial de 300 pL

Arrastre de contaminantes ~ Normalmente, < 0,1 %, < 0,05 % con limpieza externa de la aguja

Rango de viscosidad de las  0,2—50cp

muestras
Capacidad de muestras 100 x 2 mL viales en 1 bandeja

40 x 2 mL viales en media bandeja

15 x 6 mL viales en media bandeja (solo en viales de Agilent)
Tiempo del ciclo de Normalmente, 50 s en funcion de la velocidad de extraccion y del
inyeccion volumen de inyeccion

LC 1220 Infinity 23
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Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Especificaciones de rendimiento del horno de columna LC Agilent

1220 Infinity

Tabla6  Especificaciones de rendimiento del horno de columna LC Agilent 1220 Infinity

Tipo

Especificacion

Rango de temperatura

Estabilidad de la temperatura
Exactitud de la temperatura
Capacidad de la columna

Volumen interno

5 °C por encima de la temperatura ambiente hasta 60 °C
5 °C por encima de la temperatura ambiente hasta 80 °C
(firmware min. revision B.06.50)

+ 0,15 °C, composicion y velocidad de flujo constantes
+0,8°C
una columna de 25 ¢cm

6 puL
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Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Especificaciones de rendimiento del detector de longitud de onda
variable (VWD) LC Agilent 1220 Infinity

Tabla 7

(VWD) LC Agilent 1220 Infinity

Especificaciones de rendimiento del detector de longitud de onda variable

2

Tipo

Especificacion

Comentario

Tipo de deteccion
Fuente de luz

Rango de longitud de
onda

Ruido

Deriva

Linealidad

Exactitud de la
longitud de onda

Velocidad de
muestreo maxima

Anchura de banda

Celdas de flujo

Fotometro de doble haz
Lampara de deuterio

190 - 600 nm

0,35:10"° AU a 230 nm

3-10* AU/hr a 254 nm

> 2 AU (5 %), limite superior

+1nm

80 Hz

6,5 nm, normalmente

Estandar: volumen de 14 pL, longitud
de paso de celda de 10 mm y presion
maxima de 40 bar (588 psi)

Alta presion: volumen de 14 pL,

longitud de paso de celda de 10 mmy
presion maxima de 400 bar (5880 psi)
Semimicro: volumen de 5 pL, longitud

de paso de celda de 6 mmy presion
maxima de 40 bar (588 psi)

Micro: volumen de 2 pL, longitud de
paso de celda de 3 mm y presion
maxima de 40 bar (588 psi)

Constante de tiempo de 2
segundos, segun las
condiciones especificadas

Consulte la NOTA que aparece
debajo de la tabla.

Consulte la NOTA que aparece
debajo de la tabla.

Autocalibracion con lineas de
deuterio, verificacion con filtro
de oxido de holmio

Pueden repararse al nivel de
los componentes

LC 1220 Infinity
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Requisitos y especificaciones de las instalaciones

ASTM: "Practica estandar de los detectores fotométricos de longitud de onda variable
utilizados en cromatografia liquida". Condiciones de referencia: longitud de paso de celda

de 10 mm, tiempo de respuesta de 2 s, metanol de calidad LC con un flujo de T mL/min. La
linealidad se mide con cafeina a 272 nm.

LC 1220 Infinity



Requisitos y especificaciones de las instalaciones 2

Especificaciones de rendimiento del detector de diodos LC Agilent
1220 Infinity

LC 1220 Infinity

Tabla 8

Especificaciones de rendimiento

Tipo

Especificacion

Comentarios

Tipo de deteccion

Fuente de luz

Numero de seiales

Velocidad de muestreo
maxima

Ruido a corto plazo
(ASTM); longitud de
onda simple y maltiple

Deriva

Rango de absorbancia
lineal

Rango de longitud de
onda

Exactitud de la longitud
de onda

Anchura de rendija

Anchura de diodo

Matriz de 1024 diodos
Lamparas de deuterio y

tungsteno

8
80 Hz

<+0,7-10° AU a 254/4 nmy
750 nm, TCde2s

<0,9-10° AU/h a 254 nm

>2 AU (5 %) a 265 nm

190 — 950 nm

+1nm

1,2,4,8,16 nm

<1nm

La lampara UV esta equipada con
la etiqueta RFID, que incluye
informacion tipica sobre ella.

Consultar "Condiciones de la
especificacion" a continuacion

Consultar "Condiciones de la
especificacion” a continuacion

Consultar "Condiciones de la
especificacion” a continuacion

Autocalibracion con lineas de
deuterio, verificacion con filtro de
oxido de holmio

Rendija programable
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Requisitos y especificaciones de las instalaciones

Tabla8  Especificaciones de rendimiento
Tipo Especificacion Comentarios
Celda de flujo Estandar: volumen de 13 pL, La celda de flujo esta equipada

Programable en tiempo

longitud de paso de celda de
10 mm y presion maxima de
120 bar (1740 psi)

Longitud de onda, polaridad,
anchura de pico, ancho de banda
de la lampara, autoequilibrio,
rango de longitud de onda,
umbral, modo de
almacenamiento de los espectros

con la etiqueta RFID, que incluye
informacion tipica sobre ella.
Rango de pH: 1,0-9,5

LC 1220 Infinity



Requisitos y especificaciones de las instalaciones 2

Condiciones de la especificacion

LC 1220 Infinity

ASTM: "Practica estandar de los detectores fotométricos de longitud de onda
variable utilizados en cromatografia liquida".

Condiciones de referencia: longitud de paso de celda de 10 mm, longitud de
onda de 254 y 750 nm con longitud de onda de referencia de 360 nm/100 nm,
anchura de rendija de 4 nm, constante de tiempo de 2 s (igual al tiempo de res-
puesta de 4 s), metanol de calidad LC con un flujo de 1 mL/min.

Linealidad: la linealidad se mide con cafeina a 265 nm/4 nm, una anchura de
rendija de 4 nm y TC de 2 s (0o RT de 4 s) con una longitud de paso de 10 mm.

Para obtener informacion acerca de las condiciones ambientales, consulte
"Entorno".

Las especificaciones se basan en la lampara con la etiqueta RFID estandar (2140-0820) y es
posible que no se cumplan con otros tipos de lamparas o con lamparas antiguas.

Los dispositivos moviles utilizados cerca del instrumento pueden afectar al nivel de ruido a
corto plazo del detector.

Los tests de deriva de la ASTM requieren un cambio de temperatura inferior a
2 °C/hour (3,6 °F/hour) medido a lo largo de un periodo de una hora. La espe-
cificacion de deriva que hemos publicado se basa en estas condiciones. Cam-
bios mayores en la temperatura ambiente produciran una deriva mayor. Para
obtener un mejor rendimiento en cuanto a la deriva, es necesario controlar las
fluctuaciones de temperatura. Para lograr el mejor rendimiento, reduzca la
frecuencia y la amplitud de los cambios de temperatura por debajo de

1 °C/hour (1,8 °F/hour). Pueden ignorarse las turbulencias en torno a un
minuto o menos.

Los tests de rendimiento deberian realizarse con una unidad éptica completa-
mente caliente (mas de dos horas). Las medidas de la ASTM requieren que el
detector esté encendido al menos 24 h antes del inicio de los tests.

Constante de tiempo frente a tiempo de respuesta

Segin la ASTM E1657-98, "Practica estandar para tests de detectores fotomé-
tricos de longitud de onda variable utilizados en cromatografia liquida", la
constante de tiempo se convierte en tiempo de respuesta multiplicandola por
el factor 2,2.

29



2  Requisitos y especificaciones de las instalaciones
Especificaciones de rendimiento
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En este capitulo se ofrece una vision general sobre el contenido y la instalacion
del envio.

Para instalar el sistema LC Agilent 1220 Infinity, se recomienda seguir las instrucciones de
instalacion paso a paso.

Agilent Technologies 31
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Instalacion

Desembalaje del sistema

32

Si el embalaje del envio muestra signos de dano externo, llame inmediata-
mente a la oficina de ventas y servicio de Agilent Technologies. Informe al
representante de servicio que el sistema LC Agilent 1220 Infinity puede
haberse danado durante el transporte.

Signos de darfios

-> No intente instalar el sistema LC Agilent 1220 Infinity.

Lista de control de la entrega

Lista de control de la entrega

Asegurese de que todas las piezas y los materiales se hayan recibido junto con
el sistema LC Agilent 1220 Infinity. La lista de control de la entrega se muestra
a continuacién. Si faltara algo o hubiera alguna pieza dainada, notifiquelo a su
oficina local de ventas y servicio de Agilent Technologies.

Tabla9 Lista de verificacion del sistema Agilent 1220 Infinity

Descripcion Cantidad
LC Agilent 1220 Infinity 1
Cable de alimentacion 1
Celda de flujo Instalada
DVD del software Instrument Utilities 1
Guia de instalacion 1
Kit de accesorios (consulte a continuacion) 1

LC 1220 Infinity
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Instalacion

Contenido del kit de accesorios correspondiente a G4286B

Referencia
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

Descripcion

Kit de accesorios completo

Conexion, de una pieza, bien sujeta

Tubos de PTFE, 0,052 in de d.i.

Tubos flexibles (a los residuos), 3 m

Cable cruzado de red, blindado, 3 m (para conexiones punto a punto)
Kit de accesorios de residuos

PTFE/silicona septa 16mm pre-silt 100/paquete
(la cantidad entregada es 0,010 )

Jeringa, 50,0 pL, punta FN, LC
Jeringa, plastico
Adaptador de jeringa

Vial de tapon de rosca, transparente 6 mL 100/PAQ.
(la cantidad entregada es 0,010 )

Tapones de rosca para 6 mL viales 100/PAQ.
(la cantidad entregada es 0,010 )

Botella de disolvente transparente

Dispositivo de la cabeza de la botella
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3 Instalacion

Contenido del kit de accesorios correspondiente a G4288B/C

Referencia Descripcion
(G4288-68755 Kit de accesorios completo
0100-2562 Conexion, de una pieza, bien sujeta
0890-1195 Tubos de PTFE, 0,052 in de d.i.
0890-1711 Tubos flexibles (a los residuos), 3 m
5023-0203 Cable cruzado de red, blindado, 3 m (para conexiones punto a punto)
5062-8535 Kit de accesorios de residuos
5188-2758 PTFE/silicona septa 16mm pre-silt 100/paquete
(la cantidad entregada es 0,010 )
5190-1501 Jeringa, 50,0 pL, punta FN, LC
9301-0411 Jeringa, plastico
9301-1337 Adaptador de jeringa
9301-1377 Vial de tapon de rosca, transparente 6 mL 100/PAQ.
(la cantidad entregada es 0,010 )
9301-1379 Tapones de rosca para 6 mL viales 100/PAQ.
(la cantidad entregada es 0,010 )
9301-1420 Botella de disolvente transparente
9301-1450 Botella de disolvente ambar
G1311-60003 (2x) Dispositivo de la cabeza de la botella
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Instalacion

Contenido del kit de accesorios correspondiente a G4290B/C y G4294B

Referencia
G4290-68755
0100-2562
0890-1195
0890-1711
5023-0203
5062-8535
9301-0411
9301-1337
9301-1420
9301-1450
G1311-60003 (2x)

Descripcion

Kit de accesorios completo
Conexion, de una pieza, bien sujeta
Tubos de PTFE, 0,052 in de d.i.
Tubos flexibles (a los residuos), 3 m
Cable cruzado de red, blindado, 3 m (para conexiones punto a punto)
Kit de accesorios de residuos
Jeringa, plastico

Adaptador de jeringa

Botella de disolvente transparente
Botella de disolvente ambar

Dispositivo de la cabeza de la botella

35



3

36

Instalacion

Kit de herramientas opcional correspondiente al sistema LC Agilent 1220

Infinity

Referencia
G4296-68715
0100-1710
8710-0510 (2x)
8710-1924
8720-0025
01018-23702
8710-2392
8710-2394
8710-2411
8710-2412
8710-0899

Descripcion

Kit de herramientas completo

Herramienta de montaje para las conexiones de los tubos
Llaves con extremo abierto de 1/4 y 5/16 pulgadas
Llave de extremo abierto de 14 mm

Llave, 1/2 inch & 9/16 inch

Herramienta de inserto

Llave hexagonal de 4 mm15 c¢cm de longituden T

Llave hexagonal, 9/64 pulgada 15 cm de longitud en T
Llave hexagonal de 3 mm12 cm de longitud

Llave hexagonal de 2,5 mm, 15 cm de longitud, asa recta

Destornillador Pozidrive

LC 1220 Infinity



Instalacion del hardware

Pasos de instalacion
Pasos de instalacion estandar

(No se afiade ninguna actualizacion de hardware opcional al
modulo durante la instalacion)

LC 1220 Infinity

Instalacion

Pasos de instalacion, incluida la instalacion de los kits de
actualizacion

(Kit de actualizacion del horno/Kit de actualizacion de
inyector manual a inyector automatico/Kit de actualizacion
de bomba isocratica a bomba de gradiente)

Unicamente personal de servicio debidamente
formado por Agilent debe realizar la instalacion del kit
de actualizacion del sistema de gradiente y del kit de
actualizacion del inyector automatico.

3
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3 Instalacion

Pasos de instalacion estandar

Instalacion del hardware

Configurar el acceso de red del
sistema LC Agilent 1220 Infinity

Configuracion del instrumento
en el CDS

Limpiar el sistema y realizar la
comprobacion de instalacion y un
analisis de comprobacion de la muestra

38

Pasos de instalacion, incluida la instalacion de los kits de
actualizacion

Instalacion del hardware,
incluida la instalacion de kits
de actualizacion de hardware

Configurar el acceso de red
del sistema LC Agilent
1220 Infinity

Configurar/establecer un
nuevo tipo de instrumento en
el software Instrument
Utility/Lab Advisor

Configurar el instrumento en
el CDS e iniciar el CDS

Limpiar el sistema y realizar la
comprobacion de instalacion y
un analisis de comprobacion
de la muestra

La instalacion de una opcion de valvula de seleccion
de disolvente (SSV) no requiere la configuracion de un
nuevo tipo de instrumento. La valvula de seleccion de
disolvente solo debe configurarse en el sistema de
datos cromatografico (CDS).

LC 1220 Infinity



Instalacion 3

Instalacion del sistema LC Agilent 1220 Infinity

1 Abra la caja y compare su contenido con la lista de control de la entrega
para comprobar que esté completa.

2 Coloque el sistema LC Agilent 1220 Infinity encima del banco.

3 Retire las dos cubiertas delanteras (superior e inferior) pulsando los boto-
nes de liberacion (en ambos lados).

Figura 1 Mecanismo de la cubierta delantera

LC 1220 Infinity 39



3 Instalacion

4 Retire las dos espumas de transporte.

Figura 2 Extraccion de la espuma de transporte

La Figura 3 en la pagina 41 muestra el contenido de un sistema LC 1220
Infinity completamente equipado sin las cubiertas delanteras. (Se muestra
el tipo de médulo G4290B.)
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Instalacion 3

Bomba de gradiente
con desgasificador (o
bomba isocratica, no
se muestra) Valvula
de seleccion de
disolvente (opcional,
no se muestra)

Inyector automatico
(0 inyector manual,
no se muestra)

Horno de columna
(opcional)

E\
Conectores de interfaz '\

(LAN, CAN), alimentacion

Detector de longitud de

onda variable (VWD)

Boton de encendido

Figura 3 Vision general del sistema LC Agilent 1220 Infinity

Se deberian instalar opciones o kits de actualizacion adicionales antes de efectuar todas
las instalaciones correspondientes al paso de disolvente. Puede encontrar informacion
acerca de la configuracion del modulo LC Agilent 1220 Infinity en “Configuracion del
instrumento tras la instalacion de una actualizacion” en la pagina 50.

Para obtener mas informacion sobre como instalar las opciones y los kits de actualizacion,
consulte el manual del médulo LC Agilent 1220 Infinity.

5 Coloque la botella de disolvente llena con 0,5 L de agua de calidad HPLC en
la bandeja de disolvente.

LC 1220 Infinity /M



3 Instalacion

6 Coloque el extremo del filtro de entrada del disolvente correspondiente al
dispositivo de la cabeza de la botella en la botella de disolvente (consulte la
imagen a continuacién).

1 Férrulas con arandela de bloqueo
2 Tornillo del tubo

3 Marcador del cable

4 Tubo de disolvente, 5 m

5 Adaptador de frita (paquete de 4)

6 Filtro de entrada del disolvente, 20 pm

Figura 4 Dispositivo de la cabeza de la botella y botella de disolvente

71 Cebe los tubos con la Jeringa (9301-044) y el Adaptador de jeringa
(9301-1337) (pieza del kit de accesorios) hasta que se llenen completamente
de agua.

8 Conecte la conexién del dispositivo de la cabeza de la botella (consulte la
Figura 4 en la pagina 42, elemento 1+2) a:

la valvula de entrada pasiva (bomba isocratica) o
el canal A de entrada del desgasificador (bomba de gradiente).

9 Conecte el tubo de residuos con la conexién instalada (pieza del kit de acce-
sorios) a la salida de la celda de flujo y el otro extremo a un contenedor de
residuos adecuado para disolventes (consulte la Figura 5 en la pagina 42).

Entrada de la celda de flujo

Salida de la celda de fluj

Boton de encendido
Salida de la bandeja de fugas

Figura b Conexiones del madulo del detector de longitud de onda variable
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Instalacion 3

10 Conecte el tubo de residuos ondulado (pieza del kit de accesorios) al adap-
tador de salida de la bandeja de fugas correspondiente al detector de longi-
tud de onda variable y guielo hasta un contenedor de residuos apropiado
(consulte la Figura 5 en la pagina 42).

11 Conecte el tubo de residuos (pieza del kit de accesorios) al adaptador de
salida de la valvula de purga y el otro extremo al contenedor de residuos.

12 Conecte la conexion de red entre el sistema LC Agilent 1220 Infinity y el
ordenador.

Puede encontrar mas informacion sobre como establecer una conexion de red con el
instrumento en “Conexion del sistema LC Agilent 1220 Infinity al ordenador” en la
pagina 47 o en “Configuracion LAN" en la pagina 53

13 Compruebe que el botén de encendido que se encuentra en la parte delan-
tera del modulo (consulte la Figura 5 en la pagina 42) permanezca apagado.
Ahora, conecte el cable de alimentacion al sistema LC Agilent 1220 Infinity
y a la red de alimentacion.

14 Antes de encender el médulo, compruebe que se hayan retirado todas las
espumas de transporte (consulte la Figura 2 en la pagina 40). A continua-
cion, encienda el médulo con el botén de encendido.
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3 Instalacion

Identificacion de las conexiones del sistema LC 1220 Infinity

LC Agilent 1220 Infinity con detector de longitud de onda variable

La Figura 6 en la pagina 44 muestra una vision general de las posibles
conexiones del instrumento LC 1220 Infinity con el detector de longitud de

onda variable.

i

—

=

Etiqueta de la direccion MAC

Conector LAN

Conectores en serie y remotos

RS232
Puerto CAN
Interruptores DIP de ﬂ
configuracion (para la seleccion " ‘I’,
del modo de arranque) "
Fusibles )

[+S

0
o] 4 =

Enchufe de corriente & =

Figura 6 Conexiones del sistema LC Agilent 1220 Infinity con el detector de longitud de
onda variable
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Instalacion 3

LC Agilent 1220 Infinity con detector de diodos

La Figura 7 en la pagina 45 muestra una visién general de las posibles
conexiones del instrumento LC 1220 Infinity con el detector de diodos. En el
modelo G4294B, debe usar los interruptores DIP de configuracion que se
encuentran en la tarjeta principal del detector de diodos, ya que se trata del
host de comunicacion en este caso. El cable CAN corto es la conexién de comu-
nicacion entre el detector de diodos y los otros médulos del sistema 1220.

I

J ECH
—

Conexion CAN entre el detector de 1 a LZH At
diodos v la tarjeta principal del 2] & 2l B
instrumento B -

B
]
®

Etiqueta de la direccion MAC

® >ﬂ
Conector LAN ‘ OU
: B0
Conectores en serie y remotos RS232 = 5] |2
N
] |
Puerto CAN ’ ‘ @ ”'“ﬂ
n

Interruptores DIP de configuracion (para
la seleccion del modo de arranque) I

5

(€]

5

.©

Salida de sefial A/D (solo para la H
tarjeta del detector de diodos)

Fusibles

Enchufe de corriente

Figura 7 Conexiones del sistema LC Agilent 1220 Infinity con el detector de diodos
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3 Instalacion

Conexion y configuracion del instrumento al sistema de datos
cromatografico

1 Instale el sistema de datos cromatografico (CDS). Consulte la documenta-
cién de instalaciéon que se ha enviado con el CDS.

2 Inicie el CDS.

3 En la pantalla de configuracion del instrumento, introduzca el nombre del
instrumento (a su eleccién) y el tipo de instrumento (Agilent Compact LC).

4 Para configurar el médulo, elija Auto Configuration.
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Instalacion 3

Conexion del sistema LC Agilent 1220 Infinity al ordenador

El sistema LC Agilent 1220 Infinity se envia de fabrica con los ajustes de confi-
guracion de red predeterminados. (Los interruptores DIP de configuracion 7
y 8 estan en la posicién de encendido.) Esto le permitira conectarlo rapida-
mente al ordenador con el cable de conexion cruzado (pieza del kit de acceso-
rios).

Direcciéon IP predeterminada de fabrica:
192.168.254.11

Puerto LAN

Interruptores DIP
de configuracion

Instrumento con detector de diodésstrumento con detector de longitud de onda variable

Figura 8 Ubicacion de los interruptores DIP de configuracion y del puerto LAN

En el modelo G4294B, utilice los interruptores DIP de configuracion que se encuentran en
la tarjeta de extension del detector de diodos para configurar la conexion LAN.
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3 Instalacion

1 Para conectar el instrumento al ordenador mediante esta direcciéon prede-
terminada, configure los ajustes de red del ordenador como se indica a con-
tinuacion:

IP: 192.168.254.10
Mascara de subred: 255.255.255.0

Puerta de enlace predeterminada: N/D

2 Conecte el cable de conexion cruzado entre el puerto LAN del sistema LC
Agilent 1220 Infinity (Figura 8 en la pagina 47) y el conector de red del
ordenador.

El cable cruzado debe utilizarse tnicamente en la conexion directa entre el médulo y el
ordenador. Si desea conectar el sistema LC Agilent 1220 Infinity a la red mediante un
concentrador, le recomendamos que se ponga en contacto con su administrador de red
local.

Si desea conectar el instrumento a una red, le recomendamos encarecida-
mente que se ponga en contacto con su administrador de red local para que le
proporcione una direccién de red valida. Para obtener mas informacién sobre
la configuracion LAN del sistema LC Agilent 1220 Infinity, consulte el apar-
tado Configuracion LAN incluido en el capitulo Instalacion del manual de
usuario del sistema LC 1220 Infinity.

Aqui podra encontrar mas informacién sobre:
* Configuracién de los parametros TCP/IP

* Interruptores de configuracion

* Uso de una direccién IP fija

* Co6mo configurar una direcciéon IP individual
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Instalacion 3

Software Instrument Utility/Lab Advisor

LC 1220 Infinity

Durante el proceso de instalacion del sistema LC Agilent 1220 Infinity, este
software se utiliza para limpiar el sistema y realizar la comprobacién de insta-
lacién del sistema (consulte “Cebado del sistema y realizacién del proceso
"Comprobaciéon de instalaciéon"” en la pagina 51).

1 Instale el software Instrument Utility o Lab Advisor de acuerdo con el pro-
cedimiento de instalacion que se describe en el CD del software.

2 Configure el instrumento con el software y seleccione Conectar.

Siempre que se instale una actualizacion de hardware (actualizacion de bomba isocratica a
bomba de gradiente, actualizacion del horno de columna, actualizacion del inyector
automatico), es necesario volver a configurar el instrumento con el software Instrument
Utility/Lab Advisor. Por lo tanto, siga los pasos que se describen en “Configuracion del
instrumento tras la instalacion de una actualizacion” en la pagina 50 antes de continuar.
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Instalacion

Configuracion del instrumento tras la instalacion de una
actualizacion

50

Este paso solo es necesario si se ha instalado uno de los siguientes kits de
actualizacion de hardware en el instrumento.

G4297A: kit de actualizacion del horno del sistema 1220 Infinity

G4298A: kit de actualizacién de inyector manual a inyector automatica del
sistema 1220 Infinity

G4299A: kit de actualizacion de bomba isocratica a bomba de gradiente del
sistema 1220 Infinity

Conecte el instrumento al software Instrument Utility/Lab Advisor.

Configure el instrumento de acuerdo con los cambios de hardware aplica-
dos:

Revision de software B.01.04 e inferior:
Herramientas > Centro de servicio del modulo (cualquier médulo)
Revision de software B.02.01 y superior:

Control del instrumento > Controles (cualquier médulo) > Convertir tipo de dis-
positivo

Por ejemplo, si ha instalado un kit de actualizacion del horno del sistema
1220 Infinity (G4297A), pulse Aiiadir horno.

Desconéctese del software y reinicie el instrumento.

4 Vuelve a conectar el instrumento al software Instrument Utility/Lab Advi-

SOr.

Ahora, realice el proceso Installation Check segiin se describe en “Cebado del
sistema y realizacién del proceso "Comprobaciéon de instalacion"” en la
pagina 51.

Cuando inicie el sistema de datos cromatografico, utilice la opcién Auto Con-
figuration para efectuar la configuracion del nuevo hardware en el CDS.
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Instalacion 3

Cebado del sistema y realizacion del proceso "Comprobacion de
instalacion"”

Los pasos descritos a continuacion se realizan con el software Instrument Uti-
lity/Lab Advisor.

1 Conecte todos los canales con agua de calidad HPLC y use la Purge Pump
para limpiar los canales de disolvente.

Revision de software B.01.04 e inferior:
Herramientas > Bomba > Bomba de purga
Revisiéon de software B.02.01 y superior:

Servicio y diagnostico > Bomba (Se deben marcar las herramientas) > Bomba de
purga

2 Cebe suficientemente todos los canales conectados hasta que ninguno de
ellos tenga burbujas.

3 Utilice la funcionalidad de Instrument Control para cebar el sistema con agua
de calidad HPLC y eliminar el aire del sistema.

Aplique las siguientes condiciones:
Valvula de purga: cerrada
Flujo: 2 mL/min
Tiempo: 5 min/channel
Establecer embolada: 100 uL

4 Realice el proceso Comprobacion de instalacion desde el ment Servicio y dia-
gnostico e imprima el resultado del test.

5 Cree e imprima un Status Report.
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3 Instalacion

Realizacion del proceso "Analisis de comprobacion”

1 Inicie el sistema de datos cromatografico.

2 Cree un método de comprobacion con los siguientes parametros:
Flujo: 1 mL/min
Volumen de inyeccion: 20 uL (inyector automatico)
Temperatura del horno: no controlada
Longitud de onda del detector de longitud de onda variable: 254 nm
Tiempo del analisis: 1 min

Este analisis de comprobacion se realiza con el "capilar de restriccion" (ins-
talado de fabrica) en la posicion correcta.

3 Prepare 1 ml de una muestra de comprobacion (acetona, por ejemplo) y
coléquela en la posicion del vial 1 correspondiente a la bandeja del inyector
automatico.

En el caso de la configuraciones del inyector manual, cargue 20 uL de la
muestra de comprobacién en el loop. Llene el loop de inyeccién hasta des-
bordar al menos 3 veces. (Por ejemplo, inyecte al menos 60 uL en un loop de
muestreo de 20 uL.)

4 Inicie un analisis individual.
Como resultado, un pico individual deberia ser visible.
5 Imprima el informe.
Guarde todos los informes creados e impresos en una carpeta.

Ya ha finalizado la instalaciéon del sistema LC Agilent 1220 Infinity.
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Configuracion LAN

Para realizar en primer lugar

54

El sistema LC Agilent 1220 Infinity cuenta con una interfaz de comunicacién
LAN integrada.

1 Anote la direccién MAC (control de acceso a medios) para su utilizacién
posterior. La direccién MAC o de hardware de las interfaces LAN es un
identificador exclusivo a nivel mundial. Ningin otro dispositivo de red ten-
dra la misma direccién de hardware. La direccion MAC se puede encontrar
en una etiqueta situada en la parte posterior izquierda del instrumento, al
lado del interruptor de configuracion.

Namero de referencia de la tarjeta

G4280-61000 principal del detector

2B ZZ 747 = Cadigo de revision, proveedor,
MAC 0030D31210A0 afio y semana del montaje
Made in Germany Direccion MAC

Pais de origen

Figura 9 Etiqueta MAC
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Configuracion LAN 4

2 Conecte la interfaz LAN del instrumento a

la tarjeta de red del ordenador con un cable de red cruzado (punto a
punto) o a

un concentrador o un conmutador con un cable LAN estandar.

r r
\$1=
o — T
Etiqueta MAC lzc]] A IE] E]
(3 e -
. ..@n * TR
Pu ]
@ (T
w@ e = i@
o Fe LT e
Puerto LAN @gé//\;’g@ -0
A u
el | |
0
I 'S
8®, &
o
Z]] A E] Iy — E] y—
= =
S i i
[ T
Instrumento con Instrumento con detector
detector de diodos de longitud de onda variable

Figura10  Ubicacion de la interfaz LAN y de la etiqueta MAC
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Configuracion LAN

Configuracion de los parametros TCP/IP

56

Para que funcione correctamente en un entorno de red, debe configurarse la
interfaz LAN con parametros de red TCP/IP validos. Estos parametros son:

* Direccién IP

* Mascara de subred

* Puerta de enlace predeterminada

Pueden configurarse los parametros TCP/IP de las siguientes formas:

* mediante la solicitud automatica de los parametros a un servidor BOOTP
basado en la red (con el llamado protocolo Bootstrap)

* mediante la solicitud automatica de los parametros a un servidor DHCP
basado en la red (con el llamado protocolo de configuracién dinamica de
host). Este modo requiere un médulo de LAN integrado o una tarjeta de
interfaz LAN G1369C, consulte “Configuracion (DHCP)” en la pagina 64

* mediante la configuraciéon manual de los parametros con Telnet

La interfaz LAN diferencia varios modos de inicializacion. EI modo de iniciali-
zacion (en abreviado, "modo ini") establece cémo determinar los parametros
TCP/IP activos después de haber encendido el dispositivo. Los parametros
pueden derivarse de un ciclo BootP o de la memoria no volatil, o bien, iniciali-
zarse con valores predeterminados conocidos. El modo de inicializacion se
selecciona con el interruptor de configuraciéon; consulte Tabla 11 en la

pagina 58.
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Configuracion LAN 4

Interruptores de configuracion

LC 1220 Infinity

El interruptor de configuracion se encuentra en la parte posterior izquierda
del instrumento.

El sistema LC Agilent 1220 Infinity se envia con los interruptores 7y 8 en
posiciéon de ON, lo que significa que el instrumento se asigna a una direccién
IP fija predeterminada: 192.168.254.11

Para llevar a cabo la configuracion LAN, coloque los interruptores SW1y SW2 en posicion
de OFF.

Tabla 10  Ajustes predeterminados de fabrica

Modo de inicializacion ("ini" Con los ajustes predeterminados, los interruptores 7y 8 se
encuentran en la posicion de ON.

Configuracion de enlaces La velocidad y el modo duplex se determinan mediante
autonegociacion.

En el caso del modelo G4294B, deben utilizarse los interruptores de configuracion que se
encuentran en la tarjeta principal del detector de diodos para configurar el acceso LAN del
instrumento. Todos los interruptores de la tarjeta principal del sistema LC 1220 Infinity
deben estar en la posicion de apagado.
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4  configuracion LAN

Seleccion del modo de inicializacion

Se pueden seleccionar los siguientes modos de inicializacién (ini):

Tabla 11 Interruptores del modo de inicializacion

SW6 SW7 SW38 Modo ini

APAGADO APAGADO APAGADO BootP

APAGADO APAGADO ENCENDIDO  BootP y almacenar
APAGADO ENCENDIDO  APAGADO Utilizar almacenados
APAGADO ENCENDIDO ENCENDIDO  Utilizar predeterminados
ENCENDIDO  APAGADO APAGADO DHCP!

1

Bootp

Requiere firmware B.06.40 o superior. Madulos sin LAN integrada; consulte la tarjeta de interfaz LAN G1369C.

Cuando se selecciona el modo de inicializaciéon Bootp, el médulo intenta des-
cargar los parametros de un servidor Bootp. Los parametros obtenidos se con-
vierten de inmediato en parametros activos. No se almacenan en la memoria
no volatil del médulo. Por tanto, los parametros se pierden con el préximo
ciclo de alimentaciéon del médulo.

Bootp
Server

Figura 11

58

Bootp (principio)

Parametro
activo
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Configuracion LAN 4

Bootp & Store

Al seleccionar la opciénBootp & Store, 1os parametros obtenidos del servidor
Bootp se convierten de inmediato en parametros activos. Ademas, se almace-
nan en la memoria no volatil del médulo. De esta forma, después de un ciclo
de alimentacion, estaran atin disponibles. Asi se logra la configuracién "BootP
una vez" del médulo.

Ejemplo: es posible que el usuario no desee que el servidor Bootp esté activo en
la red constantemente. Por otro lado, es posible que no disponga de otro méto-
do de configuraciéon que no sea Bootp. En este caso, el usuario inicia el servidor
Bootp de manera temporal, enciende el médulo en el modo de inicializacion
Bootp & Store, espera hasta que se haya completado el ciclo Bootp, cierra el ser-
vidor Bootp y desactiva el médulo. A continuacion, selecciona el modo de ini-
cializaciéon "Utilizar almacenados" y enciende de nuevo el médulo. A partir de
este momento, el usuario puede establecer la conexiéon TCP/IP al médulo con
los parametros obtenidos en este ciclo Bootp tinico.

Bootp Server Parametro activo

Memoria RAM
no volatil

Parametro
almacenado

Figura12 Bootp y almacenar (Principio)

Utilice el modo de inicializacion Bootp & Store con precaucion, ya que la escritura en la
memoria no volatil consume tiempo. Por tanto, en caso de que el modulo tenga que obtener
los parametros de un servidor Bootp cada vez que se encienda, se recomienda el modo de
inicializacion Bootp.
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Configuracion LAN

Using Stored

Cuando se selecciona el modo de inicializacién Using Stored, los parametros se
obtienen de la memoria no volatil del médulo. Se establecera la conexion
TCP/IP al utilizar estos parametros. Los parametros se configuraron con ante-
rioridad mediante uno de los métodos descritos.

Memoria RAM
no volatil

| Parametro activo

Parametro
almacenado

Figura13  Utilizar almacenados (Principio)

Using Default

Cuando se selecciona la opcion Using Default, se utilizan los parametros prede-
terminados. Estos parametros habilitan una conexiéon TCP/IP a la interfaz
LAN sin necesidad de ninguna otra configuracién; consulte Tabla 12 en la
pagina 60.

Parametro g | Parametro
predeterminado activo

Figura 14  Utilizar predeterminados (Principio)

Si utiliza la direccion predeterminada en la red de area local, podria tener problemas de red.
Tenga cuidado y cambiela por una direccion valida inmediatamente.

Tabla 12  Utilizar parametros predeterminados

Direccion IP: 192.168.254.11
Mascara de subred: 255.255.255.0

Puerta de enlace predeterminada  no especificada
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Configuracion LAN 4

Dado que la direcciéon IP predeterminada es una direccién de red local ya exis-
tente, no sera enrutada por ningin dispositivo de red. Por lo tanto, el ordena-
dor y el médulo deben residir en la misma subred.

El usuario puede abrir una sesiéon Telnet utilizando la direccién IP predetermi-
nada y cambiar los parametros almacenados en la memoria no volatil del
moédulo. Después, puede cerrar la sesion, seleccionar el modo de inicializacién
"Utilizar almacenados", encender de nuevo el dispositivo y establecer la
conexion TCP/IP con los parametros nuevos.

Cuando el médulo esta conectado directamente al ordenador (por ejemplo,
mediante un cable cruzado o un concentrador local) y esta separado de la red
de area local, el usuario sélo tiene que mantener los parametros predetermi-
nados para establecer la conexién TCP/IP.

En el modo Using Default, no se borran automaticamente los parametros almacenados en

la memoria del modulo. Si el usuario no los modifica, estaran disponibles cuando se cambie
de nuevo al modo "Utilizar almacenados".
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Configuracion LAN

Protocolo de configuracion dinamica de host (DHCP)

62

Informacion general (DHCP)

El protocolo de configuracion dinamica de host (DHCP) es un protocolo de
configuracion automatica utilizado en las redes IP. La funcionalidad DHCP se
encuentra disponible en los médulos HPLC de Agilent con la interfaz LAN
integrada y el firmware "B" (B.06.40 o superior).

* Detector de longitud de onda variable G1314D/E/F

* Detector de diodos de Agilent G1315C/D

* Detector de longitud de onda multiple G1365C/D

* Detector de diodos G4212A/B

* Bomba binaria G4220A/B

* Tarjeta de interfaz LAN G1369C

* Sistema LC 1120/1220

Cuando se selecciona el modo de inicializacion "DHCP", la tarjeta intenta des-
cargar los parametros de un servidor DHCP. Los parametros obtenidos se con-

vierten de inmediato en parametros activos. No se almacenan en la memoria
no volatil de la tarjeta.

Ademas de solicitar los parametros de red, la tarjeta también envia su nombre
de host al servidor DHCP. El nombre de host equivale a la direccion MAC de la
tarjeta, por ejemplo, 0030d3177321. Es responsabilidad del servidor DHCP
reenviar la informacion del nombre de host/direccién al servidor de nombres
de dominio (DNS). La tarjeta no proporciona ningin servicio para la resolu-
cion del nombre de host (por ejemplo, NetBIOS).

Parametro

. - e r
Servidor DHCP activo

Figura15 DHCP (principio)
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Configuracion LAN 4

1 Puede pasar un tiempo antes de que el servidor DHCP actualice el servidor DNS con la
informacion del nombre de host.

2 Puede ser necesario modificar completamente el nombre de host con el sufijo DNS, por
ejemplo, 0030d3177321.country.company.com.

3 Elservidor DHCP puede rechazar el nombre de host propuesto por la tarjeta y asignar un
nombre segun las convenciones de nomenclatura locales.
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4  configuracion LAN

Configuracion (DHCP)

Software necesario

64

Los médulos de la torre de modulos deben tener como minimo el firmware del conjunto A.06.34 y de
los modulos mencionados anteriormente, es decir, B.06.40 o superior (deben ser del mismo
conjunto de firmware).

1 Apunte la direccién MAC de la interfaz LAN (suministrada con la tarjeta de
interfaz LAN G1369C o la placa base). Esta direccion MAC se encuentra en
la etiqueta de la tarjeta o en la parte posterior de la placa base, por ejemplo,
0030d3177321.

En el Instant Pilot, la direccién MAC se puede encontrar en Details, en el
apartado LAN.

[ ' System Info [ .- ]
(a5

Property Value

Controller : DE12345678 (G4203 A, =
[Main Revision B.02.12 [0001] Reload

DAD : DE64260019 (G1315D)

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

Installed Options Dhcp

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  Configuracion LAN en Instant Pilot

2 Ajuste el interruptor de configuracién en DHCP, tanto en la tarjeta de inter-
faz LAN G1369C como en la placa base de los médulos mencionados ante-
riormente.
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Configuracion LAN 4

Tabla 13 Tarjeta de interfaz LAN G1369C (interruptor de configuracion en la tarjeta)

SW4 SW5H SW6 SwW7 SW 38 Modo de inicializacion

ON OFF OFF OFF OFF DHCP

Tabla14 Modulos LC incluidos 1120/1220 (interruptor de configuracion en la parte pos-
terior del instrumento)

SW6 SW7 SW8 Modo de inicializacion

ON OFF OFF DHCP

3 Encienda el médulo que contiene la interfaz LAN.

4 Configure el software de control (por ejemplo, ChemStation de Agilent,
LabAdvisor, la herramienta de actualizacion del firmware) y utilice la direc-
cién MAC como nombre de host, por ejemplo, 0030d3177321.

El sistema LC debe resultar visible en el software de control (consulte la
nota en el apartado “Informacion general (DHCP)” en la pagina 62).
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4  configuracion LAN

Seleccion de la configuracion de enlaces

Tabla 15

La interfase LAN soporta funcionamientos de 10 6 100 Mbps en los modos
completo o medio-diiplex. En la mayoria de los casos, el diplex-completo es
compatible cuando el dispositivo de conexion a la red, por ejemplo el interrup-
tor o hub de red, es compatible con especificaciones de auto-negociaciéon IEEE
802.3u.

Cuando se conectan dispositivos a la red no compatibles con la autonegocia-
cion, la interfase LAN se configurara para funcionamientos medio-duplex a 10
6 100 Mbps.

Por ejemplo, cuando se conecta a un hub de no negociacién a 10 Mbps, la inter-
fase LAN se configurara automaticamente para funcionar medio-duplex a
10 Mbps.

Si el médulo no puede conectarse a la red mediante la autonegociaciéon, puede
configurar manualmente el modo de funcionamiento del enlace mediante los
interruptores de configuracion del enlace del médulo.

Interruptores de configuracion de enlaces

SW3 SW4 SW5 Configuracion de enlaces

OFF - - velocidad y modo duplex determinados mediante
autonegociacion

ON OFF OFF configurar manualmente a 10 Mbps,
medio-duplex

ON OFF ON configurar manualmente a 10 Mbps,
duplex-completo

ON ON OFF configurar manualmente a 100 Mbps,
medio-duplex

ON ON ON configurar manualmente a 100 Mbps,
duplex-completo

66
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Configuracion LAN 4

Configuracion automatica con BootP

Todos los ejemplos que se muestran en este capitulo no funcionaran en su entorno.
Necesita sus propias direcciones IP, de mascara de subred y de puerta de enlace.

Asegurese de que el interruptor de configuracion del detector esté bien ajustado. La
configuracion debera ser BootP o BootP & Store; consulte Tabla 11 en la pagina 58.

Asegurese de que el detector conectado a la red esté apagado.

Si no tiene instalado el programa BootP Service de Agilent en su ordenador, instalelo con
ayuda del DVD de la ChemStation de Agilent, ubicado en la carpeta BootP.

Acerca de Agilent BootP Service

LC 1220 Infinity

Agilent BootP Service se utiliza para asignar una direccion IP a la interfase
LAN.

Agilent BootP Service se proporciona en el DVD de ChemStation. Agilent
BootP Service se instala en un servidor o un PC en LAN para proporcionar
una administraciéon centralizada de las direcciones IP para los instrumentos
de Agilent en una LAN. BootP service debe ejecutar un protocolo de red
TCP/IP y no puede ejecutar un servidor DHCP.
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Configuracion LAN

Funcionamiento de BootP Service

Cuando un instrumento esta encendido, una interfase LAN del instrumento
emite una peticién para una direccién IP o nombre de host y proporciona su
direccion MAC como identificador. Agilent BootP Service responde a esta peti-
cién y pasa al instrumento solicitante una direccién IP y nombre de host defi-
nidos previamente que estan asociados con la direccion MAC del hardware.

El instrumento recibe su direcciéon IP y nombre de host y mantiene la direc-
cion IP mientras esté encendido. El apagado del instrumento provocaria la
pérdida de su direccion IP, por lo que Agilent BootP Service debe estar ejecu-
tandose cada vez que se encienda el instrumento. Si Agilent BootP Service se
ejecuta en segundo plano, el instrumento recibira su direcciéon IP durante el
encendido.

La interfase LAN de Agilent puede configurarse para almacenar la direcciéon
IP y no la perdera en caso de interrupcién de la alimentacion.

Situacion: no se puede establecer la comunicacion LAN

Si no se puede establecer una comunicacion LAN con BootP Service, haga las
siguientes comprobaciones en el ordenador:

* ¢(Se ha iniciado BootP Service? Durante la instalaciéon de BootP, el servicio
no se ha iniciado automaticamente.

+ (El cortafuegos bloquea BootP Service? Aiiada BootP Service como una
excepcion.

+ ¢ Lainterfaz LAN esta utilizando el modo BootP en lugar de los modos "Uti-
lizar almacenados" o "Utilizar predeterminados"?
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Instalacion de BootP Service

Antes de instalar y configurar Agilent BootP Service, aseglrese de tener a
mano las direcciones IP del ordenador y los instrumentos.

1 Inicie sesién como Administrador u otro usuario con privilegios de Admi-
nistrador.

Cierre todos los programas de Windows.

3 Inserte el DVD del software de Agilent ChemStation en la unidad. Si el pro-
grama de instalacion se inicia automaticamente, haga clic en Cancel para
detenerlo.

4 Abra Windows Explorer.

b Vaya al directorio BootP en el DVD de Agilent ChemStation y haga doble clic
en BootPPackage.msi.

6 Si es necesario, haga clic en el icono Agilent BootP Service... en la barra de
tareas.

7 Aparece la pantalla Welcome del Agilent BootP Service Setup Wizard Haga clic
en Next.

8 Aparece la pantalla de End-User License Agreement. Lea las condiciones, indi-
que su aceptacion y, a continuacion, haga clic en Next.

9 Aparece la ventana de selecciéon de la Destination Folder. Instale BootP en la
carpeta predeterminada o haga clic en Browse para elegir otra ubicacion.
Haga clic en Next.

La ubicacién por defecto para la instalacion es:
C:\Archivos de programa\Agilent\BootPService\

10 Haga clic en Install para comenzar la instalacion.
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11 Cuando se completa la carga de los archivos, aparece la pantalla BootP Set-
tings.

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
Figura 17 Pantalla Ajustes Bootp

12 En la seccion Default Settings de la pantalla, puede introducir la mascara de
subred y la puerta de enlace (si las conoce).

Se pueden utilizar los valores predeterminados:
* La mascara de subred predeterminada es 255.255.255.0

La puerta de enlace predeterminada es 192.168.254.11

13 En la pantalla BootP Settings, haga clic en 0K. La pantalla Agilent BootP Ser-
vice Setup indica que ha terminado.

14 Haga clic en Finish para salir de la pantalla Agilent BootP Service Setup.
15 Extraiga el DVD de la unidad.

La instalacion ha terminado.
16 Inicie BootP Service en los servicios de Windows®: en el escritorio de Win-

dows®, haga clic con el botén derecho del ratén en el icono Computer, selec-

cione Administrar > Servicios y aplicaciones > Servicios. Seleccione Agilent BootP
Service y haga clic en Start.
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Dos métodos para determinar la direccion MAC

Activacion del registro para descubrir la direccion MAC a través de BootP
Si desea ver la direccion MAC, seleccione la casilla de verificacion Do you want
to log BootP requests?.

1 Abra Ajustes de BootP desde Inicio > Todos los programas > Agilent BootP Ser-
vice > EditBootPSettings.

2 En BootP Settings... seleccione Do you want to log BootP requests? para habilitar
el registro.

Logging

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

|
Figura 18 Activacion del registro de BootP

El archivo de registro se encuentra en
C:\Documents and Settings\All Users\Datos de programa\Agilent\BootP\LogFile

Contiene una entrada de direccién MAC para cada dispositivo que solicita
informacién de configuracion desde BootP.

3 Haga clic en 0K para guardar los valores o Cancel para rechazarlos. La edi-
cion finaliza.

4 Después de cada modificacion de los ajustes de BootP (por ejemplo,
EditBootPSettings) es necesario detener o iniciar BootP service para que
BootP service acepte los cambios. Consulte “Detencion de Agilent BootP
Service” en la pagina 76 o “Reinicio de Agilent BootP Service” en la
pagina 77.

5 Cancele la seleccion de la casilla Do you want to log BootP requests? después de
configurar los instrumentos; de lo contrario, el archivo de registro llenara
rapidamente el espacio del disco.
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Determinacion de la direccion MAC a partir directamente de la etiqueta de
la tarjeta de interfaz LAN

1 Apague el instrumento.
2 Leala direccion MAC de la etiqueta y anétela.

La direccién MAC esta impresa en una etiqueta que se encuentra en la parte
posterior del médulo. Se trata del nimero que se encuentra debajo del codi-
go de barras y después de los dos puntos (:); normalmente, empieza con las
letras AD. Consulte la Figura 9 en la pagina 54 y la Figura 10 en la

pagina 55.

3 Encienda el instrumento.
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Asignacion de direcciones IP mediante Agilent BootP Service

LC 1220 Infinity

Agilent BootP Service asigna la direccion MAC del hardware del instrumento a
una direccion IP.

Determinacion de la direccion MAC del instrumento a través de BootP
Service
1 Apague y vuelva a encender el instrumento.

2 Después de que el instrumento realice una autoevaluacién, abra el archivo
de registro de BootP Service con el Bloc de notas.

* La ubicacion predeterminada para el archivo de registro es C:\Documents
and Settings\All Users\Datos de programa\Agilent\BootP\LogFile.

* El archivo de registro no se actualizara si esta abierto.

Los contenidos seran similares a lo siguiente:

02/25/10 15:30:49 PM

Estado: Peticion BootP recibida en la altima capa

Estado: Peticion BootP recibida desde direccion de hardware: 0010835675AC
Error: Direccion de hardware no encontrada en BootPTAB: 0010835675AC

Estado: Procesamiento de peticion BootP finalizado en la tltima capa

Registre la direccion de hardware (MAC) (por ejemplo, 0010835675AC).

4 El error significa que a la direccién MAC no se le ha asignado una direccién
IP y que el archivo Tab no tiene esta entrada. La direcciéon MAC se guarda
en el archivo Tab cuando se asigna una direccion IP.

Cierre el archivo de registro antes de encender otro instrumento.

Cancele la seleccion de la casilla Do you want to log BootP requests? después de
configurar los instrumentos a fin de evitar que el archivo de registro ocupe
un espacio en disco excesivo.

Como aiadir cada instrumento a la red mediante BootP

1 Vaya a Inicio > Todos los programas > Agilent BootP Service y seleccione Edit
BootP Settings. Aparece la pantalla Ajustes de BootP.
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4  configuracion LAN

2 Cancele la seleccion de Do you want to log BootP requests? una vez que se han
agregado todos los instrumentos.

La casilla Do you want to log BootP requests? no debe estar seleccionada
cuando haya terminado de configurar los instrumentos; de lo contrario, el
archivo de registro llenara rapidamente el espacio del disco.

3 Haga clic en Edit BootP Addresses... Aparece la pantalla Edit BootP Addresses.
4 Haga clic en Add... Aparece la pantalla Add BootP Entry.

x

Mac Address I

Host Name I

IP Address [

Comment |

Subnet Mask [255 285 25 0

Gateway |

K| camcel | Hep |

Figura19  Activacion del registro de BootP

5 Introduzca los siguientes datos del instrumento:
* Direccién MAC
* Nombre de host. Introduzca un nombre de host de su eleccién.

El nombre de host debe empezar con caracteres alfanuméricos (es decir,
LC1260).

* Direccién IP
* Comentario (opcional)
* Mascara de subred

* Direccién de la puerta de enlace (opcional)
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La informacién de la configuraciéon introducida se guarda en el archivo Tab
File.

Haga clic en OK.
Salga de Edit BootP Addresses pulsando Close.
Salga de BootP Settings pulsando OK.

Después de cada modificacion de los ajustes de BootP (por ejemplo, Edit-
BootPSettings) es necesario detener o iniciar BootP service para que acepte
los cambios. Consulte “Detencién de Agilent BootP Service” en la pagina 76
o “Reinicio de Agilent BootP Service” en la pagina 77.

10 Apague y vuelva a encender el instrumento.

(0}

Si ha cambiado la direccién IP, apague y vuelva a encender el instrumento
para que se apliquen los cambios.

11 Utilice la herramienta PING para verificar la conectividad. Para ello, abra

una ventana de comandos y escriba:

Ping 192.168.254.11 (por ejemplo).

El archivo Tab File se encuentra en

C:\Documents and Settings\All Users\Application Data\Agilent\BootP\TabFile
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Cambio de la direccion IP de un instrumento mediante Agilent BootP

Service

Agilent BootP Service se inicia automaticamente cuando se reinicia el PC.
Para cambiar los ajustes de Agilent BootP Service, debe detener el servicio,
realizar los cambios y, a continuacion, reiniciar el servicio.

Detencion de Agilent BootP Service

1 Desde el panel de control de Windows, seleccione Herramientas administrati-
vas > Servicios. Aparece la pantalla Services.
i

Ble  dction  Yew Hep
== B DERE > » = 0™

T |
Select s e b view s descrpbion, e 00| Descrighion | Stk -
i Agert Bootp Servics.
By Spphcation Layse G Providess...
Provides s

i Apphcation Manage.

By ASP.NET Shste Serv... Providess...
SyAutomatic Updates  Enablesth..,  Sarted
Sy Background Intely...  Usesidie .

2 ook Ersbiss L.

i COM Event System  Supports 5. arted
By COM4: Systm Apel.., Marages ..

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

o B o o 3 O o

By DeFuatch Rarted
iy DHCP Chent Manages n...  Tarted
By Distributed Link Tra...  Maintans b, Started
By Dectributed Tramsac...  Cooedinate... -

Extended 4 Standard [
[

Figura20 Pantalla Servicios de Windows

2 Haga clic con el boton derecho del ratén en Agilent BootP Service.
3 Seleccione Stop.

4 Cierre la pantalla Services and Administrative Tools.

Edicion de la direccion IP y otros parametros en EditBootPSettings

1 Seleccione Inicio > Todos los programas > Agilent BootP Service y seleccione Edit
BootP Settings. Aparece la pantalla BootP Settings.

2 Cuando se abre por primera vez la pantalla BootP Settings, muestra los ajus-
tes predeterminados desde la instalacion.
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3 Pulse Edit BootP Addresses... para editar el archivo Tab.

x|

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

DOEOGm 11533 AglerilC1 1mnm Agiart LCT nght 255 2552550 nmoa

005000222838 AgheriL2 10101102 AgleriLCZIe .. 29B.255.29650 0000

| |2
Moy | Dekte | Coee | o |

Figura21 Edite la pantalla Direcciones de BootP

4 En la pantalla Edit BootP Addresses..., pulse Add... para crear una nueva
entrada o seleccione una linea existente y pulse Modify... o Delete para cam-
biar la direccion IP, el comentario, la mascara de subred, por ejemplo, en el
archivo Tab.

Si ha cambiado la direccién IP, sera necesario apagar y volver a encender el
instrumento para que se apliquen los cambios.

Salga de Edit BootP Addresses... pulsando Close.
Salga de Ajustes de BootP pulsando Aceptar.

Reinicio de Agilent BootP Service

1 En el panel de control de Windows, seleccione Herramientas administrativas >
Servicios. Aparece la pantalla Services, consulte Figura 20 en la pagina 76.

2 Haga clic con el botén derecho del raton en Agilent BootP Service y seleccione
Start.

3 Cierre las pantallas Services and Administrative Tools.
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Almacenamiento permanente de los ajustes con BootP

78

Si desea cambiar los parametros del médulo con BootP, siga las instrucciones
que se indican a continuacion.

1
2

Apague el médulo.

Cambie los ajustes del médulo en el interruptor de configuracion al modo
“Bootp y almacenar”. Consulte Tabla 11 en la pagina 58.

3 Arranque el Agilent Bootp Service y abra la ventana.

4 En caso necesario, modifique los parametros del médulo de acuerdo con

sus necesidades usando la configuraciéon existente.

Presione OK (Aceptar) para salir de Bootp Manager.

6 Encienda ahora el médulo y vea la ventana Bootp Server. Transcurrido un

tiempo, Agilent Bootp Service muestra la peticion de la interfase LAN.
Estos parametros se almacenan ahora de forma permanente en la memoria
no volatil del médulo.

Cierre el servicio Agilent Bootp y apague el médulo.

Cambie los ajustes en el interruptor de configuracion del médulo al modo
“Uttlizar almacenados”. Consulte Tabla 11 en la pagina 58.

Apague y vuelva a encender el médulo. Ahora, puede acceder al médulo a
través de la conexiéon LAN sin utilizar Agilent BootP Service.
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Configuracion manual

La configuracion manual sélo afecta al conjunto de parametros almacenados
en la memoria no volatil del médulo. Nunca afecta a los parametros que estén
activos en el momento de la configuracion. Por tanto, se puede configurar el
dispositivo manualmente cuando se desee. Para activar los parametros alma-
cenados, es necesario apagar y encender el sistema, dado que los interrupto-
res de seleccion del modo de inicializacién lo permiten.

No volatil
RAM

Almacenado

Parametro

Control

Médulo

Figura22 Configuracion manual (Principio)
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Configuracion LAN

Con Telnet

Cuando sea posible establecer una conexion TCP/IP al médulo (parametros
TCP/IP configurados por cualquier método), los parametros podran modifi-
carse si se abre una sesion de Telnet.

1 Abra la ventana de la linea de comandos (DOS) del sistema haciendo clic en

2

el botén Inicio de Windows y seleccionando Ejecutar.... Escriba "emd" y pre-
sione OK (Aceptar).

En la linea de comandos del sistema (DOS), escriba lo siguiente:

c:\>telnet <direccidén IP> o0

c:\>telnet <nombre de host>

] C:AWINDDWS \system32\cmd. exe

C:n>telnet 134.48.27.95

Figura23 Telnet: inicio de una sesion

donde <direccién IP> puede ser la direccion IP asignada a partir de un ciclo
de BootP, una sesiéon de configuracion con el controlador manual o la direc-
cion IP predeterminada (consulte “Interruptores de configuracion” en la
pagina 57).

Cuando se establezca satisfactoriamente la conexion, el médulo respondera
con lo siguiente:

F] C:AWINDD'WSAsystem32\cmd. exe - telnet 134_40.27 95
Agilent Technologies G1315C PPOOBOAAZ4

Figura24 Se establece una conexion con el madulo
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3 Escriba
? y pulse Intro para consultar los comandos disponibles.

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

»?

command syntax description

dizplay help info

dizplay current LAMN settings
ip <xomox x> set IP Address
EMm {X.H.XK-HF set Subnet Mazk

set Default Gateway

exit shell

Figura2b Comandos de Telnet

Tabla16 Comandos Telnet

Valor Descripcion

? contiene la sintaxis y descripciones de los comandos

/ muestra los ajustes de LAN actuales

ip <XXXX> establece la direccion IP nueva

sm <X.X.X.X> establece la mascara de subred nueva

gw <x.X.X.x> establece la pasarela predeterminada nueva

exit sale del intérprete de comandos y se guardan todos los cambios

4 Para cambiar un parametro haga lo siguiente:

valor de parametro, por ejemplo:
ip 134.40.27.230

A continuacién presione Intro, donde parametro se refiere al parametro de
configuraciéon que esta definiendo y valor, a las definiciones que esta asig-
nando a dicho parametro. Cada entrada de parametro va seguida de un
retorno de carro.
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5 Utilice “/” y pulse Intro para consultar los ajustes actuales.

Informacion acerca de la interfaz LAN

>, Direccion MAC, modo de inicializacion

LAN Status Page El modo de inicializacion es "Utilizar almacenados"
Ajustes TCP/IP activos

Estado TCP/IP: en este caso, preparado

Conectado al ordenador con el software de control
TCP/IP Properties (por ejemplo, Agilent ChemStation); en este caso, no
- active — conectado

IP Address 134.48_27 .95
Subnet Maszk 255 .255.248.0
Def. Gateway 134.48.24_1

F] C:AWINDOWSAsystem32icmd. exe - telnet 134402795

Controllers no connections

Figura 26 Telnet: ajustes actuales en el modo "Utilizar
almacenados”

6 Cambie la direccién IP (en este ejemplo, 134.40.27.99) y escriba "/" para
consultar los ajustes actuales.

] CAWINDDWSAsystem32hcmd. exe - telnet 134 4027 95

Sip 134.4P.27.99 Cambio de la configuracion IP a
b

El modo de inicializacion es "Utilizar almacenados”
LAN Status Page Ajustes TCP/IP activos
Ajustes TCP/IP almacenados en la memoria no volatil

TCP-IF Properties

— active —
IP fdidress : 134_48.27_95 Conec.tado al ord_enador con el goftware de control
Subnet Maszk - 2L _9CC 248 @ (por ejemplo, Agilent ChemStation); en este caso, no

Gateway 134.48.24_1 conectado
134.48.27.99

255.255.248.0
134.48.24.1

Controllers no connections

Figura 27 Telnet: cambio de los ajustes IP
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7 Cuando haya terminado de introducir los parametros de configuracion,
escriba
exit y pulse Intro para salir y guardar los parametros.

INDOWS\system32\cmd.exe

fgilent Technologies G4298A DEAARBBRAAA
Pexit

Connection to host lost.

RN

Figura28 Cierre de la sesion de Telnet

Si, en este punto, el interruptor del modo de inicializacion se cambia a "Utilizar

almacenados”, el instrumento obtendra los parametros almacenados cuando se reinicie el

madulo. En el ejemplo anterior, seria 134.40.27.99.
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Configuracion manual
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En este capitulo se ofrece una vision general de los principios de funciona-
miento del sistema de flujo de disolventes (bomba y desgasificador opcional).
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Descripcion del sistema de flujo de disolventes

Vision general

86

La bomba se basa en un diseno de dos canales y dos émbolos en serie que pro-
porciona todas las funciones esenciales que debe cumplir cualquier sistema de
flujo de disolventes. La medida y la administracion de disolvente a la zona de

alta presion se realiza mediante un dispositivo de bombeo que puede generar

una presion de hasta 600 bar.

La desgasificacion de los disolventes se realiza mediante un desgasificador de
vacio, mientras que las composiciones de disolvente se generan en la zona de
baja presion a través de una valvula de particion de alta velocidad. La bomba
de gradiente de dos canales incluye un desgasificador de vacio en linea de dos
canales. La bomba isocratica del sistema LC Agilent 1220 Infinity no cuenta
con un desgasificador.

El dispositivo de la bomba incluye una cabeza con una valvula de entrada y de
salida. Entre las dos camaras de los émbolos, hay conectada una unidad de
amortiguacién. Una valvula de purga, que incluye una frita de PTFE, se
conecta a la salida de la bomba para cebar convenientemente la cabeza de la
bomba.
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Desgasificador

La bomba de gradiente de dos canales incluye un desgasificador en linea. El
desgasificador se enciende de forma automatica cuando la bomba esta encen-
dida, incluso si el flujo esta establecido en 0 mL/min. En la cAmara de vacio de
los dos canales, se produce un vacio constante de 75 Torr (100 mbar). El disol-
vente fluye por un tubo AF de PTFE, con un volumen interno de 1,5 mL/canal,
dentro de la camara de vacio.
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Principios de funcionamiento

88

El liquido circula desde la reserva de disolvente, a través del desgasificador
hasta la valvula de gradiente de dos canales (DCGV) y, desde alli, hasta la val-
vula de entrada. El dispositivo de la bomba se compone de dos unidades de
émbolo/camara practicamente idénticas. Las dos unidades de émbolo/camara
incluyen un accionamiento de bola helicoidal y una cabeza de la bomba con un
émbolo de zafiro alternativo.

Un motor de reluctancia variable servocontrolado dirige los dos accionamien-
tos de bola helicoidales en direcciones opuestas. Los engranajes de los accio-
namientos de bola helicoidales tienen circunferencias distintas (relacion 2:1),
lo que permite que el primer émbolo se mueva a una velocidad dos veces supe-
rior a la del segundo émbolo. El disolvente penetra cerca del limite inferior de
la cabeza de la bomba y sale de ella por la parte superior. El didAmetro externo
del émbolo es menor que el diAmetro interno de la cAmara de la cabeza de la
bomba, lo que permite que el disolvente rellene el espacio que queda entre
ellos. En funcién de la velocidad de flujo, el primer émbolo tiene un volumen
de embolada de 20 — 100 pL. El microprocesador controla todas las velocida-
des de flujo en un rango comprendido entre 1 uL/min y 10 mL/min. La
entrada de la primera unidad de émbolo/camara esta conectada a la valvula de
entrada, que se abre o se cierra para permitir que el disolvente circule hasta la
primera unidad de la bomba del émbolo.

La salida de la primera unidad de camara/émbolo esta conectada, a través de
la valvula de bola de salida y la unidad de amortiguacion, a la entrada de la
segunda unidad de camara/émbolo. La salida del dispositivo de la valvula de
purga esta conectada al sistema cromatografico.
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Principios de funcionamiento

Amortiguador

Camara 1 Camara 2
Valvula de purga
A la columna
Valvula de entrada
A los residuos

Desde la botella de
disolvente

Sello
Embolo 1 Embolo 2

Accionamiento de bola
helicoidal

Engranaje

Motor con codificador

Figura29 Principio de la bomba

Cuando se enciende, la bomba sigue un proceso de inicializacién para determi-
nar el centro muerto superior del primer émbolo. El primer émbolo sube lenta-
mente hasta el tope mecanico de la camara y, desde alli, se mueve hacia atras
una distancia determinada. El controlador graba esta posicién del émbolo en
la memoria. Después de esta inicializacién, la bomba inicia la operacién con
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los parametros establecidos. La valvula de entrada se abre y el émbolo que se
mueve hacia abajo introduce el disolvente en la primera camara. Al mismo
tiempo, el segundo émbolo se mueve hacia arriba e introduce el disolvente en
el sistema. Después de una longitud de embolada definida por el controlador
(en funcién de la velocidad de flujo), el motor de accionamiento se detiene y la
valvula de entrada se cierra. El sentido del motor se revierte y el primer émb-
olo se mueve hacia arriba hasta que alcanza el limite superior almacenado,
mientras que el segundo émbolo se mueve hacia abajo. A continuacion, la
secuencia vuelve a empezar y los émbolos se mueven hacia arriba y hacia abajo
entre los dos limites. Durante el movimiento de subida del primer émbolo, el
disolvente que se encuentra dentro de la cAmara se empuja a través de la valv-
ula de bola de salida hacia la segunda camara. El segundo émbolo extrae la
mitad del volumen que ha desplazado el primero y el volumen remanente se
introduce directamente en el sistema. Durante la embolada de extraccién del
primer émbolo, el segundo émbolo envia el volumen extraido al sistema.

Para generar composiciones de disolvente a partir de las botellas de disolvente
A y B, el controlador divide la longitud de la embolada de recogida en fraccio-
nes en las que la valvula de gradiente conecta el canal del disolvente especifi-
cado a la entrada de la bomba.

Tabla17 Detalles de la bomba isocratica

Volumen muerto 800 — 1100 pL, en funcion de la retropresion
Materiales en contacto con la fase mavil
Cabeza de la homba Acero inoxidable, oro, zafiro, ceramica

Valvula de entrada activa Acero inoxidable, oro, zafiro, rubi, ceramica, PTFE

Valvula de salida Acero inoxidable, oro, zafiro, rubi
Adaptador Acero inoxidable, oro
Valvula de purga Acero inoxidable, oro, PTFE, ceramica, PEEK

Camara de desgasificacion ~ Copolimero de TFE/PDD, FEP, PEEK, PPS
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Tabla 18 Detalles de la bomba de gradiente

Volumen de retardo

800 — 1100 pL, en funcion de la retropresion

Materiales en contacto con la fase mavil

MCGV

Cabeza de la bomba
Valvula de entrada activa
Valvula de salida
Adaptador

Valvula de purga

Unidad de amortiguacion

Camara de desgasificacion

PTFE

Acero inoxidable, oro, zafiro, ceramica

Acero inoxidable, oro, zafiro, rubi, ceramica, PTFE
Acero inoxidable, oro, zafiro, rubi

Acero inoxidable, oro

Acero inoxidable, oro, PTFE, ceramica, PEEK

Oro, acero inoxidable

Copolimero de TFE/PDD, FEP, PEEK, PPS
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Compensacion de compresibilidad

92

Principios de la compensacion de compresibilidad

La compresibilidad de los disolventes que se utilizan afecta a la estabilidad del
tiempo de retenciéon cuando la retropresion del sistema cambia (por ejemplo,
el envejecimiento de la columna). Para minimizar este efecto, la bomba ofrece
una funcién de compensacioén de compresibilidad que optimiza la estabilidad
del flujo de acuerdo con el tipo de disolvente. La compensaciéon de compresibi-
lidad se establece en un valor predeterminado y puede cambiarse a través de
la interfaz de usuario.

Sin compensacion de compresibilidad, ocurriria lo siguiente durante una
embolada del primer émbolo: la presién de la cAmara del émbolo se incre-
menta y el volumen dentro de ella se comprime en funciéon de la retropresion y
del tipo de disolvente. El volumen comprimido reduce el volumen desplazado
en el sistema.

Cuando se establece un valor de compresibilidad, el procesador calcula un
volumen de compensacion que depende de la retropresion del sistema y de la
compresibilidad seleccionada. Este volumen de compensacién se aiade al
volumen de embolada normal y compensa la pérdida de volumen antes des-
crita que se produce durante la embolada de entrega del primer émbolo.

Optimizacion del parametro de la compensacion de compresibilidad

El parametro de la compensaciéon de compresibilidad es 46-10% /bar. Se trata
de un valor promedio. En condiciones normales, el parametro predeterminado
reduce el pulso de presiéon a valores (por debajo del 1 % de la presion del sis-
tema) que seran suficientes para la mayoria de las aplicaciones y para todos
los analisis de gradiente. En el caso de las aplicaciones con detectores de sen-
sibilidad, el parametro de la compresibilidad se pueden optimizar con los valo-
res correspondientes a los distintos disolventes. Si el disolvente que se utiliza
no esta en la tabla de compresibilidad, cuando se utilicen mezclas isocraticas
de disolventes y si los parametros predeterminados no son suficientes para la
aplicacion, se puede seguir el siguiente procedimiento para optimizar el para-
metro de la compresibilidad.
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Al utilizar mezclas de disolventes, no es posible calcular la compresibilidad de la mezcla
mediante la interpolacion de los valores de compresibilidad de los disolventes puros
utilizados en la mezcla o la aplicacion de cualquier otro calculo. En estos casos, debe
aplicarse el siguiente procedimiento empirico para optimizar el parametro de la
compresibilidad.

1 Inicie la bomba con la velocidad de flujo requerida.

2 Antes de iniciar el procedimiento de optimizacion, el flujo debe ser estable.
Utilice iinicamente disolvente desgasificado. Compruebe la hermeticidad
del sistema con el test de presion.

3 La bomba debe estar conectada al software de control con el objetivo de
supervisar la presion y el % de onda.

4 El valor de la compensaciéon de compresibilidad que genera la onda de pre-
si6én menor es el valor 6ptimo para la composicion del disolvente.

Tabla19 Compresibilidad del disolvente

Disolvente (puro) Compresibilidad (1:10°% /bar)
Acetona 126
Acetonitrilo 115
Benceno 95
Tetracloruro de carbono 110
Cloroformo 100
Ciclohexano 118
Etanol 114
Acetato de etilo 104
Heptano 120
Hexano 150
Isobutanol 100
Isopropanol 100
Metanol 120
1-Propanol 100
Tolueno 87
Agua 46
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Volumen de embolada variable

9%

Debido a la compresion del volumen de la camara de la bomba, cada embolada
de la bomba genera una pequeiia pulsacion de presion que influye en la onda
de flujo de la bomba. La amplitud del pulso de presiéon depende principal-
mente del volumen de embolada y de la compensacion de compresibilidad del
disolvente utilizado. Los voliimenes de embolada pequeiios generan pulsos de
presion de menor amplitud que los voliimenes de embolada grandes a la
misma velocidad de flujo. Ademas, la frecuencia de los pulsos de presion es
mayor. Esto disminuye la influencia de los pulsos de flujo en los resultados
cuantitativos.

En el modo gradiente, los volimenes de embolada mas pequeiios producen
menos ondas de flujo y mejoran la onda de composicion.

La bomba utiliza un sistema de ejes controlado por el procesador para mover
los émbolos. El volumen de embolada normal se optimiza para la velocidad de
flujo seleccionada. Las velocidades de flujo bajas utilizan un volumen de
embolada pequefo, mientras que las velocidades de flujo mas altas utilizan un
volumen de embolada mayor.

Cuando el volumen de embolada de la bomba se establece en el modo AUTO, la
embolada se optimiza para la velocidad de flujo que se esté utilizando. Es posi-
ble cambiar a volimenes de embolada mayores, pero no se recomienda.
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Uso de la bomba

Consejos para un uso optimo de la bomba LC Agilent 1220 Infinity

LC 1220 Infinity

Cuando se utilicen disoluciones salinas y disolventes organicos en la bomba
LC Agilent Serie 1120, se recomienda conectar la disolucién salina a uno de
los puertos inferiores de la valvula de gradiente y el disolvente organico a
uno de los puertos superiores de la valvula de gradiente. Lo mejor es colo-
car el canal del disolvente organico directamente por encima del canal de la
disolucién salina. Se recomienda lavar regularmente con agua todos los
canales de la valvula de gradiente de dos canales (DCGV) para eliminar los
posibles depésitos de sales que se hayan acumulado en los puertos de la
valvula.

Antes de poner en funcionamiento la bomba, limpie el desgasificador de
vacio (opcional) con al menos dos volimenes (3 mL), especialmente cuando
la bomba haya estado apagada durante un cierto tiempo (por ejemplo,
durante la noche) y se estén usando mezclas de disolventes volatiles en los
canales.

Evite bloquear los filtros de entrada del disolvente (nunca utilice 1a bomba
sin un filtro de entrada del disolvente). Evite el crecimiento de algas.

Compruebe con regularidad las fritas de la valvula de purga y de la
columna. Se puede saber si la frita de una valvula de purga esta bloqueada
si existen capas negras o amarillas en su superficie o si la presiéon es mayor
que 10 bar cuando se bombea agua destilada a una velocidad de 5 mL/min
con la valvula de purga abierta.

Cuando utilice la bomba a unas velocidades de flujo bajas (por ejemplo,
0,2 mL/min), compruebe si existen fugas en todas las conexiones de 1/16
pulgadas.

Al cambiar los sellos de la bomba, debe cambiar también la frita

de la valvula de purga.

Si ha utilizado disoluciones tampon, limpie el sistema con agua antes de
apagarlo.

Cuando se cambien los sellos de los émbolos de la bomba, compruebe los
émbolos por si estuvieran aranados. Los émbolos aranados provocaran
microfugas y reduciran la vida 1til del sello.

Después de cambiar los sellos de los émbolos, presurice el sistema de
acuerdo con el procedimiento de acondicionamiento.
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Prevencion del bloqueo de los filtros de disolvente

Los disolventes contaminados o el crecimiento de algas en la botella de disol-
vente reducen la vida 1til del filtro de disolvente e influyen en el rendimiento
de la bomba. Esto es especialmente cierto en el caso de disolventes acuosos o
de disoluciones tamp6n de fosfato (4 — 7 ). Los siguientes consejos prolonga-
ran la vida util del filtro de disolvente y mantendran el rendimiento de la
bomba.

» Utilice botellas de disolvente estéril, si es posible de color ambar, para
retrasar el crecimiento de algas.

* Filtre los disolventes a través de filtros o membranas que retengan las algas.
* Cambie los disolventes cada dos dias o vuelva a filtrarlos.

» Sila aplicacién lo permite, anada 0,0001 — 0,001 M de azida sédica al disol-
vente.

* Coloque una capa de argon sobre el disolvente.

+ Evite exponer la botella de disolvente directamente a la luz solar.

No utilice nunca el sistema sin un filtro de disolvente instalado.
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En este capitulo se ofrece una vision general de los principios de funciona-

miento de los sistemas de inyeccion: inyector manual e inyector automatico.

~Zi Agilent Technologies
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6 Descripcion del sistema de inyeccion

Inyector manual

El inyector manual LC Agilent 1220 Infinity utiliza una Valvula de inyeccion
de muestras de 6 puertos Rheodyne (5067-4202). La muestra se carga en el
loop de muestreo externo de 20 uL a través del puerto de inyeccion que se
encuentra en la parte frontal de la valvula. La valvula tiene un sello de inyec-
cion de PEEK™. Un conducto "make-before-break" del estator garantiza que no
se interrumpa el flujo cuando la posicion de la valvula cambia de INYECTAR a
CARGAR y viceversa.

Posicion de inyeccion

Figura30 Valvula de inyeccion de muestras de 6 puertos Rheodyne
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Descripcion del sistema de inyeccion 6

Sello de inyeccion

El inyector manual se suministra de forma predeterminada con un sello de
inyeccion de PEEK™.

Inyeccion de la muestra

ADVERTENCIA Expulsion de la fase movil

Al utilizar loops de muestreo superiores a 100 pL, la fase movil se puede expulsar del
puerto de la aguja a medida que la fase movil del loop de muestreo se descomprime.

-> Siga los procedimientos de seguridad adecuados (gafas, guantes de seguridad y
ropa protectora) que se describen en las fichas de datos correspondientes al
tratamiento de materiales y a las normas de seguridad que suministra el proveedor
del disolvente, especialmente cuando se utilicen productos toxicos o peligrosos.

LC 1220 Infinity

Posicion CARGAR

En la posicion CARGAR (consulte la Figura 31 en la pagina 100), la bomba esta
conectada directamente a la columna (puertos 2 y 3 conectados) y el puerto
de la aguja esta conectado al loop de muestreo. Se deben inyectar al menos 2 o
3 volimenes del loop de muestreo (mas si se necesita una mejor precision)
mediante el puerto de la aguja para obtener una buena precisiéon. La muestra
rellena el loop, mientras que la muestra excedente se expulsa a través del tubo
de ventilacion conectado al puerto 6 .
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6 Descripcion del sistema de inyeccion

Puerto de la aguja

Residuos

ala columna e—

Loop de muestreo

Puerto de la aguja

Residuos

a la columna

Loop de muestreo

100

pe  (l@sde la bomba

Figura31 Posicion CARGAR

Posicion INYECTAR

En la posiciéon INYECTAR (consulte la Figura 32 en la pagina 100), la bomba
esta conectada al loop de muestreo (puertos 1 y 2 conectados). Toda la mues-
tra se lava del loop y sobre la columna. El puerto de la aguja esta conectado al
tubo de ventilacion (puerto 5 ).

desde la bomba

Figura32 Posicion INYECTAR
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Agujas

La aguja puede dafar la valvula

-> Utilice siempre la aguja de tamaiio correcto.

Utilice agujas con un diametro exterior de 0,028 pulgadas (calibre 22) y una
longitud de 2 pulgadas, sin conicidad y con un estilo de punta de 90° (punta
cuadrada).
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Inyector automatico

102

El inyector automatico dispone de tres tamanos de estantes de muestras. El
estante estandar de tamaio completo alberga 100 viales de 1,8 mL cada uno,
mientras que los dos estantes de tamano medio ofrecen espacio para 40 viales
de 1,8 mL cada uno y 15 viales de 6 mL cada uno, respectivamente. Los dos
estantes de tamaiio medio pueden instalarse a la vez en el inyector automati-
co. El dispositivo de la cabeza analitica proporciona volimenes de inyeccién
de 0,1 - 100 pL.

El mecanismo de transporte de los inyectores automaticos utiliza un movi-
miento X-Z-Theta para optimizar la recogida y el retorno de los viales. El brazo
del dispositivo de sujecion se encarga de recoger los viales y de colocarlos
debajo de la unidad de muestreo. El mecanismo de transporte del dispositivo
de sujecion y la unidad de muestreo se accionan con motores. El movimiento
esta controlado por sensores 6pticos y codificadores 6pticos que garantizan
un funcionamiento correcto. El dispositivo de medida siempre se lava después
de cada inyeccién para garantizar un arrastre de contaminantes minimo.

La valvula de inyeccién de seis puertos (solo se utilizan 5 puertos) se acciona
mediante un motor de pasos hibrido de alta velocidad. Durante la secuencia
de muestreo, la valvula omite el inyector automatico y conecta directamente el
flujo entre la bomba y la columna. Durante la inyeccion y el analisis, la valvula
dirige el flujo a través de los inyectores automaticos, lo que garantiza que la
muestra se inyecte completamente en la columna y que se elimine cualquier
residuo de la unidad de medida y de la aguja antes de iniciarse la siguiente
secuencia de muestreo.
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Secuencia de muestreo

LC 1220 Infinity

El procesador controla continuamente todos los movimientos de los compo-
nentes del inyector automatico durante la secuencia de muestreo. El procesa-
dor define los periodos y los rangos mecanicos especificos de cada
movimiento. Si una etapa determinada de la secuencia de muestreo no se
puede finalizar satisfactoriamente, se genera un mensaje de error.

La valvula de inyeccion desvia el disolvente desde los inyectores automaticos
durante la secuencia de muestreo. Un brazo del dispositivo de sujecion selec-
ciona el vial de muestra desde un estante de muestras estatico. El brazo del
dispositivo de sujecién coloca el vial de muestra bajo la aguja de inyeccion. El
volumen de muestra necesario se introduce en el loop de muestreo mediante el
dispositivo de medida. La muestra se aplica en la columna cuando la valvula
de inyeccién vuelve a la posiciéon de mainpass al final de la secuencia de mues-
treo.

La secuencia de muestreo ocurre en el siguiente orden:

1 La valvula de inyeccién cambia a la posicién de bypass.

2 El émbolo del dispositivo de medida se mueve a la posiciéon de inicializa-
cién.

3 El brazo del dispositivo de sujecion selecciona el vial. Al mismo tiempo, la

aguja se levanta del asiento.

El brazo del dispositivo de sujecion coloca el vial debajo de la aguja.

La aguja desciende y se introduce en el vial.

El dispositivo de medida extrae el volumen de muestra definido.

La aguja sale del vial.

0 N o o1 &

Si el lavado automatico de la aguja esta seleccionado, el brazo del disposi-
tivo de sujeciéon coloca de nuevo el vial de muestra en su sitio, sitia el vial
de lavado debajo de la aguja, introduce la aguja en el vial y, por 1ltimo,
extrae la aguja del vial de lavado.

9 El brazo del dispositivo de sujecién comprueba si la solapa de seguridad
esta en la posicion correcta.

10 El brazo del dispositivo de sujecion vuelve a colocar el vial. Al mismo
tiempo, la aguja desciende hasta el asiento.

11 La valvula de inyeccién cambia a la posicion de mainpass.
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Secuencia de inyeccion

Antes de comenzar la secuencia de inyeccién y durante el analisis, la valvula
de inyeccion esta en la posicién de mainpass. En esta posicion, la fase movil
fluye a través del dispositivo de medida del inyector automatico, del loop de
muestreo y de la aguja. Asi, se garantiza que todas las piezas que entran en
contacto con la muestra se laven durante el analisis y se reduce el arrastre de
contaminantes.

B
i
@\
v 1

Figura33 Posicion de mainpass
Cuando se inicia la secuencia de muestreo, la valvula cambia a la posiciéon de

bypass. El disolvente procedente de la bomba penetra en la valvula por el
puerto 1y fluye directamente hasta la columna a través del puerto 6.
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Inyector automatico

v

Figura 34  Posicion de bypass

A continuacién, la aguja se levanta y el vial se coloca debajo de ella. La aguja
se introduce en el vial y el dispositivo de medida extrae la muestra hacia el

loop de muestreo.

Figura3b Extraccion de la muestra
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Una vez que el dispositivo de medida ha extraido el volumen de muestra nece-
sario y lo ha introducido en el loop de muestreo, la aguja se levanta y el vial
vuelve a colocarse en la bandeja de muestras. La aguja desciende hacia su
asiento y la valvula de inyecciéon vuelve a la posicion de mainpass con el fin de
lavar la muestra en la columna.

. /©/ :

Figura36 Posicion de mainpass (inyeccion de la muestra)

Unidad de muestreo

La unidad de muestreo se compone de tres dispositivos principales: acciona-
miento de la aguja, dispositivo de medida y valvula de inyeccion.

La unidad de muestreo de sustitucion no incluye la valvula de inyeccion ni la cabeza de
medida.
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Accionamiento de la aguja

El movimiento de la aguja se acciona mediante un motor de pasos conectado
al dispositivo de ejes con una correa dentada. El movimiento circular del
motor se transforma en movimiento lineal con ayuda de la tuerca de acciona-
miento que se encuentra en el dispositivo de ejes. Los sensores de reflexion
que se encuentran en la tarjeta flexible de la unidad de muestreo detectan las
posiciones superior e inferior de la aguja, mientras que la posicién de la aguja
dentro del vial se determina al contar los pasos del motor desde la posicién
superior del sensor de la aguja.

Cabeza analitica

LC 1220 Infinity

La cabeza analitica se acciona mediante un motor de pasos conectado al eje de
transmisiéon con una correa dentada. La tuerca de accionamiento del eje con-
vierte el movimiento circular en lineal. La tuerca de accionamiento empuja el
émbolo de zafiro contra el resorte y en la direccion de la cabeza analitica. La
parte inferior del émbolo se asienta sobre el cojinete grande, lo que garantiza
que el émbolo esté siempre centrado. Un anillo de ceramica dirige el movi-
miento del émbolo en la cabeza analitica. Un sensor infrarrojo que se encuen-
tra en la tarjeta flexible de la unidad de muestreo detecta la posicién inicial
del émbolo, mientras que el volumen de muestra se determina al contar el
nimero de pasos desde la posicién inicial. El movimiento hacia atras del émb-
olo (accionado por el resorte) extrae la muestra del vial.

Tabla 20 Datos técnicos de la cabeza analitica

Estandar (100 pL)

Ndmero de pasos 15000

Resolucion del volumen 7 nL/paso del motor
Embolada maxima 100 pL

Limite de presion 600 bar

Material del émbolo Zafiro
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Valvula de inyeccion

La valvula de inyeccion de dos posiciones y seis puertos se acciona con un
motor de pasos. Unicamente se utilizan cinco de los seis puertos (el puerto 3
no se usa). El movimiento del motor de pasos se transfiere a la valvula de
inyecciéon mediante un mecanismo de palanca/deslizador. Dos microinterrup-
tores controlan el cambio de la valvula (entre las posiciones de bypass y
mainpass).

No es necesario realizar ajustes en la valvula después de cambiar los compo-
nentes internos.

Tabla 21 Datos técnicos de la valvula de inyeccion

Estandar
Tipo de motor Motor de pasosde 4V, 1,2 A
Material del sello Vespel™ (Tefzel™ disponible)
Namero de puertos 6
Tiempo de conmutacion <150 ms
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Dispositivo de transporte

Motor X

Motor theta

Motor del dispositivo de sujecion

Dispositivo
de sujecion

Eje theta

Motor Z

Tarjeta flexible

LC 1220 Infinity

La unidad de transporte se compone de un dispositivo de deslizamiento en el
eje X (movimiento izquierda-derecha), un brazo en el eje Z (movimiento
arriba-abajo) y un dispositivo de sujecion (rotaciéon y sujecién de los viales).

Figura 37 Dispositivo de transporte

El dispositivo de transporte utiliza cuatro motores de pasos accionados en un
modo de circuito cerrado para una colocacién precisa del dispositivo de suje-
cién durante el transporte de los viales de muestra. El movimiento rotacional
de los motores se convierte en movimiento lineal (ejes X y Z) gracias a las
correas dentadas conectadas a los ejes de transmision. La rotacion (ejes theta)
del dispositivo de sujecion se transfiere desde el motor mediante una correa
dentada y una serie de engranajes. La apertura y el cierre de los dedos del dis-
positivo de sujecién se accionan con un motor de pasos conectado al sistema
de engranajes planetario del interior del dispositivo de sujeciéon mediante una
correa dentada.
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Las posiciones del motor de pasos se determinan mediante los codificadores
opticos montados en la carcasa del motor de pasos. Los codificadores contro-
lan continuamente la posicion de los motores y corrigen los errores de posi-
cion de forma automatica (por ejemplo, si el dispositivo de sujeciéon se mueve
accidentalmente al cargar los viales en la bandeja). Las posiciones de iniciali-
zacion de los componentes moéviles se detectan mediante los sensores de
reflexion montados en la tarjeta flexible. El procesador utiliza estas posicio-
nes para calcular la posicién real del motor. En la tarjeta flexible de la parte
frontal del dispositivo, existen otros seis sensores de reflexion que se utilizan
en el reconocimiento de la bandeja.

Bandejas compatibles con el inyector automatico

Referencia Descripcion

G1313-44510 Bandeja para 100 x 2 mL viales
G1313-44513 Media bandeja para 15 x 6 mL viales
G1313-44512 Media bandeja para 40 x 2 mL viales

Combinaciones de medias bandejas

Las medias bandejas se pueden instalar en cualquier combinacién y permiten
la utilizacién simultanea de viales de 2 mL y 6 mL.

Numeracion de las posiciones de los viales

La bandeja estandar de 100 viales cuenta con las posiciones del 1 al 100 . Sin
embargo, cuando se utilizan dos medias bandejas, el convenio de numeracion
es ligeramente diferente. Las posiciones de los viales en la media bandeja de la
derecha empiezan en la posicién 101 , tal como se indica a continuacién:

Bandeja izquierda de 40 posiciones: 1 — 40
Bandeja izquierda de 15 posiciones: 1 - 15
Bandeja derecha de 40 posiciones: 101 - 140
Bandeja derecha de 15 posiciones: 101 - 115

LC 1220 Infinity
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Seleccion de viales y tapones

Para un funcionamiento fiable, los viales utilizados con el inyector automatico
LC Agilent 1220 Infinity no deben tener hombros cénicos ni tapones que sean
mas anchos que el cuerpo del vial. Los viales y los tapones que se muestran,
junto con sus niimeros de referencia, en las siguientes tablas se han probado
con éxito utilizando un minimo de 15000 inyecciones con el inyector automat-
ico LC Agilent 1220 Infinity.

Viales con tapones engastados

Referencia
5181-3375
5183-4491
5182-0543

5183-4492

5183-4494

5181-3376
5183-4493
5183-4495

5182-0567
5183-4496

9301-0978

LC 1220 Infinity

Descripcion
Vial con tapon de encapsulado, 2 mL, vidrio transparente, 100/paquete
Vial con tapon de encapsulado, 2 mL, vidrio transparente, 1000/ paq.

Vial con tapon de encapsulado, 2 mL, vidrio transparente, con zona de escritura,
100/paquete

Vial con tapon de encapsulado, 2 mL, vidrio transparente, con zona de escritura,
1000/paquete

Vial con tapon de encapsulado, 2 mL, vidrio transparente, con zona de escritura,
100/paquete (silanizado)

Vial con tapon sellado, 2 mL, vidrio ambar, con espacio para notas, 100/paquete
Vial con tapon de encapsulado, 2 mL, vidrio &mbar, con zona de escritura, 1000/paq.

Vial con tapon de encapsulado, 2 mL, vidrio ambar, con zona de escritura,
100/paquete (silanizado)

Vial con tapon de encapsulado, 1 mL, polipropileno, apertura amplia, 100/paquete

Vial con tapon de encapsulado, 1 mL, polipropileno, apertura amplia, 100/paquete
(silanizado)

vial con tapon de encapsulado, 0,3 mL, polipropileno, apertura amplia, 1000/pag.
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Viales con tapones a presion

Referencia
5182-0544
5183-4504
5183-4507
5182-0546

5183-4505

5183-4508

5182-0545
5183-4506
5183-4509

Descripcion

Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio transparente
Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio transparente
Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio transparente

Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio transparente
100/paquete

Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio transparente
1000/paquete

Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio transparente
100/paquete (silanizado)

, 100/paquete
, 1000/ pagq.
., 100/paquete (silanizado)

, con zona de escritura,

, con zona de escritura,

, con zona de escritura,

Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio ambar, con zona de escritura, 100/paquete

Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio ambar, con zona de escritura, 1000/pag.

Vial de tapon a presion, 2 mL, vidrio ambar, con zona de escritura, 100/paquete

(silanizado)

LC 1220 Infinity
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Viales con tapones de rosca

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

5183-2071

5182-0716
5183-2069
5183-2072

Descripcion

Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio transparente, 100/paquete

Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio transparente, 1000/pagq.

Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio transparente, 100/paquete (silanizado)

Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio transparente, con zona de escritura, 100/paquete

Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio transparente, con zona de escritura,
1000/paquete

Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio transparente, con zona de escritura, 100/paquete
(silanizado)

Viales, tapon roscado, paquete de 100
Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio ambar, con zona de escritura, 1000/pag.

Viales de tapon de rosca, 2 mL, vidrio ambar, con zona de escritura, 100/paquete
(silanizado)

Tapones engastados

Referencia

5181-1210

5183-4498

5181-1215

5181-1216

5181-1217

Descripcion

Tapon de encapsulado, aluminio plateado, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete

Tapon de encapsulado, aluminio plateado, septum (PTFE transparente/goma roja),
1000/ pagq.

Tapon de encapsulado, aluminio azul, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete.

Tapon de encapsulado, aluminio verde, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete.

Tapon de encapsulado, aluminio rojo, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete
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Tapones a presion

Referencia

5182-0550

5182-3458

5182-3457

5182-3459

Descripcion

Tapon a presion, polipropileno transparente, septum (PTFE transparente/goma
roja), 100/paquete

Tapon de encapsulado, polipropileno azul, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete

Tapon de encapsulado, polipropileno verde, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete

Tapon de encapsulado, polipropileno rojo, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete

Tapones de rosca

Referencia

5182-0717

5182-0718

5182-0719

5182-0720
5182-0721

5182-0722

14

Descripcion

Tapon de rosca, polipropileno azul, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete

Tapon de rosca, polipropileno verde, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete

Tapon de rosca, polipropileno rojo, septum (PTFE transparente/goma roja),
100/paquete

Tapon de rosca, polipropileno azul, septum (PTFE transparente/silicona), 100/paquete

Tapon de rosca, polipropileno verde, septum (PTFE transparente/silicona),
100/paquete

Tapon de rosca, polipropileno rojo, septum (PTFE transparente/silicona), 100/paquete
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¢ Horno de columna 116

En este capitulo se ofrece una vision general de los principios de funciona-

miento del horno de columna.

Agilent Technologies
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Descripcion del horno de columna

Horno de columna

116

El horno de columna se basa en una estera calefactora de resistencia con dos
sensores térmicos que proporcionan una temperatura constante en toda la
zona de la columna. Un fusible de corte integrado para detectar el exceso de
calor evita cualquier sobrecalentamiento.

El volumen interno del capilar del horno es de 6 uL.
La longitud maxima de la columna es de 25 cm (10 inch).

El rango operativo es de 5 ° por encima de la temperatura ambiente, al menos
10 °C hasta 60 °C, con una velocidad de flujo maxima especificada de
5 mL/min a 60 °C.

Nunca ponga en funcionamiento el horno de columna con la cubierta frontal abierta. Para
garantizar una temperatura correcta de la columna, utilicelo siempre con la cubierta frontal
cerrada. El duplicado del aislamiento del horno esta fijo en la parte interior de la cubierta
frontal.

LC 1220 Infinity
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En este capitulo se ofrece una vision general de los principios de funciona-
miento del detector.
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8  Descripcion del detector

Tipos de detector

Existen dos tipos de detector diferentes que pueden utilizarse con el sistema
LC Agilent 1220 Infinity:

* Detector de longitud de onda variable (VWD, que se utiliza en los modelos
G4286B, G4288B/C, G4290B/C), unidad 6ptica del VWD G1314F

* Detector de diodos (DAD, que se utiliza en el modelo G4294B), unidad 6pti-
ca del DAD G1315C

118 LC 1220 Infinity
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Detector de longitud de onda variable LC Agilent 1220 Infinity
(VWD)

Detector

El detector de longitud de onda variable LC Agilent 1220 Infinity esta disena-
do para obtener el maximo rendimiento 6ptico, cumplir las normas GLP y faci-
litar el mantenimiento. Incluye las siguientes caracteristicas:

* lampara de deuterio para obtener la maxima intensidad y el menor limite
de deteccién posible en un rango de longitud de onda de 190 — 600 nm,

* cartuchos de celda de flujo opcionales (estandar: 10 mm14 uL, alta presion:
10 mm14 uL, micro: 3 mm2 uL, semimicro: 6 mmb5 uL) estan disponibles y
se pueden usar en funcion de las necesidades de aplicacion,

* acceso frontal sencillo a la lampara y a la celda de flujo para una sustitu-
cién rapida,

+ filtro de 6xido de holmio integrado para una verificacion rapida de la exac-
titud de la longitud de onda.

LC 1220 Infinity 119



Descripcion del detector

Detector de diodos LC Agilent 1220 Infinity (DAD)

120

Introduccion al detector

El detector esta disefiado para obtener el maximo rendimiento 6ptico, cumplir
las normas GLP y facilitar el mantenimiento. Incluye las siguientes caracteris-
ticas:

velocidad de adquisicién de datos de 80 Hz en el caso de las aplicaciones LC
(ultra)rapidas,

las etiquetas RFID de todas las celdas de flujo y las lamparas UV proporcio-
nan informacion trazable sobre estos dispositivos,

lamparas de deuterio de larga duraciéon con etiquetas RFID y lamparas de
tungsteno para obtener la maxima intensidad y el menor limite de detec-
cién posible en un rango de longitud de onda de 190 — 950 nm,

sin pérdida de sensibilidad en hasta ocho longitudes de onda simultaneas,

rendija programable de 1 — 16 nm para una optimizaciéon completa de la
sensibilidad, la linealidad y la resolucion espectral,

cartuchos de celda de lujo opcionales con etiquetas RFID (estandar:

10 mm13 pL, semimicro: 6 mmb uL, micro: 3 mm2 pL, 80 nL, 500 nL,

10 mm, alta presiéon; 10 mm1,7 uL; se incluyen celdas preparativas) estan
disponibles y se pueden usar en funcién de las necesidades de aplicacion,

acceso frontal sencillo a las lamparas y a la celda de flujo para una sustitu-
cion rapida,

filtro de 6xido de holmio integrado para una verificaciéon rapida de la exac-
titud de la longitud de onda,

control de temperatura integrado para mejorar la estabilidad de la linea
base,

sefiales de diagnéstico adicionales para controlar la temperatura y el voltaje
de la lampara.

Para obtener informacion sobre las especificaciones, consulte “Especifica-
ciones de rendimiento del detector de diodos LC Agilent 1220 Infinity” en la
pagina 27.

LC 1220 Infinity
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Ventana de soporte de |

Lampara de tungsteno

Lente de acoplamiento

Lampara de deuterio

Lente acromatica (lente

Filtro de oxido de holmio

Celda de flujo

Lente del espectrografo
Rendija

Red de difraccion
Matriz de diodos

Lamparas
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optico

El sistema o6ptico del detector se ilustra en la siguiente figura. Su fuente de ilu-
minacion es una combinacién de una lampara de descarga de deuterio en el
rango de longitud de onda de la radiacion ultravioleta (UV) y una lampara de
tungsteno en el rango de longitud de onda de la radiacion visible (VIS) e infra-
rroja cercana de onda corta (SWNIR). La imagen del filamento de la lampara
de tungsteno se concentra en la apertura de descarga de la lampara de deute-
rio mediante un disefio de lAmpara especial con acceso posterior que permite
que las fuentes de luz se combinen 6pticamente y compartan un eje comin con
la lente de origen. La lente acromatica (lente de origen) forma un haz de luz
individual y concentrado a través de la celda de flujo. La lampara y el espacio
de cada celda estan separados por una ventana de cuarzo que se puede limpiar
o sustituir. En el espectrégrafo, la luz se dispersa hacia la matriz de diodos
mediante una red de difraccion holografica. Esto permite disponer de acceso
simultaneo a toda la informacién relativa a las longitudes de onda.

a celda

de origen)

Figura 38 Sistema optico del detector

La fuente de luz en el rango de longitud de onda de la radiacion ultravioleta es
una lampara de deuterio con una apertura que permite el paso de la luz. Como
resultado de la descarga del plasma en un gas de deuterio a baja presion, la

lampara emite luz en el rango de longitud de onda comprendido entre 190 nm
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y, aproximadamente, 800 nm. La fuente de luz correspondiente al rango de
longitud de onda de la radiacién visible e infrarroja cercana de onda corta es
una lampara de tungsteno de bajo ruido. Esta lampara emite luz en el rango de
longitud de onda comprendido entre 470 y 950 nm.

La lente acromatica recibe la luz desde ambas lamparas y la concentra de
forma que el haz atraviese la celda de flujo.

El filtro de 6xido de holmio se acciona de forma electromecanica. Durante el
test del filtro de holmio, se mueve hacia la trayectoria de la luz.

El dispositivo de la ventana de soporte de la celda separa la zona del filtro de
holmio de la zona de la celda de flujo.

La unidad 6ptica tiene un compartimento destinado a las celdas de flujo que
permite acceder facilmente a las celdas de flujo. Pueden insertarse varias cel-
das de flujo opcionales con el mismo sistema de montaje, que es rapido y sen-
cillo. La celda de flujo se puede extraer para comprobar el rendimiento 6ptico
y electrénico del detector sin que influya la celda de flujo.

El espectrografo esta formado por un material de ceramica para reducir los
efectos térmicos al minimo. El espectrégrafo consiste en una lente, una rendija
de entrada variable, una red difraccion y una matriz de fotodiodos con compo-
nentes electréonicos frontales. La lente del espectrografo vuelve a concentrar el
haz de luz una vez que atraviesa la celda de flujo. El intervalo de muestreo de
la matriz de diodos es < 1 nm en el rango de longitud de onda comprendido
entre 190 y 950 nm. En funcién de la longitud de onda, esto varia de 1,0 a 1,25
diodos por nanémetro (por ejemplo, un diodo en cada rango comprendido
entre 0,8 y 1 nm).

En un rango de longitud de onda pequeiio, se puede ignorar la pequena falta
de linealidad. En el rango de longitud de onda comprendido entre 190 y 950
nm, se requiere un nuevo enfoque para alcanzar la precision de longitud de
onda en todo el rango. Cada espectrografo se calibra de forma individual. Los
datos de calibracién se almacenan en una memoria EEPROM del espectréogra-
fo. Con estos datos, los procesadores integrados calculan los datos de absor-
bancia a intervalos lineales (1,0, 2,0, etc.) entre los puntos de datos. Estos se
traduce en una precision de longitud de onda y en una reproducibilidad entre
instrumentos excelentes.

El sistema de microrrendijas aprovecha las propiedades mecanicas del silicio
en combinacién con la precisa capacidad estructural del micromaquinado
masivo. Combina las funciones 6pticas necesarias (rendija y obturador) en un
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componente sencillo y compacto. La anchura de rendija se controla directa-
mente con el microprocesador del instrumento y puede fijarse como un
parametro del método.

Red de difraccion La combinacion de dispersion y obtenciéon de imagenes espectrales se consi-
gue con una red de difraccion holografica concava. La red de difracciéon separa
el haz de luz en todas las longitudes de onda que lo componen y refleja la luz
sobre la matriz de fotodiodos.

Matriz de diodos La matriz de diodos consta de una serie de 1024 fotodiodos individuales y de
circuitos de control ubicados en un portador de ceramica. En un rango de lon-
gitud de onda comprendido entre 190 y 950 nm, el intervalo de muestreo es
<1 nm.
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Anchura de pico (tiempo de respuesta)

Sin filtrar

Tiempo de respuesta
0,05 min

Tiempo de respuesta
0.1 min

124

El tiempo de respuesta describe la velocidad de reaccién de la seiial del detec-
tor a un cambio de absorbancia repentino en la celda de flujo. El detector
emplea filtros digitales para adaptar el tiempo de respuesta a la anchura de
los picos del cromatograma. Estos filtros no afectan al area ni a la simetria de
los picos. Cuando se configuran correctamente, estos filtros reducen significa-
tivamente el ruido de la linea base (Figura 39 en la pagina 124), pero reducen
la altura de los picos ligeramente. Ademas, reducen la velocidad de muestreo
para permitir una integracién y una visualizaciéon 6ptimas de los picos y mini-
mizar el espacio requerido en el disco para almacenar los cromatogramas y los
espectros.

DAD1 A, Gig=254,4 Ref=off (NOISEVI NMINM.TY
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mal 7

o4
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0.4
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o (ak=) 1 1.5 2 2.5 2 25 mir

Figura39 Influencia del tiempo de respuesta sobre la sefial y el ruido

En la Tabla 22 en la pagina 125 se enumeran las opciones de filtro del detec-
tor. Para obtener resultados 6ptimos, fije la anchura de pico lo mas cerca posi-
ble a un pico estrecho de interés correspondiente al cromatograma. El tiempo
de respuesta sera aproximadamente igual a 1/3 de la anchura de pico, lo que
da lugar a una reduccion en la altura de pico de menos del 5 % y a una disper-
sién de pico adicional de menos del 5 %. La disminucién del parametro de la
anchura de pico del detector dara lugar a una ganancia inferior al 5 % en la
altura de pico, pero el ruido de la linea base se incrementara en un factor de
1,4 cuando el tiempo de respuesta se reduzca en un factor de 2. El aumento de
la anchura de pico (tiempo de respuesta) en un factor de 2 con respecto a la
configuraciéon recomendada (sobrefiltrado) reducira la altura de pico en,
aproximadamente, un 20 % y el ruido de la linea base en un factor de 1,4 . De
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esta forma, se conseguira la mejor relacion seiial/ruido posible, pero la resolu-
cion de los picos se vera afectada.

Tabla22 Anchura de pico — Tiempo de respuesta — Velocidad de muestreo

Anchura de pico [minutos] Tiempo de respuesta Velocidad de muestreo [Hz]
[segundos]
<0,0025 0,025 80
>0,0025 0,05 80
>0,005 0.1 40
>0,01 0.2 20
>0,03 05 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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Longitud de onda y anchura de banda de muestra y de referencia

El detector mide la absorbancia simultaneamente a longitudes de onda com-
prendidas entre 190 y 950 nm. Dos lamparas proporcionan buena sensibilidad
en el rango de longitud de onda completo. La lampara de descarga de deuterio
proporciona energia en el rango ultravioleta (entre 190 y 400 nm) y la lampara
de tungsteno emite luz entre 400 y 950 nm, que corresponde al visible y al
infrarrojo cercano de onda corta.

Si tiene pocos conocimientos sobre los analitos de la muestra, utilice ambas
lamparas y almacene todos los espectros en el rango de longitud de onda com-
pleto. Esta estrategia proporciona informacién completa, pero el disco se llena
rapidamente. Es posible utilizar los espectros para comprobar la pureza e
identidad de un pico. La informacién espectral también es 1til para optimizar
los parametros de la sefal cromatografica correspondientes a la longitud de
onda.

Durante un analisis, el detector puede calcular y almacenar hasta 8 senales
con estas propiedades:

* lalongitud de onda de muestra, el centro de una banda de longitudes de
onda con la anchura de banda de muestra (BW) y, opcionalmente,

* lalongitud de onda de referencia, el centro de una banda de longitudes de
onda con la anchura de banda de referencia.

Las sefales comprenden una serie de puntos de datos en el tiempo, con la
absorbancia media en la banda de longitudes de onda de muestra menos la
absorbancia media de la banda de longitudes de onda de referencia.

La senial A del método predeterminado del detector se fija en 250,100 de mues-
tra y 360,100 de referencia; es decir, la absorbancia media entre 200 y 300

nm menos la absorbancia media entre 300 y 400 nm. Como todos los analitos
muestran una mayor absorbancia entre 200 y 300 nm que entre 300 y 400 nm,
esta sefial mostrara practicamente todos los compuestos que pueden detec-
tarse por absorbancia UV.

Muchos compuestos muestran bandas de absorbancia en el espectro. La
Figura 40 en la pagina 127 muestra, como ejemplo, el espectro del acido anisi-
co.

Para optimizar y poder detectar las concentraciones mas bajas posibles del
acido anisico, establezca la longitud de onda de muestra en el pico de la banda
de absorbancia (es decir, 252 nm) y la anchura de banda de muestra en la
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anchura de la banda de absorbancia (es decir, 30 nm). Una referencia de
360,100 es adecuada. El acido anisico no absorbe en este rango.

Si se trabaja con concentraciones elevadas, es posible obtener una mejor linea-
lidad por encima de 1,5 UA si se selecciona una longitud de onda de muestra
en un valle del espectro, por ejemplo, 225 nm en el caso del acido anisico.

501 . . .
longitud de onda de muestra 252 nm Acido anisico
4@+ .
/\ Ancho de banda de referencia 100 nm
// \ . -
<
> ] / \
= 39 ‘ // \
— \ / \
© / \
‘S \ / \
c \ o\
s 201 / \
5 \ /30 nm \
2 |/ ancho de banda _ _
< 1/ \ Longitud de onda de referencia 360 nm
\\/ \
\
\ i
@7 T T T T T T T T T
229 24 26@ 28@ 300 320 340 360 388 4@0
Longitud de onda (nm)

Figura40 Optimizacion del valor de longitud de onda

Una anchura de banda amplia presenta la ventaja de reducir el ruido al prome-
diarse sobre un rango de longitud de onda. En comparaciéon con una anchura
de banda de 4 nm, el ruido de la linea base se reduce, aproximadamente, en un
factor de 2,5; sin embargo la sefial es aproximadamente el 75% de una anchura
de banda amplia de 4 nm. En nuestro ejemplo, la relacion sefial/ruido corres-

pondiente a una anchura de banda de 30 nm es dos veces mayor que la de una
anchura de banda de 4 nm.
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Ancho de banda
30 nm
12 nm
4 nm
2 3 4 S

Figura41 |Influencia de la anchura de banda sobre la sefial y el ruido

Debido a que el detector promedia los valores de absorbancia calculados para
cada longitud de onda, la utilizacién de una anchura de banda amplia no
afecta negativamente a la linealidad.

Es recomendable la utilizacién de una longitud de onda de referencia para
reducir aiin mas la deriva y la desviaciéon de la linea base debidas a fluctuacio-
nes de temperatura o a cambios en el indice de refracciéon durante un gra-
diente.

En la Figura 42 en la pagina 129 se muestra un ejemplo de la reducciéon de las
derivas de la linea base en el caso de aminoacidos PTH. Sin una longitud de
onda de referencia, el cromatograma deriva hacia abajo debido a cambios en el
indice de refraccién inducidos por el gradiente. Esto se elimina casi por com-
pleto si se utiliza una longitud de onda de referencia. Con esta técnica, los ami-
noacidos PTH pueden cuantificarse en el rango de picomoles bajos, incluso en
un analisis de gradiente.
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Grad.: 0,02 m KH,P0,/ACN de 12% ACN a 45% ACN en 12 minutos

Figura42 Analisis de gradiente de aminoacidos PTH (1 pmol), con y sin referencia
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Anchura de rendija

El detector incluye una rendija variable en la entrada del espectrografo. Se
trata de una herramienta eficaz para adaptar el detector a la cambiante
demanda de los distintos problemas analiticos.

Una rendija estrecha proporciona resoluciéon espectral en el caso de los anali-
tos con estructuras muy finas en el espectro de absorbancia. Un ejemplo de
estos espectros es el del benceno. Las cinco bandas de absorbancia principales
(dedos) tienen una anchura de solo 2,5 nm y estan separadas 6 nm una de
otra.

Harm. 3
=t
EI:I— 4 nm
25 3
20 3

54" PR
1D_§ /2.-'_"--..1_.-'

5—5"- e

0

L L L L L L e e |
225 240 245 250 255 280 265 nim

Figura43 Benceno a anchuras de rendija de 1, 4 y 16 nm (principio)
Una rendija amplia utiliza una fraccién mayor de la luz que atraviesa la celda

de flujo. Esto disminuye el ruido inferior de la linea base, como se muestra en
la Figura 44 en la pagina 131.
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Figura44 Influencia de la anchura de la rendija sobre el ruido de la linea base

Sin embargo, con una rendija mas amplia, la resolucion 6ptica del espectrog-
rafo (es decir, su capacidad para distinguir entre diferentes longitudes de
onda) disminuye. Los fotodiodos reciben la luz de un rango de longitud de
onda determinado a través de la anchura de rendija. Esto explica por qué la
estructura espectral fina del benceno desaparece cuando se utiliza una rendija
de 16 nm.

Mas atn, en el caso de longitudes de onda en una pendiente acusada del espec-
tro de un compuesto, la absorbancia no es estrictamente lineal con respecto a
la concentracion.

Las sustancias con estructuras finas y pendientes acusadas, como el benceno,
son muy raras.

En la mayoria de los casos, la anchura de las bandas de absorbancia del espec-
tro es de unos 30 nm, como es el caso del acido anisico (Figura 40 en la
pagina 127).

Por regla general, una anchura de rendija de 4 nm dara los mejores resultados.

Utilice una rendija estrecha (de 1 o 2 nm) si desea identificar compuestos con
estructuras espectrales finas o si necesita cuantificar concentraciones eleva-
das (> 1000 mUA) con una longitud de onda en la pendiente del espectro. Es
posible utilizar sefiales con una anchura de banda amplia para reducir el ruido
de la linea base. Como la anchura de banda (digital) se calcula como un prome-
dio de la absorbancia, no influye en la linealidad.
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Utilice una rendija amplia (de 8 o 16 nm) cuando la muestra contenga concen-
traciones muy pequenas. Utilice siempre sefales con una anchura de banda al
menos tan amplia como la anchura de rendija.

Optimizacion de la adquisicion espectral (solo detectores de

diodos)

Almacenar todos los espectros consume mucho espacio en el disco. Es muy
util tener todos los espectros disponibles durante la optimizacién de un mét-
odo o cuando se analizan muestras tGnicas. Sin embargo, cuando se analizan
muchas muestras del mismo tipo, el gran tamaino de los archivos de datos con
todos los espectros puede ocasionar problemas. El detector proporciona fun-
ciones para reducir la cantidad de datos y conservar la informaciéon espectral
relevante.

Para obtener informacion sobre las opciones correspondientes a los espectros,
consulte la Tabla 23 en la pagina 138.

Solo el rango de longitud de onda en el que los compuestos de la muestra
absorben contiene informacion ttil para comprobar la pureza y realizar bus-
quedas en la libreria. Reducir el rango espectral que se almacena ahorra espa-
cio en el disco.

Paso

La mayoria de las sustancias tienen bandas de absorbancia anchas. La visuali-
zacion de los espectros, la pureza de los picos y la biisqueda en las librerias
funcionan mejor si un espectro contiene entre 5 y 10 puntos de datos por
anchura de las bandas de absorbancia. En el caso del acido anisico (el ejemplo
utilizado anteriormente), un paso de 4 nm seria suficiente. Sin embargo, un
paso de 2 nm proporciona una mejor visualizacion del espectro.

Umbral

Permite configurar el detector de picos. Solo los espectros de los picos mas
altos que el umbral seran almacenados cuando se seleccione un modo de alma-
cenamiento controlado por picos.
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Margen para la absorbancia negativa

El detector ajusta su ganancia durante el equilibrado de manera que es posi-
ble que la linea de base registre una ligera deriva negativa (aproximadamente
de -100 m UA). En algin caso especial, por ejemplo, cuando se utiliza un gra-
diente con disolventes absorbentes, es posible que la linea de base registre una
mayor deriva a valores negativos.

Solo en tales casos se ha de aumentar el margen de absorbancia negativa para
evitar la saturacién del convertidor analégico a digital.

Optimizacion de la selectividad

Cuantificacion de picos que eluyen simultaneamente mediante la
supresion de picos

En cromatografia, a menudo dos compuestos eluyen juntos. Un detector de
doble senial convencional sélo puede detectar y cuantificar ambos compuestos
independientemente, si sus espectros no se solapan. Sin embargo, en la mayo-
ria de los casos es altamente improbable.

Con un detector de doble canal basado en tecnologia de diodos, es posible
cuantificar dos compuestos, incluso cuando ambos absorben en el rango com-
pleto de longitud de onda. El procedimiento se denomina supresiéon de picos o
sustraccion de sefial. Como ejemplo, se describe el analisis de la hidroclorotia-
zida en presencia de cafeina. Si se analiza la hidroclorotiazida en muestras
biolégicas, siempre hay un riesgo de que la cafeina esté presente, lo que podria
interferir cromatograficamente. Como muestran los espectros en la Figura 45
en la pagina 134, la hidroclorotiazida se detecta mejor a 222 nm, donde la
cafeina registra también una absorbancia significativa. Seria, por lo tanto,
imposible con un detector de longitud de onda variable convencional detectar
cuantitativamente la hidroclorotiazida en presencia de cafeina.
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WHL1 (204 nm, cafeina)

WL2 (222 nm, hidroclorotiazida)
1207 y WL3 (260 nm, referencia a supresion)
hidroclorotiazida)

% WL4 (282 nm, referencia a supresion de cafeina)

80
704
501 WL3 WL4
524
427

387
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220 248 2608 280 3009 320 340

WL1 WL2 Longitud de onda (nm)

Figura45 Seleccion de la longitud de onda para supresion de picos

Con un detector de UV visibles basado en tecnologia de diodos y la seleccion
de una longitud de onda de referencia correcta, es posible la deteccién cuanti-
tativa. Para suprimir la cafeina, la longitud de onda de referencia debe fijarse
a 282 nm. En esta longitud de onda, la cafeina muestra exactamente la misma
absorbancia que en 222 nm. Cuando los valores de absorbancia se restan uno
a otro, se elimina cualquier indicio de la presencia de cafeina. De la misma
forma, puede suprimirse la hidroclorotiazida si necesita cuantificarse la
cafeina. En este caso, la longitud de onda se fija a 204 nm y la de referencia a
260 nm. En la Figura 46 en la pagina 135 se muestran los resultados cromato-
graficos de la técnica de supresion de picos.

La desventaja de este procedimiento es una pérdida de sensibilidad. La senal
de la muestra disminuye por la absorbancia en la longitud de onda de referen-
cia, en relacion con la longitud de onda de la seiial. La sensibilidad puede dis-
minuir de un 10 a un 30%.
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Figura46  Supresion de picos utilizando la longitud de onda de referencia

Calificadores de relacion para la deteccion selectiva de clases de
compuestos

Pueden utilizarse calificadores de relacién cuando, en una muestra compleja,
solo es necesario analizar una clase particular de compuesto, por ejemplo, un
farmaco precursor y sus metabolitos en una muestra biolégica. Otro ejemplo
es el analisis selectivo de derivados después de una derivatizacién de columna
anterior o posterior. Especificar una relaciéon de seiial tipica para la clase de
muestra es una forma de representar selectivamente solamente los picos de
interés. La salida de senal permanece en cero mientras la relacion esté fuera
del rango especificado por el usuario. Cuando la relacion esta dentro del
rango, la salida de senal corresponde a la absorbancia normal y proporciona
picos simples y limpios sobre una linea base plana. En la Figura 47 en la
pagina 136 y en la Figura 48 en la pagina 136 se muestra un ejemplo.
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Figura47 Seleccion de la longitud de onda para cualificadores de relacion

Sefiales a 250 nm

‘ | Bifenilo o-Terfenilo

[ “ A Sin selectividad

Con cualificador de relacion
249/224 nm = 3,520%

2 1 2 3 4 s & 7
Tiempo (min)

Figura48 Selectividad por cualificadores de relacion

En una mezcla de cuatro componentes, solo se ha registrado el bifenilo. Los

otros tres picos se suprimieron debido a que no cumplian el criterio del cuali-
ficado de relacién y, por lo tanto, la salida se estableci6 en cero. Las longitudes
de onda caracteristicas 249 nm (A;) y 224 nm (A5) se encontraron en los espec-

tros mostrados en la Figura 47 en la pagina 136. El rango de la relacién se fijo
entre 2y 2,4 (2,2 £ 10%). Solamente se representé la sefial cuando la relacién
entre 249 y 224 nm se encontraba dentro de este rango. De los cuatro picos,
solo el tercero cumplia el criterio (Figura 48 en la pagina 136). Los demas no
se representaron.
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Parametros del espectro (solo detectores de diodos)

Para cambiar los parametros del espectro:

1 Para cambiar los ajustes de Espectros, seleccione Setup Detector Signals
(Configurar senales del detector).

3 Cambie el rango, la anchura de paso y el umbral segiin sus necesidades.

(EEI ST e o - M DAD Signals : System-2 DAD Signals : System-2

o8 Contral. ..

o8 Configuration...
of Run Recovery...
f1L, Orline Spectra

8 Mot Ready Information
2 Help
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Figura49 Parametros de los espectros

2 En la seccién Spectrum (Espectro), haga clic en la lista desplegable y selec-
cione un parametro. En Tabla 23 en la pagina 138 se muestran los posibles
parametros.
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Tabla23 Parametros del espectro

Almacenar Define los puntos en los que los espectros de la “sefial A" se van a
adquirir y guardar. La sefial A se utiliza para controlar la “adquisicion de
espectros controlada por picos”; el resto de la sefiales no influye en la
adquisicion de los espectros.

Ninguno No se adquiere ningun espectro.
Maximo + Lineas base  Los espectros se adquieren en el maximo y en las lineas base del pico.

Maximo + Pendientes  Los espectros se adquieren en el maximo, en las lineas base, en la
+ Lineas base pendiente ascendente y en la pendiente descendente del pico.

Todos en el pico Todos los espectros se adquieren dentro del pico.

Los tres tipos de adquisicion de espectros mencionados anteriormente
también se refieren a la adquisicion de espectros controlada por picos.
La deteccion de picos se realiza con el firmware del detector segtn los
parametros del umbral y de la anchura de pico que se han establecido en
el detector de diodos. Si desea utilizar el almacenamiento de espectros
controlado por picos, asegurese de establecer estos parametros de
forma que se reconozcan todos los picos de interés. El algoritmo de
integracion también incluye una deteccion de picos basada en los
parametros del umbral y de la anchura de pico establecidos en los
eventos de integracion.

Cada 2.° espectro Los espectros se adquieren continuamente como en el caso de la opcion
"Todos", pero solo se almacena cada segundo espectro. Los deméas
espectros se descartan. De este modo, se reduce la cantidad de datos
almacenados.

Todos Los espectros se adquieren continuamente en funcion del parametro de
la anchura de pico. Se adquieren ocho espectros por anchura de pico. El
tiempo de adquisicion de un espectro es ligeramente inferior que la
anchura de pico dividida entre 8, es decir, superior o igual a 0,01 se
inferior o igual a 2,55 s.

Si no hay picos en la sefial A, no hay espectros. No puede procesar
espectros presentes en otras seiiales.

Rango Define el rango de longitud de onda en el que se almacenan los
espectros.
Limites: de 190 a 950 nm en pasos de 1 nm, tanto para valores altos
como bajos. El valor alto debe ser mayor que el valor bajo al menos en 2
nm.
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Tabla 23 Parametros del espectro

Paso Define la resolucion de longitud de onda en la que se almacenan los
espectros.
Limites: de 0,10 a 100,00 nm en pasos de 0,1 nm.

Umbral El umbral es la altura en mUA del pico esperado mas pequefio. El
detector de picos ignora los picos inferiores al valor del umbral y no
guarda los espectros.

Limites: de 0,001 a 1000,00 mUA en pasos de 0,001 mUA. Puede
utilizarse en los modos "Maximo + Lineas base", "Maximo + Pendientes
+ Lineas base" y "Todos en el pico".
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Correspondencia entre la celda de flujo y la columna

La Figura 50 en la pagina 140 muestra recomendaciones para las celdas de
flujo que coincidan con la columna utilizada. Si hubiera mas de una opcion,
utilice la celda de flujo mas grande para obtener el mejor limite de deteccion.
Utilice la celda de flujo mas pequeiia para obtener la mejor resolucion de los
picos.

Eleccion de una celda de flujo en el detector de longitud de onda variable

Longitud de Anchura de Celda de flujo recomendada
la columna pico tipica
<=5¢cm 0,025 min
10cm 0,05 min Celda de flujo
semimicro
20 cm 0,1 min Celda de flujo
estandar

>=40cm 0.2 min

Ve!ocidgid de 0,2 ml/min 02-04 04-08 1-5ml/min

flujo tipica ml/min ml/min

Diametro interno 1,0 mm 2,1 mm 3,0 mm 4,6 mm

|__delacolumna

Figurab0 Eleccion de una celda de flujo
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Eleccion de una celda de flujo en el detector de diodos

Descripcion del detector

Longitud tipica | Anchura de Celda de flujo recomendada
de la columna pico tipica
T<=bcm 0,025 min Micro o
seminano
i Celda de flujo
10 cm 0,05 min oo ter ] Celda de flujo
de alta presion
- : para presiones
20 cm 0,1 min g:':gﬁdd; ﬂU]O superiores a
100 bares
>=40 cm 0.2 min
Velocidad de 0,01..02 02..04 04..04 1..5 0,01..5
flujo tipica ml/min ml/min ml/min ml/min ml/min
Diametro interno de la columna | 0,5.. 1 mm 2,1 mm 3,0 mm 4,6 mm

Figurabl Seleccion de una celda de flujo en HPLC

Longitud de paso de la celda de flujo

La ley de Lambert-Beer muestra una relacion lineal entre la longitud de paso
de la celda de flujo y la absorbancia.

Absorbance= —logT=log =¢- C- d

donde

T eslatransmision, definida como el cociente entre la intensidad de la luz emi-
tida I y la intensidad de la luz incidente Ij,.

e es el coeficiente de extincion, que se trata de una caracteristica de una sustan-
cia dada segin un conjunto de condiciones determinadas con precisién en
relacion con la longitud de onda, el disolvente, la temperatura y otros param-
etros.

C esla concentracion de la especie absorbente (normalmente, en g/1 o mg/1).

d eslalongitud de paso de la celda utilizada para la medida.
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Por lo tanto, las celdas de flujo con longitudes de paso mas largas dan lugar a
sefiales mas altas. Aunque el ruido aumenta normalmente un poco al aumen-
tar la longitud de paso, hay cierta ganancia en la relacién seial/ruido. Por
ejemplo, el ruido se incrementa menos del 10 %, pero se consigue un incre-
mento del 70 % en la intensidad de la sefial al aumentar la longitud de paso de
6 mm a 10 mm.

Al aumentar la longitud de paso, también aumenta normalmente el volumen
de la celda; en el ejemplo, de 5 uL a 13 puL. En general, esto da lugar a una
mayor dispersion de los picos. Como se demuestra en la Figura 52 en la
pagina 142, esto no afecta a la resolucién en la separacién de gradiente del
ejemplo.

Por regla general, el volumen de la celda de flujo debe ser aproximadamente
1/3 del volumen del pico a media altura. Para determinar el volumen de los
picos, anote la anchura de pico obtenida en los resultados de integracién, mul-
tipliquela por la velocidad de flujo y, por ultimo, dividala por 3 .

Analisis de pesticida estandar

Longitud de paso optico de 6 mm

Longitud de paso optico de
10 mm

Absorbancia

(=] =x=]

13

Tiempo (min) -

Figurab2 Influencia de la longitud de paso de la celda en la altura de la seiial

Tradicionalmente, los analisis de LC con detectores UV se basan en comparar
las medidas con estandares internos o externos. Para comprobar la precisién
fotométrica del detector, es necesario disponer de informacién mas precisa
sobre las longitudes de paso de las celdas de flujo.

La respuesta correcta es:
respuesta esperada * factor de correccion

Los detalles de las celdas de flujo se muestran en la Tabla 24 en la pagina 143
y en la Tabla 25 en la pagina 144.

LC 1220 Infinity



Descripcion del detector 8

Factores de correccion de las celdas de flujo del detector de longitud de
onda variable

Tabla 24 Factores de correccion de las celdas de flujo del detector de longitud de onda variable de Agilent

Tipo de celda de flujo

Volumen
de la
celda

Nimero de
referencia

Longitud de
paso
(nominal)

Longitud de paso
(real)

Factor de
correccion

Celda de flujo estandar

Celda de flujo semimicro

Celda de flujo micro

Celda de flujo de alta presion

14 L

5pL

2 uL

14 L

Celda de flujo
estandar, 10 mm,
14 L, 40 bar
(G1314-60086)

Celda de
semimicroflujo, 6
mm, 5 pL, 40 bar
(G1314-60083)

Celda de
microflujo, sin
etiquetade I.D., 3
mm, 2 pL, 120 bar
(G1314-60087)

Celda de flujo de
alta presion, 10
mm, 14 pL, 400
bar
(G1314-60082)

10 mm

6 mm

3mm

10 mm

10,15 £0,19 mm

6,10 £ 0,19 mm

2,80 0,19 mm

10,00 £0,19 mm

10 /10,15

6/6,10

3/28

6 /5,75
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Tenga en cuenta que existe cierta tolerancia adicional con respecto al grosor de lajuntay a
su relacion de compresion que se considera muy pequefia en comparacion con la
tolerancia mecanica.
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Factores de correccion de las celdas de flujo del detector de diodos

Tabla25 Factores de correccion de las celdas de flujo

Celda de flujo Longitud de paso Factor de correccion
(real)

Celda de flujo estandar, 10 mm, 13 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60022) 9,80 £0,07 mm 10/9.8

Celda de semi-micro flujo, 6 mm, 5 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60025) 5,80 +£0,07 mm 6/5,8

Celda de microflujo, 3 mm, 2 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60024) 3,00 +0,06 mm/-00  3/3
7 mm

Kit de celdas de flujo seminano, 10 mm, 500 nL, 5 MPa (G1315-68724) 10,00 £0,02 mm 10/10

Kit de celdas de flujo nano, 6 mm, 80 nL, 5 MPa ( G1315-68716) 6,00 £0,02 mm 6/6

Celda de flujo estandar bioinerte, 10 mm, 13 pL, 120 bar ( 12 MPa) para 9,80 £0,07 mm 10/9.8

detectores de longitud de onda multiple y detectores de diodos, incluye kit
de capilares destinados a las celdas de flujo BIO (numero de referencia
(G5615-68755) (G5615-60022)

Tenga en cuenta que existe cierta tolerancia adicional con respecto al grosor de lajuntay a
su relacion de compresion que se considera muy pequefia en comparacion con la
tolerancia mecanica.
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Barrido espectral 178

Detector de diodos (DAD) 179

Autotest 179

Test de filtro 181

Test de rendija 183

Test de corriente oscura 184

Test de intensidad 186

Test de oxido de holmio 189

Test de planicidad espectral 192

Test de ruido de la ASTM 193

Testdecelda 194

Uso del cromatograma de test integrado 196
Verificacion y recalibracion de la longitud de onda 198
Informacion de diagndstico en Agilent ChemStation 199
Test de convertidor A/D (DAC) 201

En este capitulo se describen los tests, las calibraciones y las herramientas dis-
ponibles con el software Instrument Utilities o Lab Advisor.

LC 1220 Infinity



Funciones de testy calibracion 9

Sistema LC Agilent 1220 Infinity

Comprobacion de instalacion

El proceso Installation Check enciende todos los médulos disponibles, purga el

sistema durante cinco minutos a 1 mL/min, prueba el paso de flujo mediante

la aplicacion de presion de hasta 200 bar y enciende el horno (si esta disponi-
ble) y el detector.

La bomba y el detector son obligatorios en esta comprobacion; el horno y el inyector
automatico son opcionales.

El proceso Installation Check es satisfactorio si se cumplen las siguientes condi-
ciones:

* Todos los médulos se encienden correctamente dentro del tiempo de espera
establecido (120 s).

* La bomba alcanza 200 bar tras 5 min.
* El horno alcanza 2 K por encima de su temperatura real.

+ Lalampara del horno se enciende y el detector alcanza el estado Ready.
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Informacion del modulo

La herramienta Module Info recoge la informacién de diagnéstico desde un
modulo y escribe los resultados en un fichero. Puede ver los resultados en tres
pestanas:

General

La pestaia General muestra informacion sobre el firmware y las opciones del
moédulo en una tabla de dos columnas.

Tablas

La pestaiia Tables permite visualizar el contenido de todas las tablas de diag-
nostico disponibles para el médulo. Haga clic en el signo [+] para abrir una
tabla y en el signo /-] para cerrarla.

Seiiales

La pestaiia Signals muestra los graficos de las senales de diagnéstico disponi-
bles desde el médulo. Los graficos de las senales que estan disponibles depen-
den del médulo; si estan disponibles, los graficos a corto y largo plazo se
muestran para una senal.

Informacion de estado

La herramienta State Info muestra el estado actual de todos los médulos LC
Agilent 1220 Infinity; el estado se actualiza constantemente. A no ser que se
cancele, la herramienta funciona de forma continua durante 60 min minutos.
Haga clic en Stop Test para detener la herramienta.
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Sistema de flujo de disolventes

Descripcion del test de fugas de la homba isocratica

El test de fugas es un test de resolucion de problemas integrado que esta dise-
nado para comprobar la hermeticidad frente a las fugas de la bomba. El test
consiste en controlar el perfil de presién mientras la bomba funciona con una
secuencia de bombeo predefinida. El perfil de presién resultante proporciona
informacién acerca de la hermeticidad frente a la presiéon y del funciona-
miento de los componentes de la bomba.

Rampa 1:

Tras la inicializacion, el émbolo 2 se encuentra en la parte superior de la
embolada. El test comienza con el émbolo 1 bombeando con una longitud de
embolada de 100 uL y un flujo de 153 uL/min. La secuencia de los émbolos
durante la rampa de presiénes 1-2-1-2.

Meseta 1:

El émbolo 2 continta bombeando con una velocidad de flujo de 2 uL/min
durante, aproximadamente, un minuto.

Rampa 2:

El flujo se cambia a 153 uL/min y el émbolo 2 contintia administrando el resto
de la embolada. A continuacién, el émbolo 1 continua bombeando para com-
pletar la segunda mitad de la rampa.

Meseta 2:

El flujo se reduce a 2 uL/min durante, aproximadamente, un minuto (el émb-
olo 1 contintia bombeando).
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Rampa 3:

El flujo aumenta a 220 uL/min y la embolada se cambia a 100 uL. El émbolo 1
completa la embolada. A continuacion, el flujo se cambia a 510 uL/min. La
rampa alcanza 390 bar con la secuencia 2 -1 -2 -1 de los émbolos.

Meseta 3:

Cuando la presion del sistema alcanza los 390 bar, el flujo se reduce a cero y la
presion se estabiliza justo por debajo de los 400 bar.

Un minuto después de alcanzar la presion maxima, la caida de presion no debe
superar los 2 bar/min.

Descripcion del test de fugas de la homba de gradiente

El test de fugas es un test de resolucion de problemas integrado que esta dise-
nado para comprobar la hermeticidad de los componentes de la bomba. Debe
utilizarse cuando se sospechen problemas en la bomba. El test implica el con-
trol del aumento de presion a velocidades de flujo muy lentas mientras los
diferentes émbolos bombean el disolvente. A velocidades de flujo muy lentas,
se pueden detectar pequeias fugas al evaluar el perfil de presiéon mientras la
bomba funciona con una secuencia de bombeo predefinida. El test requiere el
bloqueo de la bomba con una tuerca ciega y, a continuacion, la ejecucién del
test con isopropanol (IPA) mientras se controla el perfil de presion.

Asegurese de que todas las piezas del paso de flujo que forman parte del test se hayan
lavado a conciencia con alcohol isopropilico antes de comenzar a presurizar el sistema.
Cualquier traza de otros disolventes o la presencia de burbujas de aire pequefas dentro del
paso de flujo provocaran que el test falle.

Rampa 1

Tras la inicializacion, el émbolo 2 se encuentra en la parte superior de la
embolada. El test comienza con el émbolo 1 bombeando con una longitud de
embolada de 100 uL y un flujo de 153 uL/min. La secuencia de los émbolos
durante la rampa de presion es 1 -2 -1 -2 . El incremento de presiéon durante
esta fase debe ser lineal. Las alteraciones de la presion durante esta fase indi-
can la existencia de fugas importantes o de componentes defectuosos de la
bomba.
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Meseta 1

El émbolo 2 contintia bombeando con una velocidad de flujo de 2 pL/min
durante, aproximadamente, un minuto. La presién durante la meseta debe
mantenerse constante o incrementarse ligeramente. Una caida de la presion
indica la presencia de una fuga >2 uL/min.

Rampa 2

El flujo se cambia a 153 uL/min y el émbolo 2 contintia administrando el resto
de la embolada. A continuacion, el émbolo 1 continua bombeando para com-
pletar la segunda mitad de la rampa.

Meseta 2

El flujo se reduce a 2 uL/min durante, aproximadamente, un minuto (el émb-
olo 1 contintia bombeando). La presiéon durante la meseta debe mantenerse
constante o incrementarse ligeramente. Una caida de la presion indica la pre-
sencia de una fuga >2 uL/min.

Rampa 3

El flujo aumenta a 220 uL/min y la embolada se cambia a 100 uL. El émbolo 1
completa la embolada. A continuacion, el flujo se cambia a 510 uL/min. La
rampa alcanza 390 bar con la secuencia 2 -1 -2 -1 de los émbolos.

Meseta 3

Cuando la presion del sistema alcanza los 390 bar, el flujo se reduce a cero y la
presion se estabiliza justo por debajo de los 400 bar.

Un minuto después de alcanzar la presion maxima, la caida de presién no debe
superar los 2 bar/min.
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Ejecucion del test de fugas

Cuando

Herramientas
necesarias

Piezas necesarias

Preparaciones

152

Si se cree que puede haber problemas con la homba
Descripcion

Llave de 1/4 inch (suministrada en el kit de herramientas del HPLC)

Nuamero Referencia Descripcion

1 G1313-87305 Capilar de restriccion

1 01080-83202 Tuerca sin roscar

1 500 mL de isopropanol

» Coloque una botella de alcohol isopropilico de calidad LC en la cabina de disolventes y conecte
el tubo de disolvente a la valvula de entrada activa de la bomba.

Aseglrese de que todas las piezas del paso de flujo que forman parte del test se hayan
lavado a conciencia con alcohol isopropilico antes de comenzar a presurizar el sistema.
Cualquier traza de otros disolventes o la presencia de burbujas de aire pequeias dentro del
paso de flujo provocaran que el test falle.

Ejecucion del test desde Agilent Lab Advisor
1 Seleccione la opcion Leak Test en el ment Seleccion de tests.

2 Inicie el test y siga las instrucciones.

No se olvide de liberar la presion abriendo lentamente la valvula de purga cuando haya
terminado el test.

El apartado “Evaluacion de los resultados del test de fugas” en la pagina 153 describe la
evaluacion y la interpretacion de los resultados del test de fugas.

Para obtener instrucciones detalladas, consulte la herramienta Agilent Lab Advisor.
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Evaluacion de los resultados del test de fugas

LC 1220 Infinity

Cualquier componente de la cabeza de la bomba que sea defectuoso o tenga
fugas provocara cambios en la representacion de la presion del test de fugas. A
continuacién se describen modos de fallo tipicos.

9

Tenga en cuenta la diferencia entre un error del test y un failure del test. Un error significa
que, durante la ejecucion del test, se produjo una finalizacion anormal. Si el test failed,
significa que los resultados del test no estan dentro de los limites especificados.

Con frecuencia, el fallo del test se debe tan solo a una tuerca ciega dafiada (que se ha
deformado como consecuencia de haberla apretado demasiado). Antes de empezar a
investigar otras posibles causas del fallo, asegUrese de que la tuerca ciega utilizada esté en
buenas condiciones y se haya apretado correctamente.

Tabla26 No se produce un incremento de presion en la rampa 1

Posible causa

La bomba no funciona.

La valvula de purga esta abierta.

Conexiones sueltas o con fugas.

Conexiones erroneas de las lineas de
disolvente.

La valvula de purga esta contaminada.

Fugas grandes (visibles) en los sellos de la
bomba.

Fugas grandes (visibles) en la valvula de
entrada activa, en la valvula de salida o en la
valvula de purga.

Accién a seguir

Compruebe el libro de registro por si hubiera
mensajes de error.

Cierre la valvula de purga y reinicie el test.

Asegurese de que todas las conexiones estén
bien apretadas o cambie el capilar.

Asegurese de que las lineas de disolvente
desde el desgasificador estén conectadas
adecuadamente.

Abray cierre la valvula de purga para eliminar la
contaminacion. Cambie la valvula si todavia
gotea.

Cambie los sellos de la bomba.

Asegurese de que los componentes con fugas
estén bien apretados. Cambie el componente si
es necesario.
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Tabla 27 El limite de presion no se alcanza, pero las mesetas son horizontales o positivas

Posible causa Accién a seguir

El desgasificador y la homba no estan Purgue a conciencia el desgasificador y la
suficientemente limpios (hay aire en la cabeza bomba con isopropanol bajo presion (utilice el
de la bomba). capilar de restriccion).

Disolvente erroneo. Utilice isopropanol. Purgue a conciencia el

desgasificador y la bomba.

Tabla28 Todas las mesetas son negativas

Posible causa Accion a seguir

Conexiones sueltas o con fugas. Asegurese de que todas las conexiones estén
bien apretadas o cambie el capilar.

La valvula de purga esta suelta. Apriete la valvula de purga (llave inglesa de
14 mm).

La valvula de purga esta contaminada. Abray cierre la valvula de purga para eliminar la
contaminacion. Cambie la valvula si todavia
gotea.

Los tornillos de la cabeza de la bomba estan Asegurese de que los tornillos de la cabeza de

sueltos. la bomba estén bien apretados.

Sellos con fugas o émbolos arafiados. Cambie los sellos de la bomba. Compruebe que
los émbolos no estén araiiados. Cambielos si lo
estan.

Valvula de salida con fugas. Cambie la valvula de salida.

Amortiguador con fugas. Cambie el amortiguador.
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Tabla 29 La primera meseta es positiva, mientras que la segunda y la tercera son negati-

vas

Posible causa

Hay aire en la bomba o los sellos nuevos no
estan colocados.

La valvula de entrada activa esta suelta.
Los tornillos de la cabeza de la bomba estan
sueltos.

La valvula de salida esta suelta.

Sello con fugas o émbolo arafiado.

La valvula de entrada activa es defectuosa.

Accién a seguir

Limpie a conciencia la bomba con isopropanol
bajo presion (utilice el capilar de restriccion).

Apriete la valvula de entrada activa (llave inglesa
de 14 mm). No la apriete demasiado.

Asegurese de que los tornillos de la cabeza de la
bomba estén bien apretados.

Asegurese de que el filtro de la valvula de salida
esté bien colocado. Apriete la valvula de salida.

Cambie los sellos de la bomba. Compruebe que
los émbolos no estén arafiados. Cambielos si lo
estan.

Cambie la valvula de entrada activa.

Tabla 30 La primera meseta es negativa, mientras que la segunda es positiva

Posible causa

Valvula de salida con fugas.

Los tornillos de la cabeza de la bomba estan
sueltos.

Sellos con fugas o émbolos arafados.

Accién a seguir

Limpie la valvula de salida. Asegurese de que los
filtros de las valvulas de salida estén bhien
colocados. Apriete la valvula de salida.

Asegurese de que los tornillos de la cabeza de la
bomba estén bien apretados.

Cambie los sellos de la homba. Compruebe que el
émbolo no esté arafiado. Cambielo si lo esta.
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Tabla 31 Larampa 3 no alcanza el limite

Posible causa

La bomba se detuvo debido a un error.

Fugas grandes (visibles) en los sellos de la
bomba.

Fugas grandes (visibles) en la valvula de
entrada activa, en la valvula de salida o en la
valvula de purga.

Accion a seguir

Compruebe el libro de registro por si hubiera
mensajes de error.

Cambie los sellos de la bomba.

Asegurese de que los componentes con fugas
estén bien apretados. Cambie el componente si
es necesario.

Tabla 32 Latercera meseta es negativa (caida de presion > 2 bar/min)

Posible causa

Conexiones sueltas o con fugas.

La valvula de purga esta suelta.

La valvula de purga esta contaminada.

Los tornillos de la cabeza de la bomba estan
sueltos.

Sellos con fugas o émbolos arafados.

Valvula de salida con fugas.

Amortiguador con fugas.

Accidn a seguir

Asegurese de que todas las conexiones estén
bien apretadas o cambie el capilar.

Apriete la valvula de purga (llave inglesa de
14 mm).

Abray cierre la valvula de purga para eliminar la
contaminacion. Cambie la valvula si todavia
gotea.

Asegurese de que los tornillos de la cabeza de
la bomba estén bien apretados.

Cambie los sellos de la bomba. Compruebe que
los émbolos no estén arafiados. Cambielos si lo
estan.

Cambie la valvula de salida.

Cambie el amortiguador.

LC 1220 Infinity



Funciones de testy calibracion 9

Comprobacion de presion demasiado alta

Este test comprueba el paso de flujo en busca de cualquier bloqueo e intenta
identificar el m6dulo que causa este bloqueo. Si el bloqueo se produce en el
inyector automatico, el test puede identificar si el bloqueo se produce en la
aguja o en su asiento.

La bomba y el inyector automatico son necesarios para ejecutar el proceso
Pressure Too High Check.

Evaluacion de la comprobacion de presion demasiado alta

LC 1220 Infinity

Condiciones iniciales

La bomba y el inyector automatico se cambian al estado PREPARADO y una
presion de funcionamiento de 200 bar se aplica al sistema.

La onda de la bomba se mide y el inicio del test se retrasa hasta que la onda
esté dentro de los limites definidos (normalmente, 1 % de la presion de funcio-
namiento).

Parte 1 del test

La parte 1 del test intenta determinar en qué parte del sistema se produce el
problema de presion.

Después de que el sistema haya alcanzado las condiciones iniciales, la valvula
del inyector automatico se cambia de mainpass a bypass y el corte de presiéon
se prueba con respecto a un limite.

Si se supera el limite, el problema de presion se produce en el inyector auto-

matico; de lo contrario, se produce en alguna otra parte del paso de flujo.

Parte 2 del test

En la parte 2 del test, se coloca un vial vacio en la aguja y la valvula se cambia
de bypass a mainpass, por lo que la presion deberia descender drasticamente.
La caida de presiéon se comprueba con respecto a un limite.

Si el inyector automatico se identifica como la fuente del problema y no se
alcanza el limite, el problema se produce en la aguja, en el loop de la aguja o en
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el dispositivo de medida; de lo contrario, el problema se produce en el asiento
de la aguja o en su capilar.

Si el inyector automatico no es la fuente del problema, el problema se produce
en la bomba (normalmente, en el filtro o en la frita) o después del inyector
automatico (en el capilar o en la columna del calentador). Si el limite de caida
de presion no se alcanza, el problema se produce en la bomba; de lo contrario,
el problema se produce después del inyector automatico.
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Bomba de purga

LC 1220 Infinity

Descripcion de la bomba de purga

La herramienta Purge Pump permite purgar la bomba con disolvente a una
velocidad de flujo especifica durante un tiempo determinado. En el caso de las
bombas multicanales y las bombas con una valvula de seleccion de disolvente
(SSV), puede seleccionar los canales que se van a purgar; cada canal se puede
purgar en condiciones diferentes.

Puede seleccionar una velocidad de flujo entre 1 y 5 mL/min en pasos de
1 mL/min.

Puede seleccionar un tiempode 1,2,3,5,7,10 y 15 minutos.

La bomba preparativa G1361A tiene un ciclo de purga automatico; no existen opciones que
pueda configurar el usuario.

Purga de la bomba

Para purgar la bomba:

1 Prepare cada canal con los disolventes de purga apropiados.

2 Seleccione Purge Pump en la pantalla de Tool Selection.

3 En el cuadro de didlogo Purge Configuration,
a Si es necesario, seleccione los canales que quiera purgar.
b Para cada canal seleccionado, seleccione un Flow y un Time de purga.
¢ Haga clic en OK para cerrar el cuadro de didlogo Purge Configuration.

4 Cuando aparezca un mensaje solicitindole que abra la valvula de purga,
abra la valvula de purga y, a continuacion, haga clic en OK para cerrar el
cuadro de mensaje.

Durante la purga, la pestana General muestra el canal actual que se esta pur-
gando y el tiempo de purga restante. La pestana Signals muestra un grafico
de la presion en funcion del tiempo para el ciclo de purga completo.

5 Cuando haya transcurrido el tiempo de purga y aparezca un mensaje solici-
tandole que cierre la valvula de purga, cierre la valvula de purga de la
bomba y, a continuacion, haga clic en 0K para cerrar el cuadro de mensaje.

El proceso de purga de la bomba ha finalizado.
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Inyector automatico

160

Posiciones de mantenimiento

Cambio de aguja

La funcion Change Needle retira la solapa de seguridad y coloca la aguja de
manera que sea facil cambiarla y alinearla.

Start Aleja la solapa de seguridad de la aguja'y
coloca la aguja, aproximadamente, a 15 mm por
encima de su asiento.

Up Mueve progresivamente el brazo de la aguja
hacia arriba.
Down Mueve progresivamente el brazo de la aguja

hacia abajo. La posicion inferior se utiliza para
alinear la aguja en la posicion correcta del
brazo.

End Vuelve a colocar la solapa de seguridad
alrededor de la aguja.

Cambio de piston

La funcién Change Piston aleja el piston de su posicion inicial y relaja la tension
del resorte. En esta posicion, el dispositivo de la cabeza analitica puede
extraerse y volver a instalarse facilmente tras realizar las tareas de manteni-

miento.

Start Aleja el piston de su posicion inicial y relaja la
tension del resorte.

End Vuelve a colocar el piston en su posicion inicial.
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Cambio del dispositivo de sujecion

