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Este documento contiene una descripcion general de los
componentes individuales que forman el Cromatégrafo de gases

(GC) 7820A de Agilent.
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Introduccion

Donde encontrar la informacion

10

Ademas de este documento, Agilent le ofrece varios productos
de aprendizaje con instrucciones sobre la instalacion,
funcionamiento, mantenimiento y solucion de problemas del CG
7820A de Agilent.

Antes de usar el GC, asegirese de leer la informacién sobre la
normativa y seguridad que se incluye en el DVD que contiene los
Manuales del usuario y las Herramientas para el GCy GC/MS de
Agilent. Los riesgos para la seguridad mas comunes cuando se
trabaja con el GC son:

* Si se tocan las areas calientes del GC se pueden producir
quemaduras

e Al abrir los inyectores se puede escapar gas presurizado que
contiene compuestos quimicos peligrosos

* Pueden producirse cortes con el cristal y pinchazos con los
extremos afilados de la columna capilar

e El uso del hidrégeno como gas portador del GC puede ser
peligroso

Documentacion para el usuario en linea

Toda la documentacion sobre el instrumento Agilent esta
ubicada en un mismo sitio, a su alcance.

El DVD que contiene los Manuales del usuario y las
Herramientas GC y GC/MS de Agilent y que se envia junto con
el instrumento, le proporciona una recopilacién exhaustiva de
ayuda en linea, videos y libros correspondiente a los
cromatégrafos de gas, los detectores selectivos de masas y los
muestreadores de GC actuales de Agilent. Ofrece versiones
traducidas de la informacién mas importante, como:

Guia de funcionamiento



Introduccion 1

¢ Documentacion para familiarizarse con el equipo

¢ Guia con informacién reglamentaria y de seguridad
¢ Informaciéon de preparacion del emplazamiento

e Informacién de la instalacion

¢ Guias de funcionamiento

¢ Informacion de mantenimiento

¢ Informacién para la resoluciéon de problemas

Portal para clientes de Agilent

Guia de funcionamiento

Agilent también proporciona informacién personalizada de los
productos que usted posee a través del portal para clientes.
Este servicio en linea brinda varios servicios personalizables,
asi como informacién relacionada directamente con los
productos y pedidos de Agilent. Inicie sesioén en el portal en
http://www.agilent.com/chem.

11


http://www.chem.agilent.com/cag/bsp/sig/support/cag_technical_support.asp

1  Introduccion

Cromatografia con un GC

12

La cromatografia es la separacion de una mezcla de compuestos
en sus componentes individuales.

Se requieren tres pasos principales en la separaciéon y la
identificacion de los componentes de una mezcla mediante un
GC. Ellos son:

1 Inyectar una muestra en el GC (se realiza en el inyector).

2 Separar la muestra en componentes individuales (se realiza
dentro de la columna del horno).

3 Detectar qué compuestos habia en la muestra (se realiza en
el detector).

Durante este proceso, apareceran en la pantalla mensajes de
estado del GC 7820A de Agilent. El usuario puede realizar
modificaciones de la configuracion mediante el teclado en
pantalla.

Detector — —

Inyector

¥ | |
R

Horno

Panel de operaciones

Cada una de las partes de este proceso se describe brevemente
en las siguientes paginas de este documento. Consulte el
Advanced Operating Manual y el manual Procedimientos
iniciales si necesita mas informacion.

Guia de funcionamiento
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Vista frontal del GC 7820A de Agilent

Cubierta del detector

Detectores

Valvulas (no se muestran)

Inyectores

Pantalla

Interruptor de
alimentacion

Cierre del horno
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1  Introduccion

Vista posterior del GC 7820A de Agilent

Ventilacion del inyector ‘

Conexiones de suministro
de gas A

Conexiones de
cables electronicos

Ventilacion de entrada y
salida para enfriar el horno

Conexion de alimentacion
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Los Inyectores

Guia de funcionamiento

Introduccion 1

Los inyectores son los dispositivos por donde se inyectan las
muestras en el GC. El1 GC 7820A de Agilent puede tener un
maximo de dos inyectores, que se identifican como Front Inlet y
Back Inlet.

Los siguientes tipos de inyectores estan disponibles:
e Inyector split/splitless

e Inyector de empaquetadas con purga

e Inyector de columna empaquetada

* Inyector de frio en columna

El tipo de inyector se elegira en funcion del tipo de analisis que
se haga, el tipo de muestra que se analice y la columna que se
utilice.

Las muestras se pueden inyectar en los inyectores a mano
mediante una jeringa o mediante un dispositivo de muestreo
automatico (tales como el muestreador automatico de liquidos
de Agilent o el muestreador de espacio de cabeza de Agilent).

15



1  Introduccion

Inyectores automaticos

El GC 7820A de Agilent puede tener hasta dos inyectores
automaticos, que se identifican como Front Injector y Back
Injector.

Inyector automatico

Torreta

Valvulas de inyeccion de gas automaticas

Las valvulas de muestreo opcionales son dispositivos mecanicos
sencillos que introducen una muestra de tamarno fijo en el flujo
del gas portador. Las valvulas se usan mas a menudo para
muestrear gases o liquidos en flujos de circulaciéon constante.

El1 GC 7820A de Agilent puede llevar hasta dos valvulas de
muestreo de gas, identificadas como Valve # 1 y Valve #2.

Las valvulas estan situadas dentro de la caja de valvulas de
inyeccién de gas.
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Columnay horno del GC

Guia de funcionamiento

Introduccion 1

Las columnas del GC se encuentran dentro de un horno de
temperatura controlada. Por lo general, un extremo de la
columna esta unido al inyector y el otro extremo esta unido al
detector.

Las columnas varian en longitud, didmetro y recubrimiento
interno. Cada columna esta disefiada para su uso con diferentes
compuestos.

El propésito de la columna y del horno es separar la muestra
inyectada en sus compuestos individuales a medida que pasa
por la columna. Para contribuir a este proceso, el horno del GC
puede programarse para acelerar el flujo de la muestra a través
de la columna.

17



1  Introduccion

Detectores

18

Los detectores identifican la presencia de compuestos cuando
éstos salen de la columna.

A medida que cada uno de los compuestos entra en el detector,
se genera una sefal eléctrica proporcional a la cantidad de
compuesto detectada. Esta sefial se envia normalmente a un
sistema de analisis de datos, como OpenLAB CDS ChemStation
de Agilent, donde aparece como pico de un cromatograma.

El GC 7820A de Agilent puede tener hasta dos inyectores
automaticos, que se identifican como Front Det y Back Det.

Se ofrece una selecciéon completa de detectores (FID, TCD, NPD,
FPD, FPD+, uECD y MSD). El tipo de detector se elegira en
funcioén del tipo de analisis que se requiera.

= o —— N
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Panel de operaciones

La pantalla

Guia de funcionamiento

Introduccion 1

El panel de operaciones consta de la pantalla, los indicadores
de estado y el teclado. Para obtener informacién mas detallada,
consulte “Funcionamiento del teclado en pantalla” y el Manual
Advanced Operation junto con toda la documentacién incluida
en los DVD GC de Agilent y Manuales de usuario y
herramientas de GC/MS que se incluye con el GC.

Pantalla
Actual Setpoint
Luces indicadoras —/ —
Not Ready Run
A
Teclas Stop Prep Run Start
v

\_/

La pantalla muestra detalles sobre lo que esta ocurriendo en ese
momento en el GC 7820A de Agilent.

El simbolo, <, muestra la linea actualmente activa. La pantalla
muestra las temperaturas, los flujos y las presiones actuales, al
igual que informaciéon en cuanto al estado de preparacion del
GC. Utilice las teclas de desplazamiento para seleccionar otra
linea en la pantalla y para ver lineas adicionales en la pantalla.

A

[~]
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Introduccion

Luces indicadoras

Tonos de alerta

ADVERTENCIA

El GC tiene dos indicadores de estado debajo de la pantalla: Not
Ready y Run.

Not Ready Se enciende cuando el GC no esta preparado todavia
para procesar una muestra y parpadea cuando se
produce un fallo. Desplacese para ver qué parametros
no estan listos y qué fallos se han producido.

Run Se enciende cuando el instrumento esta ejecutando
un analisis cromatografico. Parpadea en verde cuando
esta en el estado previo a un analisis, por ejemplo
cuando se esta purgando un inyector split/splitless.

Cuando el GC esta preparado para empezar un analisis, la
pantalla mostrara STATUS Ready for Injection. En cambio, cuando
un componente del GC no esta preparado para empezar un
analisis, se encienden las luces indicadoras Not Ready. Desplacese
para ver el mensaje que explique por qué no esta listo el GC.

Una serie de pitidos de aviso suena antes de que se produzca
una parada. Transcurrido un poco de tiempo, el componente
que tiene un problema se apaga, el GC emite un pitido y se
muestra un breve mensaje numerado. Por ejemplo, suena una
serie de pitidos si el flujo de gas del inyector frontal no puede
alcanzar el valor establecido. Se mostrara brevemente el
mensaje Front inlet flow shutdown. El flujo se cortara después de
2 minutos. Consulte la “Correccion de problemas”.

Un tono continuo suena si se corta el flujo de hidrégeno o se
produce un corte térmico.

Antes de reanudar las operaciones del GC, investigue y resuelva la
causa del corte de hidrogeno. Para mas detalles, consulte la
seccion Corte de hidrogeno del manual de resolucion de
problemas.

Un solo pitido indica que hay un problema, pero que dicho
problema no impedira al GC ejecutar el analisis. El GC emitira
un solo pitido y mostrara un mensaje. El GC puede empezar el
analisis, en cuyo caso desaparecera el aviso.

Otros mensajes indican problemas de hardware que requieren
la intervencion del usuario. Segin el tipo de error del que se
trate, el GC emitira un solo pitido o no pitara.

Guia de funcionamiento
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Introduccion 1

El teclado

El GC tiene tres teclas de operacion.

[Stop] Termina el analisis inmediatamente. Si el GC esta
en medio de un analisis, es posible que se pierdan
los datos del mismo. Consulte el Manual de
funcionamiento avanzado si necesita mas
informacién sobre la forma de reiniciar el GC
después de pulsar [Stop].

[Prep Run] Activa los procesos necesarios para poner el GC
en las condiciones de inicio que dicte el método
(como por ejemplo cerrar el flujo de purga del
inyector para una inyeccion sin division
(splitless) o restablecer el flujo normal desde el
modo de ahorro de gas).

[Start] Inicia un analisis después de inyectar una
muestra manualmente (cuando se utiliza un
muestreador automatico de liquidos o una valvula
de muestreo de gases, el analisis se activa
automaticamente en el momento apropiado).

Se desplaza por la pantalla de linea en linea, hacia
arriba o hacia abajo. Sirve para ver:

<[]

e Tiempo de analisis restante
e Hora del siguiente analisis

* Mensajes de estado actuales (lo que esta
haciendo el GC)

e Temperaturas, presiones y flujos actuales
* Estado de la valvula

* Revision del firmware del GC

* Direccién IP del GC

* Horay fecha del sistema

Guia de funcionamiento 21
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En esta seccion se describen algunas tareas basicas que lleva a

cabo el usuario del GC 7820A de Agilent.

Agilent Technologies
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2  Conceptos basicos de funcionamiento

Descripcion general

24

El uso del GC implica las siguientes tareas:
e Instalacion del teclado en pantalla.

e Configuracién del hardware del GC para un método
analitico.

¢ Puesta en marcha del GC. Consulte la seccion “Para poner en
marcha el GC”.

¢ Preparacion del muestreador automatico de liquidos. Instale
la jeringa correspondiente al método definido; configure el
uso de las botellas de disolvente y de residuos, y el tamano
de la jeringa; y prepare y cargue los viales de disolvente,
residuos y muestras.

Para el ALS 7693A, consulte el manual Instalacion,
funcionamiento y mantenimiento.

e Carga del método o la secuencia analiticos en el sistema de
control del GC.

Consulte la documentacién del sistema de datos de
Agilent.

Para el funcionamiento del GC independiente, consulte la
seccion “Para cargar un método” y la secciéon “Para cargar
una secuencia almacenada’.

* Ejecucion del método o la secuencia.

Consulte la documentaciéon del sistema de datos de
Agilent.

Para el funcionamiento del GC independiente, consulte
las secciones “Para inyectar una muestra manualmente
con una jeringa e iniciar un analisis”, “Para ejecutar un
método y procesar una sola muestra en el ALS” y “Para
iniciar la ejecuciéon de una secuencia”.

¢ Monitorizacion de los andlisis de muestras desde el panel de
control del GC o desde el programa del sistema de datos de
Agilent. Consulte la seccion “Acerca del estado del GC en el
teclado en pantalla” o la documentacion del sistema de datos
de Agilent.

e Apagado del GC. Consulte las secciones “Para apagar el GC
durante menos de una semana” o “Para apagar el GC durante
mas de una semana”.

La operacion requiere un PC con el teclado en pantalla
instalado. Consulte “Funcionamiento del teclado en pantalla”
para obtener mas informacion.
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Control del instrumento

Guia de funcionamiento

Conceptos basicos de funcionamiento 2

El1 GC 7820A de Agilent se suele controlar mediante un sistema
de datos conectado, como el sistema de datos cromatograficos
OpenLAB Agilent EZChrom Compact. De forma alternativa, el
GC se puede controlar por completo desde su teclado en
pantalla, enviando los datos emitidos a un integrador conectado
para generar informes.

Usuarios del sistema de datos de Agilent: consulte la ayuda en
linea incluida en el sistema de datos de Agilent para ver mas
detalles sobre c6mo cargar, ejecutar o crear métodos y
secuencias usando dicho sistema de datos.

Usuarios del GC independiente: si utiliza un GC sin un sistema
de datos conectado, consulte lo siguiente para obtener mas
detalles sobre c6mo cargar los métodos y secuencias desde el
teclado:

e “Coémo instalar el teclado en pantalla”
* “Para cargar un método”

* “Para cargar una secuencia almacenada”

Para obtener mas detalles sobre como ejecutar métodos y
secuencias desde el teclado del software consulte:

e “Para inyectar una muestra manualmente con una jeringa e
iniciar un analisis”

e “Para ejecutar un método y procesar una sola muestra en el
ALS”

e “Para iniciar la ejecucién de una secuencia”

Consulte la Guia de usuarios avanzados para obtener detalles
sobre como crear métodos y secuencias usando el teclado del
software.
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Conceptos basicos de funcionamiento

El éxito del funcionamiento empieza con un GC con una
instalacion y un mantenimiento correctos. Los suministros de
gases, alimentacion eléctrica, ventilacion de sustancias
quimicas peligrosas y el espacio libre alrededor del GC para su
funcionamiento se detallan en la Guia de preparacion de las
instalaciones del GC , el GC/MS, y el ALS de Agilent Guia de
preparacion de las instalaciones..

1

Compruebe las presiones de la fuente de gas. Consulte la
Guia de preparacion del emplazamientosi desea conocer las
presiones requeridas.

Abra las fuentes del gas portador y del gas reactivo y abra las
valvulas de cierre locales.

Encienda el GC. Espere a que se muestre el mensaje Power on
successful.

Instale la columna

Compruebe que no haya fugas en las conexiones de la
columna. Consulte el manual de resoluciéon de problemas.

Cargue el método analitico. Consulte la secciéon “Para cargar
un método”.

Espere a que el detector o detectores se estabilicen antes de
adquirir los datos. El tiempo que necesita el detector para
lograr un estado estable depende de si el detector se ha
apagado o si su temperatura se ha reducido mientras el
detector seguia encendido.

Tabla1 Tiempos de estabilizacion del detector

Tipo de detector El tiempo de estabilizacion  El tiempo de estabilizacion

se inicia partiendo de una se inicia partiendo del

temperatura reducida detector apagado
(horas) (horas)

FID 2 4

TCD 2 4

ukCD 4 De 18a 24

FPD 2 12

FPD+ 2 12

NPD 4 De18a24
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Conceptos basicos de funcionamiento 2

Para apagar el GC durante menos de una semana

ADVERTENCIA

1 Espere a que termine el analisis actual.

2 Si el método activo ha sido modificado, guarde los cambios.

No deje nunca fluir un gas inflamable si el GC va a estar sin
supervision. Si se produce una fuga, el gas podria provocar un
incendio o una explosion.

Guia de funcionamiento

3 Cierre las fuentes de todos los gases, excepto la del gas
portador (deje el gas portador abierto para proteger la
columna de la contaminacion atmosférica).

4 Baje la temperatura del detector, del inyector y de la columna
a una temperatura entre 150 y 200 °C. Si lo desea, puede
apagar el detector. Consulte la tabla siguiente para
determinar si resulta ventajoso apagar el detector durante
un breve periodo de tiempo. El tiempo que se requiere para
devolver el detector a un estado estable es uno de los
factores. Consulte Tabla 1.

27



2  Conceptos basicos de funcionamiento

Para apagar el GC durante mas de una semana

Consulte para ver los procedimientos de instalaciéon de
columnas, consumibles, etc.

1 Cargue el método de mantenimiento del GC y espere a que el
aparato esté listo. Si desea mas informacién en cuanto a la
creacion de métodos de mantenimiento, consulte el manual
Mantenimiento del GC. (Si el método de mantenimiento no
esta disponible, fije la temperatura a 40°C para todas las
zZonas).

2 Apague el interruptor de alimentacién principal.

3 Cierre todas las valvulas de la fuente de gas.

ADVERTENCIA Tenga (_:uidado. Puede que el horno, el inyec?or o’el det_ector estén
tan calientes que produzcan quemaduras. Si estan calientes

pongase unos guantes resistentes al calor para protegerse las
manos.

4 Cuando el GC esté frio, extraiga la columna del horno y
tapone ambos extremos para evitar que entren
contaminantes.

b Tapone las conexiones de la columna del inyector y del
detector, asi como de todas las conexiones externas del GC.
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Correccion de problemas

Guia de funcionamiento

Conceptos basicos de funcionamiento 2

Si el GC deja de funcionar, debido a un error, compruebe si hay
mensajes en la pantalla. Pulse [Status] y desplacese para ver
cualquier mensaje adicional.

1

Utilice el teclado o el sistema de datos para detener el tono
de alerta. Pulse [Clear] en el teclado para apagar el
componente implicado en el sistema de datos. (Para obtener
mas detalles sobre el teclado en pantalla, consulte
“Funcionamiento del teclado en pantalla”.)

Resuelva el problema, por ejemplo, mediante el cambio de los
cilindros de gas o la correccién de la fuga. Consulte la Guia
de resolucion de problemas para obtener mas informacion.

Una vez que se corrija el problema, podria ser necesario
apagar y volver a encender el instrumento o bien, utilizar el
teclado en pantalla o el sistema de datos para apagar y
encender el componente implicado. En el caso de errores de
corte, necesita hacer ambas operaciones.
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En esta seccidon se describe el funcionamiento basico del
controlador remoto del GC 7820A de Agilent (teclado en
pantalla). Este software proporciona una interfaz de teclado
que permite conectarse al GC 7820A y controlarlo. Para obtener
mas informacioén sobre la funcionalidad del teclado, consulte el
Manual de funcionamiento avanzado.

Agilent Technologies 3
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3 Funcionamiento del teclado en pantalla

Como instalar el teclado en pantalla

Agilent proporciona el software del controlador remoto del GC
7820A en el DVD junto con los Manuales del usuario y
Herramientas del GC y GC/MS de Agilent. Para instalar el
software, inserte el DVD en la unidad de DVD del PC, luego siga
las instrucciones en linea para la instalacién de la
documentacion del GC 7820A. Después de la instalacion, puede
abrir el teclado en pantalla con un icono de escritorio o en el
menu Inicio.

El teclado en pantalla requiere una conexién LAN con el GC.
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Teclado en pantalla

Funcionamiento del teclado en pantalla 3

El teclado en pantalla sirve para:

* Manejar el GC sin un sistema de datos de Agilent

* Ver las condiciones de error del instrumento

* Preparar el GC para el mantenimiento

* Resolver las condiciones de error

El teclado en pantalla puede controlar solamente un GC de la

serie 7820A a la vez. Se puede conectar a cualquier GC 7820A
que se encuentre en la red del PC.

Utilice solamente un teclado en pantalla a la vez para conectarse a
un GC determinado.

BACK INLET (S/SLM)) Disconnect
Mode : Split History R
Temperature 250.0 250.0< .
Pressure 30.00 +/= 5
Option
Sop [ e J [ st j Language »

R — Always On Top

m T"'n': m v  Select Language Before Start ..

@ﬁiﬁ Advance
== e (el [aoma) (el [ e |
= =)= [
(= ] e (el (e
(= [0 I PV [ T T -
[ ] (il (o (it
== [ e g
=) =) =) (= e (= ==

Connected to: 7820@130.30 246173

Para conectarse a un GC

Guia de funcionamiento

1 Vaya a Connection > Connect.

2 Seleccione IP para escribir o seleccionar una direcciéon IP, o
Name para seleccionar un GC mediante un nombre asignado
previamente.

3 Enlalista Target, escriba o seleccione la direccion IP del GC o
su nombre.
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Funcionamiento del teclado en pantalla

4 Haga clic en Connect.

El titulo de la ventana del teclado en pantalla muestra el
nombre o la direccién IP del GC conectado. Dicha
informaciéon también aparece en la parte inferior de la
ventana.

Si lo desea, puede activar la opcion AutoConnect para conectar
siempre con el GC seleccionado al iniciar el teclado en pantalla.

Para desconectarse de un GC

Seleccione Connection > Disconnect.

Otros parametros del programa

Settings > Option > Connection

La pestana Connection ofrece otras opciones para la
visualizacion de nombres descriptivos para un GC y para
activar la conexién automatica a un GC cuando se cargue el
software.

Active la opcién AutoConnect para conectarse al GC
predeterminado al iniciar el teclado en pantalla. También puede
establecer esta funcién en Connection > Connect.

Utilice Connection History para asignar el GC predeterminado que
aparece en la lista Connect. El historial de conexién enumera
cada uno de los GC a los cuales se haya conectado.

Para asignar el nombre que vaya a aparecer en la lista Connect,
seleccione el GC y luego, haga clic en Change Name. Escriba el
nombre en el campo Name, y luego, haga clic en Save Name.

Para que el GC aparezca como la primera entrada de la lista
Connect, seleccionelo en el historial y haga clic en Set as Default.

Para eliminar permanentemente todos los nombres guardados y
todo el historial de conexion, haga clic en Clear History.

Settings > Option > ShortCuts

La pestafia ShortCuts permite activar, desactivar y personalizar
los accesos directos de teclado personalizados que se pueden
utilizar con el software.

Para activar los accesos directos del teclado, seleccione Enable
shortcut on main panel.

Guia de funcionamiento



Funcionamiento del teclado en pantalla 3

Una vez activados los accesos directos, puede utilizar los que
estan predeterminados o bien, seleccionarlos y modificarlos
como desee. Para cambiar un acceso directo, selecciéonelo y haga
clic en Change. Presione la combinacién de teclas del nuevo
acceso directo y haga clic en Store para guardarlo y 0K para
cerrar el cuadro de dialogo Option. Los accesos directos deben
ser unicos. Haga clic en Default para restaurar los valores de los
accesos directos de fabrica.

Settings > Option > Log

Seleccione la pestaia Log para visualizar las entradas de
registro compiladas por el teclado en pantalla. El software
registra los eventos de conexion, los errores de comunicacion y
eventos similares.

Settings > Language

Utilice Settings > Language para seleccionar el idioma de la
interfaz de usuario del teclado en pantalla. Tras una breve
pausa, la interfaz de usuario se vuelve a cargar en el nuevo
idioma. Este parametro cambia solamente el idioma del teclado
en pantalla y no el idioma del GC.

Para desactivar la seleccion de idioma durante el inicio del
programa, desmarque Settings > Select Language Before Startup.

Para minimizar o expandir el teclado de software

Haga clicen [(*_ o en [ en la esquina inferior derecha de la
ventana para alternar entre la visualizaciéon del teclado.

Para resolver problemas con una conexion

Guia de funcionamiento

Si el teclado en pantalla no se puede conectar al GC, examine lo
siguiente:

¢ Verifique que el GC esté encendido.

¢ Verifique que los cables de LAN estén debidamente
conectados.

¢ Verifique que la direcciéon IP especificada sea la correcta
para el GC. En el panel frontal del GC, presione (=~ o [
para desplazarse hasta la entrada de IP. Se trata de la
direccion IP actual del GC.

e Verifique la comunicaciéon basica con el GC mediante el uso
del comando ping. Consulte el Manual de resolucién de
problemas.

e Verifique que nadie mas esté controlando el GC.
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3 Funcionamiento del teclado en pantalla

e Cerciorese de que el PC pueda comunicarse con el GC. La
direccion IP del PC debe establecerse en una red y subred
similar. Por ejemplo, si la direccién IP del GC es 192.168.0.26
(el valor predeterminado), entonces, la direcciéon IP de su PC
debera ser 192.168.0.xx, donde xx es cualquier nimero entre
0y 25 o entre 27 y 255. Si se configura el PC para una LAN
diferente a la del GC, debera cambiar la direccion IP del PC.
Consulte la ayuda de Windows para obtener informacién
detallada. Esta operacion podria requerir privilegios de
administrador en el PC.

Para obtener ayuda

Para abrir la ayuda del teclado en pantalla, vaya a Help >
Contents.
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Funcionamiento del teclado en pantalla 3

Las teclas de ejecucion

Estas teclas se utilizan para iniciar, detener y preparar el GC
para analizar una muestra.

Connected to: 7820@130.30.246.173 =
Connection  Settng  DataAnalysis  Help

[Prep Run] Activa los procesos necesarios para poner el GC
en las condiciones de inicio que dicte el método
(como por ejemplo cerrar el flujo de purga del
inyector para una inyeccion sin division
(splitless) o restablecer el flujo normal desde el
modo de ahorro de gas). Consulte el Manual de
funcionamiento avanzado si necesita mas

informacioén.
Start Inicia un analisis después de inyectar una
B = = | P yectar
— muestra manualmente (cuando se utiliza un
— muestreador automatico de liquidos o una valvula
= de muestreo de gases, el analisis se activa
automaticamente en el momento apropiado).
= o) Lz Lo (e
= o] e () el [Stop] Termina el andlisis inmediatamente. Si el GC esta
s ] (e ] [T [ ] ) [ [ ] en medio de un analisis, es posible que se pierdan
1] Connected to: 7820@130.30.246.173 (=

los datos del mismo. Consulte también la seccion
“Para reanudar una secuencia cancelada” en la
pagina 55.
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3 Funcionamiento del teclado en pantalla

Teclas de los componentes del GC

Estas teclas se utilizan para establecer la temperatura, presion,
flujo, velocidad y otros parametros de funcionamiento de los
métodos.

Para mostrar la configuracion actual, pulse cualquiera de
estas teclas. Es posible que haya mas de tres lineas de
informacion. Si es necesario, utilice las teclas de
desplazamiento para ver mas lineas en la pantalla.

Para cambiar los parametros, desplacese a la linea pertinente,
introduzca el cambio y pulse [Enter].

Para obtener ayuda con respecto al contexto, pulse [Info]. Por
ejemplo, si pulsa [Infe] en la entrada de un valor, la ayuda
proporcionada seria similar a lo siguiente: Introduzca un valor
entre 0 y 350.

Connected to: 7820@130.30.246.173
Connection  Sefting  DataAnalysis  Help

@6 00 © 0 o
=] [T =
B3 F E0 F A B3
= F En F (S
= e el e e
= L) [ome ] =]
= e o e
= Lem ] o] (5] 8]
= = e b
=N Lowen ] Lo (o] (o]
(T[] () ) ) ) =)
] Connected tas3BRA@330.30.246.173 =
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[Oven]

[Front Inlet]
[Back Inlet]

[Col #]

[PCM #]

[Front Det]
[Back Det]

[Lite EPC #]

[Injector]

[Valve #]

[Analog Out]

Establece las temperaturas del horno, tanto
la isotérmica como la temperatura
programada.

Controla los parametros de funcionamiento
del inyector.

Controla la presion, el flujo o la velocidad de
la columna. Puede establecer rampas de
flujo o presion.

Controla la presion, el flujo o la velocidad de
la columna para el médulo o los médulos de
control neumatico de accesorios. Puede
establecer rampas de flujo o presion.
Controla los parametros de funcionamiento
del detector.

Proporciona neumatica para el inyector,
detector u otro dispositivo. Sirve para
configurar el EPC del detector que se
utilizara. Se puede utilizar para programar
la presion.

Modifica los parametros de control del
inyector, como por ejemplo los volimenes de
inyecciéon y muestras y los lavados con
disolventes.

Permite controlar una valvula de muestreo
y/o valvulas de conmutacion (abiertas o
cerradas).

Asigna una senal a la salida analégica. La
salida analégica esta situada en la parte
trasera del GC.

Guia de funcionamiento



Tecla de estado

Connected to: 7820@130.30.246.173 = =
Connection  Sefting  DataAnalysis ~ Help
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[Status]

Funcionamiento del teclado en pantalla

Muestra informacién sobre los estados de
“ready,” “not ready,” y “fault”.

Cuando el indicador de estado Not Ready
parpadea, significa que se ha producido un

fallo. Pulse [Status] para ver qué parametros no

estas listos y qué fallo se ha producido.

Se puede modificar el orden en el que aparecen

los elementos en la ventana de la pantalla de

desplazamiento [Status]. Es posible, por ejemplo,
que desee mostrar las cosas que comprueba con

mayor frecuencia en las lineas superiores, de

forma que no tenga que desplazarse hasta ellas.

Para cambiar el orden de la pantalla Status:
1 Pulse [Config] [ Status].

2 Desplacese hasta el valor que desee que

aparezca en primer lugar y pulse [Enter]. Este
valor aparecera a partir de ahora en la parte

superior de la lista.

3 Desplacese hasta el valor que desee que
aparezca en segundo lugar y pulse [Enter].
Este valor aparecera a partir de ahora como
segundo elemento de la lista.

4 Siga con el mismo procedimiento hasta que la

lista esté en el orden que necesite.



3 Funcionamiento del teclado en pantalla

Tecla de informacion

Connected to: 7820@130.30.246.173 - X [Info]
Connection  Sefting  DataAnalysis  Help

SETROINT

NotReady  Run n  Remote Runlog GasSaver Servics Due
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Proporciona ayuda con respecto al parametro
que se muestra en ese momento. Por ejemplo, si
Oven Temp es la linea activa en la pantalla (tiene
un < al lado), [Info] mostrara el rango valido de
temperaturas del horno. En otros casos, la tecla
[Info] mostrara definiciones o acciones que se
pueden realizar.

OVEN
Temperature 55.0 55.

Initial time 1. 000
Rate 1 (off) 0. 000

ACTUAL SETPOINT

OVEN TEMPERATURE INFO
0 to 425 degrees G or OFF

Current maximum: 425,

set with CONFIG OVEN

ACTUAL SETPOINT

Guia de funcionamiento



Teclas de entrada de datos general

Connected to: 7820@130.30.246.173
Connection  Sefting  DataAnalysis  Help

SETPOINT

NotReady  Run PreRun  Remote Runlog Gas Saver Service Due

v

h

®
3§
1]

Enter
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Back ? 8- | il
Delete 0 . |
1 Connected to: 7820@130.30.246.173 =]

Teclas
numeéricas

[On/Yes]
[0ff/No]

Funcionamiento del teclado en pantalla 3

" * [Mode/Type] Proporciona acceso a una lista de parametros

posibles asociados con los ajustes no numéricos de
un componente. Por ejemplo, si el GC esta
configurado con un inyector split/splitless con
EPC y se pulsa la tecla [Mode/Type], las opciones
que apareceran en la lista son: split, splitless,
pulsed split y pulsed splitless.

Elimina un valor que se haya introducido por error
antes de pulsar [Enter]. También se puede utilizar
para volver a la linea superior de una pantalla de
varias lineas, volver a una pantalla anterior,
cancelar una funcién durante una secuencia o
método, o cancelar la carga o almacenamiento de
secuencias y métodos.

Acepta los cambios introducidos o selecciona un
modo alternativo.

Se desplaza por la pantalla de linea en linea, hacia
arriba o hacia abajo. El signo < en la pantalla
indica la linea que esta activa.

Sirven para establecer la configuracion de los
parametros del método. (Pulse [Enter] una vez que
termine de aceptar los cambios.)

En el caso de GC equipados con EPR (regulaciéon
electréonica de la neumatica), las teclas 2/+y 8/- se
usan para regular el valor de los parametros arriba
y abajo respectivamente.

Se utilizan para establecer parametros, por
ejemplo el pitido de aviso, el pitido de
modificacién de método y el clic de las teclas, o
para encender y apagar dispositivos, como un
detector.

[Front] [Back] Se utilizan principalmente durante las operaciones

de configuracion. Por ejemplo, al configurar una
columna, utilice estas teclas para identificar el
inyector y el detector al cual esta acoplada la
columna.
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3 Funcionamiento del teclado en pantalla

[Delete] Elimina métodos, secuencias, entradas de la tabla
de analisis y entradas de la tabla de tiempos.
[Delete] sirve también para cancelar el proceso de
ajuste de desviacion de los detectores de
nitrégeno-fésforo (NPD) sin interrumpir otros
parametros del detector. Consulte el Manual
Advanced Operation para obtener mas detalles.
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Teclas auxiliares

Connected to: 7820@130.30.246.173 - X [TlmE]
Connedtion  Settng  DataAnalysis  Help

[Post Run]

)
s s ] ) e [ (&) | [Logs ]
=

[Options]

[Config]
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Funcionamiento del teclado en pantalla 3

Muestra la fecha y hora actual en la primera linea.

Las dos lineas centrales muestran el tiempo entre
analisis, el tiempo transcurrido y el tiempo que
queda de un analisis, asi como la hora del Gltimo
analisis y el tiempo posterior durante un
post-analisis.

La dltima linea siempre muestra un cronémetro.
Cuando esté en la linea del cronémetro, pulse
[Clear] para poner el reloj a cero y [Enter] para
iniciar o detener el cronémetro.

Se utiliza para programar que el GC haga algo
después de un analisis, como limpiar térmicamente
o aplicar flujo de retroceso a una columna.
Consulte el Advanced Operation para obtener mas
detalles.

Alterna entre dos registros: el registro de analisis, y
el registro de eventos del sistema. La informacion
de estos registros puede utilizarse como apoyo de
los estandares de las Buenas Practicas de
Laboratorio (GLP).

Sirve para obtener acceso a las opciones de
configuracion de los parametros del instrumento,
como el teclado y la pantalla. Desplacese hasta la
linea deseada y pulse [Enter] para acceder a las
entradas asociadas. Consulte la “Opciones” en la
pagina 147.

Se utiliza para configurar componentes que el GC
no detecta automaticamente pero que son
esenciales para ejecutar un método, como por
ejemplo las dimensiones de las columnas, los tipos
de gases portadores y detectores, las
configuraciones de los gases auxiliares, y la
conexiones de las columnas a inyectores y
detectores. Estos valores forman parte del método
y se almacenan con él.

Para ver la configuracion actual de un componente
(como el inyector o el detector), pulse [Config] y, a
continuacion, la tecla del componente en cuestion.
Por ejemplo, [Config][Front Det] abre los parametros
de configuracién del detector frontal.
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3 Funcionamiento del teclado en pantalla

Teclas de automatizacion y almacenamiento de métodos

Connected to: 7820@130.30.246.173 =
Connection  Sefting  DataAnalysis  Help
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Estas teclas sirven para cargar y almacenar métodos y
secuencias localmente en el GC. No se pueden utilizar para
acceder a los métodos y secuencias almacenados por el sistema
de datos de Agilent.

[Load]
[Method]
[Store]
[Seq]

[Run Table]

[Clock Table]

[Seq Control]

Se utilizan conjuntamente para cargar y almacenar
métodos y secuencias en el GC.

Por ejemplo, para cargar un método, pulse [Load]
[Method] y seleccione un método en la lista de
métodos almacenados en el GC. Consulte la “Para
cargar un método” en la pagina 61.

Se utiliza para programar eventos especiales que
son necesarios durante un analisis. Un evento
especial puede ser, por ejemplo, accionar una
valvula. Consulte el Advanced Operation para
obtener mas detalles.

Se utiliza para programar eventos que se
produciran a una hora del dia determinada, en vez
de producirse durante un analisis especifico y
para acceder al programa del instrumento. Los
eventos de la tabla del reloj se podria utilizar, por
ejemplo, para iniciar el apagado todos los dias a
las 5:00 de la tarde. Consulte el Manual de
funcionamiento avanzado si necesita mas
informacion.

Inicia, detiene, hace una pausa o reanuda una
secuencia, o muestra el estado de una secuencia.
Consulte la “Cargar, almacenar y ejecutar métodos
desde el teclado en pantalla” en la pagina 53.
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Funcionalidad del teclado cuando se controla el GC mediante un sistema de
datos de Agilent

Cuando el GC se controla mediante un sistema de datos de
Agilent, dicho sistema define los valores establecidos y analiza
las muestras. El indicador Remote del teclado en pantalla se
ilumina cuando un sistema de datos esta controlando el GC.

El uso del teclado en pantalla para cambiar los valores establecidos
cuando un sistema de datos controla el GC podria ocasionar datos
erroneos. Al utilizar el teclado en pantalla, el GC no comunica
automaticamente los cambios hechos en los valores establecidos al
sistema de datos conectado.

Cuando un sistema de datos de Agilent controla el GC, se puede
utilizar el teclado en pantalla para:

* Ver el estado del andlisis seleccionando [ Status]

¢ Ver los valores del método seleccionando la tecla del
componente del GC.

¢ Mostrar la hora del altimo analisis y del analisis siguiente, el
tiempo que queda de analisis y el tiempo de post-analisis
restante seleccionando repetidas veces [Time]

e (Cancelar un analisis seleccionando [Stop]

* Averiguar qué ordenador esta controlando el GC. Para ello,
pulse [Options] > Communication y luego desplacese. El nombre
del ordenador que controla el GC se muestra después del
parametro Enable DHCP, junto con la cantidad de hosts
conectados al GC.

Si se pulsa [Stop] durante una operacién de GC. finaliza la
operacion. El sistema de datos puede conservar los datos ya
recopilados, pero no se recopilan mas datos para esa muestra.
Los sistemas de datos de Agilent pueden permitir que se inicie
la siguiente operacién, segin el sistema de datos y sus ajustes
para la gestion de errores.
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Tecla de modos de servicio

[Service Mode] Se utiliza para acceder a la configuraciéon y
funciones de mantenimiento, contadores de
servicio y diagnésticos del GC. Consulte el
Manual de funcionamiento avanzado si necesita
mas informacion.
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Acerca del estado del GC en el teclado en pantalla

Cuando el GC esta preparado para empezar un analisis, la
pantalla mostrara STATUS Ready for Injection. En cambio, cuando
un componente del GC no esta preparado para empezar un
analisis, se encendera el indicador LED Not Ready del teclado en
pantalla. Pulse [Status] para ver el mensaje que explique por qué
no esta listo el GC.

Indicadores

Connected to: 7820&130.30.246.173 -
Connection Setting DataAnalysis  Help

BACK INLET (S/SL(M))
Mode : Split
Temperature 250.0 250.0<

Pressure 30.00 +/-

ACTUAL SETPOINT

Cuando hay un indicador encendido, indica lo siguiente:
El progreso actual de un analisis (Pre Run o Run).

Los elementos que posiblemente requieran atencién (Not
Ready, Service Due, y Run Log).

El GC esta controlado mediante un sistema de datos de
Agilent (Remote).

El GC esta en modo de ahorro de gas(Gas Saver).

Condiciones de error

Si se produce un problema, se muestra un mensaje de error. Si
el mensaje indica que el hardware se ha danado, hay mas
informacién disponible. Pulse la tecla del componente
correspondiente (por ejemplo, Front Det, Oven o Front Inlet).

Valor parpadeante

Si el sistema cierra el flujo de gas o apaga el horno, el indicador
Off parpadeara en la linea correspondiente de la lista de
parametros del componente.
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Funcionamiento del teclado en pantalla

Si se produce un corte de la neumatica o un fallo en otra parte
del detector, parpadeara la linea On/0ff de la lista de
parametros del detector.

Para cualquier parametro de flujo o presion, y para la
temperatura del horno, vaya al parametro que parpadea y pulse
[0ff/No] para eliminar el error. Solucione el problema si es
posible, luego pulse [On/Yes] en el parametro para utilizarlo de
nuevo. Si el problema persiste, el error volvera a suceder.

Si el corte pone en duda la seguridad, por ejemplo un corte del
flujo de gas portador de hidrégeno, debe apagar y volver a
encender el GC. Consulte el manual de resoluciéon de problemas
para mas informacion.

Guia de funcionamiento


../Troubleshooting/TS_ShutdownSymptoms.html

Acerca de los registros

Funcionamiento del teclado en pantalla 3

Desde el teclado se puede acceder a dos registros: el registro de
analisis, y el registro de eventos del sistema. Para acceder a los
registros, pulse [Logs] luego desplacese hasta el registro deseado
y pulse [Enter]. En la pantalla se indicara el nimero de entradas
que contiene el registro. Desplacese por la lista.

Registro de analisis

El registro de analisis se borra al comienzo de cada nuevo
analisis. Durante el analisis, todas las desviaciones del método
planeado (incluida la intervencion del teclado) se enumeran en
la tabla del registro de analisis. Cuando un registro de analisis
contiene entradas, la luz Run Log del indicador se enciende.

Registro de eventos del sistema

Guia de funcionamiento

El registro de eventos del sistema registra los eventos
significativos durante el funcionamiento del GC. Algunos de los
eventos apareceran también en el registro de analisis si estan en
vigor durante un analisis.
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Cargar, almacenar y ejecutar métodos desde el teclado en pantalla 52
Cargar, almacenar y ejecutar métodos desde el teclado en pantalla 53

En esta seccién se explica como cargar, almacenar y ejecutar un
método o secuencia mediante el teclado del GC, sin utilizar un
sistema de datos de Agilent. El teclado puede utilizarse para
seleccionar y ejecutar un método o una secuencia automatizada
y almacenada en el GC. En este caso, los datos generados a
partir del analisis se envian normalmente a un integrador para
generar un informe del analisis de datos.

Para obtener informacién sobre coémo crear un método o
secuencia utilizando el teclado, consulte Capitulo 5 “Métodos y
secuencias.
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4  Ejecucion de un método o una secuencia desde el teclado

Cargar, almacenar y ejecutar métodos desde el teclado en pantalla

Para inyectar una muestra manualmente con una jeringa e iniciar un

analisis

Prepare la jeringa de la muestra para su inyeccion.

Cargue el método deseado (Consulte la seccién “Para cargar
un método”).

Pulse [Prep Run].

Espere hasta que se muestre el mensaje STATUS Ready for
Injection.

Inserte la aguja de la jeringa a través del septum y en el
inyector por completo.

Baje el émbolo de la jeringa de forma simultanea para
inyectar la muestra y pulse [Start].

Para ejecutar un método y procesar una sola muestra en el ALS

Prepare la muestra para su inyeccion.

Cargue el vial de la muestra en el lugar asignado de la torreta
del ALS.

Cargue el método deseado (Consulte la seccién “Para cargar
un método”).

Pulse [Start] en el teclado del GC para iniciar la limpieza de la
jeringa del ALS, la carga de la muestra y el método de
inyeccion de la muestra. Una vez cargada la muestra en la
jeringa, se inyectara automaticamente cuando el GC esté
preparado.

Para cancelar un método

52

Pulse [Stop].

2 Cuando esté listo para reanudar la ejecucion de analisis,

cargue la secuencia o el método apropiado (Consulte “Para
cargar un método” o “Para cargar una secuencia
almacenada”.)
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Cargar, almacenar y ejecutar métodos desde el teclado en pantalla

Una secuencia puede especificar la ejecucion de hasta cinco
subsecuencias y las secuencias post-analisis, si se han definido.
Cada secuencia se almacena en forma de namero (de 1 a 9).

Para iniciar la ejecucion de una secuencia
1 Cargue la secuencia (Consulte la secciéon “Para cargar una
secuencia almacenada”).
2 Pulse [Seq Control].
3 Compruebe el estado de la secuencia.
Running: La secuencia se esta ejecutando

Ready/wait; El instrumento no esta listo (debido a la
temperatura del horno, los tiempos de equilibrado, etc.)

Paused: La secuencia esta en pausa
Stopped: Continte con paso 4

Aborted: La secuencia se ha detenido antes de que
terminara el analisis (consulte la seccién “Cancelacion de
una secuencia’.

No sequence: La secuencia esta desactivada o no esta
definida

4 Desplacese hasta la linea Start sequence y pulse [Enter] para
cambiar el estado a Running.

El indicador Run se encendera y permanecera encendido
hasta que la secuencia se haya completado. La secuencia
continuara ejecutandose hasta que todas las subsecuencias
se hayan ejecutado o hasta que la secuencia se cancele.

Ready wait

Si una secuencia se empieza pero el instrumento no esta listo
(debido a la temperatura del horno, el equilibrado, etc.), la
secuencia no empezara hasta que se alcancen todos los puntos
establecidos del instrumento.

Para hacer una pausa en una secuencia en ejecucion

1 Pulse [Seq Control].

2 Desplacese hasta Pause sequence y pulse [Enter].
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4  Ejecucion de un método o una secuencia desde el teclado

La secuencia se detiene cuando termina el analisis de la
muestra actual. El estado de la secuencia cambia a paused y
tiene la opcidon de reiniciar o detener la secuencia pausada.

Para reanudar una secuencia en pausa

1 Pulse [Seq Control].

2 Desplacese hasta Resume sequence y pulse [Enter].

La secuencia se reanuda con la muestra siguiente.

Para detener una secuencia en ejecucion

1 Pulse [Seq Control].

2 Desplacese hasta Stop sequence y pulse [Enter].

La secuencia se detiene al final de la subsecuencia que esté
en ejecucion en ese momento, a no ser que [Seq] > Repeat
sequence esté establecido en On. Una secuencia detenida solo
se puede reiniciar desde el principio.

Para reanudar una secuencia detenida

1 Pulse [Seq Control].

2 Desplacese hasta Resume sequence y pulse [Enter].

La secuencia vuelve a iniciarse desde el principio de la
misma.

Cancelacion de una secuencia

Cuando se cancela una secuencia, se detiene inmediatamente
sin esperar a que termine el analisis actual.

Una secuencia se cancelard por las causas siguientes:
e Se pulsa la tecla [Stop].

* Se produce un error en el muestreador, generando un
mensaje de error.

* El GC detecta una configuraciéon incompatible durante la
carga de un método.

¢ Una secuencia en ejecucion intenta cargar un método que no
existe.

¢ El muestreador esta apagado. Puede corregir el problema y
luego reiniciar la secuencia. Se repetira el analisis de la
muestra cancelada.
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Para reanudar una secuencia cancelada

1 Corrija el problema (Consulte la secciéon “Cancelacion de una
secuencia”).

2 Pulse [Seq Control].

3 Desplacese hasta Resume sequence y pulse [Enter].

Se repetira el analisis de la muestra cancelada.
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b  Métodos y secuencias

iQue es un meétodo?

Un método es el grupo de ajustes que se requieren para analizar
una mezcla especifica.

Como cada tipo de muestra reacciona de forma diferente en el
GC (algunas muestras requieren una temperatura mayor del
horno, otras requieren una presién de gas mas baja o un
detector diferente), es preciso crear un método exclusivo para
cada tipo de analisis especifico.

:Queé se guarda en un método?

Algunos de los ajustes guardados en un método definen cémo se
procesara la muestra cuando se utilice ese método. Entre los
ejemplos de ajustes de métodos se incluyen:

En el caso de GC equipada con EPR (regulacion electronica de la
neumatica), los flujos del detector, de la columna y del inyector no se
guardan con el método.

* El programa de temperatura del horno
¢ El tipo de gas portador y flujos

e El tipo de detector y flujos

e El tipo de inyector y flujos

e El tipo de columna

e El tiempo que se tardara en procesar una muestra

Los parametros del analisis de datos y la creaciéon de informes
se guardan también en un método cuando éstos se crean en un
sistema de datos de Agilent, por ejemplo el sistema de datos
cromatograficos OpenLAB Agilent EZChrom Compact. Estos
parametros describen co6mo interpretar el cromatograma que
genera la muestra y qué tipo de informe se va a imprimir.

Consulte el Advanced Operation Manual para obtener mas
detalles sobre lo que puede incluir un método.
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i Que ocurre cuando se carga un metodo?

Guia de funcionamiento

Hay tres clases de métodos:

¢ El método activo—a veces se hace referencia a él como
método actual. La configuracion definida en este método es
la configuracion que mantiene actualmente el GC.

e Métodos guardados—El GC puede guardar hasta 9 métodos
creados por el usuario, junto con el método por defecto.

En el caso de GC equipado con médulo EPC (control electrénico
de la neumatica), cuando se carga un método desde el GC o
desde el sistema de datos de Agilent, los valores del método
activo son reemplazados inmediatamente por los valores del
método cargado.

En el caso de GC equipado con médulo EPR (regulacion
electronica de la neumatica), cuando se carga un método desde
el GC o desde el sistema de datos de Agilent, los valores
establecidos manualmente no son reemplazados por los valores
del método cargado.

¢ El método cargado se convierte en el método activo (actual).

¢ Elindicador Not Ready permanecera encendido hasta que el
GC alcance todos los valores especificados por el método que
se acaba de cargar.

Consulte “Ejecucion de un método o una secuencia desde el
teclado” para obtener detalles sobre el uso del teclado para
cargar, modificar y guardar métodos.
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Crear métodos

Un método es el grupo de valores establecidos necesarios para
ejecutar una sola muestra en el GC, tal como programas de
temperatura del horno, programas de presion, temperaturas del
inyector, parametros del muestreador, etc. Un método se crea
guardando un grupo de valores establecidos como un método
numerado utilizando la tecla [Store].

Los componentes para los que se pueden almacenar parametros
de valores establecidos se muestran en Tabla 2.

Tabla2 Componentes con parametros de valores establecidos

Componente Componente
Horno Salida analogica
Valvula 1-2 Inyector frontal y posterior (consulte el

manual de funcionamiento de ALS)

Inyector frontal y posterior Temperatura auxiliar
Columnas1a4 Ejecucion posterior
Detector frontal y posterior Mesa de ejecucion

El GC también guarda valores establecidos ALS.

¢ Consulte el manual de 7693A Installation, Operation, and
Maintenance para ver los detalles de sus valores
establecidos.

* Consulte el manual 7650 Installation, Operation, and
Maintenance para ver los detalles de sus valores.

Los parametros de valores establecidos actuales se guardan
cuando el GC se apaga y se cargan cuando vuelve a encender el
instrumento.

Para programar un método

60

1 Seleccione individualmente cada componente para el que los
parametros de valores establecidos son adecuados segin su
método. (Consulte la seccién Tabla 2.)

2 Examine los valores establecidos actuales y modifiquelos
como desee. Repita para cada componente como sea
adecuado.

3 Examine los valores establecidos actuales para el ALS, si es

adecuado, y modifiquelos como desee.
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4 Guarde los valores establecidos como un método
almacenado. (Consulte la seccién “Para almacenar un
método” en la pagina 61).

Para cargar un método

1 Pulse [Load].
Pulse [Method].

Introduzca el nimero del método que se va a cargar (de 1 a 9).

=W N

Pulse [On/Yes] para cargar el método y sustituir el método
activo. También tiene la opcion de pulsar [0ff/No] para volver
a la lista de métodos almacenados sin cargar el método.

Para almacenar un método

1 Aseglrese de que se hayan establecido los parametros
correctos.

2 Pulse [Method].

3 Desplacese hasta el método que desee almacenar y pulse
[Enter].

4 Pulse [On/Yes] para almacenar el método y sustituir el
método activo. También tiene la opcion de pulsar [0ff/No]
para volver a la lista de métodos almacenados sin almacenar
el método.

Incompatibilidad del método

Guia de funcionamiento

Esta seccion se aplica solamente a un GC independiente (no
conectado a un sistema de datos). Cuando un sistema de datos,
como OpenLAB CDS o MassHunter, controla el GC, los métodos
se almacenan en un sistema de datos y pueden editarse ahi.
Consulte la documentacion de su sistema de datos para obtener
mas informacion.

Suponga que su GC independiente esta equipado con un solo
FID. Ha creado y guardado métodos que utilizan este detector.
Ahora quita el FID e instala un TCD en su lugar. Cuando intenta
cargar uno de sus métodos almacenados, observara un mensaje
de error que dice que el método y el hardware no coinciden.

El problema es que el hardware actual ya no es el mismo que la
configuracion de hardware guardada en el método. El método
no puede ejecutarse porque no sabe como manejar el TCD
recientemente anadido.
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Al inspeccionar el método, se dara cuenta de que todos los
parametros relacionados con el detector han sido restablecidos
en los valores predeterminados.

La incompatibilidad del método solo ocurre con dispositivos
electréonicos en el GC, tales como inyectores, detectores y
modulos EPC. El GC genera una incompatibilidad para
consumibles, tales como columnas, liners y jeringas.

Corregir una incompatibilidad del método en un GC independiente

Este problema se puede evitar si sigue este procedimiento para
cualquier cambio de hardware, incluyendo la simple sustitucion
de un panel del detector defectuoso.

1 Antes de cambiar cualquier hardware, pulse
[Config][hardware module], donde [hardware module] es el
dispositivo que pretende sustituir, por ejemplo, [ Config][ Front
Detector].

2 Pulse [Mode/Type]. Seleccione Remove module y pulse [Enter].
El médulo estd ahora Unconfigured.

3 Apague el GC.

4 Realice el cambio de hardware que pretendia (en este
ejemplo, quite el FID y su médulo de flujo y sustitiiyalos por
el TCD y su médulo).

b Encienda el GC. Pulse [Config][hardware module], por ejemplo,
[Config][ Front Detector]

6 Pulse [Mode/Type]. Seleccione Install module y pulse [Enter]. El
GC instalara el nuevo médulo de hardware, que corrige el
método activo (jpero no el almacenado!).

7 Guarde el método corregido utilizando el mismo nimero (lo
cual sobrescribe el método almacenado) o un nimero nuevo
(lo cual deja el método original sin modificar).
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:Que es una secuencia?

Una secuencia es una lista de muestras que se van a analizar
junto con el método que se va a utilizar para cada analisis.

Consulte “Ejecucion de un método o una secuencia desde el
teclado” y “Crear secuencias” para obtener detalles sobre como
crear, cargar, modificar y guardar las secuencias mediante el
uso del teclado.

Crear secuencias

Una secuencia especifica las muestras que se deben ejecutar y el
método que debe utilizarse para cada una. La secuencia esta
dividida en una secuencia de prioridad (ALS solamente),
subsecuencias (cada una de las cuales utiliza un solo método) y
eventos de postsecuencia

* Priority sequence — le permite interrumpir una secuencia de
ALS o valvula en ejecucion para analizar muestras urgentes.
(Consulte la seccion “Acerca de la secuencia de prioridad” en
la pagina 64).

e Subsequences — contienen el nimero y la informacion del
método almacenado que define un conjunto de viales (o
posiciones de la valvula) que se deben analizar con un
método particular. Las subsecuencias del muestreador y/o de
la valvula se pueden utilizar en la misma secuencia.

¢ Post sequence — nombra un método que debe cargarse y
ejecutarse tras la tltima ejecucion en la ultima subsecuencia.
Especifica si la secuencia debe repetirse indefinidamente o
debe detenerse tras la Gltima subsecuencia.

Las muestras en cada subsecuencia estan especificadas como
ubicaciones o como posiciones de la valvula de muestreo
(valvulas de muestreo de gas).

Se pueden almacenar nueve secuencias con hasta dos
subsecuencias cada una.
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Acerca de la secuencia de prioridad

La secuencia de prioridad consiste en una sola subsecuencia de
muestreador o valvula y un parametro especial Use priority, que

puede activarse en cualquier momento, incluso cuando se esta

ejecutando una secuencia. Esta funcién le permite interrumpir
una secuencia en ejecucion sin tener que editarla.

Si Use priority esta On, entonces:

1

El1 GC y el ALS completan la ejecucion actual y después la
secuencia se detiene.

El GC ejecuta la secuencia de prioridad.
El GC restablece el parametro Use priority en Off.

La secuencia principal continia donde se detuvo.

Para programar una secuencia

1

64

Pulse [Seq]. (Pulse de nuevo, si es necesario, para visualizar
la informacién de la subsecuencia).

Cree una secuencia de prioridad si lo desea. (Consulte la
secciéon “Para programar una secuencia de prioridad” en la
pagina 65). Si desea utilizar una secuencia de prioridad, debe
programarla ahora. (Una vez que se inicie la secuencia, no
podra editarla sin detenerla).

Desplacese hasta la linea del Method # de Subseq 1 e
introduzca un nimero de método. Utilice 1 a 9 para los
métodos almacenados, 0 para el método activo actualmente o
[0ff/No] para finalizar la secuencia.

Pulse [Mode/Type] para seleccionar un tipo de valvula o
inyector. (Consulte “Para programar una subsecuencia de
valvula” en la pagina 66 o “Para programar una subsecuencia
del ALS” en la pagina 65.)

Cree la proxima subsecuencia o desplacese hasta Post
Sequence. (Consulte la seccion “Para programar eventos de
postsecuencia” en la pagina 66).

Guardar la secuencia completada. (Consulte la secciéon “Para
almacenar una secuencia” en la pagina 66).
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Para programar una secuencia de prioridad

1

Pulse [Seq]. (Pulse de nuevo, si es necesario, para visualizar
la informacién de la subsecuencia).

Desplacese hasta Priority Method # e introduzca un niimero de
método. Utilice 1 a 9 para los métodos almacenados, 0 para el
método activo actualmente o [0ff/No] para finalizar la
secuencia. Pulse [Enter].

El método activo, 0, cambiara durante la secuencia si las
subsecuencias utilizan métodos almacenados. Por tanto,
deberia elegirse método 0 para la secuencia de prioridad si
todas las subsecuencias utilizan método 0.

Pulse [Mode/Type] y seleccione el tipo de inyector.

Programar la subsecuencia del ALS. (Consulte la secciéon
“Para programar una subsecuencia del ALS” en la pagina 65).

Almacenar la secuencia completada. (Consulte la seccién
“Para almacenar una secuencia” en la pagina 66).

Una vez que la subsecuencia de prioridad exista en una
secuencia, puede activarla cuando las muestras urgentes estén
listas para ser procesadas del siguiente modo:

1

Pulse [Seq]. (Pulse de nuevo, si es necesario, para visualizar
la informacién de la subsecuencia).

2 Desplacese hasta Use Priority y pulse [On/Yes].

Cuando se completen las muestras de prioridad, se reanudara la
secuencia normal.

Para programar una subsecuencia del ALS

Guia de funcionamiento

1

Consulte del paso 1 al paso 3 de “Para programar una
secuencia” en la pagina 64.

Pulse [Mode/Type] y seleccione el tipo de inyector.
Introduzca los parametros de secuencia del inyector:

Number of Injections/vial—el niimero de ejecuciones de
repeticién de cada vial. Introduzca 0 si no se debe inyectar
ninguna muestra. Por ejemplo, podria introducir 0 para
realizar una ejecucién en blanco (sin inyeccién) para
limpiar el sistema después de ejecutar una muestra sucia.

Samples—el intervalo (primero-iltimo) de los viales que
deben analizarse.

4 Continte con paso 5 de “Para programar una secuencia” en

la pagina 64.
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Para programar una subsecuencia de valvula

1

Consulte del paso 1 al paso 3 de “Para programar una
secuencia” en la pagina 64.

2 Pulse [Mode/Type] y seleccione Valve.

3 Introduzca los parametros de la secuencia de valvula :

#inj/position—nimero de inyecciones en cada posicion
(0-99)

Position rng—posiciones de valvula primera-tltima para
muestrear (1-32)

Times thru range—ntimero de veces que se debe repetir el
intervalo (1-99)

# injections—niimero de inyecciones para cada muestra

4 Continte con paso 5 de “Para programar una secuencia” en

la pagina 64.

Para programar eventos de postsecuencia

1

Consulte del paso 1 al paso 4 de “Para programar una
secuencia” en la pagina 64.

Desplacese hasta la linea del Method # de Post Sequence e
introduzca un nimero de método. Utilice 1 a 9 para los
métodos almacenados o 0 si no se debe cargar ningiin método
(mantenga el método activo cargado).

Pulse [0On/Yes] en Repeat sequence para seguir repitiendo la
secuencia (litil para secuencias de valvula). De lo contrario, pulse
[0ff/No] para detener la secuencia cuando finalicen todas las
subsecuencias.

Para almacenar una secuencia

Pulse [Store][Seq].
Introduzca un ntimero identificador para la secuencia (1-9).

Pulse [On/Yes] para almacenar la secuencia. De forma
alternativa, pulse [0ff/No] para cancelar.

Aparece un mensaje si ya existe una secuencia con el niimero
que selecciondé.

Pulse [On/Yes] para sustituir la secuencia existente o
[0ff/No] para cancelar.

Las secuencias también se pueden almacenar dentro de la lista
de secuencias almacenadas ([Seq]) desplazandose hasta el
numero de secuencia adecuado y pulsando la tecla [Store].
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Para cargar una secuencia almacenada

1 Pulse [Load][Seq].

2 Introduzca el namero de la secuencia que se debe cargar
(1-9).

3 Pulse [On/Yes] para cargar la secuencia o [0ff/No] para
cancelar la carga.

Si el nimero de secuencia especificado no se ha almacenado,
aparecera un mensaje de error.

Para determinar el estado de la secuencia

Pulse [Seq Control] para visualizar el estado actual de la
secuencia activa. Hay seis modos posibles de estado de la
secuencia:

* Start/running

¢ Ready wait

e Paused/resume
e Stopped

* Aborted

¢ No sequence

Automatizacion del analisis de datos, desarrollo de métodos y desarrollo de
secuencias

El resultado de los detectores se digitaliza y puede enviarse a
un sistema de andlisis de datos automatizado (como OpenLAB
CDS de Agilent), donde se analizan y se emiten informes con un
resumen de los resultados.

El sistema de datos de Agilent puede utilizarse también para
crear y almacenar métodos y secuencias que se envian al GC a
través de una red.
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Errores recuperables

68

Algunos tipos de errores, como un error de falta de vial de ALS
o una falta de coincidencia en el tamano de los viales del
espacio de cabeza, no siempre pueden justificar la detencién de
una secuencia completa. Estos errores se denominan errores
recuperables, ya que es posible recuperar y continuar
ejecutando una secuencia, si se desea. Los sistemas de datos de
Agilent ahora proporcionan funciones que permiten controlar
la forma en que reaccionara el sistema ante estos tipos de
errores. Al utilizar el sistema de datos de Agilent, el sistema de
datos controlara si se interrumpe o no la secuencia, si se
cancela completamente, si continiia con la siguiente muestra, y
asi sucesivamente, en cada tipo de error recuperable.

Tenga en cuenta que el sistema de datos solo controla lo que
sucede en el siguiente analisis de la secuencia, no en el analisis
actual, salvo cuando se define para cancelar inmediatamente.
(En este caso, el sistema de datos normalmente cancela el
analisis actual y la secuencia.)

Por ejemplo, si se pulsa [Stop] en el GC siempre se detiene el
analisis actual. No obstante, los sistemas de datos pueden
permitirle elegir si continuar con el siguiente analisis o
interrumpir o cancelar toda la secuencia.

Para obtener detalles sobre la forma en que funciona esta
caracteristica en su sistema de datos, consulte su ayuda y
documentacion.
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Comprobacion cromatografica

Acerca de la comprobacion cromatografica 70

Para preparar una comprobacion cromatografica 71

Para comprobar el rendimiento del FID 73

Para comprobar el rendimiento del TCD 81

Para comprobar el rendimiento del NPD 89

Para comprobar el rendimiento del uECD 93

Para comprobar FPD* el rendimiento (muestra 5188-5953) 97

Para comprobar el rendimiento del FPD* (muestra 5188-5245, Japon) 103
Para comprobar el rendimiento del FPD (muestra 5188-5953) 109

Para comprobar el rendimiento del FPD (muestra 5188-5245, Japon) 115

Esta seccion describe el procedimiento general para verificar el
rendimiento frente a los estandares de fabrica originales. El
proceso de comprobacion aqui descrito asume un GC que ha
estado en uso durante un periodo de tiempo. Por lo tanto, los
procesos le piden que realice los acondicionamientos,
reemplace el hardware consumible, instale la columna de
verificacion, etc. Para la instalacion de un nuevo GC, consulte el
manual de Instalacion y primera configuracion para ver los
pasos que puede saltarse en este caso.
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Acerca de la comprobacion cromatografica

70

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

Las pruebas suponen lo siguiente:

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

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

e Uso del septa y otro hardware (liners, chorros, adaptadores,
etc.) descrito. Si sustituye otro hardware, el rendimiento
puede variar.
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Para preparar una comprobacion cromatografica

Manual de funcionamiento

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

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

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

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

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

Tabla3 Partes recomendadas para la comprobacion segun el tipo de
inyector

Parte recomendada para la comprobacion Referencia

Inyector split/splitless

Jeringa, 10 pL 5181-1267
Arandela 5188-5365
Septum 5183-4757
Liner 5062-3587 o
5181-3316

Inyector de columna empaquetada con purga

Jeringa, 10 pL 5181-1267
Arandela 5080-8898
Septum 5183-4757

Inyector de columna empaquetada

Jeringa, 10 pL 5181-1267

n
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Tabla3 Partes recomendadas para la comprobacion segun el tipo de

inyector (continuacion)

Parte recomendada para la comprobacion Referencia
Arandela 5080-8898
Septum 5183-4757
inyector de frio en columna

Septum 5183-4758
Tuerca de septum 19245-80521
Jeringa, 5 pL en columna 5182-0836
0.32 mm de aguja para una jeringa de 5 pL 5182-0831

7693A ALS: Inserto del soporte de la aguja, COC

Inserto, silice fundida, d. i. 0,32 mm

G4513-40529
19245-20525
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Para comprobar el rendimiento del FID

Dependiendo del inyector que se utilice, el rendimiento del FID
se comprueba de forma diferente. En el caso de GC equipados
con un inyector de columna empaquetada (PCI), utilice “Cémo
comprobar el rendimiento del FID con un inyector de columna
empaquetada (PCI)”. Para los otros tipos de inyectores, utilice
“Cémo comprobar el rendimiento de un FID con inyector de
empaquetadas con purga, inyector split/splitless o inyector de
frio en columna” en la pagina 77.

Como comprobar el rendimiento del FID con un inyector de columna
empaquetada (PCI)

1 Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacién, 10% OV-101, 5 ft, OD 1/8, ID 2 mm
(G3591-81093)

FID MDL muestra (5188-5953)
Asotano de grado cromatografico

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

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobacion cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Chorro de columna empaquetada instalado. En caso
contrario, seleccione e instale un chorro de columna
empaquetada.

Adaptador para columna empaquetada instalado (sélo
para FID adaptable). En caso contrario, instalelo .

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno, hidrégeno y aire.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

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

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacioén.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.
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4 Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento
para PCI en el Manual de mantenimiento.)

Acondicione térmicamente la columna de evaluacion
durante al menos 30 minutos a 180 °C. (Consulte el
procedimiento para PCI en el Manual de mantenimiento.)

Aseglirese de configurar la columna.

b Compruebe la senal de salida de la linea base del FID . La
salida debe ser de 5 pA a 20 pA y relativamente estable. Si
utiliza un generador de gas o un gas ultra puro, la senal
puede estabilizarse por debajo de 5 pA.) Si la salida esta
fuera del intervalo o es inestable, solucione este problema

antes de continuar.

6 Sila salida es demasiado baja:

Compruebe que el electrometro esta encendido.

Verifique que la llama todavia esté encendida.

Compruebe que la senal esta establecida para el detector

correcto.

7 Cree o cargue un método con los valores del parametro

enumerados en Tabla 4.

Tabla4 Comprobacion de condiciones del FID - inyector de columna

empaquetada

Columna y muestra

Tipo

Muestra

Flujo de columna
Modo de columna
Inyector de columna empaquetada
Temperatura
Detector
Temperatura

Flujo de H2

Flujo de aire

Flujo auxiliar (N5)
Modo

Llama

10% 0V-101,5ft, 0D 1/8,1D 2 mm
(G3591-81093)

FID MDL muestra (5188-5953)
20 mL/min
Modo de flujo

250 °C

300°C

30 mL/min

400 mL/min

Desactivado

Flujo de auxiliar constante APAGADO

Activado
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Tablad Comprobacion de condiciones del FID (continuacion) - inyector

de columna empaquetada

Desviacion de encendido

Horno

Temperatura constante

Tiempo

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamaiio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Velocidad del émbolo (7683)

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

Volumen de inyeccion

Sistema de datos

Tasa de datos

2 pA normalmente

180 °C

15 min

8L
1L
10 pL

8L
Normal

0,20

6000

rapido
0
0

1L

b5 Hz

8 Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos

producira un cromatograma.

Si no esta utilizando un sistema de datos, cree una secuencia
de muestra con el teclado del GC.

9 Inicie el analisis.
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Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

¢ El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos
de un nuevo detector con partes consumibles nuevas
instaladas y con nitrégenos como gas auxiliar.

45—

40—

35

25—

C15
C16
C13
C14
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Como comprobar el rendimiento de un FID con inyector de empaquetadas
con purga, inyector split/splitless o inyector de frio en columna

Manual de funcionamiento

Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacion, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Evaluacion del rendimiento del FID (comprobacién)
muestra (5188-5372)

Asotano de grado cromatografico

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

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobacion cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Chorro de columna capilar instalada. En caso contrario,
seleccione e instale un chorro de columna capilar.

Adaptador de columna capilar (sé6lo para FID adaptable).
En caso contrario, instalelo.

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno, hidrégeno y aire.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

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

Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacioén.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.

Instale la columna de evaluacién. (Consulte el procedimiento
para SS, PP, o COC en el Manual de mantenimiento.)

Acondicione la columna térmicamente durante al menos
30 min a 180 °C. (Consulte el procedimiento para SS, PP,
0 COC en el Manual de mantenimiento.)

Aseglirese de configurar la columna.

Compruebe la linea base del FID. La salida debe ser de 5 pA a
20 pA y relativamente estable. Si utiliza un generador de gas
o un gas ultra puro, la senal puede estabilizarse por debajo
de 5 pA.) Si la salida esta fuera del intervalo o es inestable,
solucione este problema antes de continuar.

Si la salida es demasiado baja:
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Compruebe que el electrometro esta encendido.

Verifique que la llama todavia esté encendida.

Compruebe que la senal esta establecida para el detector

correcto.

7 Cree o cargue un método con los valores del parametro

enumerados en Tabla 5.

Tablab Condiciones de comprobacion del FID

Columna y muestra

Tipo

Muestra
Flujo de columna

Modo de columna

Inyector split/splitless
Temperatura

Modo

Flujo de purga

Tiempo de purga
Ahorro de gas

Inyector de columna empaquetada
con purga

Temperatura

inyector de frio en columna
Temperatura

Purga del septum

Detector

Temperatura

Flujo de H2

Flujo de aire

Flujo auxiliar (N2)

Desviacion de encendido

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

Comprobacion de FID 5188-5372
6.5 mL/min

Flujo constante para GC equipados con
EPC. Modo de presion constante
(30 psi) para GC equipados con EPR.

250 °C
Splitless
40 mL/min
0.5 min

Desactivado

250 °C

Seguimiento del horno

15 mL/min

300°C

30 mL/min
400 mL/min
25 mL/min

2 pA normalmente
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Tablab5 Condiciones de comprobacion del FID (continuacion)

Horno

Temperatura inicial

Tiempo inicial

Tasa 1

Temperatura final

Tiempo final

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

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

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion

Tiempo de parada de la post-inyeccion

Inyeccion Manual
Volumen de inyeccion
Sistema de datos

Tasa de datos

75°C

0.5 min

20 °C/min
190 °C

0 min

2

6

8 (maximo)
1L

10 pL

o o o oo N

Normal
0,20

0

6000

1L

5Hz

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

para realizar un analisis utilizando el método de

19
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comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

Si no esta utilizando un sistema de datos, cree una secuencia
de muestra con el teclado del GC.

9 Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccion utilizando el muestreador
automatico, empiece el andlisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

¢ El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos
de un nuevo detector con partes consumibles nuevas
instaladas y con nitrégenos como gas auxiliar.

7HD1A,(&\HDD) C15 C16

pA ]
400
350;
300;
250;
200;
150;
100;

] C13 C14
50

D S N
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Para comprobar el rendimiento del TCD

Dependiendo del inyector que se utilice, el rendimiento del TCD
se comprueba de forma diferente. En el caso de GC equipados
con un inyector de columna empaquetada (PCI), utilice “Cémo
comprobar el rendimiento del TCD con un inyector de columna
empaquetada (PCI)”. Para los otros tipos de inyectores, utilice
“Coémo comprobar el rendimiento de un TCD con inyector de
empaquetadas con purga, inyector split/splitless o inyector de
frio en columna” en la pagina 85.

Como comprobar el rendimiento del TCD con un inyector de columna
empaquetada (PCI)

1 Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacién, 10% OV-101, 5 ft, OD 1/8, ID 2 mm
(G3591-81093)

Evaluacion del rendimiento del FID/TCD (comprobacién)
muestra (18710-60170)

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

Hexano de grado cromatografico
Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra

Helio de grado cromatografico como gas portador, auxiliar
o de referencia

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobaciéon cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador y gas de referencia.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

Vial de 4-mL de disolvente con tapén de difusién relleno
con hexano e insertado en la posiciéon del inyector
Disolvente A.

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacion.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.

4 Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento
para PCI en el Manual de mantenimiento.)
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Acondicione térmicamente la columna de evaluaciéon
durante al menos 30 minutos a 180 °C. (Consulte el
procedimiento para PCI en el Manual de mantenimiento.)

Configure la columna

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

Tabla6 Comprobacion de condiciones del TCD - inyector de columna
empaquetada

Columna y muestra

Tipo 10% 0V-101,5ft, 0D 1/8,1D 2 mm
(G3591-81093)

Muestra Comprobacion del FID/TCD
18710-60170

Flujo de columna 20 mL/min

Modo de columna Modo de flujo

Inyector de columna empaquetada

Temperatura 250 °C

Detector

Temperatura 300°C

Flujo de referencia (He) 20 mL/min

Flujo auxiliar (He) Desactivado

Salida de la linea base < 30 cuentas de pantallaen la

OpenLAB CDS ChemStation Edition de
Agilent (< 750 pV)

Horno
Temperatura constante 180 °C
Tiempo 15 min

Ajustes de ALS (si esta instalado)

Lavados de la muestra 2
Bombeos de la muestra 6
Volumen del lavado de la muestra 8L
Volumen de inyeccion 1L
Tamaiio de la jeringa 10 pL
Prelavado del disolvente A 2
Pos lavado del disolvente A 2
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Tabla6 Comprobacion de condiciones del TCD (continuacion) - inyector
de columna empaquetada

Volumen de lavado del disolvente A 8L
Modo de inyeccion (7693A) Normal
Volumen de espacio de aire (7693A) 0,20
Retraso de viscosidad 0

Velocidad de suministro de inyeccion 6000
(7693A)

Velocidad del émbolo (7683) rapido
Tiempo de parada de la pre-inyeccion 0
Tiempo de parada de la post-inyeccion 0
Inyeccion Manual

Volumen de inyeccion 2L
Sistema de datos

Tasa de datos 5Hz

6 Muestra la salida de senal. Se acepta una salida estable en
cualquier valor entre 12,5y 750 uV (incluidos).

Si la salida de linea base es de < 0,5 unidades de
visualizacion (< 12,5 uV), compruebe que el filamento del
detector esta encendido. Si la desviacion sigue siendo de
< 0,5 unidades de visualizacion (< 12,5uV), su detector
requiere servicio.

Si la salida de linea base es > 30 unidades de visualizacion
(> 750 uV), puede que haya contaminacién quimica que
contribuye en la senal. Limpie térmicamente el TCD. Si
después de varias limpiezas sigue sin dar una senal
aceptable, compruebe la pureza del gas. Utilice gases de
mayor pureza y/o instale trampas.

7 Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

8 Inicie el analisis.

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

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

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

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos
de un nuevo detector con partes consumibles nuevas
instaladas.

C14
C15

min
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Como comprobar el rendimiento de un TCD con inyector de
empaquetadas con purga, inyector split/splitless o inyector de frio en
columna

1 Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacion, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Evaluacion del rendimiento del FID/TCD (comprobacién)
muestra (18710-60170)

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

Hexano de grado cromatografico
Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra

Helio de grado cromatografico como gas portador, auxiliar
o de referencia

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobacion cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador y gas de referencia.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

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

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacion.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.

4 Instale la columna de evaluacién. (Consulte el procedimiento
para el SS, PP, o COC en el manual de mantenimiento.)

Acondicione térmicamente la columna de evaluacion
durante 30 min como minimo a 180 °C. (Consulte el

procedimiento para el SS, PP o COC en el manual de
mantenimiento.)

Configure la columna

5 Cree o cargue un método con los valores del parametro
enumerados en Tabla 7.
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Comprobacion cromatografica

Tabla7 Condiciones de comprobacion del TCD

Columna y muestra

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

Muestra Comprobacion del FID/TCD
18710-60170

Flujo de columna 6.5 mL/min

Modo de columna Flujo constante para GC equipados con

EPC. Modo de presion constante
(30 psi) para GC equipados con EPR.

Inyector split/splitless

Temperatura 250 °C
Modo Splitless
Flujo de purga 60 mL/min
Tiempo de purga 0,75 min
Inyector de columna empaquetada

con purga

Temperatura 250 °C

inyector de frio en columna

Temperatura Seguimiento del horno

Purga del septum 15 mL/min

Detector

Temperatura 300°C

Flujo de referencia (He) 20 mL/min

Flujo auxiliar (He) 2 mL/min

Salida de la linea base < 30 cuentas de pantallaenla

OpenLAB CDS ChemStation Edition de
Agilent (< 750 pV)

Horno

Temperatura inicial 40°C
Tiempo inicial 0 min
Tasa 1 20 °C/min
Temperatura final 90 °C
Tiempo final 0 min
Tasa 2 15 °C/min
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Tabla7 Condiciones de comprobacion del TCD (continuacion)

Temperatura final

Tiempo final

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

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

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion

Tiempo de parada de la post-inyeccion

Inyeccion Manual
Volumen de inyeccion
Sistema de datos

Tasa de datos

170°C

0 min

2

6

8 (maximo)
1pL

10 pL

oo o oo NN

Normal
0,20

0

6000

1L

b5 Hz

6 Muestra la salida de senal. Se acepta una salida estable en

cualquier valor entre 12,5y 750 uV (incluidos).

Si la salida de linea base es de < 0,5 unidades de
visualizacion (< 12,5 uV), compruebe que el filamento del
detector esta encendido. Si la desviacion sigue siendo de

< 0,5 unidades de visualizacion (< 12,5uV), su detector

requiere servicio.
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Si la salida de linea base es > 30 unidades de visualizacion
(> 750 uV), puede que haya contaminacion quimica que
contribuye en la senal. Limpie térmicamente el TCD. Si
después de varias limpiezas sigue sin dar una senal
aceptable, compruebe la pureza del gas. Utilice gases de
mayor pureza y/o instale trampas.

7 Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacion cargado. Asegurese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

8 Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos
de un nuevo detector con partes consumibles nuevas
instaladas.

C14  C15 C16

2 4

Tiempo (min)
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Para comprobar el rendimiento del NPD

Manual de funcionamiento

1

Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacion, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Evaluacion del rendimiento del NPD (comprobacién)
muestra (18789-60060)

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

Asotano de grado cromatografico
Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra.

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobaciéon cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Chorro de columna capilar instalada. En caso contrario,
seleccione e instale un chorro de columna capilar.

Adaptador de columna capilar instalado. En caso
contrario, instalelo.

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno, hidrégeno y aire.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

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

Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacion.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.

Retire las tapas protectoras de las valvulas de distribucion
del inyector.

Instale la columna de evaluacién. (Consulte el procedimiento
para el SS, PP, o COC en el manual de mantenimiento.)

Acondicione térmicamente la columna de evaluaciéon
durante 30 min como minimo a 180 °C. (Consulte el

procedimiento para el SS, PP o COC en el manual de
mantenimiento.)

Aseglirese de configurar la columna

Cree o cargue un método con los valores del parametro
enumerados en Tabla 8.
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6 Comprobacion cromatografica

Tabla8 Condiciones de comprobacion del NPD

Columna y muestra

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

Muestra Comprobacion del NPD 18789-60060

Modo de columna Flujo constante

Flujo de columna 6,5 mL/min (helio)

Inyector split/splitless

Temperatura 200 °C
Modo Splitless
Flujo de purga 60 mL/min
Tiempo de purga 0,75 min
Inyector de columna empaquetada

con purga

Temperatura 200 °C

inyector de frio en columna

Temperatura Seguimiento del horno

Purga del septum 15 mL/min

Detector

Temperatura 300°C

Flujo de H2 3 mL/min

Flujo de aire 60 mL/min

Flujo auxiliar (N2) Auxiliar + columna =10 mL/min
Salida 30 unidades de visualizacion (30 pA)
Horno

Temperatura inicial 60 °C

Tiempo inicial 0 min

Tasa 1 20 °Cmin

Temperatura final 200°C

Tiempo final 3 min

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra 2

Bombeos de la muestra 6
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Tabla8 Condiciones de comprobacion del NPD (continuacion)

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

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

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion

Tiempo de parada de la post-inyeccion

Inyeccion Manual
Volumen de inyeccion
Sistema de datos

Tasa de datos

8 (maximo)
1L
10 pL

o o o oo NN

Normal
0.20

0

6000

1pL

5 Hz

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

para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos

producira un cromatograma.

8 Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador

automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o cree
una secuencia de muestra y pulse [Start] en el GC.

91



6

pA]

60

50

Comprobacion cromatografica

NPD1 B,

(C:\NPD.D)

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un

sistema de datos):

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

inyeccion splitless.

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

¢ El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos
de un nuevo detector con partes consumibles nuevas

instaladas.

Azobenceno

Octadecano

Malation

92
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Comprobacion cromatografica 6

Para comprobar el rendimiento del uECD

1 Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacion, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Evaluacion del rendimiento del uECD (comprobacion)
muestra (18713-60040, Jap6n 5183-0379)

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

Asotano de grado cromatografico
Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra.

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobaciéon cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Limpie el liner de mezcla indentado de silice fundida. En
caso contrario, instalelo.

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno como gas auxiliar.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

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

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacion.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.

4 Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento
para el SS, PP, o COC en el manual de mantenimiento.)

Acondicione térmicamente la columna de evaluacion
durante 30 min como minimo a 180 °C. (Consulte el

procedimiento para el SS, PP o COC en el manual de
mantenimiento.)

Asegurese de configurar la columna.

b Visualice la salida de senal para determinar la salida de la
linea de base. Se acepta una salida de la linea de base estable
entre los valores 0,5 y 1000 Hz (unidades de visualizacion
OpenLAB CDS ChemStation Edition) (incluidos).

Si la salida de la linea de base es < 0,5 Hz, compruebe que
el electrémetro esta encendido. Si la desviacion sigue
siendo de < 0,5 Hz, su detector requiere servicio.
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Si la salida de linea base es > 1000 Hz, puede que haya
contaminacién quimica que contribuye en la senal. Limpie
térmicamente el uECD. Si después de varias limpiezas
sigue sin dar una senal aceptable, compruebe la pureza
del gas. Utilice gases de mayor pureza y/o instale trampas.

6 Cree o cargue un método con los valores del parametro

enumerados en Tabla 9.

Tabla9 Condiciones de comprobacion del uECD

Columna y muestra

Tipo

Muestra

Modo de columna

Flujo de columna
Inyector split/splitless
Temperatura

Modo

Flujo de purga

Tiempo de purga

Inyector de columna empaquetada
con purga

Temperatura

inyector de frio en columna
Temperatura

Purga del septum

Detector

Temperatura

Flujo auxiliar (N2)

Salida de la linea base

Horno
Temperatura inicial

Tiempo inicial

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

Comprobacion del pECD (18713-60040
o0 Japon: 5183-0379)

Flujo constante

6.5 mL/min (helio)

200 °C
Splitless
60 mL/min
0,75 min

200°C

Seguimiento del horno

15 mL/min

300 °C
30 mL/min (constante + auxiliar)

Deberia ser < 1000 cuentas de
visualizacion. En Agilent OpenLAB
CDS ChemStation Edition (< 1000 Hz)

80°C

0 min
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Tabla9 Condiciones de comprobacion del uECD (continuacion)

Tasa 1

Temperatura final

Tiempo final

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

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

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion

Tiempo de parada de la post-inyeccion

Inyeccion Manual
Volumen de inyeccion
Sistema de datos

Tasa de datos

15 °C/min
180 °C

10 min

2

6

8 (maximo)
1L

10 puL

oo o o N

Normal
0,20

0

6000

1puL

5 Hz

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

para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos

producira un cromatograma.

8 Inicie el analisis.
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6 Comprobacion cromatografica

ECD1 B, (C:\ECD.D)

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.
Faltara el pico de Aldrin cuando utilice la muestra japonesa
5183-0379.

HzA
' Lindano
12000 (18713-60040
5183-0379)
10000-
80001
6000: Aldrin
] (18713-60040)
2000
2000
0_- dn l l FPR R Y A A A ,J
R R T R VR
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Comprobacion cromatografica 6

Para comprobar FPD™ el rendimiento (muestra 5188-5953)

Para comprobar el FPD" el rendimiento, primero compruebe el
rendimiento del f6sforo y luego el del sulfuro.

Preparacion

1 Prepare lo siguiente:

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

Evaluacion del rendimiento del FPD (comprobacion)
muestra (56188-5953), 2,5 mg/L (* 0,56%) metil paration en
isooctano

Filtro de f6sforo
Filtro de sulfuro y espaciador de filtro

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

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra.

Asotano de grado cromatografico para disolvente de
lavado de jeringa.

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobacion cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Adaptador de columna capilar instalado. En caso
contrario, instalelo.

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno, hidrégeno y aire.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

Vial de 4-mL con tap6n de difusién relleno con isooctano e
insertado en la posiciéon del inyector Disolvente A.

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacioén.
Consulte “Para preparar una comprobacién cromatografica”.

4 Verifique que la desviacion de encendido se haya establecido
correctamente. Normalmente, debe ser de 2,0 pA para el
método de comprobacion.

b Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento
para el SS, PP, o COC en el manual de mantenimiento.)

Manual de funcionamiento 97


../Maint/FPD_attach_capillary_column_adapter_fpd.html
../Maint/SS_attach_capillary_column_ss_inlet.html
../Maint/PP_attach_capillary_column_pp_inlet.html
../Maint/COC_attach_capillary_column_coc_inlet.html

6 Comprobacion cromatografica

Establezca el horno, el inyector y el detector a 250 °Cy
acondicione térmicamente durante 15 minutos como
minimo. (Consulte el procedimiento para el SS, PP, o COC
en el manual de mantenimiento.) Asegurese de configurar
la columna.

Rendimiento del fosforo

1 Siaun no esta instalado, instale el filtro de fésforo.

2 Cree o cargue un método con los valores del parametro
enumerados en Tabla 10.

Tabla 10 Condiciones de comprobacion de FPD™ (P)

Columna y muestra

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

Muestra Comprobacion de FPD (5188-5953)

Modo de columna Presion constante

Presion de la columna 25 psi

Inyector split/splitless

Temperatura 200 °C Split/splitless
Modo Splitless

Flujo de purga 60 mL/min

Tiempo de purga 0,75 min

Inyector de columna empaquetada

con purga

Temperatura 200°C

inyector de frio en columna

Temperatura Seguimiento del horno

Purga del septum 15 mL/min

Detector

Temperatura 200 °C (activado)

Flujo de hidrogeno 60 mL/min (activado)

Flujo de aire (oxidante) 60 mL/min (activado)

Modo Flujo de auxiliar constante APAGADO
Flujo auxiliar 60 mL/min (activado)

98 Manual de funcionamiento


../Maint/SS_attach_capillary_column_ss_inlet.html
../Maint/PP_attach_capillary_column_pp_inlet.html
../Maint/COC_attach_capillary_column_coc_inlet.html
../Maint/FPD_change_fpd_wavelength_filter.html

Manual de funcionamiento

Comprobacion cromatografica

Tabla 10 Condiciones de comprobacion de FPD* (continuacion) (P)

Tipo de gas auxiliar

Llama

Desviacion de encendido

Voltaje del PMT

Bloque de emision

Horno

Temperatura inicial

Tiempo inicial

Tasa 1

Temperatura final 1

Tiempo final 1

Tasa 2

Temperatura final 2

Tiempo final 2

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

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

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion

Nitr6geno
Activado

2 pA normalmente
Activado

125°C

70°C

0 min

25 °C/min
150 °C

0 min
5°C/min
190 °C

4 min

2

6

8 (maximo)
1L

10 puL

o o o oo N

Normal
0,20

0

6000

0

99
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Comprobacion cromatografica

Tabla 10 Condiciones de comprobacion de FPD* (continuacion) (P)

Tiempo de parada de la post-inyeccion 0
Inyeccion Manual

Volumen de inyeccion 1pL
Sistema de datos

Tasa de datos 5Hz

3 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

4 Muestra el monitor y la salida de senal. Esta saluda
normalmente funciona entre 40 y 55 pero puede llegar hasta
70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 1 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a
250 °C.

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado.

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro esta encendido y la llama arde.

b Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

6 Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.
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Comprobacion cromatografica 6

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

¢ El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos
de un nuevo detector con partes consumibles nuevas

instaladas.
[_1 FPD1A, (65_P1\SIG10014.D)
{_1 FPD2B, (65_P1\SIG10014.D)
150 pA | é Metilparation
6000 &
5000
4000-
3000
2000
] Isooctano
1000
] o
] 3
12 |
0 Ja +- u
L T T T T T T T T T
2 4 6 8 10 12 14 min

Rendimiento del sulfuro

1 Instale el filtro de sulfuro y el espaciador de filtro.
2 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

3 Muestra el monitor y la salida de senal. Esta saluda
normalmente funciona entre 50 y 60 pero puede llegar hasta
70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 1 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a
250 °C.
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6 Comprobacion cromatografica

150 pA 1
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FPD1A, (65_S1\SIG10011.D)
FPD2 B, (65_S1\SIG10011.D)

Isooctano

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado.

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro esta encendido y la llama arde.

Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.

§  Metilparation

- ;ﬁ%%nm
+
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Comprobacion cromatografica 6

Para comprobar el rendimiento del FPD* (muestra 5188-5245, Japon)

Para comprobar el rendimiento del FPD", primero compruebe el
rendimiento del fé6sforo y luego el del sulfuro.

Preparacion

1 Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacién, DB5 15 m x 0,32 mm x 1,0 um
(123-5513)

Evaluacion del rendimiento del FPD (comprobacion)
muestra (56188-5245, Japon), composicion: n-Dodecano
7499 mg/L (+ 5%), Dodecanotiol 2,0 mg/L ( 5%),
Tributilfosfato 2,0 mg/L (= 5%), tert-Butildisulfuro

1,0 mg/L (* 5%), en isooctano como disolvente

Filtro de f6sforo
Filtro de sulfuro y espaciador de filtro

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

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra.

Asotano de grado cromatografico para disolvente de
lavado de jeringa.

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobacion cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Adaptador de columna capilar instalado. En caso
contrario, instalelo.

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno, hidrégeno y aire.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

Vial de 4-mL con tapén de difusién relleno con isooctano e
insertado en la posiciéon del inyector Disolvente A.

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacion.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.

4 Verifique que la desviacion de encendido se haya establecido
correctamente. Normalmente, debe ser de 2,0 pA para el
método de comprobacion.

b Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento
para el SS, PP, o COC en el manual de mantenimiento.)
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Comprobacion cromatografica

Establezca el horno, el inyector y el detector a 250°C y
acondicione térmicamente durante 15 minutos como

minimo. (Consulte el procedimiento para el SS, PP, o COC

en el manual de mantenimiento.)

Configure la columna.

Rendimiento del fasforo

1 Siaun no esta instalado, instale el filtro de fésforo.

2 Cree o cargue un método con los valores del parametro

enumerados en Tabla 11.

Tabla 11 Condiciones de comprobacion del fosforo del

FPD*

Columna y muestra

Tipo

Muestra

Modo de columna

Flujo de columna
Inyector split/splitless
Temperatura

Modo

Flujo de purga total
Flujo de purga

Tiempo de purga

Inyector de columna empaquetada
con purga

Temperatura

inyector de frio en columna
Temperatura

Purga del septum

Detector

Temperatura

Flujo de hidrageno

Flujo de aire (oxidante)

DB-5MS, 15 m x 0,32 mm x 1,0 pm
(123-5513)

Comprobacion de FPD (5188-5245)
Flujo constante

7.5 mL/min

250 °C
Splitless
69,5 mL/min
60 mL/min
0,75 min

250 °C

Seguimiento del horno

15 mL/min

200 °C (activado)
60,0 mL/min (activado)
60,0 mL/min (activado)
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Comprobacion cromatografica

Tabla 11 Condiciones de comprobacion del fésforo del

FPD™ (continuacion)

Modo

Flujo auxiliar

Tipo de gas auxiliar
Llama

Desviacion de encendido
Voltaje del PMT
Bloque de emision
Horno
Temperatura inicial
Tiempo inicial

Tasa 1

Temperatura final
Tiempo final

Tasa 2
Temperatura final 2

Tiempo final 2

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

Pos lavados del disolvente B
Volumen de lavado del disolvente B
Modo de inyeccion (7693A)

Volumen de espacio de aire (7693A)

Flujo de auxiliar constante apagado
60,0 mL/min (activado)

Nitrogeno

Activado

2 pA normalmente

Activado

125°C

70°C
0 min
10 °C/min
105°C
0 min
20 °C/min
190 °C

7,25 min para sulfuro
12,25 min para fosforo

2

6

8 (maximo)
1pL

10 pL

o o o oo N

Normal

0,20
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Comprobacion cromatografica

Tabla 11 Condiciones de comprobacion del fésforo del
FPD™ (continuacion)

Retraso de viscosidad 0

Velocidad de suministro de inyeccion 6000
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion 0
Tiempo de parada de la post-inyeccion 0
Inyeccion Manual

Volumen de inyeccion 1pL
Sistema de datos

Tasa de datos 5Hz

3 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

4 Muestra el monitor y la salida de senal. Esta saluda
normalmente funciona entre 40 y 55 pero puede llegar hasta
70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 1 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a
250 °C.

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro esta encendido y la llama arde.

b Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

6 Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.
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Disulfuro de t-butilo L

Comprobacion cromatografica 6

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.

Fosfato de tributilo

Rendimiento del sulfuro

Manual de funcionamiento

Instale el filtro de sulfuro.

2 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

3 Muestra el monitor y la salida de senal. Esta saluda

normalmente funciona entre 50 y 60 pero puede llegar hasta
70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 2 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a
250 °C.
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Comprobacion cromatografica

Isooctano

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro esta encendido y la llama arde.

Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.

Disulfuro de t-butilo

1-Dodecanetiol
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Comprobacion cromatografica 6

Para comprobar el rendimiento del FPD (muestra 5188-5953)

Para comprobar el rendimiento del FPD, primero compruebe el
rendimiento del fésforo y luego el del sulfuro.

Preparacion

1 Prepare lo siguiente:

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

Evaluacion del rendimiento del FPD (comprobacion)
muestra (56188-5953), 2,5 mg/L (* 0,56%) metil paration en
isooctano

Filtro de f6sforo
Filtro de sulfuro y espaciador de filtro

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

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra.

Asotano de grado cromatografico para disolvente de
lavado de jeringa.

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobacion cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Adaptador de columna capilar instalado. En caso
contrario, instalelo.

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno, hidrégeno y aire.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

Vial de 4-mL con tap6n de difusién relleno con isooctano e
insertado en la posiciéon del inyector Disolvente A.

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacioén.
Consulte “Para preparar una comprobacién cromatografica”.

4 Verifique que la desviacion de encendido se haya establecido
correctamente. Normalmente, debe ser de 2,0 pA para el
método de comprobacion.

b Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento
para el SS, PP, o COC en el manual de mantenimiento.)
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Comprobacion cromatografica

Establezca el horno, el inyector y el detector a 250 °Cy
acondicione térmicamente durante 15 minutos como
minimo. (Consulte el procedimiento para el SS, PP, o COC
en el manual de mantenimiento.)

Aseglirese de configurar la columna.

Rendimiento del fasforo

1 Siaun no esta instalado, instale el filtro de fésforo.

2 Cree o cargue un método con los valores del parametro

enumerados en Tabla 12.

Tabla 12 Condiciones de comprobacion de FPD (P)

Columna y muestra

Tipo

Muestra

Modo de columna
Presion de la columna
Inyector split/splitless
Temperatura

Modo

Flujo de purga

Tiempo de purga

Inyector de columna empaquetada
con purga

Temperatura

inyector de frio en columna
Temperatura

Purga del septum

Detector

Temperatura

Flujo de hidrogeno

Flujo de aire (oxidante)
Modo

Flujo auxiliar

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

Comprobacion de FPD (5188-5953)
Presion constante

25 psi

200 °C Split/splitless
Splitless

60 mL/min

0,75 min

200°C

Seguimiento del horno

15 mL/min

200 °C (activado)

75 mL/min (activado)

100 mL/min (activado)

Flujo de auxiliar constante APAGADO

60 mL/min (activado)
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Comprobacion cromatografica

Tabla12 Condiciones de comprobacion de FPD (continuacion) (P)

Tipo de gas auxiliar

Llama

Desviacion de encendido

Voltaje del PMT

Horno

Temperatura inicial

Tiempo inicial

Tasa 1

Temperatura final 1

Tiempo final 1

Tasa 2

Temperatura final 2

Tiempo final 2

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

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

Velocidad de suministro de inyeccion
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion

Tiempo de parada de la post-inyeccion

Nitr6geno
Activado
2 pA normalmente

Activado

70°C

0 min

25 °C/min
150 °C

0 min
5°C/min
190 °C

4 min

2

6

8 (maximo)
1L

10 pL

o o o oo N

Normal
0.20

0

6000

0
0
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Comprobacion cromatografica

Tabla12 Condiciones de comprobacion de FPD (continuacion) (P)

Inyeccion Manual
Volumen de inyeccion 1L
Sistema de datos

Tasa de datos 5Hz

3 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

4 Muestra el monitor y la salida de senal. Esta saluda
normalmente funciona entre 40 y 55 pero puede llegar hasta
70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 1 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a
250 °C.

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado.

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro esta encendido y la llama arde.

b Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

6 Inicie el analisis.
Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador

automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

¢ El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos
de un nuevo detector con partes consumibles nuevas
instaladas.
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[_1 FPD1A, (65_P1\SIG10014.D)

150 pA |

6000 —:
5000 —:
4000 —:
3000 —:
2000 —:

1000

{_1 FPD2B, (65_P1\SIG10014.D)

Isooctano

Comprobacion cromatografica

Metilparation

1 Pugse

14

Rendimiento del sulfuro

10 12 14 min

1 Instale el filtro de sulfuro y el espaciador de filtro.

6

2 Realice los siguientes cambios en los parametros del método.

Tabla 13 Parametros del método de sulfuro (S)

Parametro

Valor (mL/min)

Flujo de H2

Flujo de aire

50
60

3 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

4 Muestra el monitor y la salida de sefial. Esta saluda
normalmente funciona entre 50 y 60 pero puede llegar hasta
70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 1 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a

2560 °C.
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150 pA 1
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2500
2000
1500
1000 —
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[

]

FPD1A, (65_S1\SIG10011.D)
FPD2 B, (65_S1\SIG10011.D)

Isooctano

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado.

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro esta encendido y la llama arde.

Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacién cargado. Asegirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

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

El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.

§  Metilparation
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Para comprobar el rendimiento del FPD (muestra 5188-5245, Japon)

Para comprobar el rendimiento del FPD, primero compruebe el
rendimiento del fésforo y luego el del sulfuro.

Preparacion

1 Prepare lo siguiente:

Columna de evaluacién, DB5 15 m x 0,32 mm x 1,0 um
(123-5513)

Evaluacion del rendimiento del FPD (comprobacion)
muestra (56188-5245, Japon), composicion: n-Dodecano
7499 mg/L (+ 5%), Dodecanotiol 2,0 mg/L ( 5%),
Tributilfosfato 2,0 mg/L (= 5%), tert-Butildisulfuro

1,0 mg/L (* 5%), en isooctano como disolvente

Filtro de f6sforo
Filtro de sulfuro y espaciador de filtro

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

Viales de muestra de 2-mL o equivalente para muestra.

Asotano de grado cromatografico para disolvente de
lavado de jeringa.

Inyector y hardware del inyector (consulte “Para preparar
una comprobacion cromatografica”).

2 Compruebe lo siguiente:

Adaptador de columna capilar instalado. En caso
contrario, instalelo.

Gases de grado cromatografico conectado y configurado:
helio como gas portador, nitrégeno, hidrégeno y aire.

Viales de residuos vacios cargados en la torreta de
muestras.

Vial de 4-mL con tapén de difusién relleno con isooctano e
insertado en la posiciéon del inyector Disolvente A.

3 Reemplace las partes consumibles (liner, séptum, trampas,
jeringa, etc.) cuando sea necesario para la comprobacion.
Consulte “Para preparar una comprobacion cromatografica”.

4 Verifique que la desviacion de encendido se haya establecido
correctamente. Normalmente, debe ser de 2,0 pA para el
método de comprobacion.
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b Instale la columna de evaluacion. (Consulte el procedimiento

para el SS, PP, o COC en el manual de mantenimiento.)

Establezca el horno, el inyector y el detector a 250 °C y

acondicione térmicamente durante 15 minutos como

minimo. (Consulte el procedimiento para el SS, PP, o COC

en el manual de mantenimiento.)

Configure la columna.

Rendimiento del fosforo

1 Siaun no esta instalado, instale el filtro de fésforo.

2 Cree o cargue un método con los valores del parametro

enumerados en Tabla 14.

Tabla 14 Condiciones de comprobacion del fosforo del FPD

Columna y muestra

Tipo

Muestra

Modo de columna

Flujo de columna
Inyector split/splitless
Temperatura

Modo

Flujo de purga total
Flujo de purga

Tiempo de purga

Inyector de columna empaquetada
con purga

Temperatura

inyector de frio en columna
Temperatura

Purga del septum

Detector

Temperatura

Flujo de hidrageno

DB-5MS, 15 m x 0,32 mm x 1,0 pm
(123-5513)

Comprobacion de FPD (5188-5245)
Flujo constante

7.5 mL/min

250 °C
Splitless
69,5 mL/min
60 mL/min
0,75 min

250 °C

Seguimiento del horno

15 mL/min

200 °C (activado)
75,0 mL/min (activado)
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Tabla 14 Condiciones de comprobacion del fosforo del FPD (continuacion)

Flujo de aire (oxidante)
Modo

Flujo auxiliar

Tipo de gas auxiliar
Llama

Desviacion de encendido
Voltaje del PMT
Bloque de emision
Horno

Temperatura inicial
Tiempo inicial

Tasa 1

Temperatura final
Tiempo final

Tasa 2

Temperatura final 2

Tiempo final 2

Ajustes de ALS (si esta instalado)
Lavados de la muestra

Bombeos de la muestra

Volumen del lavado de la muestra
Volumen de inyeccion

Tamafio de la jeringa

Prelavado del disolvente A

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

Pos lavados del disolvente B
Volumen de lavado del disolvente B
Modo de inyeccion (7693A)

Volumen de espacio de aire (7693A)

100,0 mL/min (activado)

Flujo de auxiliar constante apagado
60,0 mL/min (activado)

Nitrogeno

Activado

2 pA normalmente

Activado

125°C

70°C

0 min

10 °C/min
105°C

0 min

20 °C/min
190 °C

7,25 min para sulfuro
12,25 min para fosforo

2

6

8 (maximo)
1pL

10 pL

o o o oo NN

Normal

0,20
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Tabla 14 Condiciones de comprobacion del fosforo del FPD (continuacion)

Retraso de viscosidad 0

Velocidad de suministro de inyeccion 6000
(7693A)

Tiempo de parada de la pre-inyeccion 0
Tiempo de parada de la post-inyeccion 0
Inyeccion Manual

Volumen de inyeccion 1L
Sistema de datos

Tasa de datos 5Hz

3 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

4 Muestra el monitor y la salida de senal. Esta saluda
normalmente funciona entre 40 y 55 pero puede llegar hasta
70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 1 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a
250 °C.

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro estd encendido y la llama arde.

b Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacion cargado. Aseguirese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

6 Inicie el analisis.

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

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

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

7 El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.

150pA |
1 Fosfato de tributilo
sm —
4000
m —
2000 —
1000
| Isooctano Disulfuro de t-butilo
T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6 7 8 min

Rendimiento del sulfuro

1 Instale el filtro de sulfuro.

2 Realice los siguientes cambios en los parametros del método.

Tabla 15 Parametros del método de sulfuro

Parametro Valor (mL/min)
Flujo de H2 50
Flujo de aire 60

3 Encienda la llama del FPD, si no esta encendida.

4 Muestra el monitor y la salida de senal. Esta saluda
normalmente funciona entre 50 y 60 pero puede llegar hasta
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70. Espere mientras la salida se estabiliza. Esto tarda
aproximadamente 2 hora.

Si la salida es demasiado alta:

Compruebe la instalacion de la columna. Si esta instalada
demasiado alta, la fase estacionaria se quema en la llama
y aumenta la salida medida.

Compruebe si hay fugas

Acondicione térmicamente el detector y la columna a
250 °C.

Flujos incorrectos establecidos para el filtro instalado

Si la salida de la linea base es cero, compruebe que el
electrometro esta encendido y la llama arde.

Si utiliza un sistema de datos, prepare el sistema de datos
para realizar un analisis utilizando el método de
comprobacion cargado. Asegurese de que el sistema de datos
producira un cromatograma.

Inicie el analisis.

Si esta realizando una inyeccién utilizando el muestreador
automatico, empiece el analisis con el sistema de datos o
pulse [Start] en el GC.

Si esta realizando una inyeccién manual (con o sin un
sistema de datos):

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

b Cuando el GC esta listo, inyecte 1 uL de la muestra de
comprobacién y pulse [Start] en el GC.
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7 El siguiente cromatograma muestra los resultados tipicos de
un nuevo detector con partes consumibles nuevas instaladas.

Disulfuro de t-butilo

1-Dodecanetiol
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Configuracion

Acerca de la configuracion

124

La configuracion es un proceso que consta de dos partes para la
mayoria de los dispositivos de accesorio del GC que requieren
alimentacion eléctrica y/o recursos de comunicacion desde el
GC. En la primera parte del proceso de configuracion, un
recurso de alimentacién y/o de comunicacion se asigna al
dispositivo. La segunda parte del proceso de configuracién
permite configurar las propiedades de configuraciéon asociadas
con el dispositivo.

Asignacion de recursos del GC a un dispositivo

El GC otorga un modo de desconfigurado a un dispositivo de
hardware que requiere recursos del GC pero no los tiene
asignados. Una vez asigna recursos del GC a un dispositivo, el
GC otorga al dispositivo un modo de configurado, asi que le
permite acceder a otros ajustes de propiedades (si hay alguna)
para el dispositivo.

Para asignar los recursos del GC a un dispositivo con un modo
desconfigurado:

1 Desbloquee la configuraciéon del GC. Pulse [Options],
seleccione Teclado y pantalla y pulse [Enter]. Vaya a Bloqueo
rigido de la configuracion y pulse [0ff/No].

2 Pulse [Config] en el teclado del GC y seleccione un dispositivo
de la lista, luego pulse [Enter].

La tecla [Config] abre un ment similar a este:

Oven

Front inlet
Back Inlet
Column #
Front detector
Back detector
Analog out
Valve Box
Thermal Aux 1
PCM A

PCM B

Status

Time

Valve #
Injector
Instrument
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En muchos casos puede moverse directamente al elemento
de interés pulsando [Config][device].

3 Cuando se abre Configure Device Display, el cursos debe
estar en el campo desconfigurado. Pulse [Mode/Type] y siga las
instrucciones del GC para asignar recursos al dispositivo.

4 Después de asignar recursos, el GC le muestra el ciclo de
alimentacion del GC. Apague y vuelva a encender la
alimentacion del GC.

Cuando el GC se inicie, seleccione el dispositivo asignado a los
recursos del GC para seguir con la configuracion, en caso
necesario. Cuando acceda, su modo debe indicar configurado y el
resto de propiedades de la configuracion se visualizan.

Establecer las propiedades de configuracion

Las propiedades de configuracion de un dispositivo son
constantes para una configuracion del hardware del
instrumento, a diferencia de la configuracién del método, que
puede cambiar de analisis de muestra en analisis de muestra.
Dos ajustes de configuracion de ejemplo son el tipo de gas que
fluye a través de un dispositivo neumatico y el limite de la
temperatura de funcionamiento de un dispositivo.

Para cambiar las propiedades de ajuste de la configuracion para
un dispositivo configurado:

1 Pulse [Config] en el teclado del GC y seleccione un dispositivo
de la lista, luego pulse [Enter].

En muchos casos puede moverse directamente al elemento
de interés pulsando [Config][device].

2 Vaya a los ajustes del dispositivo y cambie la propiedad. Esto
puede suponer hacer una selecciéon de una lista utilizando
[Mode/Type], [On/Yes] o [0ff/No], o insertando un valor
numérico. Pulse [Info] para obtener ayuda para cambiar los
ajustes numéricos o consulte la seccion de este documento
que describe la configuracion especifica del dispositivo.
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Temas generales

126

Para desbloquear la configuracion del GC

Ignore Ready =

Los dispositivos accesorios que incluyen inyectores, detectores,
controladores de presion (PCM) y bucles de control de la
temperatura (Zona térmica auxiliar) tienen conexiones
eléctricas para una fuente de alimentacion y/o el bus de
comunicacion en el GC. Se deben asignar recursos del GC a
estos dispositivos antes de que se puedan utilizar. Antes de
asignar recursos a un dispositivo, debe desbloquear la
configuracion del GC. Si intenta configurar un dispositivo
desconfigurado sin desbloquear la configuracion del GC, éste
muestra el mensaje LA CONFIGURACION ESTA BLOQUEADA vaya a
las opciones del teclado para desbloquearla.

También es necesario desbloquear la configuraciéon del GC si
estd eliminando los recursos del GC del dispositivo configurado.
Esta accién devuelve el dispositivo al estado desconfigurado.

Para desbloquear la configuracion del GC:
1 Pulse [Options], seleccione Teclado y pantalla y pulse [Enter].

2 Vaya a Bloqueo rigido de la configuracion y pulse [0ff/No].

La configuracién del GC permanece desbloqueada hasta que el
GC se apaga y enciende.

Los estados de varios elementos de hardware estan entre los
factores que determinan si el GC esta listo para el analisis.

Bajo algunas circunstancias, puede no querer tener la
preparacion de un elemento especifico considerado en la
determinacién de la preparaciéon del GC. Este parametro le
permite hacer la eleccion. Los siguientes elementos permiten
ignorar la preparacion: inyectores, detectores, el horno, PCM,
y los médulos del EPC auxiliares.

Por ejemplo, supongamos que un calentador de inyector esta
defectuoso pero no planea utilizarlo hoy. Si configura Ignore
Ready = TRUE para ese inyector, puede utilizar el resto del GC.
Después de reparar el calentador, establezca Ignore Ready =
FALSE o el analisis puede empezar antes de que las condiciones
del inyector estén listas.
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Para ignorar la preparacién de un elemento, pulse [Config],
luego seleccione el elemento. Desplacese hasta Ignore Ready y
pulse [On/Yes] para establecerlo en True.

Para considerar la preparaciéon de un elemento, pulse [Config],
luego seleccione el elemento. Desplacese hasta Ignore Ready y
pulse [0ff/No] para establecerlo en False.

Visualizaciones de informacion

Desconfigurado:

Guia de funcionamiento

A continuacién hay algunos ejemplos de visualizaciones de
configuracion:

[ EPC1] = (INLET) (SS) EPC N 1 se utiliza para un inyector
tipo split/splitless. No esta disponible para otros usuarios.

[ EPC3 ] = (DET-EPC) (FID) EPC N° 3 esta controlando el
detector de gases de un FID.

FINLET (OK) 68 watts 21.7 Este calentador estd conectado a la
entrada de inyector frontal. Estado = OK, significa que esta listo
para su uso. En el momento en que el GC se encendid, el
calentador marcaba 68 vatios y la temperatura del inyector era
de 21,7 °C.

[ F-DET ] = (SIGNAL) (FID) La tarjeta de senal para el detector
frontal es del tipo FID.

Los dispositivos accesorios que requieren alimentacion o
comunicacion del GC deben tener asignado estos recursos del
GC antes de poder usarlos. Para hacer que este elemento de
hardware se pueda utilizar, primero “Para desbloquear la
configuracion del GC” en la pagina 126 luego vaya al parametro
desconfigurado y pulse [Mode/Type] para instalarlo. Si el
elemento de hardware que esta configurando requieren la
selecciéon de parametros adicionales, el GC le pedira dicha
seleccién. Si no se requieren parametros, pulse [Enter] en el
aviso del GC para instalar dicho elemento. Se le pide que
apague el GC y luego lo encienda para completar esta
configuracion.

Después de reiniciar el GC, aparece un mensaje que le recuerda
este cambio y sus efectos sobre el método por defecto. En caso
necesario, cambie sus métodos para acomodar el nuevo
hardware.
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Horno

Consulte “Desconfigurado:” en la pagina 127 y “Ignore Ready ="
en la pagina 126.

Temperatura maxima Establece un limite superior a la
temperatura del horno. Se utiliza para evitar danos accidentales
en las columnas. El intervalo es de 70 a 425 °C. Consulte las
recomendaciones del fabricante de la columna.

Tiempo de equilibrio El tiempo que transcurre después de que
el horno se aproxime a la temperatura establecida, antes de que
el horno se declare como Listo. El intervalo es de 0 a 999,99
minutos. Se utiliza para asegurar que los contenidos del horno
se han estabilizado antes de empezar otro analisis.

Limite de la potencia de calentamiento Reduce la alimentacién
del horno cuando esta calentando al valor maximo para limitar
la corriente de la linea de alimentacion.

Para configurar el horno

128

1 Pulse [Config][Oven].

2 Desplacese hasta Temperatura maxima. Inserte un valor y pulse
[Enter].

3 Vaya a Tiempo de equilibrio. Inserte un valor y pulse [Enter].
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Entrada de inyector frontal/posterior

d

Consulte “Desconfigurado:” en la pagina 127 y “Ignore Ready =’
en la pagina 126.

Para configurar el tipo de gas

El GC necesita saber qué gas portador se va a utilizar.
1 Pulse [Config] [Front Inlet] o [Config] [Back Inlet].
2 Desplacese hasta Tipo de gas y pulse [Mode/Type].

3 Vaya al gas que quiere utilizar. Pulse [Enter].

Esto completa la configuracion del gas portador.
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N° de columna

Longitud La longitud, en metros, de una columna capilar.
Inserte 0 para una columna empaquetada o si desconoce la
longitud.

Diametro El didmetro interior, en milimetros, de una columna
capilar. Inserte 0 para una columna empaquetada.

Espesor de pelicula El espesor en micras de la fase estacionaria
para columnas capilares.

Inyector Identifica la fuente del gas para la columna.

Salida Identifica el dispositivo en el que fluye el efluente de la
columna.

Zona térmica Identifica el dispositivo que controla la
temperatura de la columna.

Para configurar una inica columna

130

Usted define una columna capilar insertando su longitud, su
diametro y el espesor de la pelicula. Luego inserta el dispositivo
que controla la presion en el inyector (extremo de la columna),
el dispositivo que controla la presiéon en la salida de la columna
y la zona térmica que controla su temperatura.

Con esta informacion, el instrumento puede calcular el flujo a
través de la columna. Esto supone grandes ventajas cuando se
utilizan columnas capilares, porque hacen posible:

* Insertar las relaciones de split directamente y haber
calculado el instrumento y establecido las velocidades de
flujo.

e Insertar la velocidad de flujo o la presion del cabezal o la
velocidad lineal media. El instrumento calcula la presion
necesaria para alcanzar la velocidad del flujo, la establece e
informa de los valores. (Solo inyector split/splitless.)

¢ Realizar inyecciones splitless sin necesidad de medir los
flujos de gas.

* Elija cualquier modo de columna. Si la columna no esta
definida, la variedad de elecciéon esta limitada.
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Excepto para las configuraciones mas simples, tales como una
columna conectada a un inyector especifico y un detector,
recomendamos que empiece haciendo un boceto de c6mo se
conectara la columna.

Para configurar una columna:

1 Pulse [Config][Col #] e indique el niimero de la columna que
se va a configurar.

2 Desplacese hasta la linea Length, indique la longitud de la
columna, en metros, y presione [Enter].

3 Vaya a Diametro, escriba el diametro interior de la columna en
micras, seguido de [Enter].

4 Vaya a Espesor de la pelicula, escriba el espesor de la pelicula
en micras, seguido de [Enter]. La columna ahora esta
definida.

Si desconoce las dimensiones de la columna—normalmente
se incluyen con la columna, o si no quiere utilizar las
funciones de calculo del GC, inserte 0 para la Longitud o el
Diametro. La columna estara no definida.

b Desplacese hasta Inyector. Pulse [Mode/Type] para seleccionar
el dispositivo de control de presion del gal para este extremo
de la columna. Las selecciones incluyen los inyectores del GC
instalados y los canales PCM instalados.

Seleccione el dispositivo de control de la presion del gas
apropiado y pulse [Enter].

6 Desplacese hasta Salida. Pulse [Mode/Type] para seleccionar
el dispositivo de control de presion del gal para este extremo
de la columna.

Seleccione el dispositivo de control de la presion del gas
apropiado y pulse [Enter].

Cuando se selecciona un detector, el extremo de salida de
la columna esta controlado a 0 psig para el FID, TCD, FPD,
FPD+, NPD y uECD, o bien, a vacio para el MSD.

Si selecciona 0tres habilita el valor establecido de presion
de salida. Si la columna sale a un detector o un entorno no
estandar (ni la presiéon ambiental no el vacio completo),
seleccione Otros e inserte la presion de salida.

7 Vaya a Zona térmica. Pulse [Mode/Type] para ver las opciones
de eleccion disponibles. En la mayoria de los casos sera el
horno del GC, pero debe tener una linea de transferencia de
MSD calentada por una zona auxiliar, por valvulas en una
caja de valvulas calentadas por separado u otras
configuraciones.
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Seleccione la Zona térmica adecuada y pulse [Enter].

8 Vaya a Bloqueo de DI de la columna. Si utiliza un escaner de
codigos de barras opcional, éste sera establecido como
Activado por el sistema de datos. Normalmente, se establece
como Desactivado cuando no se utiliza un escaner de cédigos
de barras.

Esto completa la configuracién para una sola columna capilar.

Notas adicionales sobre la configuracion de columnas

Las columnas empaquetadas deberian configurarse como
columna no definida. Para ello, inserte 0 para la longitud o el
diametro de la columna.

Debe comprobar las configuraciones de todas las columnas para
verificar que especifican el dispositivo de control de presién
correcto en cada extremo. El GC utiliza esta informacion para
determinar el recorrido del flujo del gas portador. Solo
configure columnas que estén actualmente en uso en el
recorrido del flujo del gas portador del GC. Las columnas que
no se utilizan configuradas con el mismo dispositivo de control
de la presiéon como una columna en el recorrido del flujo actual
provocan resultados de flujo incorrectos.

Es posible, y a veces apropiado, configurar las dos columnas
instaladas en el mismo inyector.

Algunos valores neumaticos cambian con la temperatura del
horno debido a los cambios en la resistencia de la columna y a
la viscosidad del gas. Esto puede confundir a los usuarios que
observan cémo cambian los valores neumaticos establecidos,
cuando la temperatura de su horno cambia. No obstante, la
condicion del flujo en la columna permanece como lo especifica
el modo de la columna (flujo o presién constantes, rampa de
flujo o presion) y los valores iniciales establecidos.

Para ver un resumen de las conexiones de la columna

Para ver un resumen de las conexiones de la columna, pulse
[Config][Col #], luego pulse [Enter]. E1 GC enumera las
conexiones, por ejemplo:

COLUMN CONFIGURATION SUMMARY
Front Inlet -> Column 1

Column 1 -> Front detector

G E] Setpoint
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Informacion sobre calentadores

Cerca de la esquina superior derecha
del tablero del detector frontal

Cerca de la esquina superior derecha
del tablero del detector posterior

Inyectores, detectores, cajas de valvulas y demas se calientan.
Al configurar un dispositivo, en ocasiones es necesario saber el
conector que se utiliza para el calentador de dicho dispositivo.
Utilice la informacion de esta seccién segin precise al
configurar un dispositivo.

El GC proporciona cinco conectores de calentador en la
estructura principal del GC:

Parte delantera del GC

7 E_ Cerca del

inyector frontal

— Cerca del

inyector posterior

Extremo del soporte de la valvula

Guia de funcionamiento

Todos los conectores del calentador son receptaculos cuadrados
de 4 conductores montados en soportes. Tenga en cuenta que
para acceder al detector y a los conectores de valvula
generalmente requiere la retirada de las tapas del GC, y solo
debe hacerlo personal calificado del servicio técnico de Agilent.

La Tabla 16 describe las ubicaciones del calentador disponibles
para cada médulo.

Tabla 16 Posibles conexiones del calentador por médulo

Madulo Posibles conexiones del calentador
Entrada de inyector frontal Fl o Ninguno

Entrada de inyector posterior Bl o Ninguno

Detector frontal FD

Detector posterior BD

Caja de valvulas Al

Calentador auxiliar 1 Al

Un FPD o FPD+ frontal, utiliza los conectores del calentador FD
y Al. Un FPD o FPD+ trasero, utiliza los conectores del
calentador BD y Al.
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Detector frontal y posterior
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Consulte Ignore Ready =y “Desconfigurado:” en la pagina 127.

Para configurar el gas de referencia/auxiliar

La linea de gas auxiliar de la lista de parametros del detector
cambia en funcién de la configuracion del instrumento.

1 Si tiene un inyector con la columna no definido, el flujo
auxiliar es constante. Si esta operando con una columna
definida, puede elegir entre dos modos de gas auxiliar. Pulse
[Config][device], cuando el [dispositivo] es uno de los
siguientes:

[Front Det]
[Back Det]

2 Vaya a Tipo de gas auxiliar (o Tipo de gas de referencia/auxiliar) y
pulse [Mode/Type].

3 Desplacese hasta el gas correcto y pulse [Enter].

Desviacion de encendido

El GC controla la diferencia entre la salida del detector con la
llama encendida y la salida cuando la llama no esta encendida.
Si la diferencia es inferior al valor establecido, el GC asume que
la llama se ha apagado e intenta encenderla de nuevo. Consulte
el manual Advanced Operation para obtener mas detalles sobre
como establecer la Desviacion de encendido:

FID
FPD
FPD+

Si se establece demasiado elevada, la salida de la linea de base
puede ser inferior al valor establecido de desviacion de encendido,
provocando asi que el GC intente por error encender la llama de
nuevo.

Para configurar los calentadores del FPD o del FPD+

El detector fotométrico de llama (FPD y FPD+) utiliza dos
calentadores, uno en la linea de transferencia junto a la base del
detector y el otro junto a la cAmara de combustiéon. Cuando
configure los calentadores del FPD o del FPD+, seleccione Install
Detector 2 htr en lugar del predeterminado Install Detector (FPD or
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FPD+). Esta configuracion de dos calentadores controla el
cuerpo del detector mediante la zona calentada del detector y la
linea de transferencia, utilizado la Zona térmica auxiliar 1 para
un detector frontal o la Zona térmica auxiliar 2 para un detector
posterior.

Para ignorar el encendedor del FID, FPD o FPD+

ADVERTENCIA

En general, no ignore el encendedor para un funcionamiento
normal. Si lo ignora, también deshabilita la desviacion de
encendido y las funciones de autoencendido, que funcionan
conjuntamente para desactivar el detector si la llama del detector
se apaga. Si la llama se apaga con el encendido manual, el GC
continuara transmitiendo el gas combustible hidrageno en el
detector y en el laboratorio.

Utilice esta funcion solo si el encendedor tiene un defecto y solo
hasta que éste se repare.

Guia de funcionamiento

Si utiliza un FID, FPD o un FPD+, puede encender la llama de
forma manual si configura el GC para que ignore el encendedor.

1 Pulse [Config] [Front Det] o [Config] [Back Det].
2 Vaya a Ignorar encendedor.

3 Pulse [0On/Yes] para ignorar el encendedor (o [0ff/Ne] para
habilitar el encendedor.

Cuando Ignorar el encendedor se configura en Verdadero, el GC no
intenta encender la llama usando el encendedor. El1 GC también
ignora por completo el valor establecido para la Desviacion de
encendido y no intenta el encendido automatico. Esto significa
que el GC no puede determinar si la llama esta encendida y no
apagara el gas combustible.
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Analog Out

136

Picos rapidos

El GC le permite la salida de datos anal6gicos a dos velocidades.
La velocidad mayor, que se utiliza solo con el FID, FPD, FPD+y
NPD, permite la anchura de picos minima de 0,004 minutos

(8 Hz de ancho de banda), mientras que la velocidad estandar,
que se puede utilizar con todos los detectores, permite anchura
de picos minima de 0,01 minutos (3,0 Hz de ancho de banda).

Para utilizar los picos rapidos:
1 Pulse [Config][Analog Out].
2 Vaya a Picos rapidos y pulse [On/Yes].

La funcion picos rdpidos no se aplica para salida digital.

Si esta utilizando la funcién picos rdpidos, su integrador tiene
que ser suficientemente rapido para procesar los datos que
vienen del GC. El ancho de banda del integrador debe ser como
minimo de 15 Hz.
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Caja de valvulas

Consulte “Desconfigurado:” en la pagina 127 y “Ignore Ready ="
en la pagina 126.

La caja de valvulas se monta encima del horno de la columna.
Puede contener hasta dos valvulas montadas en bloques
calientes. El bloque puede contener dos valvulas.

Las posiciones de la valvula encima de los bloques estan
numeradas. Sugerimos que las valvulas se instales en los
bloques por orden numérico.

Todas las valvulas calientes en una caja de valvulas estan
controladas por el mismo valor de temperatura establecido.

Para asignar la fuente de alimentacion del GC al calentador de una caja
de valvulas

1 Desbloquee la configuracién del GC, pulse [Options],
seleccione Teclado y pantalla y pulse [Enter]. Vaya a Bloqueo
rigido de la configuracion y pulse [0ff/No].

2 Pulse [Config], vaya a Caja de valvulas y pulse [Enter].

3 Con Desconfigurado seleccionado, pulse [Mode/type],
seleccione una de las siguientes opciones y pulse [Enter].

Instalar calentador A1: para una caja de valvulas que
contiene un calentador individual acoplado al conector
con la etiqueta Al en el soporte de la caja de valvulas.

Instalar calentador A2: para una caja de valvulas que
contiene un calentador individual acoplado al conector
con la etiqueta A2 en el soporte de la caja de valvulas.

El soporte de la caja de valvulas se ubica dentro del
compartimento electrénico a la parte derecha del GC, en la
parte superior derecha.

4 Cuando el GC lo indique, desconecte el suministro eléctrico y
vuelva a conectarlo.

Esto completa la configuraciéon de la caja de valvulas. Para
establecer la temperatura de la caja de valvulas para su método,
pulse la tecla [Valve #] y vaya a Caja de valvulas.
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Zona térmica auxiliar

Consulte “Desconfigurado:” en la pagina 127 y “Ignore Ready ="
en la pagina 126.

El GC proporciona un canal adicional de control de
temperatura, Zona térmica auxiliar 1.

Para asignar una fuente de alimentacion al GC a la zona térmica auxiliar

138

Los dispositivos como las cajas de valvulas y las lineas de
transferencia tienen calentadores que se pueden acoplar a
muchos conectores del GC. Antes de usarlos, debe configurar
estos dispositivos de modo que el GC sepa el tipo de dispositivo
que esta acoplado al conector (calentador de inyector,
calentador de detector, calentador de linea de transferencia,
etc.) y como controlarlo.

Este procedimiento asigna la fuente de alimentacion del
calentador del enchufe del calentador Al a la zona de control de
la temperatura de la Zona térmica auxiliar 1.

1 Desbloquee la configuracion del GC. Pulse [Options],
seleccione Teclado y pantalla y pulse [Enter]. Vaya a Bloqueo
rigido de la configuracion y pulse [0ff/No].

2 Pulse [Config] y vaya a Zona térmica auxiliar 1.

3 Con Desconfigurado seleccionado, pulse [Mode/Type] y
seleccione:

Instalar calentador A1 para configurar un calentador de la
caja de valvulas conectado al enchufe del soporte de la
caja de valvulas con la etiqueta Al.

4 Pulse [Enter] después de realizar la seleccién.

b Para dispositivos tales como una caja de valvulas o un
detector, la configuracion esta completa. Cuando el GC lo
indique, desconecte el suministro eléctrico y vuelva a
conectarlo. Saltese el resto de pasos de este procedimiento.

Para otros dispositivos, primero configure el tipo de
dispositivo especifico: Pulse [Clear] para saltarse el reinicio
por el momento.

6 Pulse [Config] y desplacese a Thermal Aux 1 o bien a Back inlet
en funcién del calentador del MSD asignado, y pulse [Enter].
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Vaya a Tipo de auxiliar, pulse [Mode/Type], vaya y seleccione el
tipo de dispositivo deseado y pulse [Enter]. Entre los tipos se
incluyen:

Catalizador de niquel
Linea de transferencia de MSD

Cuando se le pida, reinicie el GC para implementar los
cambios.

Para configurar un calentador de la linea de transferencia de MSD

1

3

Compruebe que se ha asignado una fuente de alimentacion
para el calentador de MSD. Consulte la “Para asignar una
fuente de alimentaciéon al GC a la zona térmica auxiliar” en la
pagina 138.

Pulse [Config] y vaya a Zona térmica auxiliar 1 o Back inlet, en
funcién del calentador de MSD asignado, y pulse [Enter].

Para un solo canal de GC, seleccione Back inlet.
Para un canal dual de GC, seleccione Zona térmica auxiliar 1.

Vaya a Tipo de auxiliar, pulse [Mode/Type], vaya y seleccione la
linea de transferencia de MSD y pulse [Enter].

Como configurar un calentador del catalizador de niquel

1
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Compruebe que se ha asignado una fuente de alimentacion
para el calentador del catalizador de niquel. Consulte la
“Para asignar una fuente de alimentacion al GC a la zona
térmica auxiliar” en la pagina 138.

Pulse [Config] y vaya a Back inlet y pulse [Enter].

Vaya a Tipo de auxiliar, pulse [Mode/Type], vaya y seleccione
Catalizador de niquel y pulse [Enter].

139



7  Configuracion

PCMA/PCMB

Consulte “Desconfigurado:” en la pagina 127 y “Ignore Ready ="
en la pagina 126.

Un médulo de control de la presiéon (PCM) proporciona un canal
de control de gas.

Este canal es un regulador simple de presion directa que
mantiene una presioén constante en su salida. Con una
restriccion fija de contracorriente, proporciona flujo constante.

Para asignar una fuente de comunicacion del GC al PCM

1 Desbloquee la configuracién del GC, pulse [Options],
seleccione Teclado y pantalla y pulse [Enter]. Vaya a Bloqueo
rigido de la configuracion y pulse [0ff/No].

2 Pulse [Config], vaya a PCMXx y pulse [Enter].

3 Con Desconfigurado seleccionado, pulse [Mode/Type],
seleccione Instalar EPCx y pulse [Enter].

4 Cuando el GC lo indique, desconecte el suministro eléctrico y
vuelva a conectarlo.

Para configurar los otros parametros en este PCM, consulte
Para configurar un PCM.

Para configurar un PCM

1 Pulse [Config], vaya a PCMx y pulse [Enter].

2 Desplacese hasta Tipo de gas, pulse [Mode/Type], haga una
selecciéon y pulse [Enter].

El modo de control de presion se establece pulsando [PCM #].
Seleccione Modo:, pulse [Mode/type], seleccione el modo y pulse
[Enter].
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Estado

La tecla [Status] tiene dos tablas asociadas a ella. Se pasa de una
a otra pulsando la tecla.

La tabla de estado Ready/Not Ready

Esta tabla enumera los parametros en estado No listos o le
muestra Listos para la tnyeccion. Si hay cualquier error,
advertencia o incompatibilidades con el méetodo, aparecen
aqui.

La tabla de estado de valores

Esta tabla enumera los valores establecidos recopilados de las
listas de parametros en el instrumento. Esta es una forma
rapida de ver los valores activos durante un analisis sin tener
que abrir varias listas.

Para configurar la tabla de estado de valores

Puede cambiar el orden de la lista. Puede que quiera que
aparezcan los tres valores mas importantes en la ventana
cuando abre la tabla.

1 Pulse [Config][Status].

2 Desplacese al valor que desee que aparezca en primer lugar y
pulse [Enter]. Este valor aparecera a partir de ahora en la
parte superior de la lista.

3 Desplacese al valor que desee que aparezca en segundo lugar
y pulse [Enter]. Este valor aparecera a partir de ahora como
segundo elemento de la lista.

4 Y siga asi, hasta que la lista tenga el orden que usted quiera.
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Tiempo

Pulse [Time] para abrir esta funciéon. La primera linea siempre
muestra la fecha y la hora actuales y la Gltima linea siempre
muestra un cronémetro. Las dos lineas centrales varian:

De un analisis a otro Muestra los tiempos (calculados) de los
analisis ultimo y préximo.

Durante un analisis Muestra el tiempo transcurrido y el tiempo
restante en un analisis.

Durante un post analisis Muestra el tiempo del tiltimo analisis y
el tiempo restante del post analisis.

Para establecer la hora y la fecha

1
2

Pulse [Config][Time].

Seleccione Zona horaria (hhmm) e inserte el desplazamiento de
hora local de GMT utilizando un formato de 24 horas.

Seleccione Hora (hhmm) e inserte la hora local.

Seleccione Fecha (ddmmyy) e inserte la fecha.

Para utilizar un cronometro

gl R wWw N

142

Pulse [Time].

Vaya a la linea hora=.

Para empezar el periodo programado pulse [Enter].
Para detener el periodo programado pulse [Enter].

Pulse [Clear] para reiniciar el cronémetro.
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N° de valvula

Hasta 2 valvulas se pueden montar en una caja de valvulas de
temperatura controlada.

Para configurar una valvula

1 Pulse [Config][Valve #] e inserte el nimero de la valvula que
esta configurando. Aparece el tipo de valvula actual.

2 Para cambiar el tipo de valvula, pulse [Mode/Type], seleccione
el nuevo tipo de valvula y pulse [Enter].

Tipos de valvula

* Muestreo Valvula de dos posiciones (carga e inyeccién). En
la posicion de carga, una corriente de muestra exterior fluye
a través de un bucle adjunto (muestreo de gas) o interno
(muestreo de liquido) y fuera para los residuos. En la
posicién de inyeccion, el bucle de muestreo lleno se inserta
en el flujo de gas portador. Cuando la valvula cambia de
Carga a Inyeccion, se inicia un andlisis, si uno aun no esta en
progreso. Consulte el manual Advanced Operation para
obtener mas detalles.

¢ Noinstalado Se sobreentiende.
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Inyector frontal/Inyector posterior
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En condiciones normales, los inyectores se enchufan al Puerto
frontal del ALS del GC cuando se utilizan para inyecciones en el
inyector frontal, y al Puerto posterior del ALS del GC cuando se
utilizan para inyecciones en el inyector posterior. No obstante,
el GC detectara la ubicaciéon de un inyector (inyector frontal o
posterior) de forma automatica, por lo que ambos conectores
funcionan para un inyector en cualquier entrada.

Para configurar el sistema de muestreo 7693A, consulte el
Manual de instalaciéon, funcionamiento y mantenimiento del
7693A. Para configurar el sistema de muestreo 7650A, consulte
el manual de instalacién, funcionamiento y mantenimiento del
7T650A.
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Pulse [Config]. Desplacese hasta Instrumento y pulse [Enter].

Desplacese hasta N° de serie. Inserte un nimero de serie y
pulse [Enter]. Esta funcion solo la puede realizar el personal
de servicio de Agilent.

Vaya a Preparacion automatica de analisis. Pulse [On/Yes] para
habilitar la Preparacion automatica de analisis, [0ff/No] para
deshabilitarla. Consulte el manual Advanced Operation para
obtener mas detalles.

Vaya a Cero archivos de datos de Init.

Pulse [On/Yes] para habilitarlo. Cuando esté en On
(encendido), el GC empieza de inmediato a restar la salida
del detector actual de todos los valores futuros. Esto solo
se aplica a la salida digital y es 1itil cuando un sistema de
datos no perteneciente a Agilent tiene problemas con los
datos de la linea de base que no es cero.

Pulse [0ff/No] para deshabilitarlo. Esto es apropiado para
todos los sistemas de datos de Agilent.

Vaya a Requiere Conexion a host. Establezca Encendido para
considerar si el host remoto muestra Ready, como parte de la
preparacion del GC.

Pulse [Clear] para regresar al ment Config o a cualquier
funcién para finalizar.
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8 Opciones

Acerca de las opciones

La tecla [Options] se utiliza para un grupo de funciones que se
suelen establecer en la instalacion y raramente se cambian
después. Accede a este menii:

Calibracion
Comunicacion
Teclado y pantalla

Calibracion

Pulse [Calibration] para enumerar los parametros que se pueden
calibrar. Entre éstas se incluye:

¢ Inyectores
* Detectores
 ALS

e Columnas
* Horno

¢ Presién atmosférica

En general, solo tendra que calibrar los médulos EPC o EPR y
las columnas capilares. La calibracién del ALS, el horno y la
presion atmosférica solo debe ser realizada por personal de
servicio formado.

Consulte las pantallas de calibracion en el Manual de
mantenimiento de Agilent 7820A.

Mantenimiento de la calibracion - de los inyectores y detectores de los
modulos EPC y EPR y del mdédulo PCM

Los médulos EPC y EPR para el control del gas contienen
sensores de flujo y/o presion que se calibran en fabrica. La
sensibilidad (pendiente de la curva) es bastante estable pero la
desviacion cero requiere actualizacion periédica.

Sensores de flujo

Los médulos de inyeccion split/splitless, columna empaquetada
y purgado empaquetado utilizan sensores de flujo. Si la funcién
Auto flow zero (consulte pagina 149) esta encendida, se pondran
a cero automaticamente después de cada ejecucion. Esta es la
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forma recomendada. También pueden ponerse a cero
manualmente—consulte “Para poner a cero un sensor especifico
de flujo o presion”.

Sensores de presion

Todos los médulos de control EPC y EPR (salvo el inyector de
columna empaquetada con EPR) utilizan sensores de presion.
Tienen que ponerse en cero de forma individual. No hay ningin
cero automatico para los sensores de presion.

Auto flow zero

Una opcién de calibracion ttil es Auto flow zero. Cuando esta On,
después de finalizar una ejecucion el GC cierra el flujo de gases
en un inyector, espera a que el flujo descienda hasta cero, mide
y almacena el resultado del sensor de flujo y vuelve a encender
el gas. Esto tarda alrededor de dos segundos. La desviacién cero
se utiliza para corregir futuras medidas de flujo.

Para activarla, seleccione Calibration en el menu Options, después
elija Front inlet o Back inlet, pulse [Enter] y encienda Auto flow zero.

Condiciones cero

Los sensores de flujo se ponen en cero con el gas portador
conectado y fluyendo.

Los sensores de presion se ponen en cero con la linea de gas de
suministro del médulo de control del gas.
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Intervalos cero

Tabla 17 Intervalos cero de sensor de presion y de flujo

Tipo de sensor  Tipo de madulo Intervalo cero

Flujo Todos Utilice Auto flow zero y/o
Auto zero septum purge

Presion Inyectores
Columnas empaquetadas Cada 12 meses

Columnas capilares pequefias Cada 12 meses
(d.i. 0,32 mm o menos)

Columnas capilares grandes A los 3 meses, a los 6
(d.i.> 0,32 mm) meses,
luego, cada 12 meses

Canales auxiliares Cada 12 meses

Gases del detector Cada 12 meses

Para poner a cero un sensor especifico de flujo o presion

1 Pulse [Options], desplacese hasta Calibration y pulse [Enter].

2 Desplacese hasta el médulo que quiere poner a cero y pulse
[Enter].

3 Establezca el flujo o presion:

Sensores de flujo. Verifique si el gas esta conectado y
fluyendo (encendido).

Sensores de presion. Desconecte la linea de suministro de
gas en la parte posterior del GC. No es recomendable cerrarla
ya que podrian producirse fugas en la valvula.

4 Desplacese hasta la linea cero deseada.
5 Pulse [On/Yes] para ponerla a cero o [Clear] para cancelar.

6 Vuelva a conectar cualquier linea de gas desconectada en
paso 3 y restaure los flujos operativos

Calibracion de la columna

Como utiliza una columna capilar, puede cortar trozos de vez en
cuando, cambiando la longitud de la columna. Si no es viable
realizar la medicion real de la longitud, y si utiliza EPC o EPR
con una columna definida, puede utilizar una rutina de
calibracion interna para calcular la longitud real de la columna.
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De forma similar, si no conoce el didmetro interno de la
columna o cree que es inexacto, puede calcular el didmetro a
partir de medidas relacionadas.

Antes de que pueda calibrar la columna, aseguirese de que:
e Utiliza una columna capilar

* La columna esta definida

¢ No hay rampas de horno

e La fuente de gas de la columna (normalmente el inyector)
esta On y no en cero

También tenga en cuenta que la calibracién fallara si la
correccion de la longitud de la columna calculada es>5 m o si la
correccion del didmetro calculado es > 20 um.

Modos de calibracion

Hay tres formas de calibrar la longitud y/o diametro de la
columna:

¢ (Calibracion con una velocidad de flujo de la columna medida
real

e Calibraciéon con un tiempo pico no retenido (tiempo de
elucion)

e Calibracion de la longitud y el didAmetro con tiempo de
elucién y velocidad de flujo

Cuando mida la velocidad de flujo de la columna, asegurese de que
convierte la medida a temperatura y presion normales si su
dispositivo de medida no informa sobre datos en NTP. Si introduce
datos no corregidos, la calibracion sera incorrecta.

Para calcular la longitud o diametro real de la columna a partir de
un tiempo de elucion

1 Establezca la rampa de horno 1 en 0.00 y verifique si la
columna esta definida.

2 Realice una ejecuciéon con un compuesto no retenido y
registre el tiempo de elucion.

3 Pulse [Options], desplacese hasta Calibration y pulse [Enter].

4 En la lista de calibracion, seleccione la columna y pulse
[Enter]. El GC muestra el modo de calibracién actual para la
columna.
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Para volver a calibrar o cambiar el modo de calibracion,
pulse [Mode/Type] para ver el meni de modos de calibraciéon
de la columna.

Desplacese hasta Length o Diameter y pulse [Enter]. Aparecen
las siguientes opciones:

Modo

Measured flow

Unretained peak

Calculated length o Calculated diameter
Not calibrated

Desplacese hasta Unretained peak e introduzca el tiempo de
elucién real de la ejecucion realizada anteriormente.

Al pulsar [Enter], el GC calculara la longitud o el diAmetro de
la columna basandose en la entrada del tiempo de eluciéon y
utilizara ahora esos datos para todos los calculos.

Para calcular la longitud o diametro real de la columna a partir de
la velocidad de flujo medida

1

Establezca la rampa de horno 1 en 0.00 y verifique si la
columna esta definida.

Establezca las temperaturas del horno, el inyector y los
detectores en 35 °C y deje que se enfrien a temperatura
ambiente.

Saque la columna del detector.

Cuando mida la velocidad de flujo de la columna, asegurese de que
convierte la medida a temperatura y presion normales si su
dispositivo de medida no informa sobre datos en NTP. Si introduce
datos no corregidos, la calibracion sera incorrecta.

Mida la velocidad de flujo real a través de la columna con un
medidor de flujo calibrado. Registre el valor. Vuelva a
instalar la columna.

Pulse [Options], desplacese hasta Calibration y pulse [Enter].

En la lista de calibracion, seleccione la columna y pulse
[Enter]. El1 GC muestra el modo de calibracién actual para la
columna.

Para volver a calibrar o cambiar el modo de calibracion,
pulse [Mode/Type] para ver el meni de modos de calibracién
de la columna.
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Desplacese hasta Length o Diameter y pulse [Enter]. Aparecen
las siguientes opciones:

Modo

Measured flow

Unretained peak

Calculated length o Calculated diameter
Not calibrated

Desplacese hasta Measured flow e introduzca la velocidad de
flujo de la columna corregida (en mL/min) de la ejecucion
realizada actualmente.

10 Al pulsar [Enter], el GC calculara la longitud o el diAmetro de

la columna basandose en la entrada del tiempo de elucién y
utilizara ahora esos datos para todos los calculos.

Para calcular la longitud y el diametro de la columna reales

1

Establezca la rampa de horno 1 en 0.00 y verifique si la
columna esta definida.

Realice una ejecucion con un compuesto no retenido y
registre el tiempo de elucion.

Establezca las temperaturas del horno, el inyector y los
detectores en 35 °C y deje que se enfrien a temperatura
ambiente.

Saque la columna del detector.

Cuando mida la velocidad de flujo de la columna, asegurese de que
convierte la medida a temperatura y presion normales si su
dispositivo de medida no informa sobre datos en NTP. Si introduce
datos no corregidos, la calibracion sera incorrecta.

5

Mida la velocidad de flujo real a través de la columna con un
medidor de flujo calibrado. Registre el valor. Vuelva a
instalar la columna.

Pulse [Options], desplacese hasta Calibration y pulse [Enter].

En la lista de calibracion, seleccione la columna y pulse
[Enter]. El1 GC muestra el modo de calibraciéon actual para la
columna.

Para volver a calibrar o cambiar el modo de calibracion,
pulse [Mode/Type] para ver el ment de modos de calibracién
de la columna.

Desplacese hasta Length & diameter y pulse [Enter]. Aparecen
las siguientes opciones:
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Modo

Measured flow
Unretained peak
Calculated length
Calculated diameter
Not calibrated

10 Desplacese hasta Measured flow e introduzca la velocidad de
flujo de la columna corregida (en mL/min) de la ejecucion
realizada actualmente.

11 Desplacese hasta Unretained peak e introduzca el tiempo de
elucion real de la ejecucion realizada anteriormente.

12 Al pulsar [Enter], el GC calculara la longitud o el diAmetro de
la columna basandose en la entrada del tiempo de elucién y
utilizara ahora esos datos para todos los calculos.
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Configurar la direccion IP para el GC

Guia de funcionamiento

Para el funcionamiento en red (LAN), el GC necesita una
direccion IP. Puede obtenerla de un servidor DHCP o se puede
introducir directamente desde el teclado. En cualquiera de los
casos, consulte con su administrador de LAN.

Para utilizar un servidor DHCP

1

Pulse [Options]. Desplacese hasta Communications y pulse
[Enter].

Desplacese hasta Enable DHCP y pulse [0On/Yes]. Cuando se le
solicite, apague el GC y vuelva a encenderlo.

Para establecer la direccion LAN en el teclado

1

Pulse [Options]. Desplacese hasta Communications y pulse
[Enter].

Desplacese hasta Enable DHCP y, si es necesario, pulse
[0ff/No]. Desplacese hasta Reboot GC. Pulse [On/Yes] y
[On/Yes].

Pulse [Options]. Desplacese hasta Communications y pulse
[Enter].

Desplacese hasta IP. Introduzca los niimeros de la direccion
IP del GC, separados por puntos, y pulse [Enter]. Un mensaje
le indica que apague y encienda el instrumento. Adn 7o lo
haga. Pulse [Clear].

Desplacese hasta GW. Escriba el niimero de Gateway y pulse
[Enter]. Un mensaje le indica que apague y encienda el
instrumento. Adn no lo haga. Pulse [Clear].

Desplacese hasta SM y pulse [Mode/Type]. Desplacese hasta
la mascara de subred apropiada en la lista dada y pulse
[Enter]. Un mensaje le indica que apague y encienda el
instrumento. Adn no lo haga. Pulse [Clear].

Desplacese hasta Reboot GC. Pulse [On/Yes] y [On/Yes] para
apagar y encender el instrumento, y aplicar los valores LAN
establecidos.
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Teclado y pantalla

156

Pulse [Options] y desplacese hasta Keyboard and Display. Pulse
[Mode/Type].

Los siguientes parametros se encienden y se apagan pulsando
las teclas [On/Yes] o [0ff/No].

Bloqueo del teclado Estas teclas y funciones estin operativas
cuando el bloqueo del teclado esta activado:

[Start], [Stop] y [Prep Run]

[Load][Method] y [Load][Seq]

[Seq]—para editar las secuencias existentes

[Seq Control]—para iniciar o detener las secuencias.

Cuando Keyboard lock esta activado, las otras teclas y
funciones no estan operativas. Tenga en cuenta que un
sistema de datos de Agilent puede bloquear el teclado del GC
de forma independiente. Para editar los valores establecidos
del GC con el teclado del GC, desactive el bloqueo del teclado
del GC y el bloqueo del teclado del sistema de datos.

Bloqueo de configuracion severo On evita que la configuracién
del teclado cambie; Off quita el bloqueo.

Clic de las teclas Sonido de clic cuando se pulsan las teclas.

Pitido de advertencia Le permite escuchar pitidos de
advertencia.

Modo de pitido de advertencia Hay 9 sonidos de advertencia
diferentes que pueden seleccionarse. Esto le permite dar a
varios GC “voces” individuales. Le recomendamos que
experimente.

Pitido de método modificado Encender para obtener un pitido
agudo cuando se modifique el valor establecido del método.

Pulse [Mode/Type] para cambiar las unidades de presién y el
tipo de base.

Unidades de presion psi—libras por pulgada cuadrada, 1b/in®
bar—unidad de presién cgs absoluta, dina/ cm?

kPa—unidad de presion mks, 103 N/ m?
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Idioma Seleccione inglés, chino o japonés.

Tipo de base Determina el tipo de separador numérico—1.00 o
1,00

Protector de pantalla Si esta en On, la pantalla se atenta tras un
periodo de inactividad. Si esta en Off, esta desactivado.
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Agilent 7820A Cromatagrafo de gases
Guia de funcionamiento

9
Tareas de configuracion

Informacion sobre la direccion IP del GC 160

Para establecer la direccion LAN en el GC 161

Para utilizar DHCP para proporcionar la direccion IP del GC 162
Para restaurar la direccion IP predeterminada del GC 163
Como reconfigurar un médulo EPC para otro detector 164

En esta seccion se describen diversas tareas de configuracion
que posiblemente sean necesarias para un funcionamiento
normal.
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Tareas de configuracion

Informacion sobre la direccion IP del GC

160

El GC tiene la siguiente configuracion de fabrica:

Direccién IP 192.168.0.26
Mascara de subred 255.255.255.0
Puerta de enlace 192.168.0.1

En los procedimientos de instalacién se asume que se va a
conectar al GC utilizando esta direccion. No obstante, tras la
instalacioén, es posible que tenga que cambiar la direcciéon IP del
GC o definirla para utilizar DHCP.
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Para establecer la direccion LAN en el GC

1 Inicie el teclado del software. En el ment del programa Inicio
de Windows®, Agilent > All Programs > Agilent Technologies >
7820A GC Remote Controller.

2 Conéctese al GC. Vaya a Connection > Connect.... En el campo
Target, introduzca la direccién IP del GC actual.

Si falla la conexién, consulte “Para resolver problemas con
una conexion”.

3 Haga clic en [Options]. Desplacese a Communications y haga
clic en [Enter].

4 Verifique que DHCP esté desactivado. Desplacese a Enable
DHCP. Si Enable DHCP esta en Off, omita el siguiente paso.

Si Enable DHCP esta en On, desactivelo haciendo clic en
[0ff/No]. Desplacese hasta Reboot GC. Haga clic en [On/Yes] y
[On/Yes]. Después de reiniciar, haga clic en [Options].
Desplacese a Communications y haga clic en [Enter].

b Desplacese hasta IP. Utilice el teclado numérico para
introducir los nimeros de la direcciéon IP del GC, separados
por puntos, y haga clic en [Enter]. Un mensaje le indica que
apague y encienda el instrumento. Alin no lo haga. Haga clic
en [Clear].

6 Desplacese hasta GW. Introduzca el nimero de la puerta de
enlace y haga clic en [Enter]. Un mensaje le indica que apague
y encienda el instrumento. Atun no lo haga. Haga clic en
[Clear].

7 Desplacese hasta SM y haga clic en [Mode/Type]. Desplacese
hasta la mascara de subred apropiada en la lista
proporcionada y haga clic en [Enter]. Un mensaje le indica
que apague y encienda el instrumento. Adn no lo haga. Haga
clic en [Clear].

8 Desplacese hasta Reboot GC. Haga clic en [On/Yes] y [On/Yes]
para apagar y encender el instrumento, y aplicar los valores
LAN establecidos.

9 Ejecute una prueba de ping del GC con la direccioén IP que ha
especificado. Consulte el manual Resolucion de problemas
para obtener detalles o si el GC no responde.
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Tareas de configuracion

Para utilizar DHCP para proporcionar la direccion IP del GC

162

Para configurar el GC para utilizar DHCP:

1
2

Apague el GC.

Mientras mantiene presionadas las teclas [Prep Run] y [Stop]
en el teclado del GC, encienda el GC. De ese modo se
establece que el GC utilice DHCP para obtener una direccion
IP.

Ejecute una prueba de GC con la direccion IP estatica o con
el nombre de host asignado al GC por el administrador de
red. Consulte el manual Resolucion de problemas para
obtener detalles o si el GC no responde.

También puede definir que el GC utilice DHCP utilizando el
teclado de software.

1

Haga clic en [Options]. Desplacese a Communications y haga
clic en [Enter].

Defina Enable DHCP en On (pulse [On/Yes]).

Reinicie el GC.
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Para restaurar la direccion IP predeterminada del GC

Guia de funcionamiento

Durante la instalacién y en algunas ocasiones durante su
funcionamiento, es posible que tenga que restablecer la
direccion IP del GC o cambiar su modo de asignacion de
direccion IP.

Para restaurar la direccién IP predeterminada, mantenga
pulsada la tecla [Prep Run] mientras apaga y enciende el GC.
Después de reiniciar, la direccion IP del GC volvera a:

Direccion IP 192.168.0.26
Mascara de subred 255.255.255.0
Puerta de enlace 192.168.0.1
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Como reconfigurar un modulo EPC para otro detector

164

Es posible que su GC esté equipado con médulos de flujo con
control electrénico de la neumatica (EPC), con médulos de flujo
con regulacion electrénica de la neumatica (EPR) o una
combinaciéon de ambas. Ademas, con anterioridad, Agilent ha
fabricado médulos universales para el control electrénico de la
neumatica (UEPC). Los médulos UEPC son médulos de flujo
configurables que suministran flujos de gas a los detectores
instalados en el GC.

El 7820A GC es un equipo de un solo canal. Si su GC solamente
incluye un médulo de flujo, solo podra suministrar gases a un
Unico detector cada vez.

Si posee un médulo de flujo de detector y dos detectores, y
desea cambiar el detector utilizado, puede reconfigurar el
moédulo de flujo como se describe a continuacion.

Si tiene dos detectores y dos médulos de flujo, no tiene que
realizar este procedimiento.

Para reconfigurar el GC para utilizar el médulo de flujo con otro
detector:

1 Determine los tipos de gases necesarios para el nuevo
detector. Es posible que el nuevo detector necesite cambios
en las tuberias de suministro de gas.

2 Prepare los tubos y los suministros de gas antes de empezar.
Consulte la Guia de instalacion para conocer los detalles de
las tuberias de gas y la Guia de preparacion del
emplazamiento para los requisitos de suministro.

3 Conecte al GC con el teclado de software.

4 Deje enfriar el detector en uso. El detector debe estar frio
para evitar danos durante el cambio.

b Si cambia el gas portador o si necesita desconectar o apagar
el suministro del gas portador a fin de cambiar los gases del
detector, debe enfriar el inyector y el horno.

6 Cierre los flujos del detector. Si esta cambiando los tipos de
gases, corte también el suministro de gases del detector.

7 Cierre cualquier sesion del sistema de datos en linea para
este GC.

8 Retire la cubierta del detector.

9 Retire la tapa de los neumaticos para dejar al descubierto los
modulos de flujo del detector. Consulte Figura 1 y Figura 2.
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Modulo de flujo

Ranura de disposicion del
conducto de gas para el
detector en uso con modulo
de flujo posterior (Epc 2)

Tubos del detector
(en uso)

Tubos del detector

(no en uso) Ranura de disposicion del

conducto de gas para el
detector en uso con médulo
de flujo frontal (Epc 1)

Figura1l Ejemplo de madulo de flujo UEPC del detector posterior con los tubos del FID conectados

Figura2  Ejemplo de modulo de flujo EPC con los tubos del FID conectados

10 Haga clic en [Config][Lite EPC#].

11 Desplacese al médulo EPC para reconfigurar.

%% Connected to: 7820@10.72.102.218 o] ® ==

Connection  Setting  Help

LITE EPC/R
LiteEpc/r 1 Front FID<

LiteEpc/r 2 Not installed

RCTUARL SETPOINT

12 Haga clic en [Mode/Type].
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13 Desplacese al detector que desee utilizar, luego haga clic en
[Enter]. Las opciones son:

Detector frontal
Detector posterior

No instalado (no utilice el médulo de flujo para un
detector)

14 Siga los mensajes en la pantalla del teclado de software. Haga
clic en [Enter] para continuar cuando se solicite. Como
minimo, se le pedira que cierre cualquier sesiéon de datos en
linea y luego que reinicie el GC.

Después de reiniciar el GC, el teclado del software perdera
temporalmente la comunicacién con el GC. Cuando el GC
complete el reinicio, haga clic en Reconnect o simplemente
espere un momento.

15 Apague el nuevo detector y sus flujos de gases. Al apagar el
detector y sus flujos se protege el detector y se evitan errores
de cierre mientras se conecta cualquier nuevo suministro de
gas.

Al manipular los tubos de flujo del detector, evite doblar los tubos de
manera excesiva.

16 En el caso de GC equipada con médulo UEPC, proceda de la
forma siguiente:

a Afloje los tornillos que sujetan las tuberias del detector
antiguo al médulo de flujo.

b Retire del médulo de flujo las tuberias del detector.
Consulte la Figura 1.

Tenga cuidado de no trasroscar las tuercas moleteadas en las
conexiones de suministro.

¢ Localice el nuevo tubo del detector.

d Coloque el nuevo tubo sobre las conexiones del
distribuidor de flujo, luego apriete completamente los
tornillos cautivos.

e Asegurese de que la etiqueta del tipo de gas se vea con
claridad.

17 En el caso de GC equipada con médulos EPC o EPR, proceda
de la forma siguiente:
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20

21

22

23
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a Retire los tornillos Torx que sujetan los bloques de las
tuberias del detector al médulo de flujo.

b Retire del médulo de flujo las tuberias del detector.
Consulte la Figura 2.

¢ Localice el nuevo tubo del detector.

d Coloque los nuevos bloques de las tuberias sobre los
conectores del colector de flujo, de forma que estén
alineados con las correspondientes guias del médulo de
flujo.

e Coloque los tornillos Torx y apriételos hasta que no se
puedan mover con la mano.

Coloque con cuidado el tubo del nuevo detector de forma que
quede dispuesto a través de la ranura de disposiciéon
correcta. Consulte la Figura 1.

Introduzca el tubo del detector no utilizado a través de la
otra ranura de disposicion, y empuje suavemente sus
conexiones en el espacio del distribuidor abierto. Consulte la
Figura 1.

Si los tipos de gases del detector difieren con respecto al
detector antiguo, conecte los nuevos suministros de gas en el
modulo de flujo del detector.

Consulte la etiqueta del tubo del detector para conocer el
tipo de gas esperado para cada conexién del médulo de
flujo.

Abra los gases de suministro y compruebe si hay fugas de
gas en las conexiones.

Establezca las presiones de la fuente de gas.
[Normalmente, establezca los suministros de helio,
hidrégeno y nitrégeno en 400 kPa (60 psi), y el aire del
detector en 550 kPa (80 psi).]

Haga clic en [Lite EPC#]. El nuevo detector debe aparecer en
la lista como el propietario del médulo de flujo.

Utilice el teclado de software para configurar nuevos gases
(portador o detector). Por ejemplo, haga clic en [Config][Back
Det], luego desplacese a Makeup gas type.

Abra los flujos de gas del detector utilizando el teclado de
software.

Vuelva a colocar las tapas.
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Tras reconfigurar el médulo de flujo, tendra que actualizar los
ajustes de configuracion en su sistema de datos de Agilent.
También tendra que resolver su método para utilizar el nuevo
detector y la configuraciéon de columna, o crear un nuevo
método.

Si utiliza Agilent EZChrom Elite Compact, puede crear un nuevo
instrumento para el GC cuando se configure para el segundo detector.
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