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Sobre este manual

Este manual contém informacges para a operagéo e manutencao do MSD
(Detector Seletivo de Massas) da Agilent, das séries 5975 a 5977, equipados
com software sistema de dados de cromatografia Openlab. O Detector Seletivo
de Massas (MSD) da Agilent Série 5977C é o instrumento base descrito neste
manual. Os instrumentos Agilent fabricados antes da série 5977C compartilham
muitos recursos e hardware com este novo instrumento. Consulte a
documentagao de operacdo e manutengao entregue com seu instrumento,

se alguma outra diferenga de hardware for encontrada.

1  "Introdugao”
O capitulo 1 descreve as informacdes gerais sobre os MSDs da Série 5977C,
incluindo uma descrigao do hardware, 0s avisos gerais de seguranga € as
informacdes de seguranga com hidrogénio.
2  "Instalar colunas de GC 8890"
O capitulo 2 mostra como preparar uma coluna capilar para uso com o MSD,
instala-la no forno do GC e conecta-la ao MSD usando a interface de GC/MSD.
3 'Instalar as colunas GC Intuvo 9000"

O Capitulo 3 mostra como instalar uma coluna Intuvo da Agilent, conectar o
caminho do fluxo a partir do injetor mediante o guard chip, componentes do Bus
e a coluna ao conjunto de tail do MS e manter o guard chip da coluna.

4  "Operagao no modo de EI"

O capitulo 5 descreve as tarefas basicas, tais como a configuragéo de
temperaturas, 0 monitoramento de pressées, 0s ajustes, a ventilagdo/quebra de
VAcuo e a geragao de vacuo. Grande parte das informacdes neste capitulo
também se aplica a operagéo com Cl.

5 "Operagao no modo de CI"

O capitulo 6 descreve tarefas adicionais necessarias para operar em modo Cl.

6 "Manutencgao geral”

O capitulo 7 descreve os procedimentos de manutengao comuns a ambos 0s
instrumentos El e Cl.

7  "Manutencgao de CI"

O capitulo 8 descreve os procedimentos de manutengao do MSDs Cl.
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Onde encontrar mais informacoes

5977C

Seu hardware e software sdo acompanhados de uma colegéo abrangente de
manuais, videos, aplicativos de usuario e ferramentas de desenvolvimento de
métodos.

Para acessar a biblioteca de hardware do GC

1 Abra um navegador em um computador ou outro dispositivo que
compartilhe o mesmo gateway do GC.

2 InsiraestaURL http://xxx.xxx.xxx.xxx/info, na qual
XXX . XXX . XXX . xxx € 0 endereco IP ou nome host do GC. Por exemplo,
insirahttp://10.1.1.101/info.

3 Quando a tela Pagina Principal de Ajuda & Informag6es do GC abrir,
selecione Base de conhecimentos, em seguida role pra baixo e selecione
PDFs do Manual de Usuario.

4 Selecione o manual do GC da tela de PDFs do Manual de Usuario.

Para instalar a sua biblioteca de hardware MS

Insira o pen drive na porta USB e siga as instrucdes.

Ainstalacao pode ser feita por qualquer pessoa com autoridade
para copiar informagées para o computador de destino.

Consulte o documento de inicio réapido do GC/MS 5977C com OpenLab CDS da
Agilent para obter informagdes sobre como encontrar e instalar a
documentagao disponivel sobre esses USBs.

MSD Série 597x anterior ao MSD 5977C

Os usudrios de instrumentos MSD da Agilent fabricados antes da série 5977C
devem consultar a documentagéo entregue com o modelo MSD adquirido.
As informagdes contidas neste manual sdo destinadas a completar essa
documentacgao. As informagdes aqui incluidas o ajudardo a usar o sistema
operacional do sistema de dados de cromatografia OpenlLab com seus
instrumentos. Além disso, existe um extenso material de ajuda e
aprendizagem on-line fornecido com o Openlab.
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Este capitulo descreve informagdes gerais sobre o MSD, incluindo uma descri¢do
de hardware, avisos gerais de seguranca e informagdes de seguranga com
hidrogénio.

Se estiver utilizando o Cromatégrafo a gas Agilent Intuvo 9000 com o MSD,
aionizagdo quimica (Cl) ndo é suportada atualmente.
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1  Introdugao
Versao MSD Série 5977C

Versao MSD Seérie 5977C

Os MSDs da série 5977C estéo equipados com uma bomba turbomolecular
(turbo) e uma escolha entre trés bombas foreline (Pfeiffer Duo, Pfeiffer
MVP-070-3x, Agilent IDP-3 de 24V) ou uma bomba de difusdo combinada com
uma bomba foreline Pfeiffer Duo. Ha trés tipos de fontes de ionizagéo por
elétrons (El) disponiveis no detector espectrométrico de massas (MSD) da série
5977C, uma fonte padrao de El em ago inoxidavel (SS), uma fonte de El extrator
(XTR) disponivel no modelo Inert+ do MSD e uma fonte de alta eficiéncia (HES).
0 sistema de ionizagdo quimica (Cl) 5977C opcional inclui uma fonte de ions de
ionizagdo quimica positiva/negativa (PCI/NCI), sistema de controle de fluxo de
gas reagente, sistema de calibragéo de Cl e outros recursos de hardware
necessarios. A etigueta com o nimero de série exibe um nlimero de produto,
que indica o tipo de MSD. (Consulte Tabela 1))

Tabela1 Modelos do MSD disponiveis

Nome do modelo Nimero do Descrigao Modo de ionizag&o/Tipo
produto
Bomba dif. de MSD 5977C G7080B Bomba de difusdo  EI/SS
Bomba turbo de MSD 5977C G7081B Bomba turbo EI/SS
MSD 5977C Inerte + El Turbo G7077B Bomba turbo EI/XTR
MSD EI/CI 5977C G7078B Bomba turbo EI/XTR
CI (PCI/NCI)
MSD HES 5977C G7079B Bomba turbo Fonte de alta eficiéncia de El

campo atualizével para Cl
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1  Introdugao
Abreviagodes utilizadas

Abreviacoes utilizadas

As abreviacdes na Tabela 2 séo utilizadas nas discuss&es sobre este produto.
Elas estdo relacionadas aqui por conveniéncia.

Tabela2 Abreviagoes

Abreviacdo Definicdo

AC Corrente alternada

ALS Amostrador automatico de liquido

BFB Bromofluorbenzeno (solugéo calibrante)

Cl lonizagdo quimica

DA Andlise de dados

cC Corrente continua

DFTPP Decafluortrifenilfosfina (solugéo de calibrante)

Dif. Difusora

DIP Probe de insergao direta

DS Sistema de dados

El lonizagao por elétrons

EM Eletromultiplicadora (detector)

EMV Tenséo da eletromultiplicadora

EPC Controle eletrénico de pressao

eV Elétron-volt

GC Cromatdgrafo a gas

HED Dinodo de alta energia (refere-se ao detector e sua fonte de alimentag&o)
HES Fonte de alta eficiéncia. Nova geragéo de fonte El construida de material inerte
Inerte Fonte El padrdo construida de materiais inertes

Inerte+ Designagdo de modelo de MSD equipado com uma fonte de XTR de El
id Didmetro interno

LAN Rede de drea local

LVDS Sinalizagdo de diferencial de baixa tens&o
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1  Introdugao
Abreviagodes utilizadas

Tabela2 Abreviagoes (continuagdo)

Abreviagdo Definicao

m/z Raz&o massa/carga

MFC Controlador de fluxo de massa

MSD Detector seletivo de massas

NCI Cl Negativa

OFN Octofluornaftaleno (solug&o calibrante)

PCI Cl Positiva

PFDTD Perfluor-5,8-dimetil-3,6,9-trioxidodecano (solugdo calibrante)
PFHT 2,4,6-tri(perfluorheptil)-1,3,5-triazina (solugéo calibrante)
PFTBA Perfluortributilamina (solug&o calibrante)

Quad Filtro de massa quadrupolo

RF Radiofrequéncia

RFPA Amplificador de poténcia de radiofrequéncia

SS Ago inoxidavel

Torr Unidade de presséo, T mm Hg

Turbo Turbomolecular (bomba)

wul Interface de usuario na Web

XTR Fonte de El Extratora
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1  Introducao
MSD Série 5977C

MSD Seérie 5977C

O MSD série 5977C € um sistema GC/MS quadrupolo simples para uso com
GCs Agilent 8890 e 9000 Os recursos do MSD (Consulte Tabela 3 na pagina 17):

+  Um sistema JetClean opcional para limpeza da fonte de ions, no préprio local,
sob vacuo

Interface Web (WUI) para monitoramento local e operagdo do MSD

Uma bomba de vacuo turbo com uma de trés bombas primarias diferentes
(Pfeiffer Duo, Pfeiffer MVP-070-3x, Agilent IDP-3 de 24V) ou uma bomba de
vacuo de difusdo com uma bomba primaria Pfeiffer Duo

+ Cinco tipos diferentes de fontes de ions disponiveis:
Fonte padrao em material SS
Fonte padrdo em material inerte
Fonte XTR
HES
Fonte de CI (PCI/NCI)

Os modelos 5977C equipados com bomba turbo, quando utilizados com um
GC 8890, sdo atualizaveis em campo para os modos de CI (PCI/NCI). A
atualizagdo acrescenta uma fonte de Cl, um radiador da fonte de Cl para
sistemas HES, um madulo de fluxo de Cl com um MFC, tubulagéo e
calibragado de ajuste de Cl.

+ Filtro de massa quadrupolo hiperbdlico independentemente aquecido por
MSD

+ Fonte de ions independentemente aquecida por MSD
+ Dinodo de alta energia EM
+ Interface de GC/MSD independentemente aquecida por MSD

Descricao fisica

0 espago para acomodar o MSD Série 5977C deve possuir cerca de 41 cm de
altura, 30 cm de largura e 54 cm de profundidade. O peso é de 39 kg para a
estrutura central com bombas de difuséo, 44 kg para a estrutura central de
processamento da bomba turbo de El padrao e 46 kg para a estrutura principal
da bomba turbo EI/CI. Abomba mecénica (vacuo) pesa 11 kg adicionais (bomba
padrdo) e normalmente fica localizada no piso atras do MSD.

Manual de operagao do GC/MSD 5977C 16



1

Introdugao

Medidor de vacuo

Os componentes basicos do instrumento sao:
+ Conjuntos de tampa/estrutura

+ Sistema de vacuo

+ Interface de GC/MSD

+ Componentes eletrénicos

+ Analisador

Medidor de vacuo

0O MSD pode ser equipado (ou adquirido) com um medidor de vacuo de ions.

O software sistema de dados de cromatografia OpenlLab Acquisition pode ser
usado para ler a presséo (alto vacuo) no manifold a vacuo. A operagdo do
controlador do medidor é descrita neste manual. O medidor é necessdrio para a
operacdo de Cl.

Tabela3 Recursos do MSD Série 5977C

Recurso

Bomba de alto vacuo Difusora Turbo
Fluxo ideal de Hélio nacolunaemmlL/min 1 Ta?2
Maximo recomendado 15 4
fluxo de gas, mL/min*
Fluxo de gas maximo, mL/min" 2 6,5
Diam. interno maximo da coluna 0,25 mm (30 m) 0,53 mm (30 m)
Recursos CI* Nao Sim
Fontes de ions inertes disponiveis Sim Sim
Compatibilidade com GC 9000 e 8890 9000 e 8890
Bombas mecénicas disponiveis Pfeiffer Duo Pfeiffer Duo,
Pfeiffer MVP-070-3x,
Agilent IDP-3 de 24V
Compatibilidade com DIP ™ Sim Sim
(produto de terceiros)

* Fluxo de gas total para o MSD: fluxo da coluna mais fluxo de gds reagente (se aplicavel). Baseado na
utilizagéo de gas hélio. Para outros gases, o fluxo maximo variara.

T Degradagdo esperada de desempenho e sensibilidade espectral.

Modelos de bomba turbo séo atualizédveis em campo para Cl.

++

** Sonda de insergéo direta.
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1  Introducao
Descri¢ao de hardware do MSD

Descricao de hardware do MSD

0O MSD Agilent 5977C pode ser combinado com um dos diversos GCs Agilent
(Consulte a Figura 1).

Tela sensivel ao toque

GC 8890

ALS

MSD Série
5977C

Botao ligar/desligar
do MSD

LED de status
do sistema
Botao ligar/desligar do GC

Figura 1.  Sistema GC/MSD série 5977C exibido com um GC Agilent 8890

Neste manual, o termo "MSD CI" refere-se ao MSD G7078B ou aos modelos
G7077B, G7079B e G7081B, os quais foram atualizados em campo para

operagao de Cl. Também se aplica, salvo indicagao em contrario, aos modulos

de fluxo para estes instrumentos.
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Introducao

Descri¢ao de hardware do MSD

A atualizacao de hardware de Cl permite que o MSD produza um espectro de

Cl de alta qualidade e classico, que inclui ion aduto molecular. Uma variedade de
gases reagentes pode ser utilizada. (Consulte o Capitulo 5, "Operagdo no modo
de Cl" na pagina 128.)

A atualizagdo em campo do sistema Cl da série 5977C acrescenta o seguinte ao
MSD da série 5977C:

* Interface EI/CI GC/MSD

+ Opcéao de JetClean que compartilha 0 mesmo sistema do controlador de
fluxo de massa (MFC) de EI/Cl da interface de GC/MSD

+  Fonte Cl com o novo tip seal de interface comum, que também pode ser
utilizado com uma fonte EI XTR ou HES.

+  MFC de gas reagente
+ Fornecimento de energia bipolar HED para PCl e operacdo NCI

Um purificador de gas de metano/isobutano € fornecido e é necessario.
Ele remove os compostos de oxigénio, agua, hidrocarbonetos e enxofre.

Um controlador do medidor de alto vacuo (G3397B) estd integrado no sistema.
E necessaria a sua utilizacéo para Cl e é recomendado também para El.

O sistema de Cl foi otimizado para atingir a pressao de fonte Cl relativamente
alta requerida pela Cl, enquanto ainda mantém o alto vacuo no quadrupolo e no
detector. Vedacoes especiais ao longo do trajeto de fluxo do gas reagente e
aberturas muito pequenas na fonte de ions mantém os gases de fonte no
volume de ionizagao por tempo suficiente para que as reagdes adequadas
pOSSam OCOrTer.

Ainterface Cl tem uma tubulag&o especial para o gas reagente. Um tip seal com
mecanismo de mola se encaixa sobre a extremidade da fonte de ions da
interface de GC/MSD.

Alternar entre as fontes Cl e El dura menos de uma hora, embora uma espera de
uma a duas horas seja necessaria para purgar as linhas de gas reagente e
aquecer para eliminar agua e outros contaminantes.
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1  Introducao
Avisos importantes de seguranca

Avisos importantes de seguranca

Existem varios avisos importantes de seguranga que devem sempre ser
lembrados ao utilizar o MSD.

Varias pecas internas do MSD conduzem
tensdes perigosas

Se 0 MSD estiver conectado a uma fonte de energia, mesmo se a chave de
alimentacao estiver desligada, tensdes potencialmente perigosas continuam
existindo nos locais a seguir:

+ Afiagdo entre o cabo elétrico do MSD e a fonte de alimentagéo CA
+ Afonte de energia de CA
+ Afiagao e a fonte de energia de CA para o botéo ligar/desligar

Com o botéo ligar/desligar ligado, existem tensdes potencialmente perigosas
nos seguintes locais:

+ Emtodas as placas eletrnicas do instrumento
« Nos fios internos e nos cabos conectados a essas placas

* Nos fios de qualquer tipo de aquecedor (forno, detector, entrada de
alimentacdo, caixa de valvula)

Todas essas pegas sao isoladas por tampas/coberturas. Com as coberturas
no lugar, é pouco provavel que haja algum contato acidental com tensdes
perigosas. A menos que vocé seja especificamente orientado a fazé-lo,
jamais retire uma tampa/cobertura, exceto se o detector, o injetor ou o forno
estiverem desligados.

AVISO

Se o isolamento do cabo de alimentagao estiver desgastado ou esgargado,
sera preciso substituir o cabo. Entre em contato com um representante de
atendimento da Agilent.

AVISO

Se um dos fusiveis primarios tiver falhado, 0 MSD ja estara desligado, mas,
por seguranga, desligue o MSD e desconecte o cabo de alimentagéo.
N&o é necessario deixar o ar entrar da camara de analisador.

Manual de operagao do GC/MSD 5977C



1  Introducao

A descarga eletrostatica representa uma ameaca aos componentes eletronicos do MSD

Nunca substitua os fusiveis primdrios enquanto o MSD estiver conectado a
uma fonte de alimentagao.

A descarga eletrostatica representa uma
ameaga aos componentes eletronicos do MSD

As placas de circuito impresso no MSD podem ser danificadas por uma descarga
eletrostatica. Nao toque em nenhuma das placas, a menos que seja
absolutamente necessario. Se for preciso manusea-los, cologue uma pulseira
aterrada e tome outras precaugdes antiestaticas.

Muitas pegas ficam perigosamente quentes

Vérias pegas no GC/MSD funcionam, ou atingem temperaturas altas o suficiente
para provocar queimaduras graves. Estas pegas sdo as seguintes, embora nao
se limitem a elas:

* Injetores do GC

+ O forno do GC e seu conteudo, incluindo as porcas da coluna que fixam a
coluna um injetor do GC, a interface de GC/MSD ou o detector do GC

+ Detector do GC

+ Caixa de valvulas do GC

+  Bomba foreline/mecanica

+  Bomba de difusao

+ Fonte de ions MSD aquecida, interface de GC/MSD e quadrupolo

Sempre deixe essas areas do sistema esfriarem até atingirem a temperatura
ambiente antes de trabalhar nelas. Elas esfriam mais rapido quando primeiro a
temperatura da zona aquecida é definida com a temperatura ambiente. Desligue
a zona depois que ela atingir o setpoint. Se for preciso fazer manutengado nas
pecas quentes, use uma chave inglesa e luvas térmicas protetoras. Sempre que
possivel, primeiro esfrie a pega do instrumento na qual vocé fara a manutencéo
e sO depois comece a trabalhar nela.

Tenha cuidado quando for trabalhar atras do instrumento. Durante os ciclos de
resfriamento, o GC emite exaustdo quente, que pode provocar queimaduras.
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O recipiente de 6leo sob a bomba de vacuo pode apresentar um risco de incéndio

0 isolamento em torno dos injetores e detectores do GC, da caixa de valvula

e dos copos de isolamento é feito de fibras ceramicas refratarias. Para evitar
ainalagao de particulas de fibra, recomendamos os seguintes procedimentos
de seguranga:

« Ventile a area de trabalho

+ Use luvas longas, 6culos de protegao e uma mascara cobrindo o nariz
e a boca para evitar a inalagao de poeira e vapor

+ Descarte o isolamento em uma sacola de plastico vedada

+ Lave as maos com sabonete suave e agua fria depois de manusear
o isolamento

O recipiente de oleo sob a bomba de vacuo
pode apresentar um risco de incéndio

Panos com 6leo, toalhas de papel e absorventes similares no recipiente/bandeja
de 6leo podem inflamar e danificar a bomba e outras pegas do MSD.

AVISO Materiais combustiveis (ou materiais de absorgao inflamaveis/nao
_ inflamaveis) colocados sob, em cima e em volta da bomba de vacuo

constituem um risco de incéndio. Mantenha o recipiente/bandeja limpo,
mas nao deixe nenhum material absorvente, como toalhas de papel, nele.
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Segurancga no Uso de Hidrogénio

0O uso de hidrogénio (H,) como gas de arraste do GC, gas de detector de
AVISO combustivel ou sistema JetClean opcional, é potencialmente perigoso.

Quando for usar o hidrogénio (H,) como gas de arraste ou como géas de
AVISO combustivel, saiba que o hidrogénio pode entrar no forno do GC e criar um

perigo de exploséo. Sendo assim, desligue o suprimento até que todas as
conexoes sejam feitas, e verifique se as conexdes de coluna do injetor e do
detector estdo ligadas a uma coluna ou tampadas sempre que houver
fornecimento de hidrogénio para o instrumento.

0 hidrogénio é inflamavel. Vazamentos, quando confinados em espacgos
fechados, podem provocar incéndio ou perigo de explosao. Sempre que for
usar hidrogénio, verifique se ndo ha vazamento, testando todas as conexoes,
linhas e valvulas antes de usar o instrumento. Sempre desligue o
fornecimento de hidrogénio na fonte para trabalhar com o instrumento.

O hidrogénio é um gas de arraste do GC comumente usado, um gas de
combustivel de detector e um gas de limpeza reativa para o sistema JetClean
opcional. O hidrogénio é potencialmente explosivo e apresenta outras
caracteristicas perigosas:

+ O hidrogénio produz combustao em varias concentragdes. Em pressao
atmosférica, o hidrogénio produz combustdo em concentracoes de 4%
a 74,2% por volume.

+ O hidrogénio é o gas que queima com mais velocidade.
+ O hidrogénio possui energia de ignigdo muito baixa.

+ O hidrogénio, que consegue se expandir rapidamente a partir da alta pressao,
€ capaz de causar sua propria combustao.

+ 0O hidrogénio queima com uma brasa ndo luminosa, que pode ser invisivel
sob luz brilhante.

Precaucdes do GC

Ao usar o hidrogénio como gas de arraste, remova a tampa plastica grande
redonda da interface de GC/MSD localizada no painel lateral esquerdo do GC.
Na improvavel ocorréncia de uma explosao, essa cobertura podera ser deslocada.
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Perigos exclusivos da operacao do GC/MSD

O hidrogénio apresenta varios perigos. Alguns sao gerais, outros sdo exclusivos
da operacao do GC ou GC/MSD. Esses perigos incluem, mas nao se limitam a:

+  Combustao do vazamento de hidrogénio

+ Combustao decorrente de rapida expansao do hidrogénio de um cilindro de
alta pressao

«  Acumulo de hidrogénio no forno do GC e sua subsequente combustdo
(consulte a documentagdo do GC e a etiqueta na parte superior da porta do
forno do GC)

+  Acumulo de hidrogénio no MSD e sua subsequente combustédo

Acumulo de hidrogénio em um MSD

AVISO 0 MSD nao consegue detectar vazamentos no injetor ou nos fluxos de gas do
detector. Por esse motivo, é de suma importancia que as conexoes da coluna
estejam sempre ligadas a uma coluna, que estejam cobertas, ou com um

plugue instalado.

0 MSD nao consegue detectar vazamentos nas valvulas para o sistema

AVISO JetClean opcional. E possivel que o hidrogénio possa vazar para o MSD a
partir deste sistema de limpeza. Sempre desligue o sistema JetClean, feche a
valvula de retengao manual de hidrogénio para o JetClean MFC e faga um
bom vacuo antes da quebra de vacuo do MSD.

Todos os usudrios devem estar cientes dos mecanismos pelos quais o
hidrogénio pode se acumular e saber quais precaucdes tomar, se eles souberem
ou suspeitarem que houve acumulo de hidrogénio. (Consulte Tabela 4.) Esses
mecanismos se aplicam a todos os espectrdmetros de massa, incluindo o MSD.

Tabela4 Mecanismos de acumulo de hidrogénio

Mecanismo Resultados

Espectrémetro de Um espectrometro de massa pode ser desligado deliberadamente. Ele também pode ser desligado

massa desligado acidentalmente, por uma falha interna ou externa. Existe um recurso de seguranga que desativard o fluxo
do gas de arraste em caso de desligamento de uma bomba mecénica. Entretanto, se este recurso falhar, o
hidrogénio podera se acumular lentamente no espectrometro de massa.
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Tabela4 Mecanismos de actimulo de hidrogénio (continuagdo)

Mecanismo Resultados

Vélvulas de Os espectrometros de massas estao equipados com valvulas de retengéo automatizadas para o vial de

retencéo calibragao, o sistema JetClean opcional e os gases reagentes. Uma agéo deliberada do operador ou vérias

automatizadas do falhas podem fazer com que as valvulas de retengéo se fechem. O fechamento das valvulas de retengéo

MS fechadas nao corta o fluxo do gas de arraste. Como resultado, o hidrogénio pode se acumular lentamente no
espectrometro de massa.

Valvulas de Alguns espectrometros de massa estdo equipados com valvulas de retengéo de bombas de difuséo

retengdo automatizadas Nesses instrumentos, uma agdo deliberada do operador ou varias falhas podem fazer com que

automatizadas do as valvulas de retengdo se fechem. O fechamento das valvulas de retencéo ndo corta o fluxo do gas de

espectrometro de arraste. Como resultado, o hidrogénio pode se acumular lentamente no espectrometro de massa. Se o

massa fechadas cabo LVDS estiver conectado corretamente entre o MS e 0 GC, o gas de arraste deve fechar
automaticamente com um desligamento de MS.

Valvulas de Alguns espectrometros de massa estéo equipados com valvulas manuais de retengéo de bombas de
retengdo manuais difusdo Nesses instrumentos, o operador pode fechar as valvulas de retengéo. O fechamento das vélvulas
do espectrometro de retencdo ndo corta o fluxo do gas de arraste. Como resultado, o hidrogénio pode se acumular

de massa fechadas  lentamente no espectrometro de massa.

GC desligado Um GC pode ser desligado deliberadamente. Ele também pode ser desligado acidentalmente, por uma
falha interna ou externa. GCs diferentes reagem de maneiras diferentes. Se um GC série 8890 ou 9000
equipado com Controle Eletrénico de Pressdo (EPC) for desligado, o EPC interrompera o fluxo do gas de
arraste. Se o fluxo de arraste do GC n&o estiver sob o controle do EPC, ele aumenta até seu limite maximo.
Esse fluxo pode ser mais do que alguns espectrbmetros de massa podem bombear, resultando no
acumulo de hidrogénio no espectrémetro de massa. Se o espectrometro de massa for desligado ao
mesmo tempo, 0 acumulo pode ser bem réapido.

Falha de energia Se aenergia falhar, tanto o GC quanto o espectrémetro de massa seréo desligados. O gas de arraste,
entretanto, ndo sera necessariamente cortado. Em alguns GCs, uma falha de energia pode fazer com que
o fluxo de gas de arraste seja ajustado ao maximo. Como resultado, o hidrogénio pode se acumular no
espectrometro de massa.

AVISO Uma vez que o hidrogénio estiver acumulado em um espectrometro de
massa, sera necessdria extrema cautela para remové-lo. A inicializagao
incorreta de um espectrometro de massa cheio de hidrogénio pode provocar

explosao.

AVISO Depois de uma falha de energia, o espectrometro de massa pode se iniciar e
comegar a gerar vacuo por si so. Isso nao garante que todo o hidrogénio
tenha sido removido do sistema ou que nao haja perigo de explosao.
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AVISO

AVISO

AVISO

AVISO

AVISO

Manual de operagao do GC/MSD 5977C

Precaucoes

Tome as seguintes precaucdes ao operar um sistema GC/MSD com gas de
arraste de hidrogénio ou ao usar o MSD com a opgao JetClean, a qual fornece
hidrogénio de um MFC localizado em um MSD.

Vocé deve remover a cobertura/tampa de plastico sobre a janela de vidro, na
frente de um MSD Série 5977C. Na improvavel ocorréncia de uma explosao,
essa cobertura podera ser deslocada.

Vocé PRECISA verificar se o parafuso superior na placa lateral do analisador
passou por aperto manual. Nao aperte demais o parafuso; isso pode causar
vazamentos de ar.

Falha ao proteger seu MSD, como descrito acima, aumenta enormemente
a chance de ferimentos pessoais em caso de uma explosao.

Se o hidrogénio for canalizado para qualquer conexao no GC ou MS:

+ 0 fornecimento de hidrogénio para a(s) conexao(oes) de entrada do
sistema, como cilindro de hidrogénio, gerador de hidrogénio ou outro
fornecimento de hidrogénio, deve ser fechado quando o sistema estiver
desligado/ventilado.

« Durante o processo de ventilagdo é importante abrir a valvula manual
de ventilagao.

+ Antes de gerar vacuo/pumping down o sistema MS: Abra a porta do
analisador/placa lateral a 45 graus ou mais por 10 minutos antes de ligar
o sistema MS para iniciar o processo de gerar vacuo/pump down. Esta
acao objetiva evitar o acimulo de hidrogénio no analisador de MS antes
de ligar o MS caso haja um vazamento de hidrogénio.

Fluxo de gas do MS:

Nunca exceda 50 mL/min do fluxo total de H2/metano no MS, incluindo
coluna e/ou gas reagente.
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Bombas Foreline:

Use apenas bombas aprovadas pela Agilent.

As bombas IDP da Agilent devem ser adquiridas por meio da Agilent com
numeros de pe¢a de GC/MS (ou seja, o nimero da pega comega com "G"),
que demonstra a sua compatibilidade com os sistemas de GC/MS da
Agilent. As bombas pedidas diretamente a Divisdao de Vacuo da Agilent
ou outro fornecedor pode nao ter o lastro de gas correto instalado.

As bombas IDP da Agilent devem ser compativeis com a valvula de
entrada fornecida que fechara caso haja falta de energia.

As bombas Pfeiffer Duo e MVP devem ser operadas com o lastro de gas
fechado com os sistemas de GC/MS da Agilent.

As bombas Edwards RV5 devem ser operadas com o lastro de gas
fechado com os sistemas de GC/MS da Agilent.

Conflgurac;ao do GC:

Certifique-se de que o hidrogénio esteja configurado na firmware para
todos os canais de gas que usam hidrogénio. Um EPC nao configurado
para hidrogénio, quando o hidrogénio é usado, pode afetar a parte de
seguranga do hidrogénio do GC.

Certifique-se de que todas as conexdes de coluna estejam configuradas
corretamente na firmware do GC, especialmente para qualquer conexao
com o sistema MS.

Quando possivel, certifique-se de que o cabo LVDS esteja conectado ao
GC. Isso informa ao GC para desligar o gas de arraste se o MS apresentar
falhas na bomba ou for desligado.

Precaucoes laboratoriais gerais

Evite vazamentos nas linhas de gas de arraste. Use equipamento de
verificagdo de vazamentos, para verificar periodicamente vazamentos
de hidrogénio.

Elimine, do laboratdrio, 0 maximo de fontes de ignigéo possiveis
(chamas abertas, dispositivos que podem soltar faiscas, fontes de
eletricidade estatica etc.).

N&o permita que o hidrogénio de um cilindro de alta pressao passe
diretamente para a atmosfera (perigo de autoignigdo).

Use um gerador de hidrogénio, em vez de hidrogénio em cilindros.
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Precaug6es operacionais

Desligue o hidrogénio, bem como qualquer outro suprimento de gas,
na sua fonte/alimentacdo, sempre que vocé desligar o GC ou o MSD.
O fornecimento deve ser desligado na fonte de suprimento de gas.

Desligue o hidrogénio na sua fonte, sempre que vocé fizer a quebra de vacuo
no MSD. (Ndo aguega a coluna capilar sem fluxo de gas de arraste).

Desligue o hidrogénio na sua fonte, sempre que as valvulas de retengdo no
MSD estiverem fechadas. (Ndo aqueca a coluna capilar sem fluxo de gds de
arraste).

Desligue o hidrogénio na sua fonte/alimentacao, se ocorrer uma falha de
energia.

Se ocorrer uma falha de energia quando ndo houver ninguém perto do
sistema GC/MSD, mesmo se o sistema tiver se reiniciado sozinho:

Desligue imediatamente o hidrogénio na sua fonte/alimentagao.
Desligue o GC.

Desligue o MSD e deixe-o resfriar por 1 hora.

Elimine todas as potenciais fontes de ignigdo na sala.

Abra o manifold de vacuo do MSD para a atmosfera.

S g A~ WN =

Espere, pelo menos, 10 minutos, para permitir gue o hidrogénio se dissipe.

7 Inicie o GC e o MSD, normalmente.

Ao utilizar gas hidrogénio, verifique se ha vazamentos no sistema para evitar
possiveis riscos de incéndio e explosdo com base nos requisitos locais da
Salde, Seguranga e Meio Ambiente (SSMA). Sempre verifique se ha
vazamentos, apos trocar um cilindro ou fazer manutengdes nas linhas de gas.
Certifique se a exaustdo da bomba mecanica e as ventilagdes da porta de
injecdo do GC estéo direcionadas para uma coifa/capela.
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CertificagOes de seguranca e
regulamentacao

0 MSD Série 5977C esta em conformidade com as seguintes normas de
seguranga:

Canadian Standards Association (CSA): CAN/CSA-C222 No 61010-1-04
CSA/Nationally Recognized Test Laboratory (NRTL): UL 61010-1

+ International Electrotechnical Commission (IEC): 610101

«  EuroNorm (EN): 61010-1

O MSD Série 5977C esta em conformidade com as seguintes regulamentacoes
de compatibilidade electromagnética (EMC) e interferéncia de radiofrequéncia
(RFI):

+ CISPR 11/EN 55011: Grupo 1, Classe A
+ |EC/EN 61326

AUS/NZ @

Este dispositivo ISM esta em conformidade com a norma canadense ICES-001.
Cet appareil ISM est conforme a la norme NMB—001 du Canada.

ce

Declaragao de EMC da Coreia do Sul

Este equipamento foi avaliado quanto a sua adequagao de uso em ambientes
comerciais. Quando utilizado em ambientes domésticos, ha risco de
radiointerferéncia.

AR 2
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0 MSD Série 5977C foi projetado e fabricado sob um sistema de qualidade
registrado conforme a norma 1SO 9001.

O MSD Série 5977C estd em conformidade com a Diretiva RoHS.
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Informacdes

O MSD da série 5977C da Agilent Technologies atende as seguintes
classificactes da IEC: Equipamento Classe |, Equipamento de Laboratdrio,
Categoria de Instalacéo Il e Grau de Poluigéo 2.

Este aparelho foi projetado e testado de acordo com normas de seguranca
reconhecidas. e foi projetado para o uso em ambientes fechados. Se o
instrumento for utilizado de uma forma nao especificada pelo fabricante,

a seguranca deste podera ser comprometida. Sempre que a protecao da
seguranga do MSD tiver sido comprometida, desconecte a unidade de todas
as fontes de energia e proteja a unidade contra a operacdo nao intencional.

Use servico de pessoal qualificado. A substituicdo de pegas ou a realizagéo de
modificacdes nao autorizadas no instrumento pode resultar em risco grave.

Simbolos

Os avisos constantes no manual ou no instrumento devem ser observados
durante todas as fases de operagédo, manutengao e reparo do instrumento.

0 ndo cumprimento dessas precaugdes viola os padrées de seguranga de
projeto e o uso destinado ao instrumento. A Agilent Technologies ndo assume
nenhuma responsabilidade se o cliente ndo cumprir com esses requisitos.

Veja as informacdes relacionadas para obter mais
informacoes.

Indica superficie quente.
Indica tensdes perigosas.

Indica terminal terra.

Indica risco potencial de exploséo.

RO

Indica risco de radioatividade.

>
»

Manual de operagao do GC/MSD 5977C 30



1  Introducao
Compatibilidade eletromagnética

Indica risco de descarga eletrostatica. A
|..C||_‘-

Indica que este produto eletroeletrénico ndo deve ser
descartado em lixo doméstico.

Compatibilidade eletromagnética

Este dispositivo estd em conformidade com os requisitos da norma CISPR 11.
A operacéo esta sujeita a estas duas condigoes:

+ Esse dispositivo ndo pode causar interferéncia prejudicial.

« Esse dispositivo deve aceitar as interferéncias recebidas, inclusive
interferéncia que possa causar operacao indesejada.

Se esse equipamento causar interferéncia prejudicial na recepgéo de sinais de
radio ou televisdo, o que pode ser observado ao ligar e desligar o equipamento,
recomendamos que o usuario tome uma ou mais das medidas a seguir:

1 Mude de lugar o radio ou a antena.
2 Afaste o dispositivo do radio ou da televis&o.

3 Ligue o dispositivo em outra tomada elétrica, para que o dispositivo fiqgue em
um circuito elétrico diferente de onde esta o radio ou a televisao.

4 Assegure-se de que todos os dispositivos periféricos também sejam
certificados.

5 Assegure-se de que 0s cabos adequados para conectar o dispositivo ao
equipamento periférico estdo sendo usados.

6 Consulte o revendedor do equipamento, a Agilent Technologies, ou um
técnico experiente para obter assisténcia.

Modificagbes que ndo tenham sido expressamente aprovadas pela Agilent
Technologies podem anular a autoridade do usudrio para operar o equipamento.

Declaracdo de emissao sonora

Pressao sonora
Press&o sonora Lp <70 dB em conformidade com a norma EN 27779:1991.

Press&o sonora Lp <70 dB em conformidade com a norma EN ISO 3744:1995
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Uso pretendido

Os produtos da Agilent somente devem ser usados conforme descrito nos guias
de usuario da Agilent. Qualquer outro uso pode resultar em danos ao produto ou
ferimentos pessoais. A Agilent ndo é responsavel por quaisquer danos
causados, no todo ou em parte, pelo uso improprio dos produtos, alteragbes néo
autorizadas, ajustes ou modificagdes nos produtos, falha no cumprimento dos
procedimentos descritos nos guias de usuario da Agilent ou uso dos produtos
em violagdo as leis, regras ou regulamentagdes validas.

Limpeza/Reciclagem do produto

Para limpar a unidade, desligue a energia e use um pano umedecido sem fiapos.
Para obter informag&es sobre reciclagem, entre em contato com um escritorio
de vendas local da Agilent.

A Agilent recomenda que vocé guarde a embalagem original na qual veio

o produto para que ela possa ser usada a fim de garantir a seguranca na
movimentagao e transporte futuro de seu produto. Caso precise descartar
alguma parte da embalagem, recomendamos que siga as regulamentagdes
locais sobre o descarte de residuos para garantir que a maior parte do material
seja reciclada e desviada de depdsitos de lixo ou incineragao. Para obter mais
orientagdes, consulte as autoridades locais relacionadas ao descarte de
residuos.

Derramamento acidental de liquido

N&o derrame liquidos no MSD. Desligue a energia se houver derramamento
acidental de liquido no MSD. Quando o MSD for desconectado de todas as
fontes de alimentagao, seque as pegas afetadas. Se o derramamento de liquido
afetar os componentes eletrénicos, espere pelo menos 24 horas, dependendo
da umidade do ambiente. Enquanto espera as pegas secarem, ligue para

o representante local da Agilent.
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Movimentagao ou armazenamento do MSD

Movimentagao ou armazenamento do MSD

A melhor maneira de manter seu MSD funcionando adequadamente é manté-lo
em vacuo e aquecido, com o fluxo de gas de arraste. Se pretende movimentar ou
armazenar seu MSD, precaugdes adicionais séo necessarias:

0 MSD deve permanecer na posigao vertical em todos os momentos; isso
requer um cuidado especial quando ao movimenta-lo.

* O MSD nao deve ser deixado sem vacuo por longos periodos.
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Substituindo os fusiveis primarios

Substituindo os fusiveis primarios

aviso |

AVISO

Materiais necessarios
+  Fusivel, T12.5A, 250 V (2110-1398) - 2 necessarios
+ Chave de fenda, ponta chata (8730-0002)

A causa mais provavel de falha dos fusiveis primarios é algum problema com
a bomba de vacuo. Se os fusiveis primarios de seu MSD falharem, verifique a
bomba mecanica.

Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD e desconecte o cabo elétrico da tomada
elétrica.

Se um dos fusiveis primarios tiver falhado, o MSD ja estara desligado, mas,
por seguranca, desligue o MSD e desconecte o cabo de alimentacéo. N&o é
necessario deixar o ar entrar da cdmara de analisador.

Nunca substitua os fusiveis primarios enquanto o MSD estiver conectado a
uma fonte de alimentacao.

Se voceé estiver usando hidrogénio como gas de arraste ou para o sistema
JetClean, o fluxo de gas de hidrogénio deve estar desativado antes de
desligar a alimentagao do MSD. Se a bomba mecanica estiver desligada,
havera acumulo de hidrogénio no MSD, o que pode causar uma explosao. Leia
"Seguranca no Uso de Hidrogénio" na pagina 23 antes de operar o MSD com
gas de hidrogénio.

2 Gire um dos porta-fusiveis no sentido anti-horario até que ele ressalte.
Os porta-fusiveis sdo acionados por mola. (Consulte Figura 2 na pagina 35.)

Remova o fusivel antigo do porta-fusivel.
4 Instale um novo fusivel no porta-fusivel.

Reinstale o porta-fusivel.
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Figura 2. Fusiveis primarios

6 Repita os passos 3 a 5 para o outro fusivel. Sempre substitua ambos os
fusiveis.

Reconecte o cabo de alimentagdo do MSD a tomada elétrica.

Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD.
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Colunas 37
Instalando uma coluna capilar em um injetor Split/Splitless 40
Condicionando uma Coluna Capilar 43

Instalando uma coluna capilar na interface de GC/MSD usando a porca para
coluna com autoajuste 44

Instalando uma coluna capilar na interface de GC/MSD usando uma porca de
coluna padrdo 49

Instalando o tip seal da interface de GC/MSD 53
A interface de GC/MSD para um GC da série 8890 55
Ainterface de GC/MSD 5975/5977A/5977B 57

Antes de operar o sistema GC/MSD, vocé deve selecionar, instalar e condicionar
uma coluna do GC. Este capitulo mostrara como instalar e condicionar uma
coluna. Para a selegao correta de coluna e fluxo, vocé precisa saber qual € o tipo
de sistema de vacuo de seu MSD.
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Colunas

Colunas

Esta segéo se aplica ao MSD 5977C usado com um GC 8890. Os modelos de
MSD anteriores ao 5977C e os modelos de GC Agilent anteriores ao GC 8890
que foram fornecidos com o seu MSD sé&o, geralmente, compativeis com o
material abrangido neste capitulo. Se houver diferengas, consulte a
documentagao fornecida com o seu instrumento.

Muitos tipos de colunas de GC podem ser usadas com o MSD, havendo,
contudo, algumas restrigoes.

Durante o tune ou aquisigéo de dados, a taxa do fluxo da coluna no MSD ndo
deve exceder o fluxo maximo recomendado. Portanto, existem limites para o
comprimento, o diametro e o fluxo da coluna. Exceder o fluxo recomendado
resulta na degradacdo do desempenho espectral de massa e sensibilidade.

Lembre-se de que os fluxos da coluna variam muito com a temperatura do
forno. Utilize o software Flow Calculation e a Tabela 5 para determinar se dada
coluna fornecera um fluxo aceitavel com pressao realista no inicio da coluna.

Tabela5 Fluxos de gas

Recurso Fluxos de gas

Bomba de alto vacuo Difusora Turbo

Fluxo ideal de Hélio na coluna em mL/min 1 Ta2

Fluxo de gas maximo recomendado, mL/min” 15 4

Fluxo de gas maximo, mL/min™ 2 6,5

Diam. interno méximo da coluna 0,53mm 0,53mm
(30m) (30m)

Recursos Cl N&o Sim

Fluxos do reagente de Cl, mL/min NA Ta2

Fluxo de H, do JetClean opcional NA 04 mL/min

* Total de fluxo de gés no MSD: fluxo de coluna + fluxo de gés de reag&o (se aplicével) + fluxo de H, do
JetClean (se aplicavel). Baseado na utilizagéo de gas hélio. Para outros gases, o fluxo méximo variara.

T Degradagao esperada de desempenho e sensibilidade espectral.
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Condicionamento de colunas

E essencial que uma coluna seja condicionada antes de ser conectada a
interface de GC/MSD. (Consulte "Condicionando uma Coluna Capilar" na
pdgina 43.)

Uma pequena porgéo da fase estacionaria de coluna capilar é geralmente
arrastada pelo gas de arraste. Isto leva 0 nome de sangramento de coluna.

O sangramento de coluna deposita tracos da fase estacionaria na fonte de ions
do MSD. Isto diminui a sensibilidade do MSD e faz com que a limpeza da fonte
de ions seja necessaria.

0 sangramento de coluna é mais comum em colunas novas ou fracamente
ligadas. E muito pior existir tracos de oxigénio no gas de arraste quando a coluna
esta aquecida. Para minimizar o sangramento da coluna, todas as colunas
capilares devem ser condicionadas antes de serem instaladas na interface

de GC/MSD.

Condicionando as anilhas

Aquecer as anilhas algumas vezes até a temperatura maxima de operagao
estimada antes de instala-las pode reduzir seu sangramento quimico. O ciclo
térmico das anilhas até as suas temperaturas maximas de operagéo, antes
de executar a aplicagao, ajudara a reduzir os vazamentos pelo conjunto.

Dicas e sugestoes

+ Os procedimentos de instalagdo de coluna para os MSDs Série 5977C
podem ser diferentes daqueles aplicaveis aos MSDs anteriores. A utilizagéo
de procedimentos aplicaveis a outro instrumento pode ndo funcionar, além
de causar danos a coluna ou ao MSD.

+ Utilize sempre um gas de arraste que seja, no minimo, 99,9995% puro.

« Por conta da expansao térmica, anilhas novas podem afrouxar depois de
serem aquecidas e resfriadas por algumas vezes. Verifique a condigao de
aperto apo6s dois ou trés ciclos de aquecimento ou utilize as porcas para
coluna com autoajuste.

+ Utilize sempre luvas limpas ao manipular colunas, especialmente a
extremidade que sera inserida na interface de GC/MSD.
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Dicas e sugestoes

Se voceé estiver usando hidrogénio como gas de arraste ou para o sistema
AVISO JetClean, o fluxo de gas de hidrogénio deve estar desativado antes de desligar a

alimentagao do MSD. Se a bomba mecanica estiver desligada, havera acumulo
de hidrogénio no MSD, o que pode causar uma explosao. Leia "Seguranga no
Uso de Hidrogénio" na pagina 23 antes de operar o MSD com gas de hidrogénio.

AVISO Utilize sempre 6culos de protegao ao manipular colunas capilares. Tome
cuidado para nao perfurar a pele com a extremidade da coluna.
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Instalando uma coluna capilar em um injetor
Split/Splitless

Materiais necessarios

Luvas limpas

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Régua métrica

Chave de boca, fixa, 1/4 pol. e 5/16 pol. (8710-0510)

Coluna capilar

Cortador de coluna, ceramica (5181-8836) ou diamante (5183-4620)
Anilhas

DI de 0,27 mm, para colunas com DI de 0,10 mm (5062-3518)

DI de 0,37 mm, para colunas com DI de 0,20 mm (5062-3516)

DI de 0,40 mm, para colunas com DI de 0,25 mm (5181-3323)

DI de 0,5 mm, para colunas com DI de 0,32 mm (5062-3514)

DI de 0,8 mm, para colunas com DI de 0,53 mm (5062-3512)
Porca da coluna do injetor (5181-8830 para GCs Agilent 9000 ou 8890)
Lupa
Septo (pode ser antigo, septo do injetor usado)

Para instalar colunas em outros tipos de injetores, consulte as informacdes do
usuario de GC.

0 GC opera a altas temperaturas. Toque nas pegas do GC apenas quando

AVISO voceé tiver certeza de que ele esta frio.

Utilize sempre 6culos de protegao ao manipular colunas capilares. Tome

AVISO cuidado para nao perfurar a pele com a extremidade da coluna.

Utilize sempre luvas limpas quando estiver manipulando pecgas que vao dentro
do GC ou da camara do analisador.
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Coluna capilar

Cortador de coluna

Septo

GC 8890
na capilar em um injetor Split/Splitless

cedimento
Resfrie o forno e o injetor até a temperatura ambiente.

Utilizando luvas limpas, pressione a coluna através do septo (isso exige
um pouco de pressdo). Em seguida, deslize a porca da coluna e a anilha
condicionada na extremidade livre da coluna. (Consulte Figura 3.)

A extremidade conica da anilha deve ficar em posigao inversa a porca
da coluna.

Figura 3. Preparagéo de uma coluna capilar para instalagéo

Use o cortador de coluna para fazer um vinco a 2 cm ou mais da
extremidade.

Enquanto segura a coluna, quebre a extremidade da coluna na altura do
vinco.

Verifique na extremidade se ha bordas serrilhadas ou com rebarbas.
Se a quebra ndo ficar lisa e plana, repita os passos 3 e 4.

Limpe a parte exterior da extremidade livre da coluna com um pano macio

e sem fiapos, umedecido com metanol.

Posicione a coluna de forma que ela se estenda por 4 a 6 mm além da
extremidade da anilha. (Consulte Figura 4.)

Manual de operagao do GC/MSD 5977C

1


../Videos/CapillaryColInlet.wmv

2

Instalar colunas de GC 8890
Instalando uma coluna capilar em um injetor Split/Splitless

Copo de isolamento

Porca redutora A porca tradicional para

coluna (lado injetor)

Coluna capilar 4 até 6 mm é mostrada, e a
recomendada porca
Anilha (porca interna) com autoajuste
também é fornecida,
Porca de coluna para injetor —— mas nio é mostrada.
Septo
Figura 4. Instalagao de coluna capilar para um injetor split/splitless

8 Deslize o septo até a parte inferior da porca para fixar corretamente o
pedaco de coluna inserido.

9 Instale a coluna no injetor.

10 Deslize a porca pela coluna até a base do injetor e aperte a porca
manualmente.

11 Ajuste a posigéo da coluna até que o septo esteja paralelo a parte de baixo
da porca da coluna.

12 Aperte a porca da coluna com 1/4 a 1/2 de volta adicional. A coluna ndo deve
deslizar caso seja puxada levemente.

13 Inicie o fluxo de gas de arraste.

14 Verifique o fluxo mergulhando a extremidade livre da coluna em isopropanol.
Veja se ha bolhas.

Veja também

Para obter mais informagdes sobre como instalar uma coluna capilar, consulte
Optimizing Splitless Injections on Your GC for High Performance MS Analysis,
uma publicagéo da Agilent Technologies nimero 5988-9944EN.
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Condicionando uma Coluna Capilar

AVISO

Caviso
e

Materiais necessarios
+ Gds de arraste, (99,9995% de pureza ou melhor)
+  Chave de boca, fixa, 1/4 pol. e 5/16 pol. (8710-0510)

Nao condicione a coluna capilar com hidrogénio. O acimulo de hidrogénio no
forno do GC pode levar a uma explosao. Caso esteja planejando utilizar
hidrogénio como gas de arraste, faga primeiro o condicionamento da coluna
com gas inerte ultrapuro (99,999% ou melhor), tal como hélio, nitrogénio ou
argonio.

0 GC opera sob altas temperaturas. Toque nas pegas do GC apenas quando
vocé tiver certeza de que ele esta frio.

Procedimento

1 Instale a coluna no injetor do GC. (Consulte "Instalando uma coluna capilar
em um injetor Split/Splitless" na pagina 40.)

2 Defina uma velocidade minima de 30 cm/s, ou a que for recomendada pelo
fabricante da coluna. Deixe o gas de arraste fluir pela coluna a temperatura
ambiente por 15 a 30 minutos para remover o ar.

3 Programe o forno partindo da temperatura ambiente até o limite maximo de
temperatura da coluna.

4 Aumente a temperatura a uma taxa de 10 ou 15°C/min.

Mantenha a temperatura maxima por 30 minutos.

Nunca exceda a temperatura maxima da coluna, seja na interface de GC/MSD,
no forno do GC ou no injetor.

6 Ajuste a temperatura do forno do GC em 30°C e espere até que o GC esteja
pronto.

7 Conecte a coluna a interface de GC/MSD. (Consulte "Instalando uma coluna
capilar na interface de GC/MSD usando a porca para coluna com
autoajuste” na pagina 44.)
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Instalando uma coluna capilar na interface
de GC/MSD usando a porca para coluna com
autoajuste

Este procedimento € aplicavel a instalagdo de uma coluna capilar diretamente
no analisador usando a porca com autoajuste (Self-Tightening) de coluna
recomendada pela Agilent.

Materiais necessarios

+ Tip seal da interface (G3870-20542) (Consulte a Figura 6 na pagina 47.)
(N&o usado com fonte EI SS ou Inerte)

+ Retentor do tip seal serrilhado (G3870-20547) (Ndo usado com fonte EI SS
ou Inerte)

+  Mola do tip seal (G7005-20024) (Ndo usada com fonte EI SS ou Inerte)
Cortador de coluna, cerdmica (5181-8836) ou diamante (5183-4620)
Lanterna

*  Lupa

* Luvaslimpas
+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

+ Porca para coluna com autoajuste para interface de GC\MSD (5190-5233)

* Anilhas, Vespel
« DI de 0,27 mm, para colunas com DI de 0,10 mm (5062-3518)

+ DI de 0,37 mm, para colunas com DI de 0,20 mm (5062-3516)
+ DI de 0,40 mm, para colunas com DI de 0,25 mm (5181-3323)
« DI de 0,5 mm, para colunas com DI de 0,32 mm (5062-3514)
+ DI de 0,8 mm, para colunas com DI de 0,53 mm (5062-3512)
+  Septo (pode ser antigo, septo do injetor usado)
« Oculos de proteco
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@ Procedimento

Utilize sempre luvas limpas quando estiver manipulando pecgas que vao dentro
do GC ou da camara do analisador.

0 analisador, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara do
AVISO analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

1 Condicione a coluna. (Consulte "Condicionando uma Coluna Capilar" na

pdgina 43.)
Dentro da camara do analisador existem tensdes perigosas, as quais podem
AVISO causar ferimentos fatais. Nao abra a porta da camara do analisador por

nenhuma razao. Se for necessario o acesso, funcionarios de suporte
treinados devem primeiro desconectar o instrumento da fonte de energia da
edificagao.

2 Faca quebra de vacuo/Vent do MSD e abra a camara do analisador.
(Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o MSD" na pdgina 106 e"Abrindo a cdmara
do analisador" na pagina 157.) Certifique-se de ver a extremidade da

interface de GC/MSD.
0 GC opera sob altas temperaturas. Toque nas pegas do GC apenas quando
AVISO voce tiver certeza de que elas estao frias.

3 Seinstalado, remova o tip seal da interface, a mola e o retentor do tip seal
serrilhado da extremidade da interface de GC/MSD.

4 Deslize uma porca de interface e uma anilha condicionada na extremidade
livre da coluna do GC. A extremidade conica da anilha deve apontar em
diregdo a porca.

5 Deslize a coluna na interface de GC/MSD.

Nao quebre a coluna dentro do manifold do vacuo. As pegas da coluna podem
cair ou ser puxadas para a bomba turbo e danifica-la.

6 Use o cortador de coluna para fazer um vinco a 2 cm de sua extremidade.

7 Enguanto segura a coluna contra o cortador usando o polegar, quebre a
coluna com a borda do cortador.
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Instalando uma coluna capilar na interface de GC/MSD usando a porca para coluna com autoajuste

8 \Verifique na extremidade se ha bordas serrilhadas ou com rebarbas.
Se a quebra ndo ficar lisa e plana, repita os passos 6 e 7.

9 Limpe a extremidade com alcool.
10 Ajuste a coluna de modo que esta distancia especificada se estenda a partir
da extremidade da interface de GC/MSD.

Para uma instalagao de fonte EI XTR, SS ou inerte ou Cl (consulte a Figura 5),
a coluna se estende cerca de 1 mm do tubo guia da coluna.

Para uma instalag@o de fonte El de alta eficiéncia (consulte a Figura 6),
a coluna se estende cerca de 4 a 5 mm do tubo guia da coluna.

Utilize a lanterna e a lupa, se necessario, para ver o fim da coluna no interior
da camara do analisador. Nao use o dedo para sentir a ponta da coluna.

Figura 5. Instalagdo de uma coluna capilar na interface de GC/MSD em uma fonte EI EXT, SS, Inerte ou Cl
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Figura 6. Instalagdo de uma coluna capilar na interface de GC/MSD para uma fonte de alta eficiéncia de El

11 Aperte a porca com a mao. (Consulte Figura 7.) Certifique-se de que a
posigao da coluna ndo mude conforme vocé aperta a porca. Nao aperte
demais a porca.

12 Aperte a porca no sentido horario. Continue a apertar até sentir que a anilha
prendeu a coluna.

13 Verifigue o forno do GC para ter certeza de que a coluna ndo esta tocando
em suas paredes.

Figura 7. Instalagdo de uma coluna capilar na interface de GC/MSD
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Cuidado ao colocar o tip seal na interface de GC/MSD para evitar danificar a
coluna.

14 Instale a mola, o tip seal e o retentor do tip seal serrilhado na interface de
GC/MSD. (Consulte "Instalando o tip seal da interface de GC/MSD" na
pagina 53.) N&o use a vedagdo da ponta (tip seal), a mola e o retentor da
vedacdo da ponta (tip seal) serrilhado com fonte de SS ou inerte de El.

0 soquete da interface dessas fontes ndo permite o encaixe da instalagéo
do tip seal. (Consulte Figura 59 na pagina 181.)

Forgar o fechamento da porta do analisador se as pegas estiverem
desalinhadas danificara o "tip seal", a interface ou a fonte de ions, ou impedira
avedagao da placa lateral.

15 Cuidadosamente confira o alinhamento da fonte de ions e o "tip seal" da
interface.

Quando a fonte de ions estiver corretamente alinhada, a cdmara do
analisador pode ser fechada por completo sem resisténcia exceto pela
tensdo da mola do tip seal da interface.

16 Vocé pode alinhar a fonte de ions e o "tip seal" da interface. Se a porta ainda
nado fechar, contate seu representante de servigos da Agilent Technologies.

17 Feche a porta da cdmara do analisador. (Consulte "Fechando a cdmara do
analisador" na pagina 212.)
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Instalando uma coluna capilar na interface
de GC/MSD usando uma porca de coluna

padrao

Este procedimento é para a instalagdo de uma coluna capilar diretamente no
analisador.Existem dois tipos de porcas de colunas que podem ser usados na
interface de GC/MSD:A porca para coluna padréo é explicada aqui e a porca para
coluna com autoajuste € explicada em "Instalando uma coluna capilar na
interface de GC/MSD usando a porca para coluna com autoajuste” na

pagina 44.

Materiais necessarios

Tip seal da interface (G3870-20542) (Consulte a Figura 5 na pagina 46 e a
Figura 6 na pagina 47.) (Ndo usado com fonte EI SS ou Inerte)

Retentor do tip seal serrilhado (G3870-20547) (Nao usado com fonte EI SS
ou Inerte)

Mola do tip seal (G7005-20024) (N&o usada com SS ou fonte inerte El de El)
Cortador de coluna, ceramica (5181-8836) ou diamante (5183-4620)
Lanterna
Lupa
Luvas limpas
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
Porca de coluna de interface (05988-20066)
Anilhas
DI de 0,3 mm, para colunas com DI de 0,170 mm (5062-3507)
DI de 0,4 mm, para colunas com DI de 0,20 mm e 0,25 mm (5062-3508)
DI de 0,5 mm, para colunas com DI de 0,32 mm (5062-3506)
+ DI de 0,8 mm, para colunas com DI de 0,53 mm (5062-3512)
Septo (pode ser antigo, septo do injetor usado)
Oculos de protecao
Chave de boca, fixa, 1/4 pol. e 5/16 pol. (8710-0510)
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@ Procedimento

Utilize sempre luvas limpas quando estiver manipulando pecgas que vao dentro
do GC ou da camara do analisador.

0 analisador, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara do
AVISO analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

1 Condicione a coluna. (Consulte "Condicionando uma Coluna Capilar” na

pagina 43.)
AVISO Dentro da camara do analisador existem tensdes perigosas, as quais podem
_ causar ferimentos fatais. Nao abra a porta da camara do analisador por

nenhuma razao. Se em algum momento for necessario o acesso, funcionarios
de suporte treinados devem primeiro desconectar o instrumento da fonte de
energia do edificio.

2 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD e abra a camara do analisador.
(Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o MSD" na pagina 122 e"Abrindo a cAmara
do analisador" na pagina 157.) Certifique-se de ver a extremidade da

interface de GC/MSD.
0 GC opera sob altas temperaturas. Toque nas pegas do GC apenas quando
AVISO voce tiver certeza de que ele esta frio.

3 Seinstalado, remova o retentor do tip seal serrilhado, o tip seal da interface e
a mola da extremidade da interface de GC/MSD.

4 Deslize uma porca de interface e uma anilha condicionada na extremidade
livre da coluna do GC. A extremidade conica da anilha deve apontar em
diregdo a porca.

5 Deslize a coluna na interface de GC/MSD.

Nao quebre a coluna dentro do manifold do vacuo. As pegas da coluna podem
cair ou ser puxadas para a bomba turbo e danifica-la.

6 Use o cortador de coluna para fazer um vinco a 2 cm da extremidade.

7 Enguanto segura a coluna contra o cortador usando o polegar, quebre a
coluna com a borda do cortador.
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2 Instalar colunas de GC 8890
Instalando uma coluna capilar na interface de GC/MSD usando uma porca de coluna padrao

11

12

13
14

Verifique na extremidade se ha bordas serrilhadas ou com rebarbas.
Se a quebra ndo ficar lisa e plana, repita os passos 6 e 7.

Limpe a extremidade com &lcool.

Ajuste a coluna de modo que esta distancia especificada se estenda a partir
da extremidade da linha de transferéncia.

+ Parauma instalagao de fonte XTR, SS, Inerte ou Cl (consulte a Figura 5 na
pdgina 46), a coluna se estende por cercade T mm.

- Para uma instalagao de fonte de alta eficiéncia de El (consulte a Figura 6
na pagina 47), a coluna se estende cerca de 4a 5 mm.

Utilize a lanterna e lupa, se necessario, para ver a extremidade da coluna no
interior da camara do analisador. Ndo use o dedo para sentir a ponta da
coluna.

Aperte a porca com a mao. Certifique-se de que a posi¢ado da coluna néo
mude conforme vocé aperta a porca. Ndo aperte demais a porca.

Verifigue o forno do GC para ter certeza de que a coluna néo esta tocando
nas paredes.

Aperte a porca 1/4 a 1/2 de volta usando uma chave de boca.

Verifigue o aperto da porca apds um ou dois ciclos de aquecimento; aperte
novamente conforme apropriado.

Cuidado ao colocar o tip seal na extremidade da interface de GC/MSD para
evitar danificar a coluna.

15

Instale a mola, o tip seal e o retentor do tip seal serrilhado na interface de
GC/MSD. (Consulte "Instalando o tip seal da interface de GC/MSD" na
pagina 53.) N&o use a vedagdo da ponta (tip seal), a mola e o retentor da
vedacgdo da ponta (tip seal) serrilhado com fonte de SS ou inerte de El.

0 soquete da interface dessas fontes ndo permite o encaixe da instalagéo
do tip seal. (Consulte Figura 59 na pagina 181.)

Forgar o fechamento da porta do analisador se as pegas estiverem
desalinhadas danificara o "tip seal", a interface ou a fonte de ions, ou impedira
avedacao da placa lateral.
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Instalando uma coluna capilar na interface de GC/MSD usando uma porca de coluna padrao

16 Cuidadosamente confira o alinhamento da fonte de ions e o "tip seal" da
interface.

Quando a fonte de ions estiver corretamente alinhada, a cdmara do
analisador pode ser fechada por completo sem resisténcia exceto pela
tensdo da mola do tip seal da interface.

17 Vocé pode alinhar a fonte de fons e o "tip seal" da interface. Se a porta ainda
nado fechar, contate seu representante de servigos da Agilent Technologies.

18 Feche a porta da cdmara do analisador. (Consulte "Fechando a cdmara do
analisador" na pagina 212.)
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2 Instalar colunas de GC 8890

Instalando o tip seal

Instalando

da interface de GC/MSD

0 tip seal da interface de GC/MSD

Materiais necessarios

Tip seal da interface (G3870-20542)
Mola do "Tip Seal" (G7005-20024)
Retentor do tip seal serrilhado (G3870-20547)

O "Tip Seal" da interface deve ser colocado para a fonte Cl, para fonte El
XTR e para a fonte HES. O tip seal da interface, a mola e o retentor do tip
seal serrilhado nédo sédo usados com fonte de SS ou inerte de El.

Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande 8650-0030
+ Tamanho pequeno 8650-0029

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdo conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use
uma pulseira aterrada antiestatica e tome outras precaugdes antiestaticas
antes de abrir a camara do analisador.

Utilize sempre luvas limpas quando estiver manipulando pegas que vao dentro
do GC ou da camara do analisador.

Pro
=

Manual de operagao do

cedimento

Verifique se a fonte Cl, a fonte de EI XTR ou HES estd instalada. Esta vedacao
da ponta (tip seal) e sua mola ndo devem estar instalados quando uma fonte
de SS ou uma fonte inerte de El estiverem instaladas (Consulte a Figura 8 na
pagina 54).

Remova o tip seal da interface, a mola, o retentor da porca serrilhada da
caixa de armazenamento da fonte de ions. Nesta ordem, deslize a mola, o tip
seal e o retentor do tip seal serrilhado sobre o tubo de saida da coluna.
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2 Instalar colunas de GC 8890
Instalando o tip seal da interface de GC/MSD

3 Rosqueie, com aperto manual, o retentor do tip seal serrilhado na base do
tip seal.

Tip sealda
interface

Retentor
dotip seal
serrilhado

Base do
tip seal

Figura 8. Tip seal da interface

Forgar o fechamento do analisador caso estas pegas estejam desalinhadas
causara danos na vedacao, na interface ou na fonte de ions, ou impedira que
a placa lateral fique vedada.

4 Verifique com cuidado o alinhamento do analisador e da interface.

Quando alinhado corretamente, o analisador pode ser fechado
completamente sem resisténcia, exceto pela tensdo da mola do tip seal
da interface.

5 Vocé pode alinhar o analisador e a interface movendo a placa lateral em sua
dobradica. Se mesmo assim o analisador ndo fechar, entre em contato com
o representante de atendimento da Agilent Technologies.
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Ainterface de GC/MSD para um GC da série 8890

A interface de GC/MSD para um GC da
série 8890

Ainterface de GC/MSD é um condutor aquecido dentro do MSD para a coluna
capilar. (Consulte Figura 9.) Ela estd parafusada no lado direito da cdmara do
analisador, com uma vedacgao O-ring. Possui uma cobertura de protegéao que
nao deve ser removida.

Uma extremidade da interface passa pela lateral do GC e se estende até o forno.
Esta extremidade é rosqueada para permitir a conexao da coluna com uma
porca e uma anilha. A outra extremidade da interface se encaixa na fonte de
ions. A extremidade da coluna capilar se estende um pouco além da
extremidade do tubo da guia da coluna e entra na camara de ionizagao.

Conjunto
de tip seal

g 7 Monde

Isolamento
% Tubo do guia

e de coluna
S A | Coluna
Camara de
ionizagao %ﬂ L V ﬁ A &7\ |
] [ ] Mwn
i ] ,rww <i
Fonte de ﬂ
fons @ |
If.f,f/’ |
|
Camarado MSD | Forno do GC
analisador % ‘ <] \
‘ Entrada opcional para o gas
| reagente de Cl ou para o
Conjunto do —@ : hidrogénio do sistema JetClean
aquecedor/
sensor

Figura 9. Interface de GC/MSD para GC 8890 com fontes XTR, fonte de alta eficiéncia El e Cl
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2 Instalar colunas de GC 8890
Ainterface de GC/MSD para um GC da série 8890

Ainterface de GC/MSD é aquecida por um aquecedor de cartucho elétrico.
Normalmente, o aquecedor € alimentado e controlado pela zona aquecida Aux
Térmica n° 2 do GC. A temperatura da interface pode ser definida pelo software
OpenLab CDS Acquisition da Agilent ou no GC. Um sensor tipo termopar na
interface monitora a temperatura.

Ainterface de GC/MSD deve ser operada na faixa de 250 °C a 350 °C.

A temperatura de interface deve ser ligeiramente mais elevada do que a
temperatura maxima do forno do GC, mas nunca mais elevada do que a
temperatura maxima da coluna.

Ainterface de GC/MSD pode ser usada com fontes El ou Cl. As fontes de XTR,
fonte de alta eficiéncia El e as fontes Cl precisam de um conjunto de tip seal.

O tip seal, a mola e o retentor do tip seal serrilhado interferem com, e devem ser
removidos ao usar, a fonte de SS e fonte inerte de El.

(Consulte "Instalando uma coluna capilar na interface de GC/MSD usando a
porca para coluna com autoajuste” na pagina 44 e "Instalando uma coluna
capilar na interface de GC/MSD usando uma porca de coluna padrao” na
pagina 49.)

A interface de GC/MSD opera em altas temperaturas. Se for tocada quando
estiver quente, ela causara queimaduras.
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A interface de GC/MSD 5975/5977A/5977B

Essa interface é apresentada para MSDs antes do 5977C.

5975/5977 Al

5975/5977A CI

— (O Coluna

ionizagao —ﬂ] I — AN

MSD Forno do GC
Cémara do |
analisador ‘ - Manga do aquecedor

% d Isolamento

. =
Conjuntodo — —
aquecedor/
sensor A extremidade da coluna entra de 1 a 2 mm na camara de ionizagéo

Figura 10.  Ainterface de GC/MSD
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3 Instalar as colunas
GC Intuvo 9000

Colunas 59

Substituindo uma coluna de GC Intuvo 62

Substituindo o anel de vedagéo do GC Intuvo 9000 67
Instalando um Guard Chip ou um Jumper Chip da coluna 69
Substituindo a Tail do GC/MS 9000 73

Condicionando uma coluna capilar Intuvo 78

Instalando o tip seal da interface de GC/MSD 80

A Interface de GC/MSD para um GC da Série 9000 82

Este capitulo mostra como instalar uma coluna Intuvo da Agilent, conectar
o caminho de fluxo a partir do injetor mediante o guard chip, componentes do
Bus e a coluna ao conjunto da Tail do MS e manter o guard chip da coluna.

Se estiver utilizando o Cromatégrafo a gas Agilent Intuvo 9000 com o MSD,
a ionizagdo quimica (Cl) ndo é suportada atualmente. O sistema JetClean da
Agilent é suportado.
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000

Colunas

Colunas

Muitos tipos de colunas de GC Intuvo 9000 podem ser usados com o MSD,
havendo, contudo, algumas restrigdes.

Durante o tune ou aquisigéo de dados, a taxa do fluxo da coluna no MSD ndo
deve exceder o fluxo maximo recomendado. Portanto, existem limites para o
comprimento e fluxo de coluna. Se o fluxo recomendado for excedido, havera
degradacdo do desempenho espectral de massa e sensibilidade.

Lembre-se de que o fluxo da coluna varia bastante com a temperatura do forno,
precisando de medigdes do fluxo atual. Use a Tabela 6 para determinar um fluxo
de coluna aceitdvel e também consulte.

Tabela 6 Fluxos de gas

Recurso Fluxos de gas

Bomba de alto vacuo Difusora Turbo

Fluxo ideal de Hélio na coluna em mL/min 1 Ta2

Fluxo de gas maximo recomendado, mL/min* 1,5 4

Fluxo de gas maximo, mL/min® 2 6,5

Diam. interno maximo da coluna 0,53mm 0,53mm
(30m) (80m)

Fluxo de H, do JetClean opcional NA 04 mL/min

*  Total de fluxo de gés no MSD: fluxo de coluna + fluxo de gas de reag&o (se aplicavel) + fluxo de H, do
JetClean (se aplicavel). Baseado na utilizagdo de gés hélio. Para outros gases, o fluxo maximo variara.

T Degradagao esperada de desempenho e sensibilidade espectral.
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Condicionamento de colunas

E essencial que uma coluna seja condicionada antes de ser conectada
a interface de GC/MSD.

Uma pequena porgao da fase estaciondria de coluna capilar é geralmente
arrastada pelo gas de arraste. Isto leva 0 nome de sangramento de coluna.

O sangramento de coluna deposita tracos da fase estacionaria na fonte de ions
do MSD. Isto diminui a sensibilidade do MSD e faz com que a limpeza da fonte
de ions seja necessaria.

O sangramento de coluna é mais comum em colunas novas ou em colunas
deficientemente ligadas. E muito pior existir tracos de oxigénio no gas de arraste
guando a coluna esta aquecida. Para minimizar o sangramento da coluna, todas
as colunas capilares devem ser condicionadas antes de serem instaladas na
interface de GC/MSD. (Consulte "Condicionando uma coluna capilar Intuvo" na
pagina 78.)

Dicas e sugestoes

+  Utilize sempre um gas de arraste que seja, no minimo, 99,9995% puro.

+  Sempre use luvas limpas quando manusear os conectores clicar e executar
(click and run) de um componente.

+  Sempre use luvas limpas quando manusear um anel de vedacéao.

+ Sempre use luvas limpas quando manusear a extremidade terminal do
GC/MS 9000.

Caso esteja usando hidrogénio como gas de arraste, o fluxo de gas hidrogénio
deve estar desativado antes de desligar a alimentagdo do MSD. Se a bomba
mecanica estiver desligada, havera acumulo de hidrogénio no MSD, o que
pode causar uma explosao. Leia "Seguranca no Uso de Hidrogénio" na
pagina 23 antes de operar o MSD com gds de hidrogénio.
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Manuseio da coluna de GC Intuvo 9000 e dos componentes do conjunto (Bus)

Manuseio da coluna de GC Intuvo 9000 e dos
componentes do conjunto (Bus)

A coluna de cromatografia gasosa Intuvo 9000 da Agilent (Intuvo 9000 GC) ndo
usa as anilhas e porcas tradicionais na maioria das vedacgdes de coluna e de
caminho de fluxo. Em uma conexao de cromatografia gasosa tradicional, a
vedacéo é feita pela deformacgao de uma anilha maledvel em volta da periferia
de uma coluna ou tubo, com uma segunda vedacao feita entre a anilha e a
conexdo/porca. Em vez disso, os conectores de engate rapido da coluna de GC
Intuvo 9000 usam um sistema de vedacao baseado no contato entre superficies
planas. Comparados com as vedagdes de anilhas tradicionais, essas conexdes
sdo a prova de vazamento e faceis de fazer.

Quando fizer essas vedagoes, siga algumas orientacdes simples:

+ N&o toque as superficies vedantes dos conectores de engate rdpido sem
luvas ou com luvas sujas. A oleosidade e a sujeira da pele podem
contaminar as superficies do caminho de fluxo.

+ Use somente a chave torque do Intuvo 9000 GC fornecida para apertar as
conexdes Intuvo de compressao.

« Evite riscar ou deformar as superficies vedantes dos conectores de engate
rapido.
+  Se for necessario limpar uma superficie vedante, use ar comprimido limpo.

+ Use um novo anel de vedagao cada vez que instalar uma coluna ou um Chip
Intuvo.
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Substituindo uma coluna de GC Intuvo

Este procedimento se aplica aos GC com uma coluna. Para a substituicdo de
duas colunas, consulte o manual Manutengdo do cromatografo gasoso Intuvo
9000 da Agilent .

Materiais necessarios
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
« Tamanho pequeno (8650-0029)
Pinca (8710-2460)
Anel de vedacéo Intuvo, poliimida 5/pk, para temperaturas < 350 °C
(5190-9072)

+ Anel de vedagao Intuvo, niquel, 5/pk, para temperaturas de 350 °C até 450 °C
(5190-9073)

+  Chave de torque Intuvo armazenada na porta do forno (5190-9571)

Procedimento

0 injetor, o detector, os componentes do conjunto (Bus) e a coluna podem
estar quentes e causar queimaduras. Esfrie as zonas aquecidas até uma
temperatura de manuseio segura antes de continuar.

Sempre use luvas limpas quando manusear quaisquer pegas que estejam no
caminho de fluxo indo para o analisador ou pegas localizadas dentro do
analisador.

1 Prepare o GC para manutencao.
Usando o painel do GC, selecione Maintenance > Column > Perform
Maintenance > Install Column > Start Maintenance. Esse procedimento
esfria o injetor, o detector, a coluna, o Guard Chip e outros componentes nas
zonas aquecidas do caminho de fluxo para < 40 °C e configura o GC. Siga as
solicitagdes na tela do GC.

2 Utilizando o Openlab CDS Acquisition, faga quebra de vacuo/Vent do MSD
(consulte "Quebrar o vacuo/Vent o MSD" na pagina 122.)
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Substituindo uma coluna de GC Intuvo

3 Se estiver usando hidrogénio ou outro gas inflamavel como um gas de
arraste, feche a valvula manual de fornecimento de gas do instrumento
antes de desligar a energia do MSD.

4 Abraa porta frontal do GC. (Consulte Figura 11.)

Abra e remova a porta do conjunto (Bus) levantando-a verticalmente dos
pinos de dobradicga.

6 Abaixe a porta do forno.
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Substituindo uma coluna de GC Intuvo

Porta do
conjunto
(Bus)

Porta do
forno

Chave de torque Intuvo

Porta frontal

Figura 11.  Porta frontal, porta do conjunto (Bus), porta do forno e torquimetro do
Intuvo do GC 9000
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Substituindo uma coluna de GC Intuvo

7 Quando usar a chave de torque Intuvo, gire todos os quatro grampos
liberando o anel retentor da coluna. (Consulte Figura 12.)

CIOOICCC
090000
SOOI

ICICISIDITLS
Conectores de

engate rapido

Parafusos/
conexoes de
compressao

Grampos da
coluna

Anel retentor

ChaveSmartiD

Figura 12. A coluna GC 9000 e as respectivas pegas

8 Desconecte a chave SmartlD da coluna da porta USB inferior.

Utilizando a chave de torque Intuvo, remova os dois parafusos de
compressao que vedam os conectores de engate rapido da coluna ao
conjunto (Bus) e armazene para uso posterior.
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Substituindo uma coluna de GC Intuvo

10

11

12

13

14

15

16

17

Remova e armazene a coluna para uso posterior de acordo com as
recomendacgdes do fabricante.

Substitua o anel de vedagéo por um anel de vedagao novo classificado para
a temperatura maxima da coluna esperada com o método a ser utilizado.
(Consulte "Substituindo o anel de vedagéo do GC Intuvo 9000" na

pagina 67.)

Certifique-se que todos os anéis de vedacgéo Intuvo no caminho de fluxo sdo
classificados para a temperatura maxima esperada com o método a ser
utilizado. Substitua qualquer anel de vedacao que tenha uma classificagao
de temperatura mais baixa por um que tenha uma classificagéo de
temperatura compativel com o método a ser utilizado.

Coloque o conector de coluna de engate rapido no encaixe de coluna unica
do conjunto (Bus). Consulte o manual do GC para instalar duas colunas
no GC.

Insira a chave Intuvo SmartID fixada na coluna na conexao USB inferior
mostrada.

Fixe a coluna nova girando a lingueta 1 ¢ dos quatro grampos da coluna
sobre o0 seu anel retentor usando a chave de torque Intuvo.

Verifique se as conexdes de engate rapido da coluna estdo assentadas
planamente contra o anel de vedacgao.

Instale frouxamente os dois parafusos/conexdes de compresséao.

Use a chave de torque Intuvo para apertar o parafuso/conexao de compressao
até ouvir um clique. Apertar demais podera danificar o caminho de fluxo e as
conexdes além de causar vazamentos.

18

19
20
21

Aperte os parafusos de compress&o até ouvir um clique da chave de torque
Intuvo.

Feche a porta da coluna.
Instale a porta do conjunto (Bus).

Feche a porta frontal do GC.
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Substituindo o anel de vedacao do GC Intuvo 9000

Substituindo o anel de vedacao do GC
Intuvo 9000

Este procedimento pressupde que a extremidade da coluna do GC/MS 9000 ja
tenha sido removida, ou outra peca assentada sobre o anel de vedagao e que os
componentes do instrumento estdo abaixo de 40 °C.

Materiais necessarios

« Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)

+  Pinga (8710-2460)

* Anel de vedacao Intuvo, poliimida 5/pk, para temperaturas < 350 °C
(5190-9072)

Anel de vedacao Intuvo, niquel, 5/pk, para temperaturas de 350 °C até 450 °C
(5190-9073)

Procedimento

0 injetor, o detector, os componentes do conjunto (Bus) e a coluna podem
estar quentes e causar queimaduras. Esfrie as zonas aquecidas até uma
temperatura de manuseio segura antes de continuar.

Sempre use luvas limpas quando manusear quaisquer pecas que estejam no
caminho de fluxo indo para o analisador ou pegas localizadas dentro do
analisador.

1 Remova a lingueta (tab) do anel de vedagédo do pino de alinhamento e
descarte 0 anel de vedacgao usado. Pingas auxiliam durante o uso obrigatorio
de luvas.

2 Senecessario, instale chips do injetor ou detector. Todos os chips devem ser
instalados antes da instalagdo de um anel de vedagao novo.

3 Remova cuidadosamente o novo anel de vedagao de sua embalagem.
Inspecione o anel de vedacao para verificar se ele ndo esta deformado.
Os dois I6bulos arredondados séo as superficies de vedagéo.
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Substituindo o anel de vedacao do GC Intuvo 9000

4 Insira cuidadosamente os I6bulos do anel de vedagéo arredondados na
conexdo de engate rdpido do conjunto (Bus). O anel de vedag&o é dupla face.

5 Posicione o orificio do anel de vedag&o sobre o pino de alinhamento no
encaixe do conjunto (Bus) e pressione planamente o corpo do anel de
vedagéo contra o conjunto (Bus).

6 Verifique se os lobulos arredondados do anel de vedagéo se ajustam de
modo plano contra o encaixe de engate rapido do conjunto (Bus).

0 novo anel de vedagéo estd pronto para a fixagdo do Chip ou da coluna.
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Instalando um Guard Chip ou um Jumper
Chip da coluna

O Guard Chip e o Jumper Chip da coluna sao pegas consumiveis de uso unico.
A instalacdo deforma parte do Chip para fazer uma boa vedacao, de forma que
um Chip instalado erroneamente nao pode ser reutilizado. O Guard Chip ndo
pode ser limpo ou condicionado.

Materiais necessarios
« Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+  Pinga (8710-2460)
Guard Chip Intuvo para injetor Split/Splitless, 2/pk (G4587-60565)
+  Guard Chip Intuvo para injetor Multimodo, 2/pk (G4587-60665)
+  Chip Jumper Intuvo para injetor Split/Splitless, 2/pk G4587-60575)
Jumper Chip Intuvo para injetor Multimodo, 2/pk (G4587-60675)

* Anel de vedacao Intuvo, poliimida 5/pk, para temperaturas < 350 °C
(5190-9072)

* Anel de vedacgao Intuvo, niquel, 5/pk, para temperaturas de 350 °C até 450 °C
(5190-9073)

Chave de torque Intuvo armazenada na porta do forno (5190-9571)
+ Chave de boca de 7/16 polegadas

j Procedimento

0 injetor, o detector, os componentes do conjunto (Bus) e a coluna podem
estar quentes e causar queimaduras. Esfrie as zonas aquecidas até uma
temperatura de manuseio segura antes de continuar.

Sempre use luvas limpas quando manusear quaisquer pegas que estejam no
caminho de fluxo indo para o analisador ou pegas localizadas dentro do
analisador.
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Instalando um Guard Chip ou um Jumper Chip da coluna

1 Prepare o GC para manutencao. Usando o painel do GC, selecione
Maintenance > Inlets > Guard Chip > Prepare for Maintenance >Replace Liner
and Guard Chip > Start Maintenance. Esse procedimento esfria o injetor, o
detector, a coluna, o Guard Chip e outros componentes nas zonas aquecidas
do caminho de fluxo para < 40 °C e configura o GC. Siga as solicitagdes na
tela do GC.

2 Utilizando o Openlab CDS Acquisition, faga quebra de vacuo/Vent do MSD
(consulte "Quebrar o vacuo/Vent o MSD" na pdgina 122.)

3 Aguarde até o GC estar pronto, o que indica que os componentes estdo
resfriados abaixo de 40 °C e que o instrumento passou pela etapa de quebra
de vacuo/vent, antes de continuar os passos deste procedimento.

4 Se estiver usando hidrogénio ou outro gas inflamdvel como um gas de
arraste para o sistema JetClean, feche a valvula manual de fornecimento de
gas para o instrumento antes de desligar o MSD.

5 Remova o amostrador ALS do injetor se ele estiver instalado.

6 Remova atampa do injetor. (Consulte Figura 13.)

Tampa do injetor do
GC removida

Placa de acesso
dos parafusos de
compressao

SESTY ~ ~ar— e tiad

Figura 13.  Tampa do injetor do GC e placa de acesso dos parafusos de compressao

7 Abraa porta frontal do GC.

8 Abraeremova a porta do conjunto (Bus) levantando-a verticalmente dos
pinos de dobradiga.
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9 Puxe para fora a placa de acesso dos parafusos de compressao para dar
acesso a chave de torque ao parafuso de compresséo do Guard chip.
(Consulte Figura 14 na pagina 71.)

Parafuso/conexao de compressao
do Guard chip
H r
Guard chip 5 o = @ ]

0
LA L K KUX ) .
(L LK KUK B

Base do injetor

Parafuso do
Guard chip

Aquecedor do Guartﬂ:hip

Figura 14.  Guard chip e as respectivas pegas

10 Use uma chave de boca aberta de 7/16 polegadas para afrouxar o parafuso
do Guard chip na base do injetor.

11 Use o dedo para girar cuidadosamente a frente do conjunto de agquecimento
do Guard Chip para baixo e expor o Guard Chip.

12 Afrouxe o parafuso de compressdo do Guard Chip com a chave de torque
Intuvo.

13 Levante o lado direito da guia do Guard Chip por cima da saliéncia e depois
gire e retire o Guard Chip da conexao do conjunto (Bus).

14 Remova o lado esquerdo do Guard Chip da base do injetor.

15 Instale um Guard Chip novo. Primeiro, insira a extremidade maior do Guard
Chip na base do injetor, depois, a extremidade menor é girada para dentro da
conexdo do conjunto (Bus), levantando a lingueta por cima da saliéncia e
para dentro da ranhura da montagem do conjunto (Bus).

16 Aperte com a méao o parafuso/conexao de compressao.
17 Suspenda o aquecedor do Guard Chip.

18 Aperte com a méao o parafuso do Guard Chip na base do injetor.
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Instalando um Guard Chip ou um Jumper Chip da coluna

19 Aperte o parafuso do Guard Chip na base do injetor com uma chave de boca
de 7/16 polegadas.

Use a chave de torque Intuvo para apertar o parafuso/conexao de
compressao até ouvir um clique. Apertar demais podera danificar o caminho
de fluxo e as conexdes além de causar vazamentos.

20 Aperte o parafuso/conexdo de compresséo do Guard Chip usando a chave
de torque fornecida até ouvir um clique.

21 Instale a tampa do injetor.

22 Instale a porta do conjunto (Bus) nas suas bragadeiras e a feche.
23 Feche a porta frontal do GC.

24 Instale o amostrador ALS se ele foi removido.
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Substituindo a Tail do GC/MS 9000

Este procedimento é necessario se vocé estiver trocando para uma fonte que
requer uma tail do GC/MS 9000 diferente, substituindo um anel de vedagao com
vazamento ou uma tail do GC/MS 9000 contaminada ou separando o GC 9000
do MSD.

Materiais necessarios
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
« Tamanho pequeno (8650-0029)
Pinca (8710-2460)

Extremidade terminal do (Tail) GC/MS 9000, usada com uma fonte padrao
(G4590-60009)

+  Extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000, usada com uma fonte HES
(G4590-60109)

* Anel de vedacao Intuvo, poliimida 5/pk, para temperaturas < 350 °C
(5190-9072)

* Anel de vedacéo Intuvo, niquel, 5/pk, para temperaturas de 350 °C até 450 °C
(5790-9073)

+ Chave de torgue Intuvo armazenada na porta do forno (5190-9571)
Chave de boca de 7/16 polegadas

Procedimento

0 injetor, o detector, os componentes do conjunto (Bus) e a coluna podem
estar quentes e causar queimaduras. Esfrie as zonas aquecidas até uma
temperatura de manuseio segura antes de continuar.

Sempre use luvas limpas quando manusear quaisquer pegas que estejam no
caminho de fluxo indo para o analisador ou pegas localizadas dentro do
analisador.
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3

Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Substituindo a Tail do GC/MS 9000

Faca quebra de vacuo/Vent do MSD (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.) Quando solicitado, configure a temperatura da fonte
de ions, dos quads, do injetor, do detector, da coluna, do Guard Chip, da
extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000 e de outros componentes nas
zonas aquecidas do caminho de fluxo para < 40 °C.

Se estiver usando hidrogénio ou outro gas inflamavel como um gas de
arraste, feche a valvula manual de fornecimento de gas do instrumento
antes de desligar a energia do MSD.

Aguarde até o GC estar pronto, o que indica que 0s componentes estao
resfriados abaixo de 40 °C antes de continuar os passos deste
procedimento.

Abra a cadmara do analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do
analisador" na pagina 157.)

Se houver, desaperte o retentor do tip seal serrilhado e remova o tip seal e a
mola da interface da interface de GC/MSD. (Consulte "Tip seal da interface
de GC/MSD" na pagina 81.)

Certifique-se de que o MSD esta alinhado corretamente com o GC. Seo GC e
0 MSD né&o estiverem alinhados corretamente, sera dificil apertar o parafuso
do grampo da linha de transferéncia.

Abra a porta frontal do GC.

Abra e remova a porta do conjunto (Bus) levantando-a verticalmente dos
pinos de dobradica.

Usando a chave de torque Intuvo, remova o parafuso/conexao de
compresséo que prende a conexdo clicar e executar do conjunto (Bus) da
extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000. Remova também o parafuso
da conex&o do conjunto (Bus) vazia. (Consulte Figura 15.)
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Parafuso borboleta

Grampo do conjunto de
aquecimento da extremidade
terminal (Tail) do MS

Parafusos/conexoes de
compressao

| g ) 2 —
1kl Wa - .
; 1 -
| bl it r 4
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I X | : |
t 1 [(5 py b A

Figura 15.  Grampo do conjunto de aguecimento da extremidade terminal (Tail) do MS
fechado

10 Abra o conjunto de aquecimento da extremidade terminal (Tail) do MS
afrouxando o parafuso borboleta no topo do grampo e girando o grampo
para baixo.

11 Empurre o conjunto de aquecimento da extremidade terminal (Tail) do MS
para tras por alguns milimetros. Um ima mantém afastado o conjunto de
aguecimento da extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000.
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Substituindo a Tail do GC/MS 9000

12 Remova a extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000 da linha de
transferéncia e do Bus. (Consulte a Figura 16 e Figura 17)
Se a anilha ficar presa, pressione com um objeto pontiagudo, por exemplo;
um grampo de papel, o orificio para liberar a anilha na extremidade da linha
de transferéncia.

Orificio de liberagao
da anilha
Linha de transferéncia

Conexao de engate
rapido do conjunto (Bus)

ML i e, ol
Figura 16.  Grampo do conjunto de aguecimento da extremidade terminal (Tail) do MS
aberto com a extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000 removida

Porca e anilha

Saida da fonte .y §

de ions Conexao de engate rapido “—-”J

Figura 17.  Extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000 removida da interface de
GC/MSD

13 Substitua o anel de vedagdo. (Consulte "Substituindo o anel de vedagao do
GC Intuvo 9000" na pagina 67.)

14 Cuidadosamente, deslize a extremidade terminal (Tail) do GC/MSD 9000
para dentro da interface de GC/MS e cuidadosamente cologue a conexao
clicar e executar na conexao do conjunto (Bus).

15 Verifigue se encaixe de clicar e executar da extremidade terminal (Tail) do
GC/MS 9000 se assenta planamente contra o anel de vedagao na conexao
do conjunto (Bus).
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16 Parafuse com a mao a porca da coluna da extremidade terminal (Tail) do
GC/MS 9000 no conector rosqueado da linha de transferéncia, depois use
uma chave de boca de % de polegada para apertar a porca por 20 até 30
graus adicionais.

17 Instale frouxamente os dois parafusos/conexées de compresséo.

Use a chave de torque Intuvo para apertar o parafuso/conexao de
compressao até ouvir um clique. Apertar demais podera danificar o caminho
de fluxo e as conexdes além de causar vazamentos.

18 Aperte somente um parafuso/conexao de compressao até ouvir um clique
da chave de torque Intuvo.

19 Instale frouxamente o outro parafuso/conexdo de compressdo no conector
clicar e executar o conjunto (Bus).

20 Puxe o conjunto de aquecimento da extremidade terminal (Tail) do MS
alguns milimetros na diregdo da extremidade terminal do GC/MS 9000 até
gue o contato seja feito.

21 Feche o grampo do conjunto de aquecimento da extremidade terminal (Tail)
do MS e aperte com a mao o parafuso borboleta para prendé-lo.

22 Instale a porta do conjunto (Bus) nas suas bragadeiras e a feche.
23 Feche a porta frontal do GC.

24 Instale a mola e o tip seal na interface de GC/MSD. Alinhe, deslize com
cuidado e rosqueie o retentor do tip seal serrilhado na base do tip seal.
(Consulte "Instalando o tip seal da interface de GC/MSD" na pagina 80.) A
vedacg&o da ponta (tip seal) da interface, a mola e o retentor da vedagéo da
ponta (tip seal) serrilhado ndo sdo usados com fonte El SS ou Inerte.

25 Cuidadosamente confira o alinhamento da fonte de ions e o "tip seal" da
interface.

Quando a fonte de ions esta corretamente alinhada, a cdmara frontal do
analisador pode ser fechada por completo sem resisténcia exceto pela
tensao da mola do "tip seal" da interface.

Forgar o fechamento da porta do analisador se as pegas estiverem
desalinhadas danificara o "tip seal”, a interface ou a fonte de ions, ou impedira
a vedacgao da placa lateral.

26 Vocé pode alinhar a fonte de ions e o "tip seal" da interface. Se a porta ainda
nao fechar, contate seu representante de servigos da Agilent Technologies.

27 Feche a cdmara do analisador. (Consulte "Fechando a cdmara do
analisador" na pagina 212))
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Condicionando uma coluna capilar Intuvo

Materiais necessarios

Gds de arraste, (99,9995% de pureza ou melhor)
Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Pinca (8710-2460)

Chave de torgue Intuvo (5190-9571)

Anel de vedacao Intuvo, poliimida 5/pk, para temperaturas < 350 °C
(5190-9072)

Anel de vedacao Intuvo, niquel, 5/pk, para temperaturas de 350 °C até 450 °C
(5190-9073)

Chave de boca, fixa, 1/4 pol. e 5/16 pol. (8710-0510)

Procedimento

0 injetor, o detector, os componentes do conjunto (Bus) e a coluna podem
estar quentes e causar queimaduras. Esfrie as zonas aquecidas até uma
temperatura de manuseio segura antes de continuar.

Sempre use luvas limpas quando manusear quaisquer pegas que estejam no
caminho de fluxo indo para o analisador ou pegas localizadas dentro do
analisador.

1

Instale a coluna que precisa de condicionamento. (Consulte "Substituindo
uma coluna de GC Intuvo" na pégina 62.)

Defina uma velocidade minima de 30 cm/s, ou a que for recomendada pelo
fabricante da coluna. Deixe o gas fluir pela coluna a temperatura ambiente
por 15 a 30 minutos para remover 0 ar.

Aumente a temperatura da coluna para 120 °C.
Mantenha a essa temperatura maxima por 30 minutos.

Use o Openlab CDS para executar uma verificagdo de ar e dgua. Siga para a
proxima etapa, se o ar e agua estiverem dentro dos limites.
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Condicionando uma coluna capilar Intuvo

6 Programe a temperatura da coluna para aumentar de 120°C para o limite de
temperatura maxima para a coluna a uma vazao de 10a 15 °C/min.

Nunca exceda a temperatura maxima da coluna, seja na interface de GC/MSD,
no forno do GC ou no injetor.

7 Mantenha a temperatura maxima por 30 minutos.

A coluna é condicionada e esta pronta para uso com o seu método.
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Instalando o tip seal da interface de GC/MSD

Instalando o tip seal da interface de GC/MSD

Materiais necessarios

+ Tip seal dainterface (G3870-20542)

+  Mola do "Tip Seal" (G7005-20024)

+ Retentor do tip seal serrilhado (G3870-20547)

O "Tip Seal" da interface deve ser colocado para a fonte Cl, para fonte EI XTR
e para a fonte HES. O tip seal da interface, a mola e o retentor do tip seal
serrilhado ndo sdo usados com fonte EI SS ou Inerte.

« Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sao conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use
uma pulseira aterrada antiestatica e tome outras precaugdes antiestaticas
antes de abrir a cdmara do analisador.

Utilize sempre luvas limpas quando estiver manipulando pecgas que vao
dentro do GC ou da camara do analisador.

j Procedimento
1

Verifigue se a fonte Cl, a fonte de EI XTR ou HES esta instalada. O tip seal,
amola e o retentor do tip seal serrilhado ndo devem ser instalados quando
uma fonte EI SS ou Inerte estiver instalada. (Consulte Figura 18 na

pagina 81.)

2 Remova o tip seal da interface, a mola, o retentor da porca serrilhada da
caixa de armazenamento da fonte de ions. Nesta ordem, deslize a mola, o tip
seal e o retentor do tip seal serrilhado sobre o tubo de saida da coluna.
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3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
Instalando o tip seal da interface de GC/MSD

3 Rosqueie, com aperto manual, o retentor do tip seal serrilhado na base do tip
seal.

Tip seal da interface

Retentor do tip seal serrilhado

Base do tip seal

Figura 18.  Tip seal da interface de GC/MSD

Forgar o fechamento do analisador caso estas pegas estejam desalinhadas
causara danos na vedacao, na interface ou na fonte de ions, ou impedira que a
placa lateral fique vedada.

4 Verifique com cuidado o alinhamento do analisador e da interface.

Quando alinhado corretamente, o analisador pode ser fechado
completamente sem resisténcia, exceto pela tensdo da mola do tip seal da
interface.

5 Vocé pode alinhar o analisador e a interface movendo a placa lateral em sua
dobradica. Se mesmo assim o analisador ndo fechar, entre em contato com
o representante de atendimento da Agilent Technologies.

Manual de operagao do GC/MSD 5977C 81



3 Instalar as colunas GC Intuvo 9000
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A Interface de GC/MSD para um GC da
Série 9000

Ainterface de GC/MSD é um conduite aquecido dentro do MSD para a
manutengado do vacuo do MSD e uma temperatura de efluente de coluna
adequada. (Consulte Figura 19.) Ainterface de GC/MSD estd parafusada no lado
direito da cdmara do analisador, com um o-ring, além de ter uma tampa
protetora que ndo deve ser removida.

Uma extremidade da interface passa pela lateral do GC e é acessada pelo lado
interno da porta frontal do GC. Isso permite a conex&o da porca da coluna da
extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000. A extremidade terminal (Tail) do
GC/MS 9000 inclui uma anilha e uma porca de coluna para fixar a extremidade
do GC da interface de GC/MSD. A extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000
transporta o efluente da coluna do conector do conjunto (Bus) da coluna
aquecido no GC, através da interface GC/MSD aquecida e sai um pouco além do
fim do tubo guia da coluna e para dentro da cdmara de ionizagdo. A extremidade
terminal do GC/MS 9000 mantém a temperatura em varios niveis ao longo de
sua extensao por um conjunto de aquecimento, um conjunto de aguecimento da
tail do MS e uma interface de GC/MSD.

Tip seal da interface P [ :
Retentor do tip seal 3 _ /£ \’
serrilhado -

Base do tip seal A\
Manga do aquecedor e conjunto

do aquecedor/sensor
Isolamento

Cobertura

Conjunto do aquecedor da extremidade terminal (Tail) do MS

Extremidade terminal (Tail) do GC/MS 9000

Figura19. Alinterface de GC/MSD para um GC 9000 (n&do plotado em escala)

A extremidade terminal do GC/MS 9000 ¢é aquecida por um agquecedor de
cartucho elétrico. O aquecedor é alimentado e controlado por uma zona
aquecida do GC 9000. A temperatura da tail do GC/MS 9000 pode ser
configurada usando o software OpenlLab CDS Acquisition ou usando o GC.
Um sensor (termopar) na interface monitora a temperatura.
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O conjunto de tip seal da interface também é necessario ao usar a fonte EI XTR
ou a fonte de alta eficiéncia HES.

A extremidade terminal do GC/MS 9000 deve ser usada na faixa de 250 ° a
350 °C. Além desta restricdo, a temperatura da interface de GC/MSD deve ficar
ligeiramente acima da temperatura da coluna, mas nunca ultrapassando a
temperatura maxima da coluna.
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4 Operacao no modo de El

Operacao do detector espectrométrico de massas (MSD) pelo DS 85
Operagao do MSD com base no painel de controle do GC 86
Configurar o MSD através da Interface Web (WUI) 90

Operagdo do MSD 5975/5977 com base no painel de controle local (LCP) 93
Leitura do mini visor do modulo eletrénico 100

LED de status dos instrumentos no painel frontal 101

Antes de ligaro MSD 102

Bombeamento/Geracgao de Vacuo 104

Controle de temperaturas 104

Controle de fluxo de coluna 105

Controle do fluxo de hidrogénio JetClean 105

Quebrar o vacuo/Vent o MSD 106

Definindo Temperaturas do Analisador MS 108

Executando um autotune 110

Criando e Executando um Método Somente Limpeza do JetClean 111
Criando e Executando um Método Adquirir e Limpar do JetClean 116
Habilitando a Interface e o Forno de GC/MS 120

Abrindo as coberturas/tampas do MSD 121

Quebrar o vacuo/Vent o MSD 122

Visualizando temperaturas e vacuo do MSD 124

Gerando vacuo/Pump down no MSD 125

Este capitulo descreve como executar alguns procedimentos basicos de
operacgao no GC/MSD da série 5977C da Agilent usando El. Se estiver utilizando

o Cromatdgrafo a gas Agilent Intuvo 9000 com o MSD, a ionizag&o quimica (Cl)
ndo é suportada atualmente.
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Operacao do detector espectrometrico de
massas (MSD) pelo DS

O software OpenlLab CDS automatiza tarefas como criagdo de vacuo/pump
down, configuracdes de monitoramento, configuragédo de temperaturas, ajustes
e quebra de vacuo/vent do MSD. Estas tarefas estédo descritas neste capitulo.
Informagdes adicionais estdo descritas nos manuais e ajuda online fornecidos
com o software sistema de dados de cromatografia OpenlLab.

0 software e firmware sao revisados periodicamente. Se as etapas nesses
processos nao combinam com seu software OpenLab CDS, consulte os
manuais e a ajuda online fornecidos com o software para obter mais
informacoes.
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Operacao do MSD com base no painel de
controle do GC

Esta se¢ao se aplica somente ao MSD 5977B. Para modelos MSD anteriores
5975/5977, consulte "Operagao do MSD 5975/5977 com base no painel de
controle local (LCP)" na pagina 93.

O painel de controle do GC 7890B pode mostrar a temperatura real e a pressao
do MSD ou iniciar uma tarefa no MSD sem usar o software Agilent OpenLab
CDS. Vocé pode acessar fungdes, tais como configuragédo de quebra de
vacuo/vent e temperaturas, diretamente do painel de controle do GC. Recursos
limitados estado disponiveis no painel de controle do GC. O software sistema de
dados de cromatografia OpenlLab é o controlador completo para a maioria das
operagdes de controle de instrumentos.

Tecla dedicada ao MSD no painel de controle
do GC

Atecla MS/Aux Det no painel de controle do GC 7890B permite 0 acesso aos
parametros de controle e de configuragdo no MSD. Para os modelos 7890 mais
antigos com firmware atualizado, esta tecla é chamadaAux Det #, que pode ser
substituida pela tecla MS / Aux Det nos procedimentos que se seguem.

Figura 20.  Teclado GC 7890
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Alterando as temperaturas do MSD a partir do
painel de controle do GC

1 Pressione MS/Aux Det para exibir o menu do MSD 5977B.

2 Pressione a seta para baixo para rolar até Quad temp, Source temp ou
Transfer line.

Use o teclado do GC para introduzir a temperatura desejada.

4 Pressione Enter para aplicar as alteragoes.

Visualizando a pressao de vacuo doMSD e a
velocidade do turbo/pressao foreline do painel
de controle do GC

1 Pressione MS/Aux Det para exibir o menu do MSD 5977B.

2 Pressione a seta para baixo para rolar até HiVac Pressure, ou Turbo Speed %
of full//Foreline Pressure.

Quebrando o vacuo/Vent o MSD a partir do
painel de controle do GC

1 Com o MSD purgado, pressione MS/Aux Det para abrir o menu do MSD 5977B.

2 Pressione a seta para baixo para rolar até Start MSD Vent?. (Pressione
Off/No para cancelar o ciclo de quebrar vacuo/vent e gerar vacuo/pump
down o MS).

Pressione ON/Yes para iniciar o ciclo de ventilagado.

4 Quando solicitado, abra a valvula de quebrar vacuo/vent.

Gerando o vacuo/Pump Down no MSD a partir
do painel de controle do GC

1 Pressione MS/Aux Det para exibir o menu do MSD 5977B.

2 Pressione a seta para baixo para rolar até Start MSD Vent?.

3 Pressione ON/Yes para iniciar o ciclo de purga.
4

Quando solicitado, abra a valvula de quebrar vacuo/vent.
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Visualizando a versao do firmware do MSD a
partir do painel de controle do GC

1 Pressione MS/Aux Det para abrir o menu do MSD 5977B.

2 Pressione a seta para baixo para rolar até Firmware.

Visualizando o nimero de série do MSD a
partir do painel de controle do GC

1 Pressione MS/Aux Det para abrir o menu do MSD 5977B.

2 Pressione a seta para baixo para rolar até Serial#.

Definindo as configuragdes de rede para o
MSD a partir do painel de controle do GC

1 Pressione Config, e entdo pressione MS/Aux Det para abrir o menu
CONFIGURE MS DETECTOR.

2 Para configurar o parametro IP:, use o teclado do GC para introduzir o novo
endereco IP para o MSD e, em seguida, pressione Enter para concluir a
entrada.

3 Aguarde até que o GC exiba o novo endereco IP. Reinicie o MSD ou
prosseguir para o enderego do gateway com o botdo de seta para baixo

4 Pressione a seta para baixo para rolar até GW: e use o teclado do GC para
introduzir o novo endereco gateway para a LAN e pressione Enter para
concluir a entrada.

5 Pressione a seta para baixo para rolar até SW: e use o teclado do GC para
inserir a nova mascara de sub-rede para a LAN e pressione Enter para
concluir a entrada.

6 Reinicie o MSD. (Ver abaixo)
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Reiniciando o MSD a partir do painel de
controle do GC

1

Pressione Config, e entdo pressione MS/Aux Det para abrir o menu
CONFIGURE MS DETECTOR.

Pressione a seta para baixo para rolar até Request MSD Reboot?.

Pressione On/Yes para reiniciar o MSD e aguarde até que o MSD complete
este ciclo antes de tentar acessa-lo.

Habilitando/desabilitando BOOTP no MSD

Por padrao, o BOOTP esta desabilitado. Se a sua LAN usar um servidor BootP,
habilitar BOOTP faz o servidor atribuir automaticamente um enderego IP ao MSD.

1

Pressione Config, e entdo pressione MS/Aux Det para abrir o menu
CONFIGURE MS DETECTOR.

Pressione a seta para baixo para rolar até MSD BOOTP.

Para habilitar o BOOTP pressione On/Yes.
Para desabilitar o BOOTP, pressione Off/No.

Aguarde até o MSD confirmar a alteragao no painel de controle do GC.

Reinicie 0 MSD. Veja acima.

Habilitando/desabilitando LVDS no MSD

1

Pressione Config, e entédo pressione MS/Aux Det para abrir o menu
CONFIGURE MS DETECTOR.

Pressione a seta para baixo para rolar até Lvds communication.
Se quiser habilitar o LVDS, pressione On/Yes.
Se vocé quiser desabilitar o LVDS, pressione Off/No.

Aguarde até o MSD confirmar a alteragdo no painel de controle do GC.
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Configurar o MSD através da Interface Web
(WUI)

Se 0 GC for incompativel com as comunicagdes LVDS com um GC Agilent, vocé
pode usar a WUI para definir as configuragées de rede do MSD. As raz&es para
um GC nao suportar a configuragéo de rede de um MSD 5977C a partir do painel
de controle do GC incluem qualguer um dos motivos a seguir:

N&o ha comunicacgao LVDS entre o GC e o MSD.
0 GC nao é um modelo Agilent 8890 ou 9000 com o firmware correto.

Alterando as configuracoes de rede do MSD

Este procedimento pressupde que o operador tem acesso a um PC localizado
na mesma sub-rede LAN que o MSD.

1 Abraacobertura articulada no MSD para acessar o analisador para visualizar
a leitura no mini visor do madulo eletrénico (eModule).

2 Pressione o botdo MSD On/Off para iniciar o instrumento. Quando o
instrumento tiver concluido a sua inicializagao, ele exibe as informacdes
do endereco IP atual na leitura do mini visor e completa um ciclo através
dele durante cerca de 10 minutos.

3 Anote os enderecos IP, gateway e da mascara de sub-rede da leitura do mini
visor. Os padroes para cada um sao 192.168.254.12,0.0.0.0 e 255.255.255.0,
respectivamente.
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4 Digite o endereco IP em uma URL do navegador Web do PC para exibir a
pdagina de menu principal da WUI. (Consulte Figura 21.)

Main Menu

Set Rea Time leck_or Edi NetCony

VeWorks Diagnostics SmartCard Trace Buffer

Send Command/Query to SC Instrument Status

Instrument Conrod - Cl

Figura 21.  Menu principal do WUI

5 Cligue Set Real-Time Clock or Edit NetConfig e va para a segao
Edit NetConfig (MSD network configuration). (Consulte Figura 22.)

Edit NetConlig (MSD network configuration)
NOTE: BOOTR = ON contrals other NetConlig items Below i
==== BOOTF ==== =+ OFF ON
MSD IP Address 152 168.254 12
Gateway IPA
sublvet Mask 255, 255
Submat | Rl

Fiefum 1o Main e

Figura 22.  Editar NetConfig da WUI
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6 Confirme que BootP esta definido para OFF. Se a sua LAN atribui enderecos
IP usando um servidor BootP, clique ON e pule o préximo passo.

7 Para atualizar o MSD IP address, o Gateway IPA, e a SubNet Mask insira os
novos valores. Antes de clicar em enviar, vocé pode recuperar as
configuragbes anteriores clicando Return to Main Menu e depois retornar aqui.

8 Cligue em Submit para carregar estas configuracdes de rede ao MSD.

Uma caixa de didlogo é aberta para confirmar que o processo de
configuragdo de rede foi iniciado. (Consulte Figura 23.)

[} WUI4MSD Version 2.18 X
< C' | ® Not secure | 133.27.109.114/postRTCInfolnput * O 5

133.27.109.114 says

j validateNetConfig: starting %
Time
(HH:MM: “ I 2018

Day: I i a—

Set RTC | Clear Current Entries
Note: The time above is the time of your Web-Client (your PC) and not the time of your embedded controller

The current time MM/DD/YYYY HH:mm:ss of your MSD Controller (SC) is: 09/18/2018 14:07:23

Edit NetConfig (MSD network configuration)

NOTE: BOOTP = ON controls other NetConfig items below it.

===BOOTP==—=  OFF _/ON

MSD IP Address: 133.27.109.112

Gateway IPA: 133.27.109.1

SubNet Mask: 256.255.255.0 postNewNetConfig: New NetConfig processor response:

Reset NetConfig changes have been saved SmartCard NV memory.

After MSD reboot, see NetConfig in MSD Mini-Display or LUL
Return to Main Menu Manually reboot the MSD/SmartCard to activate new NetConfig.
Return to Main Menu |

Figura 23  Configuragéo do enderego IP

9 Clique em OK para fechar a janela e aguarde a solicitacdo para Manually
reboot of the MSD/SmartCard to activate the new Settings.

10 Use o botdo MSD on/off para reiniciar o SmartCard do MSD.
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Operagao do MSD 5975/5977 com base no
painel de controle local (LCP)

Os modelos Agilent 5975 e 5977 introduzidos antes do MSD 5977B tem um
painel de controle local (LCP). O LCP mostra o status do MSD ou inicia uma
tarefa no MSD sem usar o software de aquisi¢cdo de dados.

Apenas certos recursos estdo disponiveis no LCP. O software de aquisigdo de
dados ¢ o controlador completo para a maioria das operagdes de controle de
instrumentos.

Modos de operacao

O LCP tem dois modos de operacao: Status e Menu.

0O modo Status nao requer interagao e simplesmente exibe o status atual do
instrumento MSD ou de suas varias conexdes de comunicagao. Se vocé
selecionar [Menu], entdo [Ndo/Cancelar], vocé sera devolvido ao modo de Status.

0O modo Menu |he permite consultar varios aspectos do GC/MSD e iniciar
algumas agdes como a execugao de um método ou sequéncia ou a preparagao
para quebrar vacuo/vent o sistema.

Para acessar uma opgao de menu especial:

——
Menu Pressione [Menu] até que o menu desejado seja exibido.
\—
[tem Pressione [Item)] até que o item de menu desejado seja exibido.
—

Use uma ou mais das seguintes teclas, conforme apropriado, para responder
aos alertas ou selecione opgoes:

Utilize [Up] para aumentar o valor exibido ou para rolar para cima (como em uma lista
'H‘ de mensagens).
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Use [para baixo] para diminuir o valor exibido ou para se deslocar para baixo (como
"/— em uma lista de mensagens).

Yes/ Utilize [Sim/Selecionar] para aceitar o valor atual.

No/ Use [N&o/Cancelar] para voltar ao modo de Status.
Cancel
)

Depois de fazer a sua sele¢ao, ou se percorrer todos os menus disponiveis, 0
visor volta automaticamente ac modo de Status.

Pressionar [Menu] e [Ndo/Cancelar], sempre exibird o modo de Status.

Pressionar [Ndo/Cancelar] duas vezes sempre retornara ao modo de Status.
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Mensagens de Status LCP

As seguintes mensagens podem ser exibidas no LCP para o informar sobre o
status do sistema MSD. Se o LCP estd em modo Menu, percorra os menus para
voltar ao modo de status. Nenhuma mensagem sera exibida se o software de
aquisicéo de dados néo estiver controlando controle do MSD.

Carregando ChemStation <timestamp>

O software sistema de dados de cromatografia Agilent OpenlLab esta iniciando.

Executando tune<type>

Um procedimento de ajuste estd em andamento (tipo = QuickTune ou Autotune).

Instrumento disponivel <timestamp>

0 software de sistema de dados de cromatografia Agilent OpenlLab ndo esta em
EXECUGao.

Carregando método <method name>

Pardmetros do método estao sendo enviados para 0 MSD.

Carregando o firmware do MSD
O firmware do MSD estd sendo inicializado.

As seguintes mensagens aparecem alternadamente no LCP, se o0 MSD NAO
completar sua sequéncia de inicializagdo corretamente:

Servidor ndo encontrado
Verificar a conexao de LAN

Buscando servidor
Consulta Bootp xxx

Essas mensagens indicam que o MSD ndo recebeu o endereco IP exclusivo do
Windows Service. Se as mensagens persistirem depois de ter entrado em sua
conta no programa sistema de dados de cromatografia Agilent OpenLab,
consulte a secao de resolucao de problemas do manual de instalagéo do
software.

Carregando OS

0O sistema operacional do controlador do instrumento estd sendo inicializado.
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<method> Completo <timestamp>

A execugao e o tratamento dos dados séo feitas. A mesma mensagem € exibida
mesmo que a operagdo tenha terminado prematuramente.

Método carregado <method name>

Parametros do método foram enviados para o MSD.

MS bloqueado pelo <computer name>

Os parametros de MS sé podem ser alterados no software sistema de dados de
cromatografia Agilent OpenLab.

Pressionar placa lateral

Um lembrete durante a inicializagao para pressionar a placa lateral MSD para
garantir uma vedacao de vacuo adequada.

Executar: <method> Adquirindo <datafile>

A execugao esta em andamento; os dados estao sendo adquiridos para o
arquivo de dados designado.

Visualizando o status do sistema durante
ainicializacao
1 As seguintes mensagens sao exibidas na tela durante a inicializagao do LCP:
* Pressionar placa lateral
- Carregando OS
Pressionar placa lateral
+ Carregando o firmware do MSD

2 Continue a pressionar a placa lateral do MSD até que a mensagem
MSD pronto aparega. Isso ajuda o instrumento a gerar vacuo/pump down
mais rapidamente.

Menus LCP

Para acessar a uma determinada opgdo de menu, pressione [Menu] até que o
menu desejado seja exibido; pressione [ltem] até que o item de menu desejado
seja exibido. Tabela 7 a Tabela 12 listam 0s menus e selegdes.
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Muitos itens de menu, especialmente nos menus ChemStation, Parametros
MS e Manutengao, nao tém efeito quando o instrumento esta adquirindo
dados.

Tabela7 Menu ChemStation

Acao Descricao

Execugao de método Exibe 0 nome do método atual e inicia uma analise.

Execug&o de sequéncia Exibe a sequéncia atual e inicia uma sequéncia.

Execug&o de tune atual Exibe o arquivo de tune atual e inicia um autotune.

Numero de mensagens Exibe o nimero de mensagens e o texto da mensagem mais recente.
Utilize as teclas de seta para ver as mensagens anteriores (até 20).

Liberar ChemStation Desassocia 0 sistema de dados de cromatografia OpenLab do MSD.

Status da conex&o Exibe o status da conex&o LAN para o MSD.

Remoto = conectado a sessdo online do sistema de dados de croma-
tografia OpenLab

Local = ndo conectado a sessao online do OpenLab CDS

Nome do instrumento Exibe 0 nome do instrumento se estiver conectado a sessao online
do sistema de dados de cromatografia OpenLab. O nome do instru-
mento é o nome atribuido ao MSD pelo sistema de dados de croma-
tografia OpenLab.

Tabela8 Menu Manutengao

Acgao Descricao

Preparar para ventilagdo Lembre-se de que vocé deve desligar o GC e preparar o instrumento
para quebrar vacuo/vent quando [Yes/SeIect] estiver pressionado.

Pumpdown Inicia uma sequéncia para iniciar o vacuo (Pumpdown).
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Tabela9 Menu Parametros de MS

Acao Descricao

Pressdo a alto vacuo Apenas com um medidor de vacuo Micro-lon instalado.
Velocidade da bomba turbo  Exibe a velocidade da bomba turbo.
Presséo foreline. Exibe a presséo foreline.

Status de falha do MSD Informa um cddigo de status de falha resumido (nimero) em formato
"dec” (decimal) e "hex" (hexadecimal), considerando todas as combi-
nagdes de falha possiveis.

Temperatura da fonte de Exibe e define a temperatura da fonte de ions.

ions, °C

Temperatura do filtro de Exibe e define a temperatura do filtro de massa.

massa, °C

Reagente do Cl Exibe o reagente gasoso de Cl e a taxa de fluxo (se instalado).

Os parametros de MS nao podem ser definidos a partir do LCP quando uma
sessdo online do sistema de dados de cromatografia OpenLab estiver conec-
tada ao MSD.

Tabela 10 Menu Rede

Agao Descricao

MSD IP via BootP Exibe o enderego IP para 0 MSD.

Enderego IP do gateway Exibe o enderego IP do gateway para o MSD.

Mascara de sub-rede Exibe a mascara de sub-rede para o MSD.

IP do ChemStation Exibe o enderego IP para o Sistema de dados de cromatogra-
fia OpenLab PC.

Enderego IP do GC Exibe o enderego IP para o GC.

Fazer ping no gateway Verifica a comunicagdo com o gateway.

Fazer ping no ChemStation  Exibe o endereco IP para o Sistema de dados de cromatogra-
fia OpenLab PC.

Fazer ping no GC Verifica a comunicagdo com o GC.

MAC do controlador MS Exibe 0 enderego MAC do SmartCard no MSD.
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Tabela 11 Menu Versao

Acao Descricao

Controle de firmware Exibe a vers&do do firmware do MSD.

Sistema operacional Exibe a vers3o do sistema operacional do Sistema de dados de
cromatografia OpenLab.

Painel frontal Exibe a versao do LCP.

Amplificador de log Exibe informagdes da versao.

Placa lateral Exibe o tipo da placa lateral.

Placa principal Exibe o tipo da placa principal.

NUmero de série E atribuido ao MSD pelo sistema de dados de cromatografia
OpenLab.

Tabela 12 Menu Controlador

Acédo Descrigao
Reinicializar o controlador Inicia o cartéo de controle do LAN/MS.
Testar LCP? Inicializa um teste de diagnostico do display de duas linhas.

Testar o link HTTP para o Verifica o status do servidor HTTP,
ChemStation do GC/MSD?
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| eitura do mini visor do modulo eletronico

O mini visor do modulo eletrénico, acessivel quando a cobertura da porta do
analisador esta aberta, permite ao operador visualizar a configuragdo LAN do
instrumento incluindo o seu endereco IP, a mascara de sub-rede, o gateway
padrao e enderego MAC. Esta configuragéo LAN pode ser alterada usando o
painel de controle do GC ou a pagina de interface de usuario (WUI) a partir de um
navegador web.

Bootingt

MSD Net

wia k

Figura 24.  Mini visor do médulo eletrénico
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LED de status dos instrumentos no painel
frontal

Pelo LED de status dos instrumentos no painel frontal, o operador pode ver o
status atual do instrumento usando codigos de cores e o controle de tempo
liga/desliga do LED. (Consulte Tabela 13.)

Tabela 13 Cédigos do LED de status de instrumentos no painel frontal

Status do instrumento Codigo do LED

Pronto Verde sdlido

Adquirindo dados Verde intermitente (<2 segundos)
N&o pronto Amarelo solido

Operagédo de Acquire & Clean do JetClean Magenta intermitente

Operagéo Clean Only do JetClean Magenta solido

Pronto e ndo conectado ao DS Azul solido

Iniciar (antes da carga de FW) Vermelho intermitente (<2 segundos)
Falha Vermelho sélido
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Antes de ligar o MSD

Verifique o seguinte antes de ligar ou tentar operar o MSD.

A vdlvula vent deve ser aberta aos poucos (girar o manipulo 45 graus em
sentido anti horério em relagéo a posigdo completamente fechada).

Todos os outras vedages de vacuo e conexdes, devem estar instaladas e
fixadas corretamente. O parafuso da placa da frente nao deve ser apertado, a
menos que gases de arraste, hidrogénio do sistema JetClean ou reagentes
perigosos estejam em uso.

0 MSD esta conectado a uma fonte de alimentac&o aterrada.
A interface de GC/MSD se estende para dentro do forno do GC.

Uma coluna capilar condicionada esta instalada na entrada do GC e na
interface de GC/MSD.

0 GC esta ligado, mas as zonas aquecidas para a interface de GC/MSD,
a entrada de GC e o forno estéo desligados.

O gas de arraste de pelo menos 99,9995% de pureza esta conectado por
tubos ao GC com os coletores recomendados. O regulador, a tubulagéo, os
coletores, 0 médulo EPC, a entrada e a coluna foram purgados de qualquer
gas para remover o oxigénio do sistema.

Se hidrogénio for usado como gas de arraste ou suprimento do sistema
JetClean, o gas de arraste e as valvulas de retengao de suprimento do
sistema JetClean devem estar fechados, e o parafuso da placa lateral
superior do analisador deve estar frouxamente preso.

A exaustdo da bomba mecanica esta devidamente ventilada.

A exaustdao da bomba mecanica contém solventes e produtos quimicos que
vocé esta analisando. Se utilizar a bomba mecanica padrao, ela também
contém vestigios de 6leo da bomba. Se vocé estiver usando solventes toxicos
ou analisando substancias quimicas téxicas, remova o coletor de 6leo
(bomba padrao) e instale uma mangueira para levar a exaustao da bomba de
vacuo para o exterior ou para uma coifa (exaustao). Certifique-se de estar em
conformidade com as regulamentagdes locais. O coletor de 6leo fornecido
com a bomba padrao retém apenas o 6leo da bomba. Ela nao retém ou filtra
produtos quimicos téxicos.
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Se for usado hidrogénio como gas de arraste ou suprimento do sistema
AVISO JetClean, as valvulas de reten¢ao de suprimento de gas de arraste e do

sistema JetClean devem estar fechadas antes de desligar a energia do MSD.
Se a bomba mecanica estiver desligada, havera acimulo de hidrogénio no
MSD, o que pode causar uma explosao. Leia "Seguranca no Uso de
Hidrogénio" na pagina 23 antes de operar o MSD com gas de hidrogénio.
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Bombeamento/Geracao de Vacuo

Os painéis de controle do GC 8890 ou 9000 ou DS ajudam a bombear o MSD.
0 processo € essencialmente automatizado. Depois de ligar o MSD apertando
0 botédo On/Off, feche a porta do analisador e feche a valvula vent assim que
ouvir um assovio (enquanto pressiona a placa lateral do analisador). 0 MSD
bombeia por si s6. O software OpenlLab CDS monitora e exibe o status do
sistema durante a purga. Quando a pressao estiver baixa o suficiente, o
programa ativa os aquecedores da fonte de ions e do filtro de massa e solicita
que voce ligue o aquecedor da interface de GC/MSD. O MSD se desligaréa se
nao puder fazer o geragéo de vacuo corretamente.

Usando os menus ou monitores de MSD, o sistema de dados (DS) pode exibir:

+ Avelocidade do motor para MSDs com turbo bomba (percentual de
velocidade de centrifugagdo)

*  Presséo primaria para MSDs com bomba difusora

+  Pressdo da cdmara analisadora (vacuo) para MSDs com o controlador do
medidor G3397B Micro-lon opcional

Os painéis de controle do GC 8890 e 9000 também exibem esses dados.

Controle de temperaturas

As temperaturas do MSD s&o controladas pelo DS. O MSD possui aquecedores
independentes e sensores de temperatura para a fonte de ions e o filtro de
massas quadrupolo. Vocé pode regular os pontos de ajuste e visualizar estas
temperaturas no DS ou no painel de controle do GC.

Normalmente, o aquecedor de interface de GC/MSD ¢ alimentado e controlado
pela zona aquecida Aux Térmica n® 2 do GC. A temperatura da interface de
GC/MSD pode ser definida e monitorada no DS ou na tela sensivel ao toque
8890 ou 9000.
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Controle de fluxo de coluna

O fluxo de gas de arraste é controlado pela pressao do injetor no GC. Defina o
modo de coluna para Constant Pressure para manter uma pressao de entrada
constante, e o fluxo de coluna diminuird a medida que a temperatura no forno do
GC aumenta. Com o controle eletrénico pneumatico (EPC) e o modo de coluna
definido como Constant Flow, 0 mesmo fluxo da coluna é mantido
independentemente da temperatura.

0 MSD pode ser usado para medir o fluxo da coluna real. Vocé injeta uma
pequena quantidade de ar ou outro produto quimico néo retido e cronometra o
tempo que ele leva para chegar ao MSD. Com esta medi¢do de tempo, vocé
pode calcular o fluxo de coluna. (Para o GC 8890, consulte o Manual de
Operagdo do GC 8890.)

Controle do fluxo de hidrogénio JetClean

A opgao JetClean usa o gas hidrogénio para limpeza da fonte de ions. O MFC
do sistema JetClean envia hidrogénio ao analisador através da linha de Cl na
interface de GC/MSD. A taxa de fluxo é controlada pelo software OpenlLab CDS.
O sistema JetClean somente é compativel com sistemas baseados em turbo
usando uma fonte inerte de El ou uma fonte de alta eficiéncia de El. Para uma
opgao de controle de fluxo JetClean de custo baixo, defina o modo de operagéo
do JetClean para Clean Only.
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Quebrar o vacuo/Vent o MSD

0 DS o orienta pelo processo de ventilagdo. Ele desliga os aquecedores do GC e
do MSD e o aquecedor da bomba difusora ou a turbo bomba no tempo correto.
Ele também permite que vocé monitore as temperaturas no MSD e indica
quando quebrar vacuo/vent o MSD.

0O MSD sera danificado por uma ventilagao incorreta. Uma bomba difusora
invertera o fluxo do fluido vaporizado da bomba para o analisador se 0 MSD
estiver em "vent" antes que a bomba difusora esteja completamente fria.
Uma turbo bomba serd danificada se estiver em "vent" enquanto girar a mais
de 50% da sua velocidade operacional normal.

Certifique-se de que as zonas da interface do GC/MSD GC e do analisador
estejam frias (abaixo de 100°C) antes de quebrar vacuo/vent o MSD. Uma
temperatura de 100°C é quente o suficiente para queimar a pele; sempre
use luvas de tecido quando manusear as pegas do analisador.

AVISO

Se for usado hidrogénio como gas de arraste ou suprimento do sistema
JetClean, as valvulas de reten¢ao de suprimento de gas de arraste e do
sistema JetClean devem estar fechadas antes de desligar a energia do MSD.
Se abomba mecanica estiver desligada, havera acimulo de hidrogénio no
MSD, o que pode causar uma explosao. Leia "Seguranga no Uso de
Hidrogénio" na pagina 23 antes de operar o MSD com gas de hidrogénio.

AVISO

Nunca abra a valvula vent ou desligue as bombas de vacuo sem primeiro
fechar as valvulas de retengao para todos os fluxos de hidrogénio do
analisador. Isso inclui o gas de arraste de hidrogénio e o hidrogénio para
o sistema JetClean.

AVISO
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Quebrar o vacuo/Vent o MSD

Nunca quebre vacuo/vent o MSD, permitindo que o ar entre em qualquer das
extremidades da mangueira foreline. Use a valvula vent ou remova a porca da
coluna e a coluna.

Nao quebre vacuo/vent enquanto a turbo bomba ainda estiver girando a mais
de 50%.

Nao exceda o fluxo de gas total maximo recomendado. (Consulte Tabela 3 na
pagina 17.)

Para instrugdes completas sobre ventilagao, consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.
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Definindo Temperaturas do Analisador MS

Os pontos de ajuste para a fonte de ions do MSD e das temperaturas do filtro de
massa (temperatura quad) estdo armazenados no arquivo de tune (*.u) atual.
Quando um método é carregado, os setpoints no arquivo de tune associado
com tal método sdo baixados automaticamente.

1
2

Habilite o controle de tune e clique em Tune manual > Parametros.
Digite o temporario Fonte (°C) e Temp. do Quad. (°C) (filtro de massa).

A interface GC/MSD, a fonte de ions e as zonas aquecidas do quadrupolo
interagem. Os aquecedores do analisador talvez ndo consigam controlar
precisamente as temperaturas se o setpoint para uma zona for muito
diferente daquele de uma zona adjacente.

Nao ultrapasse 200°C para o quadrupolo ou 350°C para a fonte.

3

Cligue em Download de arquivo de tune para baixar estes valores nominais
de temperatura para o MS e alterar as temperaturas de controle atuais para
estes valores.

Clique em Salvar os parametros de tune para fazer esses ajustes de
temperatura parte deste arquivo de tune ou clique em Salvar arquivo de
tune como para criar um novo arquivo de tune com esses valores.

Execute um autotune se quiser essas novas temperaturas em um arquivo
de autotune.
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Control
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Praperties Acquisition
Chramatograms
4 Instrument Setup Timed Events
Agilent 78908 “ Tune
Autotune

MsD Advanced Autotune

Custom Tune
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Vent/Pump Down
Bakeout
Purge Cal Valve

I Service
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5
=
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=
O
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-

o
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Tunefile ane Tunetype atune
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[ [ X
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Quad temperature (°C)
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Current user: SYSTEM, Active project: 59778-78908

Figura 25.

6 Liberar o controle do tune.
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Executando um autotune

Uma execugdo de autotune completa leva cerca de 15 a 20 minutos. Quando a
opgao Tune rapido for selecionada, o autotune requer menos de 5 minutos.
Alternativamente, vocé pode executar um autotune a partir do painel.

Procedimento

1 Clique em Método > MSD > Tune > Autotune.

2 Clique em Solicitar controle do tune. O icone ¢ alterado para Liberar controle
do tune e o status do instrumento ¢é alterado de verde para laranja para
indicar que ele esta no estado de tuning.

3 Selecione Tune > Tune Automatico. O arquivo de tune usado por ajustar o
método atual é carregado.

4 Para usar um arquivo de tune diferente, clique no icone Abrir arquivo de tune
e selecione-o.

5 Marque Tune rapido, se as abundancias relativas das trés massas séo
valores aceitdveis, a menos que seja necessario um autotune completo.

6 Opcionalmente, para enviar o relatério Autotune para a impressora, na area
Relatérios, selecione o icone Imprimir relatorio.

7 Cligue no icone Iniciar Tune Automatico. O procedimento de tune
automatico é executado.

Activity Log
ﬂ] ﬁ : Delete Instrument Status

Method Single Sample Sequence ¥ :j Reset w Run Queue

Layouts

Acquisition Method — firstmethod.a

I
hoE 5
4 General 4 Method Cﬁ ((U)) LFI/ e Iil LII" |:
Properties Acquisitic..
Chromatograms Tunef  Autotune the instrument | lon source
4 Instrument Setup Timed Events
Agilent 78308 Tune Autotune Options
MSD .
Advanced Autotune [ Quick tune
Custom Tune [ Tune from default settings
4 Manual Tune
Parameters

Figura 26.  Execucdo e tune Automatico

8 Clique noicone Liberar controle do tune.
9 Caso necessario, clique em Avaliar o relatério de Tune para gerar o relatorio.
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Criando e Executando um Meétodo Somente
Limpeza do JetClean

Para criar e executar um método JetClean, seu MSD deve estar equipado e
configurado para um controlador do fluxo de gas Cl ou JetClean e o gas
hidrogénio deve ser conectado a porta B.

1 Cligue em Método e, em seguida, abra [ um método que vocé usaria
para uma execugao cromatografica normal.

2 Salve a aquisigao atual como um arquivo novo = .

3 Cligue em JetClean e, no menu suspenso Operagao, selecione Somente
Limpeza. Essa opgao ndo estara disponivel se seu MSD ndo estiver
configurado para um controlador a gas JetClean.

Control GC Plugins

i i

- [ ¢ Ac gnals  Single Sample Analysis

Method single Sample  Sequence ¥ ) Reset v Run Queus

Layouts

% Acquisition Method = cleanonly.amx

hhpE & L G-

4 General # Method .
properties Acquisition Operation Clean Only hi
Chromatograms o cleaning
A Instrument Setup Timed Evants E
Agilent 78908 =20
e 4 Tune Cleaning Acq & Clean

Autctune
Advanced Autotune

Figura 27. Método Somente Limpeza do JetClean
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4 Ao desenvolver seu método Somente Limpeza, € importante obter o menor
fluxo de hidrogénio possivel, mas mantendo bons resultados.

+ Pouco hidrogénio n&o limpara a fonte suficientemente.

+ Muito hidrogénio "sobrecondicionara" a fonte.

Para comecar, use esses parametros padréo para seu método Somente

Limpeza do JetClean.

g

Method SingleSample  Sequence ) Reset Run Queus

Online Signals  Single Sample Analysis

s Spectrum

Layouts

> Acquisition Method — cleanonly.amx

HEBE & O

4 General 4 Method .
Praperties Acquisition Operation Clean Only
Chromatograms
4 Instrument Setup Timed Events
MSD JetClean
4 Tune Cleaning
Autotune
Advanced Autotune
Custom Tune Hydrogen flow {mL/min)
4 Manuzl Tune
Parameters Filament
Acquisition
Gas Centrol Emission

4 Maintenance
Vent/Pump Down
Bakeout
Purge Cal Valve

I Service

Source Temperature (C)
Quadrupole Temperature (C)

Duration (min)

Post Cleaning

For Post Cleaning, the Source and Quadrupole
temperature are derived from the temperature settings
in the Tune File associated with this method

Stabilization duration (min)

10

Figura 28.  Parametros padrdo de Somente Limpeza do JetClean
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5 Selecione Configuragao do Instrumento > GC > Forno e modifique o Tempo
de Espera e 0 Tempo Pés-Corrida para que correspondam aos tempos

configurados na janela Limpeza do MSD JetClean (1,3 minutos no exemplo
mostrado abaixo).

Home. Control GC Plugins

B copy

Spectrum Sample Prep

Status. Method Single Sample  Sequence ¥ ) Reset v Run Queue Status

Layouts. Windows

% Acquisition Method — demoClean.amx
e § &k

4 General S

W

Properties ot T

4 Instrument Setup
MsD

Agilent 78308
select... - Actual
Back Injector OvenTermp On Rate Value Hold Time Run Time
Tray / Other as°C “¢/min °c min min
~ Inlets > (initial) L 3
MMI-Front | gquitibrationTime o
SSL - Back
Columns _m
Oven WMaimum OvenT emperause
Detectors BB
Aux Heaters
Events [0 Override Column Max 350 °C PostRun: [70°C
signals
- Configuration PostRun Time:
Miscellaneou

Figura 29. Configuragbes de Tempo de Espera e Tempo Pds-corrida

6 Salve @ o método. Os parametros de GC e MS, juntamente com a descri¢do
do método, sdo salvos com o método.

7 Acesse ajanela Amostra Unica.

Para a Fonte de Injegao, selecione Nenhuma Injegao/Branco do Instrumento.
Esse modo indica ao GC e MS para executar o método especificado, apesar
de nenhuma amostra ter sido incluida. (Consulte Figura 30 na pagina 114.)
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9 Para iniciar o processo de limpeza, clique em Executar.

Control GC Plugins

[l copy

0.

Method SingleSample  Sequence ¥ ‘) Reset v

Layouts

% Single Sample Analysis

Run Information
Sample name <AMX><009>
Acg. method demoClean.amx
Proc. method
Result path D:\Project21 457\Test\Results

Result filename <AMX=<D0%>

Activity Lo Online Signals  Acquisition Method

Instrument Spectrum

Run Queue

Run Qu
1 State
=
>

Autosampler
Injection source No Injection/Instrument Blank

Injection volume

Vial ot supported for selected injed

Sample prep method ot supported for selected injection source

Figura 30.  Janela Amostra Unica

10 No painel, vocé pode monitorar o status de seu instrumento a partir do

contador regressivo, realgado na Figura 31.

m w1 7a- Aeubian

Single Sample Analysis

Run Information

semstiem s

[T prrar——

Resitegan

Resittienzn:

Autosampler
[T r————"
[E——

v

b Processing Section

b Sample Description

Figura 31.  Contador regressivo

Manual de operagao do GC/MSD 5977C

Instrument Status

e
e w5
L o]
S PR Tt
e = - R
i
S, ]

Instrumest Run

114



4  Operagao no modo de El

Criando e Executando um Método Somente Limpeza do JetClean

Além disso, vocé pode monitorar o status de seu instrumento na pagina de

detalhes do MSD.

o

Single Sample Analysis
Fun Information
Sanpiesame
domeman | densiieman

Pt mathed

Aesitzm
Fa——
Autosampher
[ P———.
foE—

Vsl

b Processing Section

b Samphe Description

Figura 32.  Pagina de detalhes do MSD

Instrument Status
Bshtnge | W | agitest 001
tepaion Aust

Paieriies

2
[IprR—
Aquasition

Mathad Tne sl
Mathadt S

WS atho anzilec tothe instrurent
o

m

i

tosea

Gasea

s

B Hdrogan

um Ida, 0GB, 0, 3

11 Durante o tempo de estabilizagéo, o instrumento regressara aos setpoints
normais do método. Quando o processo estiver concluido, revise seus

resultados.

Se os resultados tiverem melhorado satisfatoriamente, retome o

processamento normal das amostras.

Se os resultados tiverem melhorado, mas nao suficientemente, ajuste os
setpoints do método Somente Limpeza do JetClean, muito ligeiramente,
e volte a executar o método do JetClean. (Por exemplo, aumente a
quantidade de hidrogénio adicionado ou o tempo de exposigéo.)

Se os resultados tiverem piorado, talvez seja altura de executar uma

limpeza manual.
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Criando e Executando um Meétodo Adquirir
e Limpar do JetClean

Para criar e executar um método Adquirir e Limpar do JetClean do GC/MS, seu
MSD deve estar equipado com e configurado para um JetClean ou controlador
do fluxo de gas de Cl e 0 gas hidrogénio deve estar conectado a porta B.

1 Configure os pardmetros de aquisicdo do método MS.

a Cligueem Método e, em seguida, abra [ e navegue até o método
de aquisigao de dados que vocé usara.

b Salve o método de aquisicdo como um novo arquivo
(AcquireAndClean, neste exemplo).

¢ Cligue em JetClean e, em seguida, no menu suspenso Operagao,
selecione Aq & Limpeza. Essa opc¢do ndo estara disponivel se seu
MSD nao estiver configurado com um controlador de fluxo de gas.
(Consulte Figura 33.)

d Observe que o fluxo de hidrogénio exibido é o fluxo padréo de 0,183.
O fluxo de hidrogénio exibido aqui deve corresponder ao fluxo de
hidrogénio que vocé inseriu nos pardmetros de tune (descritos abaixo
na etapa 2).

File Home Control GCPlugins

Copy Activity Log Online Signals  Single Sample Analysis

O
=
= g iyl R

Status Method Single Sample Sequence ¥ O Reset v Run Queue Status

Layouts Windows

% Acquisition Method — Demo3.amx
B § N G

4 General 4 Method )
Propert Acquisition Operation  |Acq&Clean
Chromatograms
4 Instrument Setup Timed Events
D
4 Tune Cleaning

Agilent 9000
gllent Autotune

Advanced Autotune
Custom Tune Hydrogen flow (mL/min) 0.13
4 Manual Tune
Parameters
Acquisition
Gas Control
4 Maintenance
Vent/Pump Down
Bakeout
Purge Cal Valve
I Service

Figura 33.  Parametros de aquisi¢cdo do método
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e Salve o método de aquisicao.
2 Configure os pardmetros de tune e faga o tune do instrumento.

a Selecione Tune > Tune Automatico e, em seguida, clique em Solicitar
controle do tune © . O Arquivo de Tune associado ao Método
atualmente carregado esta carregado e 0 nome e o tipo estao exibidos.

E.-i GCMS - Acquisition
Home Control

Single Sample Analysis

Activity Log Online Signals

Run Queue Status

‘Windows

Status Method SingleSample  Sequence ¥ ) Reset v

Layouts

Acquisition Method —firstmet>  ~mx

E3) ) = P
4 General 4 Method Cg A Ea

Properties Acquisition .
Chromatograms U Requesttune control urce EI
4 Instrument Setup Timed Events
Agilent 78908 = T“”WE Autotune Options

Figura 34.  Selecdo de Tune Automatico

b Selecione Tune > Tune Manual > Parametros e defina o parametro Fluxo

de gas hidrogénio como 0,13. Ao desenvolver seu método Adquirir e
Limpar, é importante obter o menor fluxo de hidrogénio possivel, mas
mantendo bons resultados. (Consulte Figura 35 na pagina 118.)

+ Pouco hidrogénio néo limpara a fonte suficientemente.
+Muito hidrogénio "sobrecondicionard" a fonte.
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O parédmetro padrao é um fluxo de hidrogénio de 0,13. Para comegar,
use esse parametro padrao para seu método do JetClean. Lembre-se de
gue a configuragdo do fluxo de hidrogénio deve corresponder ao fluxo
em seus parametros do método de MS, descritos acima na etapa 1 da
pagina 116 (0,13 é o padréo).

Online Signals ~ Single Sample Analysis

N

Methed ple  Sequence ¥ ) Reset v Run Queue

Acquisition Method — AcquireAndClean.amx

nhEE &

o=
4 General 4 Methad da WE e 4 b ESEN 2
Acquisition
Fropem=s Chromatograms Tune file HES_Amne Tunetyps HES_stune lon source El
4 Instrument Setup Timed Events
T JetClean Acquisition type | Scan ~| Opencalvaive [] Ms On Ms Off
4 Tune
Parameters
Autotune

Advanced Autotune

lon polarity Mass axis gain 169
Custom Tune
4 Manual Tune Emission (pA) 100 Mass axis offset -24
=
Acquisition Electron energy (£V) 700 width gain 2524
Gas Conurol Filament 1 Width offset 13937
4 Maintenance
Vent/Pump Down Repeller (V] 893 Width219 0.005
Bakeout lon focus (V) 1200 DCpolarity
Purge Cal Valve
I Service Entrance lens (V) 7.3 HEDenable on -
Ent lens offset 1251 EMvolts (V) 2381
lon body (V) 634 Extractor (V) 9.05
Post extractor 1 offset (V) 1980 Post extractor 2 (V) 33.00
Source temperature (°C) 230 Quad temperature (°C) 150
Gas Gas flow (mi/min) 0.13

Figura 35.  Parametros de Tune Manual

¢ Salve o arquivo de tune com um nome que seja reconhecivel como seu
arquivo de tune Adquirir e Limpar (por exemplo,
AcquireandCleanHES_Atune).

. . . . . @
d Clique em Iniciar tune automatico do instrumento W

e Apds o procedimento de tune automatico ser executado, libere o
controle do tune & .
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3 Carregue o arquivo de tune criado recentemente para os parametros de
Aquisicdo do MSD.

a Selecione MSD > Método > Aquisigao, cligue em Carregar um Arquivo de
Tune . e selecione o arquivo de tune que vocé criou para esse
processo. (AcquireandCleanHES_Atune para esse exemplo.) (Consulte
Figura 36 e Figura 37.)

Acquisition Method = AcquireAndClean.amx
nEE 5§ O

4 General Tune File Detector Settings SIM Table
Properties ne e Run time (min) 40
une i time (min) E=E
4 Instrument setup uneype Solvent delay (min) 10
wsp
Load Tune File B
Select a tune file
Name Date modified Last tuned Tyee Ton source
Detail Information
AcquireandCleanHES Atune 3/29/2017 5:07:43 PM 3/15/2017 6:17:13 AM HES atune  HES
HES Atune 3/29/2017 9:2049 AM 3/15/2017 6:17:13 AM HES_atune  HES Source temperature (0 230
Quad temperature ('C) 150
Emission (uA) 100
EM volts (V) 2381
Wore nfo...
Tune file name |AcquireandCleanHES_Atune Report.

Load Cancal

Figura 36.  Selecionar um Arquivo de Tune para Carregar

b Salve & o método. Os parametros de GC e MS, juntamente com a
descrigdo do método, sdo salvos com o método.

Home

Online Signals ~ Single Sample Af

Status Method Sii ample  Sequence ) stz

Acquisition Method — AcquireAndClean.amx
HEE & bk

4 General 4 Method Tune File Detector S
Acquisition
Fropermes Chromatograms Tune file Run ime {r
4 Instrument Setup Timed Events Tune type Solvent delay |
MsD JetClean Trace ion dete
4 Tune Tune EM volts
N Electran multij
utotune
Advanced Autotuns Actual Setpoint Gain factor

rustam Tine

Figura 37.  Arquivo de Tune carregado

Agora que o arquivo de tune novo e o método estao salvos, vocé pode
processar suas amostras como habitualmente usando o método Adquirir e
Limpar.
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Habilitando a Interface e o Forno de GC/MS

Procedimento

1 Cligue em Método > Configurar instrumento > GC > Aquecedores Aux.
2 Selecione On para Thermal Aux 2.

3 Clique em Forno e selecione On.
4

Clique em Método de download para habilitar essas zonas de temperatura
no GC.

5 Salve o método.
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Abrindo as coberturas/tampas do MSD

Cobertura da janela do
analisador

Se precisar abrir uma das coberturas do MSD, siga estes procedimentos.

Remover a cobertura da janela do analisador

Pressione sobre a area arredondada na parte superior da janela, incline a janela
ligeiramente para a frente e levante do MSD. (Consulte Figura 38.)

Nao utilize forga excessiva ou as presilhas de plastico que prendem a
cobertura a unidade central de processamento se quebrarao.

5977C GC/MSD

Alavanca

Cobertura do analisador ——F—— u

Figura38 Tampasd

o MSD 5977C

Puxe a alavanca ao lado do MSD para a esquerda e para baixo para soltar a trava
magnética e abra a cobertura. A cobertura € mantida no lugar por suas
dobradigas. (Consulte Figura 38.)

Nao remova nenhuma outra cobertura. Existem tensdes perigosas no ambito
de outras coberturas.
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Quebrar o vacuo/Vent o MSD

0 software OpenLab CDS da Agilent permite que vocé especifique os
parametros no método do GC que automatizaréo e aceleraréo o processo de
ventilagdo, se houver comunicagao direta (DCOMM) com o GC. Para usar esta
opgao, predefina o método de Quebra de vacuo rapida.

Procedimento

1 Selecione Método > MSD > Manutengao > Quebrar Vacuo/Criar Vacuo e

clique em Quebrar Vacuo/Vent para iniciar o processo. Siga as instrugbes
apresentadas.

m GCMS - Acquisition

Control

Online Signals ~ Single Sample Analysis

strument Status

Status Method e Sequence ¥ e Status

Windows

Acquisition Method — firstmethod.amx

&y
heE 8
4 General 4 Method ﬁ
Properties Acquisitic
Chromatograms. Vent
4 Instrument Setup Timed Events
Agilent 78908 4 Tune Status Ready
Autotune
MSD Advanced Autotune Instrument state “=
Custom Tune Turbo pump On
4 Manual Tune
Parameters Starttme [
Acquisition Elapsed time
Maintenance
Vent/Pump Down Actuals Criteria
Bakeout
Purge Cal Valve Turbo speed (%)
I Service

Source temperature (*C)

Quad temperature (°C)

Vent

Figura 39.  Quebrar Vacuo/Vent o MSD
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2 Quando solicitado, gire o botao da valvula de quebrar vacuo/vent para a
esquerda somente 3/4 de volta ou até ouvir o som sibilante do ar fluindo
para dentro da cdmara do analisador. (Consulte Figura 40.) Ndo gire muito o
botdo ou o O-ring pode cair da canaleta.

V

Botdo davalvula
vent

ool all heated zones

WARNING:
below 100C then turn off Hz carrier
gas before opening vent valve.

Figura 40.  Botdo da valvula vent

Se for usado hidrogénio como gas de arraste ou suprimento do sistema
AVISO JetClean, as valvulas de retengao de suprimento de gas de arraste e do

sistema JetClean devem estar fechadas antes de desligar a energia do MSD.
Se a bomba mecanica estiver desligada, havera acimulo de hidrogénio no
MSD, o que pode causar uma explosao. Leia "Seguranca no Uso de
Hidrogénio" na pagina 23 antes de operar o MSD com hidrogénio como gas de
transporte.

Certifique-se de que o forno GC e a interface MSD/GC estao frias antes de
desligar o fluxo de gas de transporte para evitar danos a coluna.
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Visualizando temperaturas e vacuo do MSD

Selecione Status do instrumento na drea de janelas e clique em MSD para exibir

os valores reais de MSD, incluindo as temperaturas de fonte e do quad. e a

pressao de vacuo do distribuidor quad.

Status Method

4 General
Properties

4 Instrument Setup
Agilent 78308
MsD

Control

i

B copy

ple Sequence ¥ ) Reset v Run Queue Status

Acquisition Method — firstmethod.amx

BEAD® & S
4 Me! (f

.

Instrument Status

Dashboard  Agilent 78908 | MSD

5CMS - Acquisition

Online Signals  Single Sample Al

Instrument Status  Spectrum

v [

atograms Tune file atune Tunetype atune lonsource EI

Parameter Setpoint | Actual

Instrument: Status

Vacuum: Quad manifold [Tarr)
Vacuum: Turbo speed (%)

lon source: Emission (pA)
Acquisition:

Method: Tune file

Method: Status

lon source:

Zone: Source temperature (°C) 230
Zone: Quad temperature (°C) 150

Valve: El cal valve

Idle

1.11E-06

0.0

o

Refer to method status shown below

MS method has not been downloaded
El+

230

150

Closed

Figura 41.  Guia MSD Temperaturas e Vacuo
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Gerando vacuo/Pump down no MSD

aviso |

AVISO

Também é possivel usar a tela sensivel ao toque do GC 8890 ou 9000 para
executar essa tarefa.

Certifique-se de que seu MSD cumpra com todas as condigoes listadas na
introdugao deste capitulo antes de inicializa-lo e bombea-lo. (Consulte "Antes
de ligar o MSD" na pagina 102.) Vocé pode se ferir caso isso nao seja feito.

Nunca abra a valvula vent sem primeiro fechar a linha de suprimento de
hidrogénio para todas as fontes possiveis de entrada de hidrogénio no
analisador. Isso requer o fechamento da vélvula de reteng¢ao de hidrogénio
para o modulo de fluxo de gas de arraste e da valvula de retencao para o
suprimento do sistema JetClean, se houver uma dessas fontes de hidrogénio
no instrumento. Leia "Seguranca no Uso de Hidrogénio" na pagina 23 antes de
operar o MSD com gas de hidrogénio.

Procedimento

1 Remova a tampa da janela do analisador e abra a tampa do analisador.
(Consulte "Abrindo as coberturas/tampas do MSD" na pagina 121.)

2 Verifique se a valvula de entrada da bomba de vacuo esta aberta.

Nao abra a valvula vent sem verificar se a valvula de retengao de suprimento
de hidrogénio do sistema JetClean esta fechada, se o sistema JetClean
opcional estiver instalado. Consulte o manual de operagao do sistema
JetClean para verificar avisos relacionados a quando a valvula de retencao de
hidrogénio estiver aberta.

3 \Verifique se a valvula vent estd aberta girando no sentido horério até estar
fechada. (Consulte Figura 42 na pagina 126.)
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4 Abraavélvula vent girando no sentido anti-hordrio, em 45 graus. (Consulte

Figura 42.)

Botdo davalvula
vent

WARNING: Cool all heated zones

below 100C then turn off Ha carrier
gas before opening vent vaive.

Figura 42  Botdo da valvula vent

5 Verifigue se o cabo elétrico do MSD esta conectado ao compartimento de
fiagao elétrica aterrada da edificagao.

Ligue o MSD apertando o botéo On/Off na frente do MSD.

7 Pressione levemente a placa lateral para garantir uma vedagao correta.
Pressione a caixa de metal na placa lateral.

8 Feche avdlvula vent quanto fizer um som sibilante. (Consulte Figura 42.)

A bomba mecénica fara um som de gorgolejo, Este ruido deve parar em um
minuto. Caso este som continue, isso significa que ha um grande
vazamento de ar em seu sistema, provavelmente na vedagéo da placa
lateral, na porca da coluna da interface ou na valvula vent.

9 Inicialize o programa Openlab CDS Acquisition. Se o MS tiver sido
configurado para varios tipos de fontes de ions, vocé sera perguntado sobre
o tipo de fonte de ions que esta atualmente instalado. Se solicitado, clique no
tipo de fonte instalada.

10 Se a fonte de ions selecionada no passo anterior ndo corresponder a fonte
usada no arquivo de tune do método atual, vocé sera solicitado a inserir um
método com o tipo de fonte de ions correto. Carregue o método correto para
0 seu tipo de fonte.

11 Habilite o controle de tune e cligue em Manutengao.
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12 Clique em Gerar Vacuo/Pump Down para iniciar este procedimento.

ni GCMS - Acquisition ? - o x

Single Sample  Sequence

Layouts.

Acquisition Method — firstmethod.amx

heE &

General 4 Method G
Acquisition

Chromatograms Vent

4 Instrument Setup Timed Events.

Properties

Agitent 78208 Status Ready

MSD

ced Autotune Instrument state 1ate

CustomTi Turbe pump on
4 Wanual T
Paran
Acal Eizpsedtime
4 Maintenance
Acuals ariteria
Bakeout
Purge Cal Valve Turbo speed (%)
I semice

Startime

Source temperature (°C)
Quad temperature (*0)

vent

GCMS - Tuning

rrrrr 't user: SYSTEM, Active project: 59776-78308

Figura 43.  Gerar vacuo/Pump down o MSD

Nao ligue nenhuma zona aquecida do GC até que o fluxo de gas de arraste
esteja ligado. Uma coluna aquecida sem fluxo de gas de arraste sofrera danos.

13 Vocé sera solicitado a ligar o aquecedor da linha de transferéncia e o forno
GC. Clique em OK quando isto for feito.

14 O software ligara os aquecedores da fonte de ions e do filtro de massa
(quadrupolo). Os pontos de ajuste de temperatura ficam armazenados no
arquivo de autotune atual. O status do processo de gerar vacuo/pump down
e "os parametros reais MSD" em comparagédo com "critérios necessarios
para o processo pump down/criagéo de vacuo concluido" é mostrado.

15 Espere até o MS alcancar o equilibrio térmico.
Depois que a mensagem Okay to run surgir, espere duas horas para o MS

alcancar o equilibrio térmico. Os dados adquiridos antes de o MS ter
atingindo o equilibrio térmico podem néo ser reproduziveis.

16 Quando o processo de gerar vacuo/pump down for concluido, cliqgue em OK
para limpar a janela de status do processo de gerar vacuo/pump down.

17 Efetuar o tune de MS.
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Diretrizes gerais 129

Tune automatico de CI' 130

Operagao de CldoMSD 132

Gerando vacuo/Pump down no MSD em modo ClI 133
Configurando o software para operagdo de Cl 134

Operando o médulo de controle de fluxo de gas reagente 136
Configurando o fluxo de gas metano como reagente 139
Executando um tune automético de PCI (somente metano) 142

Executando um tune automadtico de NCI (gds metano como reagente) 145

Este capitulo traz informagdes e instrugdes para a operagdo de MSDs de Cl na
série 5977C no modo de Cl. Grande parte das informacgdes fornecidas no capitulo
anterior também sao relevantes.

A maior parte do material esta relacionada a Cl do metano, mas uma se¢ao
discute a utilizagdo de outros gases reagentes.

O software contém instrucdes para a configuragdo do fluxo de gds reagente e para
a realizagéo de autotune de Cl. Os tune automaticos séo fornecidos para PCl com
metano como gas reagente e para NCI com qualquer gas reagente.

Se estiver utilizando o Cromatdégrafo a gas Agilent Intuvo 9000 com o MSD, a
ionizagdo quimica (Cl) ndo é suportada atualmente.
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Diretrizes gerais

Use sempre metano com a mais alta pureza (e outros gases reagentes, se
aplicavel). O metano deve ser no minimo 99,9995% puro.

Certifique-se sempre de que o MSD esta funcionando bem no modo El antes
de alternar para Cl.

Verifique se a fonte Cl e o tip seal a da interface de GC/MSD estao
instalados.

Verifique se ndo ha vazamentos de ar na tubulagéo de gas reagente. Isto
estd determinado no modo PCl, a verificagdo por 32 m/z apds o pré-tune do
metano.

Certifique-se de que a linha de entrada do gas reagente esta equipada com
purificadores de gas (ndo aplicavel para amonia).
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Tune automatico de ClI

Depois que o fluxo de gas reagente estiver ajustado, é necessario efetuar o tune
das lentes e dos componentes eletrénicos do MSD. (Consulte Tabela 14 na
pagina 131.) Perfluor-5,8-dimetil-3,6,9-trioxidodecano (PFDTD) é utilizado como
solugéo calibrante. Em vez de preencher toda a camara a vacuo, o PFDTD é
introduzido diretamente na cdmara de ionizagéo por meio da interface de
GC/MSD, utilizando o mdédulo de controle de fluxo de gas.

Depois de trocar a fonte El pela Cl ou de ter purgado por qualquer outra razao,
o MSD deve ser purgado e condicionado por no minimo 2 horas antes de fazer
o tune. Este condicionamento feito para melhorar o vacuo é recomendado por
um tempo maior antes de se executar amostras que requerem sensibilidade
otimizada.

Ha um tune automatico de PCI para metano apenas, uma vez que ndo ha ions de
PFDTD produzidos por outros gases no modo positivo. Os ions de PFDTD séo
visiveis em NCI para qualquer gas reagente. Sempre faga o tune primeiro para
PCI com metano, independentemente de qual modo ou gas reagente vocé
deseja utilizar para sua analise.

N&o existem critérios de desempenho de tune. O tune automatico de Cl ja estara
aprovado se for concluido.

EMV igual ou maior do que 2600 V isso indica um problema. Caso o seu método
exija EMV em +400, talvez vocé ndo consiga ter a sensibilidade adequada na
aquisicédo de dados.

Sempre verifique o desempenho do MSD em El antes de alternar para a
operagao de Cl. Sempre configure o MSD Cl em PCI primeiro, mesmo que for
executar NCI.
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Tabela 14 ConfiguragGes de gas reagente

Gas reagente Metano Isobutano Amonia El
Polaridade do fon Positiva  Negativa Positiva Negativa Positiva Negativa N/D*
Emisséo 150 pA 50 pA 150 pA 50 pA 150 pA 50 pA 35pA
Energia de elétrons 150eV  150eV 150 eV 150 eV 150eV 150eV 70eV
Filamento 1 1 1 1 1 1 Tou2
Repeller 3V 3V 3V 3V 3V 3V 30V
lon Focus/Foco de ions 130V 130V 130V 130V 130V 130V QOV
Offsetdalentedeentrada 20V 20V 20V 20V 20V 20V 25V
Volts EM 1200 1400 1200 1400 1200 1400 1300
Valvula de interrupgao Aberta Aberta Aberta Aberta Aberta Aberta Fechada
Seletor de gas A A B B B B Nenhuma
Fluxo sugerido 20% 40% 20% 40% 20% 40% N/D
Temp. da fonte 250°C 150°C 250°C 150°C 250°C 150°C 230°C
Temp. do quad. 150°C 150°C 150°C 150°C 150°C 150°C 150°C
Temperatura dainterface  280°C 280°C 280°C 280°C 280°C 280°C 280°C
Autotune Sim Sim Nao Sim Nao Sim Sim

* N/D N&o disponivel
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Operacao de Cl do MSD

Operar o0 MSD no modo de Cl é um pouco mais complicado do que operar no
modo El. Apds realizar o tune, o fluxo de gas, a temperatura da fonte e a energia
de elétrons podem precisar ser otimizados para o seu analito especifico.
(Consulte Tabela 15))

Tabela 15 Temperaturas para operagao de ClI

Fonte de ions Quadrupolo Interface de GC/MSD
PCI 250°C 150°C 280°C
NCI 150°C 150°C 280°C

Iniciando o sistema no modo PCI

Ao trazer o sistema no modo PCI primeiro, vocé sera capaz de fazer o seguinte:

+  Configurar o MSD com metano em primeiro lugar, mesmo se vocé for usar
outro gas reagente.

+  Verificar o tip seal da interface olhando para o indice m/z 28 a 27 (no painel
de ajuste do fluxo de metano).

+ Determinar se um grande vazamento de ar esta presente pelo
monitoramento dos ions a m/z 19 (dgua protonada) e 32.

+ Confirmar se o MSD esta gerando ions reais e ndo apenas ruido de fundo.

E quase impossivel realizar qualquer diagnéstico sobre o sistema no NCI.

No NCI, ndo ha ions de gas reagente a monitorar. E dificil diagnosticar um
vazamento de ar e dificil dizer se uma boa vedagao esta sendo criada entre a
interface e o volume de ions.

Dependendo da aplicagdo, use as seguintes taxas de fluxo de gas reagente
durante a inicializagéo do sistema:

« modo PCI define o fluxo de gés reagente a 20 (T mL/min)
+ modo NCI define o fluxo de gds reagente a 40 (2 mL/min)
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Gerando vacuo/Pump down no MSD em

modo Cl

Este procedimento pressupde que o PCl efetuara o tune, em algum momento,
no instrumento usando metano depois que o sistema estiver estavel.

Procedimento

1

Siga as instrugdes para o0 MSD El. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD" na pdgina 125.)

Depois que o software pedir para ligar o aguecedor da interface de
GC/MSD e o forno do GC, execute 0s seguintes passos.

Selecione Tune manual > Parametros para monitorar se a pressao esta
diminuindo (opg&o medidor Hi-Vac instalado). A vélvula de calibragdo deve
ser fechada.

Verifique se o PCICH4 esta carregado e a temperatura da fonte e do quad
estdo corretas.

Sempre inicie e verifigue o desempenho do sistema no modo PCl antes de
mudar para NCI.

Defina a interface do GC/MSD a 280 °C. (consulte a Tabela 15 na
pagina 132.)

Defina Gas A (metano) para 20%.

Deixe o sistema condicionar e purgar durante pelo menos 2 horas. Se vocé
executara o NCI, para melhor sensibilidade, aguega o MSD durante a noite.

Manual de operagao do GC/MSD 5977C 133



5 Operagao no modo de ClI
Configurando o software para operagao de ClI

Configurando o software para operacao

de Cl

Sempre verifique o desempenho do GC/MSD em El antes de alternar para o
modo CI.

Procedimento

1

Cligue no icone Solicitar controle do tune e selecione o icone Iniciar tune
automatico do instrumento. O arquivo de tune usado por ajustar o método
atual é carregado.

Se o arquivo de tune ndo for PCICH4, clique no icone Abrir arquivo de tune
e selecione o arquivo.

Se autotune Cl nunca foi executado para este arquivo de tune, o software
solicitara que vocé passe por uma série de caixas de didlogo. Aceite os
valores padrdo, a menos que vocé tenha uma boa razao para mudar algo.

Os valores de tune tém um efeito importante sobre o desempenho MSD.
Sempre comece com os valores padréo na primeira configuragao de Cl
para, em seguida, fazer ajustes a sua aplicagdo especifica. (Consulte a
Tabela 16 para ver os valores padréo para a caixa de Limites de controle
de tune). Estes limites s&o utilizados apenas por Autotune. Eles ndo devem
ser confundidos com os parametros estabelecidos em Pardmetros MS ou
com os que figuram no relatério de tune.

Tabela 16 Limites de Controle Padrdo do Tune utilizados apenas pelo tune automatico ClI

Gas reagente
Polaridade do ion
Meta/alvo de abundancia
Meta de largura de pico
Maximo do "Repeller"

Corrente de emisséo
maxima, A

Energia de elétrons Max, eV

Metano Isobutano Amonia
Positiva Negativa Positiva Negativa Positiva Negativa
1x10° 1x10° N/D 1x10° N/D 1x10°
06 06 N/D 06 N/D 06
4 4 N/D 4 N/D 4
240 50 N/D 50 N/D 50
240 240 N/D 240 N/D 240
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Notas para Tabela 16:

N/D: N&o disponivel. Ndo ha ions de PFDTD formados na PCI com nenhum
gas reagente além do metano. Portanto, o autotune de Cl ndo esta disponivel
com estas configuragées.

Polaridade de ions: sempre configure primeiro em PCl com metano, depois
mude para a polaridade de ions e gas de reacao desejados.

Abundancia alvo: ajuste para mais ou para menos para atingir a abundancia
de sinal desejada. Uma maior abundancia de sinal traz também maior
abundancia de ruidos. Isto pode ser ajustado para a aquisi¢ao de dados
configurando-se a EMV no método.

Largura de pico alvo: valores maiores de largura de pico resultam em melhor
sensibilidade, enquanto valores menores resultam em melhor resolucéo.

Corrente de emissdao maxima: a corrente de emissdo maxima ideal para a
NCI é muito especifica para cada composto e deve ser selecionada de modo
empirico. A corrente de emissao ideal para pesticidas, por exemplo, deve ser
de aproximadamente 200 pA. O limite maximo da corrente é de 200 pA para
El e 250 pA para Cl.
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Operando o0 modulo de controle de fluxo de
gas reagente

Depois de o sistema ter sido alternado do modo El para Cl, ou entéo ter estado
em "vent" por qualquer outra razao, o MSD deve ser condicionado por, no
minimo, 2 horas antes de realizar o tune.

Continuar com o autotune de Cl caso o MSD tenha um vazamento de ar ou
grandes quantidades de agua resultara na contaminagao severa da fonte de
ions. Caso isso aconteca, sera necessario quebrar o vacuo/vent o MSD e limpar
a fonte de ions.

Procedimento

1

Para monitorar e controlar o fluxo de gas, com o arquivo de tune carregado,
cligue em Método > Configuracao do Instrumento > MSD > Tune Manual >
Controle de gas. A janela Controle de gas abre. A partir daqui vocé pode:
admitir gas, purgar gas, bombear gds ou fechar todas as valvulas do
instrumento.

Cligue em Solicitar controle do tune e selecione Tune Manual > Controle
de Gas.

O sistema evacua as linhas de gas durante 6 minutos, em seguida, liga o
gés selecionado (A ou B). Isto é para reduzir a mistura cruzada dos gases
nas linhas.

Entre o setpoint do fluxo de gas reagente no campo Flow. Este valor é
inserido como uma percentagem do fluxo maximo. O fluxo recomendado
é de 20% para uma fonte de PCl e de 40% para uma fonte de NCI.

O hardware de controle de fluxo lembra a configuragéo de fluxo para cada
gas. Quando qualquer gas for selecionado, a placa de controle define
automaticamente o mesmo fluxo que foi usado para o gas pela Ultima vez.
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4 Selecione um item abaixo para controlar as valvulas de gas.

« Para admitir gas, cliqgue em Admitir gas (A: ou B:) e, em seguida, clique em
Aplicar. Vocé pode observar o status na janela Controle de Gas ou a janela
de detalhes MSD.

+ Para purgar gas, cliqgue em Purgar gas (A ou B) e, em seguida, cliqgue em
Aplicar.

Para desligar o fluxo, clique em Gerar vacuo e clique em Aplicar. Quando
isto terminar, o controlador de fluxo é fechado, mas a valvula de retengao
normalmente fica aberta e continua bombeando.

 Para fechar todas as valvulas, cliqgue em Nenhum fluxo; Todas as
valvulas fechadas e cligue em Aplicar.

Quando tiver concluido, clique no icone Liberar controle do tune.

0O moédulo de controle de fluxo de CI

0 maddulo de controle do fluxo de gas de reagente Cl regula o fluxo do gas
reagente na interface GC/MSD de Cl. O médulo de fluxo consiste em MFC,
valvulas de selegao de gas, valvula de calibracao de Cl, valvula de retencao,
componentes eletronicos de controle e tubulagdo. (Veja a Figura 44 e a
Tabela 17 na pagina 138))

O painel traseiro conta com conexdes de entrada Swagelok para metano (CH4)
e OUTRO gas reagente. O software se refere a eles como Gas A e Gas B,
respectivamente. Se vocé nao estiver utilizando um segundo gas reagente,
tampe a OUTRA conexdo para evitar admissao acidental de ar no analisador.
Forneca gases reagentes de 25 a 30 psi (170 a 205 kPa).

A vdlvula de interrupgéo evita a contaminagéo do madulo de controle de fluxo
pela atmosfera enquanto o MSD estd em "vent" ou entdo por PFTBA durante a
operagao El.

Quando um sistema de Cl estiver instalado com um sistema JetClean, o MFC

€ compartilhado por ambos os sistemas. Por padrdo, seu uso é restrito a um
desses sistemas de cada vez. Neste caso, o suprimento de gas B é dedicado
ao hidrogénio usado para limpeza da fonte. Para obter informagdes sobre o
sistema JetClean, consulte 0 manual de operagao do JetClean instalado no seu
PC junto com este manual.
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Figura 44.  Esquema do mddulo de controle de fluxo de gas reagente

Tabela 17 Diagrama de estado do médulo de controle de fluxo

Iniciar vacuo/ Modo em espera,

Purgar Purgar Expulsar ventilado ou

Resultado Fluxo de Ga&s A Fluxo de Gas B com Gas A com Gas B modulo de fluxo Modo El

GasA Aberta Fechada Aberta Fechada Fechada Fechada

GasB Fechada Aberta Fechada Aberta Fechada Fechada

MFC Ativar — ponto  Ativar — ponto  Ativar — 100%  Ativar — 100% Ativar— 100%  Desativar — 0%

de ajuste de ajuste

Vdlvula de Aberta Aberta Aberta Aberta Aberta Fechada
interrupgéo

Os estados Open e Closed sao mostrados nos monitores como Open e Closed,
respectivamente.

Manual de operagao do GC/MSD 5977C 138



5 Operagao no modo de ClI
Configurando o fluxo de gads metano como reagente

Configurando o fluxo de gas metano como
reagente

O fluxo de gas reagente deve ser ajustado para que se obtenha estabilidade
maxima antes do tune do sistema de Cl. Faga a configuragao inicial com
metano no modo de PCI. Nenhum procedimento de ajuste de fluxo esta
disponivel para a NCl, ja que nenhum ion reagente negativo é formado.

0 ajuste do fluxo de gas reagente metano é um processo de trés passos:
configuragao do controle de fluxo, pré-tune nos ions de gas reagente e ajuste
do fluxo para proporgdes estaveis de ions reagentes, para metano, 28/27 m/z.

Seu sistema de dados guiara vocé pelo processo de ajuste de fluxo.

Procedimento

1 Usando uma fonte El, execute o tune automatico padréo, salve o relatdrio e
anote a pressao relatada.

2 Faga quebra de vacuo/Vent do sistema. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

Instale a fonte ClI. (Consulte "Instalando a fonte CI" na pagina 247.)

4 Bombeie o sistema. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down no MSD em
modo CI" na pagina 133.)

5 Aguarde até que a presséo fique proxima da pressao registrada
anteriormente para o autotune de El.

6 Selecione MSD > Manuteng¢ao > Condicionamento para acessar 0s
parametros de condicionamento. Defina um tempo minimo de 2 horas,
ajuste os outros parametros e clique emOK para iniciar o condicionamento.

Depois de o sistema ter sido alternado do modo El para Cl, ou entao ter estado
em "vent" por qualquer outra razao, o MSD deve ser condicionado por, no
minimo, 2 horas antes de realizar o tune.

Continuar com o autotune de Cl caso o MSD tenha um vazamento de ar ou
grandes quantidades de dgua resultara na contaminagao severa da fonte de
ions. Caso isso acontega, sera necessario quebrar o vacuo/vent o MSD e limpar
a fonte de ions.
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7 Selecione Methane Pretune no menu Setup e siga as informagdes do
sistema. Consulte a ajuda on-line do software OpenlLab CDS para obter
informagdes adicionais.

O pré-tune do metano regula o instrumento para obter um monitoramento
ideal da proporcao de ions reagente de metano de 28/27 m/z.

8 Examine o scan do perfil exibido dos ions reagentes. (Consulte Figura 45.)

+ Nao deve haver nenhum pico visivel a 32 m/z. Um pico nao indica um
vazamento de ar. Repare o vazamento antes de prosseguir. Operar no
modo Cl com um vazamento de ar causara contaminacao rapidamente
na fonte de ions.

+ 0 pico am/z 19 (dgua protonada) é menor do que 50% do picoam/z 17.

9 Quando for solicitado, cliqgue em OK para executar o Ajuste de fluxo de

metano.
Mass 17.10 Mass 29.10 Mass 41.00
Ab 163354 Pw5S0 0.61 Ab 227524 Pwh0 0.63 Ab 77288 Pwh0 0.65

) A b

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 12 44 46

Figura 45.  Verificagbes de ion reagente apds um condicionamento muito longo
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Pré-tune do metano apds mais de um dia de aquecimento (bake out)

Note-se a uma baixa abundancia de m/z 19 e na auséncia de qualquer pico
visivel a m/z 32. O seu MSD provavelmente mostra mais dgua no inicio, mas a
abundancia de m/z 19, ainda deve ser inferior a 50% de m/z 17.
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Executando um tune automatico de PCI
(somente metano)

Sempre verifique o0 desempenho do MSD em El antes de alternar para a
operacgao de Cl. Sempre configure o MSD Cl em PCI primeiro, mesmo que for
executar NCI.

Evite fazer o tune mais do que o absolutamente necessario. Dessa forma, vocé
minimizara o ruido de fundo de PFDTD e ajudara a evitar a contaminagao da
fonte de ions.

Procedimento
1 Certifigue-se primeiro de que o MSD funciona corretamente no modo El.

2 Selecione Tune > Tune Automatico. O arquivo de tune usado por ajustar o
método atual é carregado.

Se o arquivo de tune ndo for PCICH4, clique no icone Abrir arquivo de tune
e selecione o arquivo. Se for utilizar um arquivo de tune existente, ndo se
esquecga de salva-lo com um novo nome caso ndo queira substituir os
valores existentes.

Aceite as configuragdes padréo.

4 Realize a configuracdo do metano. (Consulte "Configurando o fluxo de gas
metano como reagente" na pagina 139.)

Cligue em Método > MSD > Tune > Autotune.

6 Clique em Solicitar controle do tune. O icone ¢ alterado para Liberar
controle do tune e o status do instrumento ¢ alterado de verde para laranja
para indicar que ele esta no estado de tuning. O arquivo de tune associado
ao método atualmente carregado é exibido.

7 Cligue no icone Iniciar Tune Automatico. O procedimento de tune
automatico € executado.

N&o existem critérios de desempenho de tune. O tune automatico ja estara
aprovado se for concluido. (Consulte Figura 46 na pagina 144.) Se o tune definir
a EMV em um valor igual ou maior que 2.600 V, contudo, vocé talvez nao
consiga adquirir dados de forma bem-sucedida caso seu método defina EMV
em "+400" ou maior.
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O relatdrio de autotune contém informagdes sobre ar e dgua no sistema.
(Consulte "Relatério de tune automatico de PCI" na pdgina 144.)

A razéo de 19/29 mostra a abundancia de agua.

A razéo de 32/29 mostra a abundancia de oxigénio.
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Methane@17 CI Autotune - 5977

8/5/2015 7:41:30 PM (UTC-4:00} cT12
D AMASSHUNTER\GCMS\145977\PCICH4.U US1531Nxxx
I fi Ion Polarity Pas | Mass Gain -384
| | Emission 240.1 | Mass Offset -35
Electron Energy 63.0 | Amu Gain 1511
Filament 1 | Amu Offset 118.38
Repeller 2.85 | Width219 -0.021
Ion Focus 12%.5 | DC Polarity Pos
‘ Entrance Lens 13.1 | HED Enable Om
| Ent Lens Offset 16.46 | EM Valts 833.8
Ion Bedy 0.00 | Extractor Lens 0.00
| Scan Speed 3
W Averages 3
I3 40 41 42 43 m3E  BOD B PFDTD Open | Step Size 0.10
Masa (miz) Maga {miz} Wizca [miz)
Actual m/z Abund Rel Abund Pw50 Temperatures and Prassuras
41,00 410,787 100.0% 0.61 MS Source 300 Turbo Spead 100.0
266.90 529,995 129.0% 0.62 MS Quad 130 HiVac 7.51e-03
395.00 221,740 54.0% 0.82
Low High Step Speed Threshold Peaks Base Abundance Total Ion
35.00 J00.00 0.10 3 1 630 267.00 508,096 1,956,041
1
o nd
s 4z
oA
e =
Poladot e LIRS N
Target m/z Actual m/z Abund Rel Abund Iso m/z Iso Abund Iso Ratio
41.00 41.00 383,096 76.4% 42,00 16,696 £,3%
267.00 267.00 508,096 100.0% 268,00 27,480 5.4%
5599.00 559.00 217,520 42,9% &00.00 25,448 11.7%

Air/Water Check: H20 ~N/A% N2 ~N/A% 02 ~N/A% CO2 ~N/A% N2/H20 ~N/A%
Column(1) Flow: 1.19 Column(2}: 0.00 mifmin Interface Temp: 280

Ramp Criteria:
Ion Focus maximum  M/A wolts using ion N/A; Electron Multiplier Gain 6470.073
Repeller maximum  N/A volts using ien N/A; Gain Factor 0.0647

Mass Gain Values{Scan Speed): -384(3) -384(2) -284(1) -384(0) -281(F51) -230(F52)

TARGET MASS: 50 69 131 219 414 502
Amu Offset 1184 113.4 118.4 113.4 118.4 113.4
Entrance Lens Offset 16.5 16.5 16.5 16.5 16.5 16.5

Figura 46.  Relatorio de tune automatico de PCI
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5 Operagao no modo de ClI
Executando um tune automatico de NCI (gas metano como reagente)

Executando um tune automatico de NCI
(gas metano como reagente)

Sempre verifique o desempenho do MSD em El antes de alternar para a
operacgao de Cl. Sempre configure primeiro a Cl de MSD em PCI com metano
como gas reagente, mesmo se vocé for utilizar um gas reagente diferente ou
executar o NCI.

Procedimento

1 Selecione Tune > Tune Automatico. O arquivo de tune usado pelo método
atual é carregado. Se o arquivo de tune ndo for PCICH4, cligue no icone
Abrir arquivo de tune e selecione o arquivo.

2 Cligue em Método > MSD > Tune > Autotune.
Aceite a temperatura-padrdo e outras configuragdes.

Se for utilizar um arquivo de tune existente, ndo se esqueca de salva-lo
COM UM NOvVO Nome caso Nao queira substituir os valores existentes.

3 Cligue em Solicitar controle do tune. O icone é alterado para Liberar
controle do tune e o status do instrumento ¢ alterado de verde para laranja
para indicar que ele esta no estado de tuning. O arquivo de tune associado
ao método atualmente carregado € exibido.

4 Cligue no icone Iniciar Tune Automatico. O procedimento de tune
automatico € executado.

Procure fazer o tune apenas quando absolutamente necessario. Dessa forma,
vocé minimizara o ruido de fundo de PFDTD e ajudara a evitar a contaminagao
da fonte de ions.

N&o existem critérios de desempenho de tune. O tune automatico ja estara
aprovado se for concluido. (Consulte Figura 47 na pagina 146.) Se o tune definir
a EMV em um valor igual ou maior que 2.600 V, contudo, vocé talvez ndo
consiga adquirir dados de forma bem-sucedida caso seu método defina EMV
em "+400" ou maior.
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Methane@40 CI Autotune - 5977

8/5/2015 8:47:11 PM (UTC-4:00) CT1i2
DAMASSHUNTER\GCMS\1\5977\NCICH4.U US1531Nxxx
I'I I|'| |\I Ion Polarity Neg | Mass Gain -376
‘ Emission 50.0 | Mass Offset -34
| | Elactron Eneargy 139.9 | Amu Gain 1459
| | Filament 1 | Amu Offset 122,13
| Repeller 2.79 | width219 0,000
Ion Focus 144,59 | DC Polarity MNeg
Entrance Lens 13.5 | HED Enable On
Ent Lens Offset 14,13 | EM Volts 1047.1
Ion Body 0.00 | Extracter Lens 0.00
| Sran Speed 3
_)I oL I A Averages 3
124 125 EL Y. 448 450 Open | Step Size 0.10
Masa (ruz) Mass (medz) Mamg {mez}
Temperatures and Pressures
Actual m/z Abund Rel Abund Pw50
185.00 542,810 100.0% 0.61 MS Source 150 Turbo Speed 100.0
351.00 349,809 64.4% 0.61 MS Quad 130 HiVac 1.43e-04
445,00 25,371 4, 7% 0.61
Low High Step Speed Threshold Peaks Base Abundance Total Ion
175,00 Joo.00 010 3 100 77 183,00 320,128 1,040,423
b
o
oy i
o o4
o —
w ]
eta &8 ] W TEENEN TR A AN L8 8] Lt 8] (= 8] =N
Pelasma s CrRRfas
Target m/z Actual m/z Abund Rel Abund Iso m/z Iso Abund Iso Ratio
133,00 133,00 320,128 100.0% 186.00 17,184 3.3%
231.00 231.00 340,416 63.4% 332.00 22,112 6.5%
445,00 445,00 25,088 £.3% 430,00 2,179 8.7%
AirfwWater Check: H20 ~N/A% N2 ~N/A% 02 ~N/&% CO2 ~NfA% N2/H20 ~N/A%
Column(1) Flow: 1.20 Column(2}: 0.00 ml/fmin Interface Temp: 250
Ramp Criteria:
Ion Focus maximum  N/A volts using ion N/&;  Electron Multiplier Gain 320460.038
Repeller maximum  MNYA velts using jion N/A; Gain Factor 0.3046
Mass Gain Values(Scan Speed): -377(3) -377(2) -377(1) -377(0) -273(F51) -273(F52)
Figura 47.  Autotune de NCI
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Antes de iniciar 149

Manutengdo do sistema de vacuo 154
Manutengdo do analisador 155

Abrindo a cdmara do analisador 157

Removendo a fonte El de alta eficiéncia (HES) 159

Conectando/Desconectando a fiagdo para a fonte El de alta eficiéncia
(HES) 161

Desmontando a fonte El de alta eficiéncia (HES) 162

Limpando a fonte El de alta eficiéncia (HES) 165

Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES) 168

Removendo os filamentos da fonte El de alta eficiéncia (HES) 173
Instalando os filamentos da fonte El de alta eficiéncia (HES) 175
linstalando a fonte El de alta eficiéncia (HES) 176

Removendo a fonte EI XTR, SS, Inerte ou Hydrolnerte 177
Conectando/Desconectando a fiagcdo das Fontes EI XTR, SS e Inerte 178
Conectando/Desconectando a fiagdo das fontes El Hydrolnerte 179
Desmontando a Fonte EI SS ou El Inerte 180

Desmontando a fonte EI XTR 183

Desmontando a fonte El Hydrolnerte 186

Limpando uma fonte EI XTR, SS ou Inerte 189

Limpando a fonte El Hydrolnert 194

Montando uma fonte EI SS ou inerte 197

Montando a fonte EI XTR 200

Montando a fonte El Hydrolnert 203
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Substituindo um filamento em uma fonte El XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnert 206

Instalando a fonte EI XTR, SS, Inerte ou Hydrolnert 209
Substituindo o conjunto da multiplicadora de elétrons 210

Fechando a cadmara do analisador 212

Se estiver utilizando o Cromatoégrafo a gas Agilent Intuvo 9000 da Agilent com o
MSD, a ionizag&o quimica (Cl) e o sistema JetClean sdo incompativeis.
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Antes de iniciar

Antes de iniciar

Vocé pode executar a maior parte da manutengéo exigida pelo seu MSD. Para a
sua seguranga, leia todas as informacgdes nesta introdugao antes de executar
quaisquer tarefas de manutencao.

Manutenc&o programada

A execucgdo destas tarefas comuns de manutengao conforme o programado
pode reduzir problemas operacionais, além de prolongar a vida do sistema
e reduzir os custos gerais de operacgédo. (Consulte Tabela 18.)

Tabela 18 Cronograma de manutengao

Tarefa Frequéncia

Verificar o nivel do éleo da bomba foreline/mecanica Semanalmente
Verificar os vials de calibragéo Semestralmente
Trocar o 6leo da bomba foreline/mecénica”™ Semestralmente
Troque o fluido da bomba de difuséo Anualmente
Substituir o tip seal da bomba mecénica a seco Anualmente

Verificar a bomba mecanica a seco (sem 6leo) Conforme necessario
Efetuar o tune do MSD Conforme necessdrio
Substituir o filtro de exaustéo da bomba foreline/mecanica Conforme necessario
Limpar a fonte de ions Conforme necessario
Verificar os filtros do gas de arraste do GC e do MSD Conforme necessario
Substituir as pegas desgastadas Conforme necessario
Lubrificar os o-rings da placa lateral ou da valvula vent.t Conforme necessario
Substituir o suprimento de gas do reagente Cl Conforme necessdrio
Substituir os suprimentos de gas do GC Conforme necessario
Verificagdo de vazamento no sistema Conforme necessario

*  Trimestralmente para MSDs Cl utilizando aménia como gas reagente.

T Outras vedagGes de vacuo além dos o-rings da placa lateral e da valvula vent ndo precisam ser
lubrificadas. A lubrificagdo de outras vedagdes pode interferir em seu correto funcionamento.
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Antes de iniciar

Mantenha um registro do desempenho do sistema (relatérios de tune) e das
operacgdes de manutengéo realizadas. Isto facilita a identificacédo de variagdes
na operacao normal e a execugao de agdes corretivas.

Ferramentas, peCas sobressalentes e
suprimentos

Alguns dos suprimentos, ferramentas e pegas sobressalentes necessarios estao
incluidos nos kits de remessa do GC e do MSD ou no kit de ferramentas do MSD.
Vocé deve obter os outros elementos necessarios. Cada procedimento

de manutencéo inclui uma lista de materiais exigidos para tal.

Precaucoes de alta tensao

Sempre que o MSD estiver plugado na tomada, mesmo se o chave de alimentagdo
estiver desligada, havera tenséo perigosa em potencial (120 VCA ou 200/240 VCA):

+ Nafiagéo e nos fusiveis entre o ponto de entrada do cabo de alimentacdo no
instrumento e a chave de alimentacao

Quando o botao ligar/desligar estiver ligado, havera tensao perigosa em potencial:
+ Nas placas de circuitos eletronicos

+ No transformador toroidal

+ Nos fios e cabos entre estas placas

+ Nos fios e cabos entre estas placas e os conectores no painel traseiro do MSD

« Emalguns conectores no painel traseiro (por exemplo, no soquete de energia
para a bomba foreline/mecanica)

Normalmente, todas estas pegas estao isoladas por coberturas/tampas de
seguranga. Desde que as coberturas/tampas permanegam no lugar, € pouco
provavel que haja algum contato acidental com tensées perigosas.

Nao realize qualquer tipo de manutengdao com o MSD ligado ou plugado em
sua fonte de energia a menos que vocé seja assim instruido por um dos
procedimentos neste capitulo.

Alguns destes procedimentos requerem o acesso a parte interior do MSD
enguanto ele esta ligado. Em nenhum destes casos remova alguma das
coberturas/tampas de seguranga dos componentes eletrénicos. Para reduzir
o risco de choque elétrico, siga os procedimentos cuidadosamente.
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Antes de iniciar

AVISO

AVISO

AVISO

Temperaturas perigosas

Vdrias pegas no MSD funcionam a ou alcangam temperaturas altas o suficiente
para provocar queimaduras graves. Estas pegas séo as seguintes, embora néo
se limitem a elas:

* Injetores do GC

+ Forno do GC e seus componentes

+ Detector do GC

+ Caixa de valvulas do GC

+ Bomba foreline/mecanica

+ Fonte de ions MSD aquecida, interface de GC/MSD e quadrupolo

Nunca toque nestas pegas enquanto o MSD estiver ligado. Depois de desligar
o MSD, espere por tempo suficiente até que estas pecas esfriem para que
vocé possa manusea-las.

0 aquecedor da interface GC/MSD é energizado por uma zona térmica no GC.
0 aquecedor da interface pode estar ligado, e a uma temperatura
perigosamente alta, mesmo se o MSD estiver desligado. A interface GC/MSD
é bem isolada. Mesmo depois de desligada, ela esfria bem lentamente.

A bomba foreline/mecanica pode causar queimaduras se for tocada enquanto
estiver operando. Ela possui uma cobertura/tampa de seguranga para evitar
que os usudrios a toquem.

Os injetores do GC e o forno GC operam em temperaturas bem altas. Tome o
mesmo cuidado ao operar proximo destas partes. Consulte a documentagao
fornecida com seu GC para saber mais informacgdes.

Residuo quimico

Apenas uma peguena porgao da amostra € ionizada pela fonte de ions. A maior
parte das amostras passa pela fonte de ions sem ser ionizada. As amostras séo
bombeadas para fora pelo sistema a vacuo. Como resultado, a exaustado da
bomba foreline/mecanica tera tragcos do gas de arraste e das amostras. A
exaustao da bomba foreline/mecanica padrao contém também pequenos
pingos do dleo da bomba foreline/mecanica.
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Antes de iniciar

Um filtro coletor para 6leo é fornecido com a bomba foreline/mecéanica padréo.
Este coletor retém apenas as gotas da bomba de 6leo. Ele ndo retém outras
substancias quimicas. Se vocé estiver utilizando solventes toxicos ou se estiver
analisando substancias quimicas também tdxicas, ndo use estecoletor de dleo.
Para todas as bombas foreline/mecanicas, instale uma mangueira para levar a
exaustdo da bomba foreline para fora ou para uma coifa com ventilagdo para o
exterior. Para a bomba foreline/mecanica padrao, isto requer a remogéao do
coletor de ¢leo. Certifiqgue-se de estar cumprindo as regulamentacoes locais de
qualidade de ar.

0 coletor de 6leo fornecido com a bomba padrao retém apenas o éleo da
bomba foreline/mecanica. Ela nao retém ou filtra produtos quimicos téxicos.
Se voce estiver utilizando solventes téxicos ou se estiver analisando
substancias quimicas também toxicas, remova o coletor de dleo. Nao utilize o
coletor se vocé tiver um MSD Cl. Instale uma mangueira para levar a exaustao
da bomba foreline/mecanica para fora ou para uma coifa ou capela.

Os fluidos na bomba difusora e na bomba foreline/mecanica padrdo também
coletam tragos das amostras analisadas. Todo fluido de bomba utilizado deve
ser considerado como perigoso e manuseado conforme tal. Descarte
corretamente os fluidos utilizados, conforme especificado pelas regulagées
locais.

Ao substituir o fluido da bomba, utilize luvas com resisténcia a substancia
quimicas e 6culos de seguranca adequados. Evite qualquer contato com o
fluido.

Limpeza da fonte de ions

O principal efeito da operagéo do MSD em modo Cl é a necessidade de uma
limpeza mais frequente da fonte de ions. Na operagéo Cl, a camara da fonte de
ions fica sujeita a uma contaminagao mais rapida do que na operagéo de El, isso
por causa das pressdes de fonte mais altas exigidas para Cl.

Sempre realize os procedimentos de manutengao que utilizem solventes
perigosos em um ambiente ventilado. Certifique-se de estar operando o MSD
em uma sala bem ventilada.
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Descarga eletrostatica

Todas as placas de circuito impresso no MSD contém componentes que podem
sofrer danos por causa de descargas eletrostaticas (ESD). Ndo manuseie ou
toque nestas placas a menos que seja absolutamente necessario. Além disso,
os fios, contatos e cabos podem conduzir ESD para as placas eletrénicas as
quais eles estdo conectados. Isto vale especialmente para os fios de contato do
filtro de massa (quadrupolo), os quais podem carregar ESD para componentes
sensiveis da placa lateral. Danos causados por ESD talvez nao causem falha
imediata, mas gradualmente degradardo o desempenho e a estabilidade

do MSD.

Quando vocé trabalha em ou préximo a placas de circuito impresso ou quando
vocé trabalha em componentes com fios, contatos ou cabos conectados a
placas de circuito impresso, use sempre uma pulseira antiestatica aterrada e
tomar outras precaugfes antiestaticas. A pulseira deve ser conectada a um
aterramento bom e conhecido. Caso néo seja possivel, ela deve ser conectada a
uma pega condutora (metal) do conjunto no qual se esta trabalhando, mas ndo
a componentes eletrénicos, fios ou tragos expostos, ou pinos em conectores.

Tome precauges extras, como um tapete antiestatico aterrado, se vocé deve
trabalhar em componentes ou conjuntos que foram removidos do MSD. Isto
inclui o analisador.

Para ser eficiente, a pulseira antiestatica deve estar bem ajustada (nao
apertada). Uma pulseira solta fornece pouca ou nenhuma protecao.

Precaugoes antiestaticas nao sdao 100% eficazes. Manuseie com placas de
circuito eletrénico o minimo possivel e somente pelas bordas. Nunca toque
em componentes, trilhas expostas ou pinos em conectores e cabos.
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Manutencao do sistema de vacuo

Manutencao periodica

Algumas tarefas de manutencéo do sistema de vacuo devem ser executadas
periodicamente. (Consulte Tabela 18 na pagina 149.) Elas s&o:

+  Verificar o fluido da bomba foreline/mecanica (semanalmente)

+  Substituir o tip seal da bomba IDP-3 Dry Scroll opcional (anualmente)

+  Verificar se hd vazamentos (todos os meses)

«  Verificar os vial(s) de calibragdo (semestralmente)

+  Substituir o 6leo da bomba foreline/mecanica (a cada 6 meses; a cada 3
meses para Cl MSDs utilizando amoniaco como géas reagente)

+ Apertar os parafusos da caixa da bomba foreline/mecénica (primeira troca
de 6leo apods a instalagéo)

+ Trocar o fluido da bomba difusora (anualmente)

+  Substituir as vedages da bomba foreline a seco (uma vez por ano)

Se houver falha na execugao dessas tarefas conforme programado, o
desempenho do instrumento podera ser reduzido. Danos ao seu instrumentos
também poderao ocorrer.

Outros procedimentos

Tarefas como substituir um medidor de vacuo foreline/pré-vacuo ou medidor de
vacuo Micro-lon devem ser realizadas somente quando for necessario. Consulte
0 manual de resolugéo de problemas e manutengdo do MSD da série 5977C e
consulte a ajuda on-line no software OpenLab CDS para ver os sintomas que
indicam que este tipo de manutencéo € necessaria.

Mais informacdes disponiveis

Se precisar de mais informagdes sobre os locais ou funges dos componentes
do sistema de vacuo, consulte 0 manual de para a solugdo de problemas e
manutengdo do MSD da série 5977C da Agilent.

A maioria dos procedimentos neste capitulo s&o ilustrados com videoclipes.
Consulte "Onde encontrar mais informacgdes" na pagina 4 para obter detalhes.
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Manutencao do analisador

Manutencao do analisador

Programacao

Nenhum dos componentes do analisador requer manutencao periédica.
Algumas tarefas, no entanto, devem ser realizadas quando o comportamento do
MSD indicar que elas s&o necessarias. Essas tarefas incluem:

* Limpeza da fonte de ions
+  Substituir filamentos
+  Substituindo o conjunto da multiplicadora de elétrons

O Manual de resolugao de problemas e de manutencdo do MSD Série 5977C da
Agilent fornece informagdes sobre os sintomas que indicam a necessidade de
manutencao do analisador. O material de solugéo de problemas na ajuda on-line
do software OpenLab CDS fornece informagdes mais abrangentes.

Precaucoes

Limpeza

Mantenha os componentes limpos durante a manutencéo do analisador.

A manutengao do analisador envolve abrir a camara do analisador e remover

as suas pecas. Durante os procedimentos de manutengéo do analisador, tome
cuidado para ndo contaminar o analisador ou o interior da cdmara do analisador.
Use luvas limpas durante todos os procedimentos de manutengéo do analisador
ApOs a limpeza, as pegas deverao ser completamente condicionadas antes de
serem reinstaladas. Durante e apos a limpeza, as pegas do analisador devem ser
colocadas somente sobre panos limpos e que ndo soltem fiapos.

Caso nao seja feita corretamente, a manutengao do analisador pode introduzir
contaminantes no MSD.

0 analisador opera a altas temperaturas. Nao toque em quaisquer partes até
que voceé tenha certeza de que elas estao frias.
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Manutencao do analisador

Algumas pecas podem ser danificadas por descargas eletrostaticas

Os fios, contatos e cabos conectados aos componentes do analisador podem
carregar descargas eletrostaticas (ESD) para as placas eletronicas as quais
estdo conectados. Isso se aplica principalmente aos fios de contato do filtro
(quadrupolo) de massa que pode conduzir ESD para componentes sensiveis da
placa lateral. Os danos do ESD podem nédo causar falha imediatamente, mas
gradualmente reduzirdo o desempenho e a estabilidade. (Consulte "Descarga
eletrostatica" na pagina 153 para obter mais informagdes.)

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdao conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use
uma pulseira aterrada antiestatica (consulte "Descarga eletrostética" na
pagina 153) e tome outras precaugoes antiestaticas antes de abrir a camara
do analisador.

Algumas pecas do analisador nao devem ser tocadas

O filtro de massa (quadrupolo) ndo requer manutengéo perioddica. Em geral, o
filtro de massa nunca deve ser tocado. Caso ocorra contaminacao extrema, ele
pode ser limpo, mas tal limpeza devera ser feita somente por um presentante de
servigos treinado da Agilent Technologies. O isolador de ceramica do HED
jamais deve ser tocado.

0 manuseio ou limpeza incorreto do filtro de massa pode danifica-lo e causar
um efeito negativo e grave no desempenho do instrumento. O isolador de
ceramica do HED nunca deve ser tocado.

Mais informacdes disponiveis

Se precisar de mais informagdes sobre os locais ou fungbes dos componentes
do analisador, consulte 0 manual de para a solugdo de problemas e manutengdo
Agilent MSD Série 5977C.

Muitos procedimentos neste capitulo sao ilustrados com videoclipes.
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Abrindo a ca@mara do analisador

A cémara de analisador s¢ deve ser aberta para limpeza ou substituicdo da fonte
de fons, substituigdo da EM do detector, ou substituicdo de um filamento.

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos
« Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
* Pulseira aterrada, antiestatica
+ Tamanho pequeno (9300-0969)
+ Tamanho médio (9300-1257)
+ Tamanho grande (9300-0970)

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdo conduzidas
para a placa do controlador quadrupolo, onde elas podem danificar
componentes sensiveis. Use uma pulseira aterrada antiestatica e tome outras
precaugoes antiestaticas (consulte "Descarga eletrostatica" na pagina 153),
antes de abrir a camara do analisador.

Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

2 Abra o painel lateral esquerdo. (Consulte "Abrindo as coberturas/tampas do
MSD" na pagina 121.)

0 analisador, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara do
analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.
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Manutencgao geral
Abrindo a camara do analisador

3 Solte os parafusos da placa lateral do analisador, se eles estiverem
apertados. (Consulte Figura 48 na pagina 158.)

0 parafuso inferior na placa lateral do analisador deve ficar solto durante
0 uso normal. Ele s¢ é apertado durante o transporte. O parafuso no topo
da placa lateral frontal s6 deve ser fixado se o hidrogénio ou outas
substancias inflamaveis ou toxicas forem utilizadas para o gas de arraste
ou durante a operacgéao Cl.

CUIDADO No préximo passo, se vocé sentir resisténcia, interrompa o pr ocedimento.

Nao tente forgar a abertura da placa lateral. Verifique se o MSD esta ventilado.
Verifique se ambos os parafusos, frontal e traseiro, da placa lateral estao

completamente soltos.

4 Suavemente deslize a placa lateral para fora.

Parafuso da
placa lateral
superior

Placa lateral

Placa de fonte
de ceramica

Fonte de ions

Analisador

Figura 48. A camara do analisador para um modelo Inert+ do MSD
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Removendo a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)
- Pinca (8710-2460)

Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

Os analisadores, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara
do analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

2 Abraa caémara do analisador. (Consulte "Abrindo a camara do
analisador” na pagina 157.)

Certifique-se de usar uma pulseira antiestatica aterrada e tomar outras
precaugdes antiestaticas antes de tocar nos componentes do analisador.

Ao desconectar cabos, puxe os conectores, nao os fios.

3 Remova os dois parafusos grandes de aperto manual que mantém a fonte
de ions no lugar. (Consulte Figura 49 na pagina 160.)

4 Desconecte os fios da fonte El de alta eficiéncia. (Consulte Figura 49 na
pagina 160.) Ndo dobre os fios além do necessario. (Consulte
"Conectando/Desconectando a fiacdo para a fonte El de alta eficiéncia
(HES)" na pagina 161.)
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6  Manutengéo geral
Removendo a fonte El de alta eficiéncia (HES)

5 Utilizando o encaixe de origem, puxe a fonte de ions para fora do radiador
da fonte.

Os contatos fonte tem pinos de mola, portanto, aplique um pouco de forca
para puxar a fonte para fora.

Fonte de ions

Parafusos de aperto manual

Placa de fonte de ceramica

Suporte da fonte

Parafusos de aperto manual

Aquecedor da fonte e fios do
sensor de temperatura

Radiador da fonte

Figura49 A cédmara do analisador para um modelo de fonte de alta eficiéncia do MSD
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Conectando/Desconectando a fiacao para a
fonte El de alta eficiéncia (HES)

Materiais necessarios
« Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+  Alicates, bico longo (8710-1094)
+  Pinga (8710-2460)

Procedimento

1 Use pingas ou alicates com ponta agulha para conectar/desconectar os fios
da fiagdo da placa de cerdmica (vermelho, branco, preto e cinza) nos
conectores da fonte. (Consulte Figura 50.)

Placa de fonte de ceramica ‘ (
[0 Repeller I
®
L Filamento comum y
[0 Filamento1 {
Ly
[C] Filamento 2 -

FILAMENT -2
®e @!)ﬂe(\ b
00 =
®e QGB’Q)Q g

RTD

?PQ Q Q
OURCES ¥

Figura 50  Fiagao a ser conectada/desconectada durante a instalag&o ou remogao da
fonte.
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6 Manutencao geral
Desmontando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Desmontando a fonte El de alta eficiéncia

(HES)

Materiais necessarios

« Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)

+ Panos, limpos (05980-60051)

+ Chave de fenda T6 Torx (8710-2548)
Pinca (8710-2460)

Procedimento

Consulte a vista explodida das pegas na Figura 51 e a lista de pecas da fonte El
de alta eficiéncia na Tabela 19 na pagina 164, enquanto estiver usando este
procedimento.

1 Coloque um pano limpo na superficie de trabalho para segurar as pegas da
fonte de ions.

2 Use uma chave de fenda T6 Torx para remover o parafuso de fixagdo do
bloco de filamento a montagem da fonte. Use o encaixe para remover o
bloco de filamento.

Cuidado ao remover o filamento do bloco de filamento. For¢a excessiva pode
rachar a ceramica do filamento. Se isso acontecer, ndo tente operar com um
filamento com defeito, ele deve ser substituido.

3 Remova o filamento duplo do bloco de filamento erguendo o corpo da fonte
do bloco de filamento, enquanto seguro o bloco de filamento, para que o
filamento duplo ndo caia e fique danificado.

Nunca remova o encaixe do bloco de filamento.

4 Use uma chave de fenda T6 Torx para remover os dois parafusos que
prendem a fonte para montar o estrutura da fonte.

5 Remova a montagem da fonte do corpo da lente.
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6  Manutengao geral
Desmontando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Retire o repeller e o conjunto do sensor de aquecimento do corpo da fonte.
7 Separe o repeller do conjunto do aquecedor.

Use uma chave de fenda T6 Torx para remover o parafuso e anel de seguranga para
oisolador das lentes que prende as lentes ao corpo da fonte e, em seguida,
retire as lentes.

9 Se necessario, use a gravidade para remover o isolador de ceramica das
lentes do corpo da fonte.

Tenha cuidado ao remover as lentes do compartimento do isolador das lentes.
Colocar forga excessiva neste compartimento pode rachar ou quebra-lo. Se
isso acontecer, ndo tente operar com um isolador de lente com defeito, ele
deve ser substituido.

10 Retire as cinco lentes do isolador/suporte de lente.

Figura 51  Viséo explodida das pecgas da fonte EI HES
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Desmontando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Tabela 19 Lista das pegas da fonte El HES (Figura 51)

Nimero do item  Descri¢ao do item Nimero da pega (XTR)

1 Suporte da fonte (G7002-20008
2 Bloco do filamento (G7002-20019
3 Lente extratora (5)*, com 3 milimetros de abertura (G7004-20061
4 Isolador de cerdmica para extratora G7002-20064
5 Conjunto de lentes de entrada, estendido, fonte HES (1)*  G7004-20065
6 Lente lon focus/foco de fons (2)* (G7004-20068
7 Isolador da lente/suporte G7002-20074
8 Parafuso dourado M2 x 0,4 x 12 mm de comprimento ~ G7002-20083
9 Corpo da fonte G7002-20084
10 Lente Pés-Extratora 2 (3) * G7004-20090
11 Lente Pés-Extratora 1 (4) * G7004-20004
12 Parafuso dourado M2 x 6 milimetros G7002-20109
13 Anel de travamento para isolador das lentes G7002-20126
14 Filamento duplo de alta eficiéncia G7002-60001
15 Conjunto de aquecedor/sensor G7002-60043
16 Suporte da fonte 1,5 milimetros G7002-60053
17 Conjunto do repeller G7002-67057
N&o mostrado Conjunto de fonte HES G7004-67056

* 0 numero entre parénteses é o nimero gravado na lente
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Limpando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Materiais necessarios
Papel abrasivo (5061-5896)
+ P& de alumina abrasivo (393706201)
+ Folha de aluminio, limpa
+  Panos, limpos (05980-60051)
+ Hastes de algodao (5080-5400)
Béqueres de vidro, 500 mL
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
Solventes
Metanol (grau reagente)
Diclorometano (grau reagente)
+ Acetona (grau reagente)
Banho ultrassoénico

@ Procedimento

Desmontar a fonte El de alta eficiéncia. (Consulte "Desmontando a fonte El
de alta eficiéncia (HES)" na pagina 162.)

2 Colete as seguintes partes a serem limpas: (Consulte Figura 52 na

pagina 166.)

+ Montagem do filamento

Montagem da fonte (ndo fica abrasiva ou limpa por ultrassom)
* repeller
+ Corpo da fonte

Lente extratora (5)

Lente Pos-Extratora 1 (4)

Lente Pos-Extratora 2 (3)

Lente lon focus/foco de fons (2)

Entrance Lens/Lente de entrada (1)
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6 Manutencao geral
Limpando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Essas sdo as pegas que entram em contato com a amostra ou com o feixe de
ions. Normalmente as outras pegas nao precisam de limpeza.

Se os isoladores estiverem sujos, limpe-os com uma haste de algodao
embebida em metanol grau reagente. Substitua os isoladores caso nao seja
possivel limpa-los. Nao limpe os isoladores de forma abrasiva ou ultrassénica.

S

Entrance Lens/ Lente lon
Lente de entrada  focus/foco
(1) deions (2)

Figura 52

Lente
Pés-Extratora2 pgs-Extratora 1

Corpo da fonte

repeller |

JEAGE. };

-

«“ii= GILE, il

S0 L
Lente Lente extratora (5)

©

Pecas da fonte EI HES a serem limpas

Os filamentos, o conjunto de aquecedor da fonte, os isoladores, a placa de
montagem da fonte e os blocos de filamento ndo podem ser limpos de
maneira ultrassonica. Substitua esses componentes se uma contaminagao

significativa ocorrer.

3 Seacontaminagao for grave, como a de um "backflush’ de dleo para dentro
do analisador, considere seriamente a substituicdo das pegas contaminadas

Nao use a pasta abrasiva nas buchas de montagem da fonte.
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Limpando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

4

Limpe de forma abrasiva as superficies que entram em contato com a
amostra ou com o feixe de ions.

Utilize uma haste flexivel com pasta fluida abrasiva de pé de alumina e
metanol grau reagente. Utilize forga o bastante para remover todas as
descoloragdes. Nao é necessario polir as pecas, pequenos arranhoes
nao afetardo o desempenho. Também limpe de forma abrasiva as
descoloragdes por onde os elétrons dos filamentos entram no corpo da
fonte.

Remova todos os residuos abrasivos usando metanol grau reagente.

Certifique-se de que todos os residuos abrasivos sejam removidos antes
da limpeza ultrassonica. Se o metanol ficar turvo ou apresentar particulas
visiveis, faga o enxague novamente.

Separe as pegas que foram limpas por abraséo das pecas que ndo foram
limpas desta forma.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

AVISO Todos estes solventes sao perigosos. Trabalhe com um exaustor e tome
_ todas as precaugées adequadas.

7

Limpe as pegas por ultrassom (cada grupo separadamente) durante
15 minutos em cada um dos seguintes solventes:

Diclorometano (grau reagente)
+ Acetona (grau reagente)
+ Metanol (grau reagente)

Coloque as pegas em um béquer limpo. Levemente cubra o béguer com uma
folha de aluminio limpa (lado fosco para baixo).

Seque as pegas que foram limpas em um forno a 100 °C por 5 a 6 minutos.
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Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Chave de fenda T6 Torx (8710-2548)
- Pinca (8710-2460)

@ Procedimento

Use sempre luvas limpas quando trabalhar na camara do analisador para
evitar contaminagao.

Consulte a vista explodida das pegas na Figura 55 e a lista de pegas da fonte
El de alta eficiéncia na Tabela 20 na pagina 171, enquanto estiver usando este
procedimento.

Tenha cuidado ao inserir a lente da caixa do isolador de lente. Colocar forca
excessiva neste compartimento pode rachar ou quebra-lo. Se isso acontecer,
nao tente operar com um isolador de lente com defeito, ele deve ser
substituido.

1 Monte as cinco lentes no interior do isolante de lente. (Consulte Figura 53 na
pagina 169.) O numero da lente é gravado na circunferéncia exterior de cada
lente.

a Comecando com a lente de entrada 1, ajuste a lente para dentro da
canaleta no fim do isolador da lente e gire a lente até sentir a esfera se
ajustar ao recesso circular.

b Insira as proximas 4 lentes, em ordem numeérica, no elemento de
isolamento de lente. A extremidade aberta da cdmara de lente sempre
fica de frente para a lente de entrada 1. Gire cada lente até sentir a esfera
se ajustar ao recesso circular.
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

E mais facil inserir 5 lentes em um angulo porque a pilha de lente faz com
gue, neste ponto, o isolador de lente seja menos flexivel.

Canaletas alinhadas

Figura 53  Grupo de lentes da fonte EI HES montado
2 Insira oisolador de cerdmica da extratora dentro do corpo da fonte.

CUIDADO 0 isolador de ceramica deve ser posicionado de modo plano contra a estrutura
da fonte, ao inserir a pilha de lente no passo seguinte.

3 Insira a pilha de lente no isolador no corpo da fonte. (Consulte Figura 55 na
pagina 171.) Os numeros gravados ficam de frente para a abertura total que
se prolonga para a extremidade da estrutura da fonte. Verifique se a
ceramica esta bem ajustada no fim do corpo da fonte.

4 Usando a chave T6 Torx, instale e fixe o parafuso revestido em ouro e
blogueie a lente do anel isolante que detém o conjunto da lente no lugar.
(Consulte Figura 54 na pagina 170.)
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Figura 54  Fixe o parafuso da lente e blogueie o anel isolante

5 Cologue o conjunto do aquecedor/sensor sobre 0s pinos de guia na
estrutura da fonte com os quatro pinos elétricos orientados para baixo o lado
plano da estrutura da fonte.

6 Insira o repeller sobre o conjunto do aquecedor/sensor com o lado plano da
circunferéncia do repeller alinhado com o encaixe de interface no estrutura
da fonte.

7 Cologue a montagem da fonte sobre o repeller.

Aperte os dois parafusos dourados usando uma chave de fenda T6 Torx
para fixar a fonte para montar o estrutura da fonte.

Nao aperte demasiadamente os parafusos no corpo da fonte. Podem ocorrer
CUIDADO danos ao repeller.

9 Nolado do bloco de filamento oposto do encaixe, oriente o suporte de
cerdmica do filamento duplo, para que ele se alinhe com o bloco de filamento.
Insira totalmente as trés derivagdes de filamento no bloco do filamento.

10 Insira o bloco de filamento no suporte da fonte e use uma chave de fenda T6
Torx para prendé-lo ao suporte com o parafuso revestido em ouro. O bloco
de filamento deve ficar plano no suporte da fonte. Caso nédo fique, remova o
bloco de filamento e certifiqgue-se de que o filamento esteja devidamente
instalado antes de reinserir o bloco de filamento.
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Figura 55  Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Tabela 20 Lista das pegas da fonte El HES (Figura 55)

Ndmero do item Descri¢do do item Nimero da peca (XTR)
1 Suporte da fonte (G7002-20008
2 Bloco do filamento G7002-20019
3 Lente extratora (5)* com 3 milimetros de abertura G7004-20061
4 Isolador de cerémica para extratora G7002-20064
5 Conjunto de lentes de entrada, estendido, fonte HES (1)* G7004-20065
Lente lon focus/foco de fons (2)* G7004-20068
Isolador da lente/suporte G7002-20074

Parafuso dourado M2 x 0,4 x 12 mm de comprimento ~ G7002-20083

O 0 N o

Corpo da fonte G7002-20084
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

Tabela 20 Lista das pegas da fonte El HES (Figura 55) (continuagao)

Ndmero do item Descri¢do do item Numero da peca (XTR)
10 Lente Pés-Extratora 2 (3) * G7004-20090
11 Lente Pos-Extratora 1 (4) * G7004-20004
12 Parafuso dourado M2 x 6 milimetros G7002-20109
13 Anel de travamento para isolador das lentes G7002-20126
14 Filamento duplo de alta eficiéncia G7002-60001
15 Conjunto de aquecedor/sensor G7002-60043
16 Suporte da fonte 1,5 milimetros G7002-60053
17 Conjunto do repeller G7002-67057
N&o mostrado Conjunto de fonte HES G7004-67056

* 0 numero entre parénteses € o numero gravado na lente
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Removendo os filamentos da fonte El de alta
eficiéncia (HES)

Materiais necessarios
« Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Panos, limpos (05980-60051)
+ Chave de fenda T6 Torx (8710-2548)

@ Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do

analisador.
0 analisador, a interface de GC/MSD e os outros componentes ha camara do
AVISO analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer

partes até que voceé tenha certeza de que elas estao frias.

2 Abraacémara do analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do
analisador" na pagina 157.)

3 Remova a fonte de ions e coloque-o sobre um pano limpo na superficie de
trabalho. (Consulte "Removendo a fonte El de alta eficiéncia (HES)" na
pagina 159.)

4 Remova o parafuso de fixagdo do bloco do filamento para a montagem da
fonte. (Consulte Figura 56.)
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6

Manutencgao geral
Removendo os filamentos da fonte El de alta eficiéncia (HES)

Montagem da fonte

Parafuso

Bloco do filamento

Filamento duplo d

Figura 56  Substituicdo do duplo filamento

5 Use o aperto manual no bloco de filamentos para remover o bloco de
filamento da fonte.

Tenha cuidado extra ao remover o filamento duplo, pois ele é muito fragil.

6 Remova o filamento duplo do bloco de filamento erguendo o corpo da fonte
do bloco de filamento, enquanto seguro o bloco de filamento, para que o
filamento duplo néo caia e figue danificado.
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6  Manutengao geral

Instalando os filamentos da fonte El de alta eficiéncia (HES)

Instalando os filamentos da fonte El de alta
eficiéncia (HES)

Materiais necessarios

Montagem de filamentos, filamento duplo de alta eficiéncia (G7001-60001)
Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

« Tamanho pequeno (8650-0029)

Chave de fenda T6 Torx (8710-2548)

@ Procedimento

1

Remova o filamento antigo. (Consulte "Removendo os filamentos da fonte
El de alta eficiéncia (HES)" na pdgina 173.)

Insira os trés pinos sobre o filamento duplo através da parte traseira do
bloco de filamento. (Consulte Figura 56 na pagina 174.)

Coloque o bloco de filamento na montagem da fonte.

Use uma chave de fenda T6 Torx para apertar o parafuso de fixagdo do bloco
de filamento a montagem da fonte.

Reinstale a fonte de ions. (Consulte "linstalando a fonte El de alta eficiéncia
(HES)" na pagina 176.)

Feche a cdmara do analisador. (Consulte "Fechando a camara do
analisador" na pagina 212.)

Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD" na pagina 125.)

Execute o tune automatico do MSD.
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6  Manutengao geral

linstalando a fonte El de alta eficiéncia (HES)

lInstalando a fonte EI de alta eficiéncia (HES)

Materiais necessarios

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)
Pinca (8710-2460)

@ Procedimento

Use sempre luvas limpas quando trabalhar na camara do analisador para
evitar contaminagao.

1

Alinhe a fonte de alta eficiéncia de El de modo que a abertura com ranhura
para o grupo lentes, onde os nimeros de lente séo visiveis, seja no lado
direito. Além disso, posicione-o para que as duas presilhas de fixacdo da
montagem da fonte se alinhem com as ranhuras correspondentes no
radiador da fonte. Deslize a fonte de ions para dentro do radiador da fonte
até sentir uma resisténcia.

Encaixe a fonte no lugar de modo que as presilhas de montagem da fonte
estejam niveladas com a superficie de fixagdo de montagem do radiador.
Alguma forca é necessaria para vencer a resisténcia dos pinos com
mecanismo de mola dos contatos elétricos.

Conecte os fios da fonte de alta eficiéncia do El. (Consulte
"Conectando/Desconectando a fiagao para a fonte El de alta eficiéncia
(HES)" na pdgina 161.)

Instale e aperte manualmente os parafusos da fonte. Nao aperte demais os
parafusos de aperto manual.

Feche a cdmara do analisador. (Consulte "Fechando a camara do
analisador” na pagina 212))

Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD" na pdgina 125.)

Efetuar o tune de MSD.
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6 Manutencao geral
Removendo a fonte El XTR, SS, Inerte ou Hydrolnerte

Removendo a fonte EI XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnerte

Materiais necessarios
« Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Alicates, bico longo (8710-1094)

Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

Os analisadores, a interface de GC/MSD e os outros componentes na cdmara
do analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

2 Abraacémara do analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do
analisador" na pagina 157.)

Certifique-se de usar uma pulseira antiestatica aterrada e tomar outras
precaugoes antiestaticas antes de tocar nos componentes do analisador.

Para desconectar os fios condutores, puxe os conectores, nao os fios.

3 Desconecte os fios da fonte El. Ndo dobre os fios além do necessario.
(Consulte "Conectando/Desconectando a fiagao das Fontes ElI XTR, SS e
Inerte" na pagina 178 ou "Conectando/Desconectando a fiagdo das fontes
El Hydrolnerte" na pdgina 179.)

4 Remova os parafusos de aperto manual que mantém a fonte de ions no
lugar. (Consulte Figura 68 na pagina 209.)

5 Remova a fonte de ions do radiador da fonte.
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6  Manutengéo geral
Conectando/Desconectando a fiagado das Fontes EI XTR, SS e Inerte

Conectando/Desconectando a fiacao das
Fontes EI XTR, SS e Inerte

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Alicates, bico longo (8710-1094)
+  Pinga (8710-2460)

@ Procedimento

Use pingas ou alicates com ponta agulha para conectar/desconectar os fios
da fiag&o da placa de ceramica nos conectores da fonte. (Consulte Figura 57.)

2 Use pingas ou alicates com ponta fina para conectar/desconectar os fios da
fiagdo dos aquecedores da fonte na placa da fonte de cerdmica.

Placa de fonte de ceramica

Entrance lens/ PRI
Lente de entrada g =

Lente ion focus/ PP, of ﬁ/
foco de ions & @ ./
Filamento 1

O

O

L %0 o .
] Repeller 7
O

O

e
Filamento 2
Lente extratora

©"7 Aquecedor da fonte

~
»
~
~ “a
~y -

i RTD da fonte ’ “eelt

Figura 57  Fiagdo para a fonte El XTR
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6  Manutengéo geral
Conectando/Desconectando a fiagao das fontes El Hydrolnerte

Conectando/Desconectando a fiacao das
fontes El Hydrolnerte

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Alicates, bico longo (8710-1094)
+  Pinga (8710-2460)

@ Procedimento

Use pingas ou alicates com ponta agulha para conectar/desconectar os fios
da fiag&o da placa de ceramica nos conectores da fonte. (Consulte Figura 58.)

2 Use pingas ou alicates com ponta fina para conectar/desconectar os fios da
fiagdo dos aquecedores da fonte na placa da fonte de cerdmica.

Placa de fonte de ceramica

Entrance lens/ BRUGLE

Lente de entrada g L

Lente ion focus/ PP, of ﬁ/
foco de ions & @ ./
Filamento 1

O

O

L %0 o .
] Repeller 7
O

O

e
Filamento 2
Lente extratora

©"7 Aquecedor da fonte

~
»
~
~ “a
~y -

i RTD da fonte ’ “eelt

Figura 58  Fiagdo para a fonte El Hydrolnerte
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6 Manutencao geral

Desmontando a Fonte El SS ou El Inerte

Desmontando a Fonte EI SS ou El Inerte

Materiais necessarios

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
Chave de boca, fixa, 10 mm (8710-2353)

[ﬁ Procedimento

Consulte a viséo explodida das pegas na Figura 59 e a lista de pegas de EI SS
e El Inerte na Tabela 21 na pagina 181, enquanto estiver usando este
procedimento.

1

Remova a fonte El. (Consulte "Removendo a fonte El de alta eficiéncia
(HES)" na pagina 159 ou "Removendo a fonte EI XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnerte" na pagina 177.)

Remova os parafusos revestidos em ouro dos filamentos e entdo remova os
filamentos da fonte.

Solte os dois parafusos revestidos em ouro do conjunto do bloco do
aquecedor da fonte e separe o conjunto do repeller do corpo da fonte. Este
conjunto inclui o bloco do aquecedor da fonte, o repeller e pegas
relacionadas.

Remova a porca e as arruelas do repeller e entdo remova o repeller do
conjunto do bloco do aquecedor da fonte.

Remova os isoladores do repeller e o encaixe do bloco do repeller do
conjunto do bloco do aquecedor da fonte.

Remova o parafuso de fixagdo revestido em ouro da lateral do corpo da
fonte.

Empurre a placa drawout para tirar a lente de entrada, lente de foco de ion,
cilindro drawout, e placa drawout da outra extremidade da fonte.

Desparafuse o soquete da interface. Uma chave fixa de 10 mm serve para os
encaixes no soquete da interface.

Retire a lente de entrada e a lente de foco de ions do isolador das lentes
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6  Manutengéo geral
Desmontando a Fonte EI SS ou El Inerte

2*

« 8
2*

Figura 59. Desmontando a fonte EI SS ou inerte

Tabela 21 Lista de pegas da fonte El SS ou inerte (Figura 59)

Nimero do Descrigao do item Nudmero da pega Ndmero da peca
item (SS) (Inerte)

1 Parafuso de fixag&o revestido (G1999-20022 (G1999-20022

em ouro

2 Parafuso revestido em ouro (G3870-20021 (3870-20021

3 Soquete da interface (G1099-20136 G1099-20136

4 Corpo da fonte (G1099-20130 (G2589-20043

5 Cilindro drawout (G1072-20008 (G1072-20008

6 Placa drawout 05971-20134 (62589-20100

7 Filamento de 4 voltas G7005-60061 G7005-60061
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6  Manutengéo geral

Desmontando a Fonte EI SS ou El Inerte

Tabela 21 Lista de pegas da fonte EI SS ou inerte (Figura 59) (continuagao)

Nimero do Descrigao do item Ndmero da pega Ndmero da peca

item (SS) (Inerte)

8 Arruela de presséo 3050-1374 3050-1374

8 Arruela plana 3050-0982 3050-0982

9 Isolador das lentes (G3170-20530 (G3170-20530

10 Entrancelens/Lente deentrada ~ G3170-20126 G3170-20126

1 Lente ion focus/foco de ions 05971-20143 05971-20143

12 Isolador do repeller (G1099-20133 G1099-20133

13 repeller (G3870-60172 (3870-60173

14 Arruela plana 3050-0627 3050-0627

15 Arruela de pressdo de belleville 3050-1301 3050-1301

16 Porca do repeller 0535-0071 0535-0071

17 Conjunto do bloco do (G3870-60180 (G3870-60179
aquecedor da fonte

18 Encaixe do bloco do repeller (G3870-20135 G3870-20135
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6 Manutencao geral

Desmontando a fonte El XTR

Desmontando a fonte ElI XTR

Materiais necessarios

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
Chave de boca, fixa, 10 mm (8710-2353)

@ Procedimento

Consulte a viséo explodida das pegas na Figura 60 e a lista de pegas El XTR na
Tabela 22 na pagina 184, enquanto estiver usando este procedimento.

1

Remova a fonte EI XTR. (Consulte "Removendo a fonte EI XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnerte" na pagina 177.)

Remova os filamentos removendo os dois parafusos revestidos em ouro e
separando os filamentos da fonte.

Solte os dois parafusos revestidos em ouro no conjunto do bloco do
aquecedor da fonte e separe o conjunto do repeller do corpo da fonte. Este
conjunto inclui o bloco do aquecedor da fonte, o repeller e pegas
relacionadas.

Remova o parafuso de fixagao revestido em ouro da lateral da estrutura da
fonte.

Empurre a lente de entrada e a lente de foco de ions para remové-las do
corpo da fonte.

Remova a lente extratora e isolador.
Separa a lente de entrada e a lente de foco de ions do isolador de lentes.

Remova a porca do repeller, as arruelas e o isolante da lateral frontal do
conjunto de blocos do aquecedor da fonte, e remova o repeller, o isolante e 0
insert do bloco do repeller da lateral oposta.
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6  Manutengéo geral
Desmontando a fonte El XTR

Figura 60. Desmontando a fonte EI XTR

Tabela 22 Lista de pecas para a fonte El XTR (Figura 60)

Item Descrigao Numero de peca
1 Parafusos de fixagao (G3870-20446

2 Parafusos (3870-20021

3 Corpo da fonte (G3870-20440

4 Lente extratora (G3870-20444

5 Isolador da lente extratora (G3870-20445

6 Filamentos G7005-60061

7 Arruela de pressédo 3050-1301

7 Arruela plana 3050-0982
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6  Manutengéo geral
Desmontando a fonte El XTR

Tabela 22 Lista de pegas para a fonte EI XTR (Figura 60) (continuagéo)

Item Descrigao Numero de pega
8 Isolador das lentes (G3870-20530
9 Conjunto de lente de entrada, estendido (G7000-20026
10 Lente ion focus/foco de fons 05971-20143
11 Isolador do repeller G1099-20113
12 Repeller (G3870-60171
13 Arruela plana 3050-0891

14 Arruela de presséo de belleville 3050-1301

15 Porca do repeller 0535-0071

16 Conjunto do bloco do aquecedor da fonte G3870-60177
17 Encaixe do bloco do repeller (G3870-20135
N&o mostrado Conjunto de fonte EI XTR G7003-67720
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6 Manutencao geral

Desmontando a fonte El Hydrolnerte

Desmontando a fonte El Hydrolnerte

Materiais necessarios

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
Chave de boca, fixa, 10 mm (8710-2353)

[ﬁ Procedimento

Consulte a viséo explodida das pegas na Figura 61 e a lista de pegas El
Hydrolnert na Tabela 23 na pagina 187, enquanto estiver usando este
procedimento.

1

Remova a fonte hidrolnerte El. (Consulte "Removendo a fonte EI XTR, SS,
Inerte ou Hydrolnerte" na pagina 177.)

Remova os filamentos removendo os dois parafusos revestidos em ouro e
separando os filamentos da fonte.

Solte os dois parafusos revestidos em ouro no conjunto do bloco do
aquecedor da fonte e separe o conjunto do repeller do corpo da fonte. Este
conjunto inclui o bloco do aquecedor da fonte, o repeller e pegas
relacionadas.

Remova o parafuso de fixagdo revestido em ouro da lateral da estrutura da
fonte.

Empurre a lente de entrada e a lente de foco de ions para remové-las do
corpo da fonte.

Remova a lente extratora e isolador.
Separa a lente de entrada e a lente de foco de ions do isolador de lentes.

Remova a porca do repeller, as arruelas e o isolante da lateral frontal do
conjunto de blocos do aquecedor da fonte, e remova o repeller, o isolante e 0
insert do bloco do repeller da lateral oposta.
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6  Manutengéo geral
Desmontando a fonte El Hydrolnerte

LI T
T

Figura 61. Desmontando a fonte EI Hydrolnerte

Tabela 23 Lista de pegas para a fonte El Hydrolnert (Figura 61)

ltem Descrigao Nimero de pega
1 Parafusos de fixagdo (G3870-20446

2 Parafusos (G3870-20021

3 Corpo da fonte G7078-20903

4 Lentes extratoras, 9 mm G7078-20909

5 Isolador da lente extratora (G3870-20445

6 Filamentos G7005-60061

7 Arruela de presséo 3050-1301

7 Arruela plana 3050-0982
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6  Manutengéo geral
Desmontando a fonte El Hydrolnerte

Tabela 23 Lista de pegas para a fonte El Hydrolnert (Figura 61) (continuagéo)

ltem Descrigao Nimero de pega
8 Isolador das lentes (G3870-20530
9 Conjunto de lente de entrada, G7078-20904
10 Lente ion focus/foco de fons G7078-20905
11 Isolador do repeller (G1099-20133
12 Repeller G7078-20902
13 Arruela plana 3050-0891
14 Arruela de presséo de belleville 3050-1301

15 Porca do repeller 0535-0071

16 Conjunto do bloco do aquecedor da fonte G7078-20910
17 Encaixe do bloco do repeller G7078-20901
N&o mostrado Montar a fonte EI Hydrolnerte G7078-67930
N&o mostrado Fio, lente extratora G7000-60827
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6  Manutengao geral

Limpando uma fonte El XTR, SS ou Inerte

Limpando uma fonte EI XTR, SS ou Inerte

Materiais necessarios

Papel abrasivo (5061-5896)

P& de alumina abrasivo (8660-0791)

Folha de aluminio, limpa

Panos, limpos (05980-60051)

Hastes de algod&o (5080-5400)

Béqueres de vidro, 500 mL

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Solventes

+ Acetona, grau reagente
Metanol, grau reagente
Diclorometano, grau reagente

Banho ultrassoénico

Preparacao

1

Desmonte a fonte de ions. (Consulte "Desmontando a Fonte EI SS ou El
Inerte" na pagina 180 ou "Desmontando a fonte EI XTR" na pagina 183.)

Colete as seguintes pecgas de uma fonte EI SS a serem limpas: (Consulte
Figura 62 na pagina 191.)

repeller

+ Soquete da interface

+ Corpo da fonte
Encaixe do bloco do repeller
Placa drawout

+ Cilindro drawout
Lente ion focus/foco de ions
Entrance lens/Lente de entrada

Manual de operagao do GC/MSD 5977C

189



6 Manutencao geral
Limpando uma fonte EI XTR, SS ou Inerte

3 Colete as seguintes pegas de uma fonte EI XTR a serem limpas: (Consulte
Figura 62 na pagina 191.)

 repeller

+ Encaixe do bloco do repeller
Corpo da fonte

* Lente extratora

+ Lente ion focus/foco de ions
Entrance lens/Lente de entrada

Essas sdo as pegas que entram em contato com a amostra ou com o feixe de
ions. Normalmente as outras pegas nao precisam de limpeza.

Se os isoladores estiverem sujos, limpe-os com uma haste de algodao
embebida em metanol grau reagente. Substitua os isoladores caso nao seja
possivel limpa-los. Nao limpe os isoladores de forma abrasiva ou ultrassénica.
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6  Manutengéo geral
Limpando uma fonte El XTR, SS ou Inerte

Pecas da fonte EI SS ou El inerte a serem limpas

Soqueteda  Placa repeller Encaixe do Entrance Lente ion Cilindro
interface  drawout bloco do lens/Lente focus/foco drawout
repeller de entrada deions

Pecas da fonte EI XTR a serem limpas

¢ T

repeller Encaixe do E;;;K/ Lenteion focus/ Lente extratora

bloco do repeller Lente de entrada foco de ions

Figura 62. Pecgas da fonte de a serem limpas
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6 Manutencao geral

Limpando uma fonte EI XTR, SS ou Inerte

@ Procedimento

Os filamentos, o conjunto do aquecedor da fonte e os isoladores ndo podem
ser limpos de maneira ultrassonica. Substitua esses componentes se uma
contaminagao significativa ocorrer.

Se a contaminagéo for grave, como um refluxo de 6leo para dentro do
analisador, considere seriamente a substituicdo das pegas contaminadas.

Limpe de forma abrasiva as superficies que entram em contato com a
amostra ou com o feixe de fons.

Utilize uma haste flexivel com pasta fluida abrasiva de p6 de alumina e
metanol grau reagente. Utilize forga o bastante para remover todas as
descoloragdes. Ndo é necessario polir as pecas, pequenos arranhdes nao
afetardo o desempenho. Também limpe de forma abrasiva as
descoloragdes por onde os elétrons dos filamentos entram na estrutura da
fonte.

Remova todos os residuos abrasivos usando metanol grau reagente.

Certifique-se de que todos 0s residuos abrasivos sejam lavados antes
da limpeza ultrassénica. Se o metanol ficar turvo ou apresentar particulas
visiveis, faga o enxague trés vezes seguidas.

Separe as pegas que foram limpas por abraséo das pecas que ndo foram
limpas desta forma.

AVISO Todos estes solventes sao perigosos. Trabalhe em uma capela e tome todas
_ as precaugoes adequadas.

5

7

Limpe de forma ultrassénica as pegas (cada grupo separadamente) durante
15 minutos. Para as pegas sujas use todos os trés solventes na ordem
mostrada, limpando por 15 minutos, com cada um dos seguintes solventes:

+ Diclorometano (grau reagente)
+ Acetona (grau reagente)
Metanol (grau reagente)
Para a limpeza de rotina, metanol é suficiente.

Coloque as pegas em um béquer limpo. Levemente cubra o béquer com
uma folha de aluminio limpa (lado fosco para baixo).

Seque as pegas que foram limpas em um forno a 100 °C por 5 a 6 minutos.

Deixe as pecas esfriarem antes de manusea-las.
AVISO i
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6 Manutencao geral
Limpando uma fonte EI XTR, SS ou Inerte

Tome cuidado para evitar recontaminagao nas pegas limpas e secas.
Coloque luvas novas e limpas antes de manusear as pe¢as. Nao coloque
as pegas limpas em uma superficie que esteja suja. Coloque-as somente
sobre panos limpos e que nao soltem fiapos.
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6 Manutencao geral
Limpando a fonte El Hydrolnert

Limpando a fonte EI Hydrolnert

Nao limpe de forma abrasiva as partes revestidas da fonte. Os abrasivos irdo
danificar o revestimento e sera necessario comprar uma nova pega.

A substituigdo das partes da fonte do Hydrolnert é recomendada se for
observada uma redugao na sensibilidade que ndo pode ser recuperada através
da realizagdo de manutengéo no sistema de GCMS. Esta manutengéo deve
incluir itens conhecidos por causar problemas de sensibilidade, como
substituigao de seringa, substituicdo de lavagem da seringa, limpeza do injetor,
substituicdo dos consumiveis para injetor, substituicdo da coluna e manutengéo
da bomba mecaénica.

As partes revestidas da fonte de Hydrolnert mostradas na figura abaixo séo as
partes rotuladas 17,12, 3, 4, 10 e 9. Apds a desmontagem, caso um exame do
repeller (12) e da lente extratora (4) mostre um acimulo de residuos, substitua
estas pegas. Além disso, a substituicao dos isolantes, do isolante de lente do
extrator (5) e do isolante do repeller (11) é recomendada. Consulte a Tabela 18
na pagina 177 para obter uma lista de part numbers.
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6  Manutengéo geral
Limpando a fonte El Hydrolnert

LI T
T

Figura 63.  Limpando a fonte El Hydrolnert

Tabela 24 Lista de pegas para a fonte El Hydrolnert (Figura 61)

ltem Descrigao
1 Parafusos de fixagdo
Parafusos

Corpo da fonte

Isolador da lente extratora

2
3
4 Lentes extratoras, 9 mm
5
6 Filamentos
7

Arruela de presséo

Numero de pega

(G3870-20446
(G3870-20021
G7078-20903
G7078-20909
(3870-20445
(G7005-60061
3050-1301
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6

Manutencgao geral
Limpando a fonte El Hydrolnert

Tabela 24 Lista de pegas para a fonte El Hydrolnert (Figura 61) (continuagéo)

ltem Descrigao Nimero de pega
7 Arruela plana 3050-0982

8 Isolador das lentes (G3870-20530
9 Conjunto de lente de entrada, G7078-20904
10 Lente ion focus/foco de fons (G7078-20905
11 Isolador do repeller (G1099-20133
12 Repeller (G7078-20902
13 Arruela plana 3050-0891

14 Arruela de presséo de belleville 3050-1301

15 Porca do repeller 0535-0071

16 Conjunto do bloco do aquecedor da fonte G7078-20910
17 Encaixe do bloco do repeller G7078-20901
N&o mostrado Montar a fonte EI Hydrolnerte G7078-67930
N&o mostrado Fio, lente extratora G7000-60827
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6 Manutencao geral
Montando uma fonte EI SS ou inerte

Montando uma fonte EI SS ou inerte

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
+ Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
+ Chave de bocg, fixa, 10 mm (8710-2353)

@ Procedimento

Consulte a vista explodida das pegas na Figura 64 ¢ a lista de pecas de EI SS e
de fonte El inerte na Tabela 25 na pagina 198, enquanto estiver usando este
procedimento.

Nao aperte excessivamente a porca do repeller, pois os isoladores do repeller
de ceramica quebrardo quando a fonte for aquecida. A porca deve ser
apertada apenas com os dedos.

1 Monte o conjunto do repeller.

a Instale o encaixe do bloco do repeller no conjunto do bloco do
aquecedor da fonte.

b Instale os isoladores do repeller no conjunto do bloco do aquecedor da
fonte e no encaixe do bloco do repeller.

¢ Instale o repeller através dos isoladores do repeller. Depois, cologue a
arruela plana seguida da arruela de presséao de belleville na extremidade
do eixo do repeller e fixe, utilizando os dedos, a porca do repeller.

Deslize a placa drawout e o cilindro drawout para dentro do corpo da fonte.
Monte a lente ion focus, a lente entrance lens e o isolador de lentes.
Deslize essas pegas montadas para dentro do corpo da fonte.

Instale o parafuso de fixagdo das lentes.

Desaparafuse o soquete da interface.

N o g b~ WN

Fixe o conjunto do repeller a estrutura da fonte usando os dois parafusos
revestidos em ouro e arruelas de pressao.
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6  Manutengéo geral
Montando uma fonte EI SS ou inerte

8 Instale os filamentos usando os dois parafusos revestidos em ouro e as
arruelas de pressao.

Nao aperte excessivamente o soquete da interface. Forga excessiva podera
CUIDADO danificar as roscas.

Figura 64. Desmontando a fonte El padréo ou El inerte

Tabela 25 Lista de pegas para a fonte El padrao ou El inerte (Figura 64)

Numero do item  Descricao do item Numero da peca Numero da pega

(SSL) (Inerte)

1 Parafuso de fixagéo (G1999-20022 (G1999-20022
revestido em ouro

2 Parafuso revestido em ouro (3870-20021 (3870-20021
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6  Manutengéo geral

Montando uma fonte EI SS ou inerte

Tabela 25 Lista de pegas para a fonte El padrao ou El inerte (Figura 64)

Numero do item

Descrigao do item

Nimero da pega
(SsL)

Nimero da pega
(Inerte)

3 Soquete da interface (G1099-20136 G1099-20136

4 Corpo da fonte G1099-20130 (G2589-20043

5 Cilindro drawout G1072-20008 G1072-20008

6 Placa drawout 05971-20134 (G2589-20100

7 Filamento de 4 voltas G7005-60061 G7005-60061

8 Arruela de pressao 3050-1374 3050-1374

8 Arruela plana 3050-0982 3050-0982

9 Isolador das lentes G3170-20530 G3170-20530

10 Entrance lens/Lente de G3170-20126 (G3170-20126
entrada

11 Lente ion focus/focodefons  05971-20143 05971-20143

12 Isolador do repeller (G1099-20133 (G1099-20133

13 repeller (G3870-60172 (G3870-60173

14 Arruela plana 3050-0627 3050-0627

15 Arruela de pressédo de 3050-1301 3050-1301
belleville

16 Porca do repeller 0535-0071 0535-0071

17 Conjunto do bloco do (G3870-60180 (G3870-60179
aquecedor da fonte

18 Encaixe do bloco dorepeller ~ G3870-20135 (G3870-20135
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6 Manutencao geral

Montando a fonte El XTR

Montando a fonte El XTR

Materiais necessarios

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
Chave de boca, fixa, 10 mm (8710-2353)

@ Procedimento

Consulte a viséo explodida das pegas na Figura 65 e a lista de pegas El XTR
na Tabela 26 na pagina 201, enquanto estiver usando este procedimento.

1
2
3

Deslize a arruela de cerdmica para dentro do corpo da fonte.
Insira a lente do extrator na fonte no corpo da fonte, primeiro pelo lado plano.

Insira a lente de entrada e a lente de enfoque iénico no isolante conforme
a ordem mostrada abaixo (Figura 65 na pagina 201).

Deslize o isolante com o foco de ions e a lente de entrada para dentro da
fonte, com a lente de foco de ion voltada contra a lente do extrator.

Instale os dois parafusos revestidos em ouro de fixagdo que mantém as
lentes no lugar.

Nao aperte excessivamente a porca do repeller, pois os isoladores do repeller
de ceramica quebrardo quando a fonte for aquecida. A porca deve ser
apertada apenas com os dedos.

6

Monte o conjunto do repeller.

a Instale o encaixe do bloco do repeller no conjunto do bloco do
aquecedor da fonte.

b Instale os isoladores do repeller no conjunto do bloco do aquecedor da
fonte e no encaixe do bloco do repeller.

¢ Instale o repeller através dos isoladores do repeller. Depois, coloque a
arruela plana seguida da arruela de pressao de belleville na extremidade
do eixo do repeller e fixe, utilizando os dedos, a porca do repeller.
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte EI XTR

7 Fixe o conjunto do repeller a estrutura da fonte usando os dois parafusos
revestidos em ouro e arruelas de presséao.

8 Instale os filamentos usando os dois parafusos revestidos em ouro e as
arruelas de pressao.

Figura 65. Montando a fonte EI XTR

Tabela 26 Lista de pegas para a fonte El XTR (Figura 65)

Item Descrigao Numero de pega
1 Parafusos de fixagao (G3870-20446
2 Parafusos (G3870-20021
3 Corpo da fonte (G3870-20440
4 Lente extratora (G3870-20444
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte EI XTR

Tabela 26 Lista de pegas para a fonte El XTR (Figura 65) (continuagéo)

Item Descrigao Ndmero de peca
5 Isolador da lente extratora (G3870-20445
6 Filamentos G7005-60061
7 Arruela de pressao 3050-1301

7 Arruela plana 3050-0982

8 Isolador das lentes (G3870-20530
9 Conjunto de lente de entrada, estendido (G7000-20026
10 Lente ion focus/foco de fons 05971-20143
11 Isolador do repeller G1099-20113
12 Repeller (G3870-60171
13 Arruela plana 3050-0891

14 Arruela de pressao de belleville 3050-1301

15 Porca do repeller 0535-0071

16 Conjunto do bloco do aquecedor da fonte (G3870-60177
17 Encaixe do bloco do repeller (G3870-20135
Nao mostrado Conjunto de fonte EI XTR G7003-67720
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6 Manutencao geral
Montando a fonte El Hydrolnert

Montando a fonte EI Hydrolnert

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
+ Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
+ Chave de bocg, fixa, 10 mm (8710-2353)

@ Procedimento

Consulte a viséo explodida das pegas na Figura 66 e a lista de pegas El
Hyrdolnert na Tabela 27 na pagina 204, enquanto estiver usando este
procedimento.

1 Deslize a arruela de ceramica para dentro do corpo da fonte.
2 Insira a lente do extrator na fonte no corpo da fonte, primeiro pelo lado plano.

3 Insira alente de entrada e a lente de enfoque ibnico no isolante conforme a
ordem mostrada abaixo (Figura 66 na pagina 204).

4 Deslize o isolante com o foco de ions e a lente de entrada para dentro da
fonte, com a lente de foco de ion voltada contra a lente do extrator.

5 Instale os dois parafusos revestidos em ouro de fixagdo que mantém as
lentes no lugar.

Nao aperte excessivamente a porca do repeller, pois os isoladores do repeller
de ceramica quebrardo quando a fonte for aquecida. A porca deve ser
apertada apenas com os dedos.

6 Monte o conjunto do repeller.

a Instale o encaixe do bloco do repeller no conjunto do bloco do
aquecedor da fonte.

b Instale os isoladores do repeller no conjunto do bloco do aquecedor da
fonte e no encaixe do bloco do repeller.

¢ Instale o repeller através dos isoladores do repeller. Depois, coloque a
arruela plana seguida da arruela de pressao de belleville na extremidade
do eixo do repeller e fixe, utilizando os dedos, a porca do repeller.
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte El Hydrolnert

7 Fixe o conjunto do repeller a estrutura da fonte usando os dois parafusos
revestidos em ouro e arruelas de presséao.

8 Instale os filamentos usando os dois parafusos revestidos em ouro e as
arruelas de pressao.

Figura 66. Montando a fonte El Hydrolnert

Tabela 27 Lista de pegas para a fonte El Hydrolnert (Figura 66)

Item Descrigao Numero de pega
1 Parafusos de fixagédo (G3870-20446
2 Parafusos (G3870-20021
3 Corpo da fonte G7078-20903
4 Lentes extratoras, 9 mm G7078-20909
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6  Manutengéo geral
Montando a fonte El Hydrolnert

Tabela 27 Lista de pegas para a fonte El Hydrolnert (Figura 66) (continuagao)

Item Descrigao Ndmero de peca
5 Isolador da lente extratora (G3870-20445
6 Filamentos G7005-60061
7 Arruela de pressdo 3050-1301

7 Arruela plana 3050-0982

8 Isolador das lentes (G3870-20530
9 Conjunto de lente de entrada G7078-20904
10 Lente ion focus/foco de ions G7078-20905
11 Isolador do repeller G1099-20133
12 Repeller (G7078-20902
13 Arruela plana 3050-0891

14 Arruela de presséo de belleville 3050-1301

15 Porca do repeller 0535-0071

16 Conjunto do bloco do aquecedor da fonte G7078-20910
17 Encaixe do bloco do repeller G7078-20901
N&o mostrado Montar a fonte El Hydrolnerte G7078-67930
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6  Manutengao geral
Substituindo um filamento em uma fonte El XTR, SS, Inerte ou Hydrolnert

Substituindo um filamento em uma fonte
El XTR, SS, Inerte ou Hydrolnert

Materiais necessarios
+  Conjunto do filamento (G7005-60061)
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)

Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 106.)

0 analisador opera a altas temperaturas. Nao toque em quaisquer partes até
AVISO que voceé tenha certeza de que elas estao frias.

2 Abraacamara do analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do
analisador” na pagina 157.)

3 Remova a fonte de ions. (Consulte "Removendo a fonte EI XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnerte" na pagina 177.)

4 Remova o parafuso revestido em ouro e a arruela do filamento. (Consulte
Figura 67 na pdgina 207.)

5 Deslize o conjunto de filamentos pra fora do conjunto da fonte de ions.
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6  Manutengéo geral
Substituindo um filamento em uma fonte El XTR, SS, Inerte ou Hydrolnert

Parafusos revestidos —
em ouro e arruelas

Parafusos revestidos —.
em ouro e arruelas

Figura 67.  Troca do filamento

6 Fixe o novo filamento usando o parafuso revestido em ouro e a arruela.
(Consulte Figura 67.)

7 Apds ainstalacdo do filamento, verifique se este ndo esta aterrado ao corpo
da fonte.

8 |Instale a fonte El. (Consulte "Instalando a fonte EI XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnert" na pagina 209.)

9 Feche acdmara do analisador. (Consulte "Fechando a cdmara do
analisador” na pagina 212))

10 Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD" na pdgina 125.)

11 Execute o tune automatico do MSD.

12 Na caixa de didlogo Manual Tune, o parametro Filament permite que vocé
insira 1 ou 2 para o nUmero de filamentos. Qualquer que seja o nUmero
definido durante o tune automatico anterior, insira 0 outro nimero de
filamento.

13 Execute novamente o tune automatico do MSD.
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6  Manutengéo geral
Substituindo um filamento em uma fonte El XTR, SS, Inerte ou Hydrolnert

14 Insira o numero de filamentos que gerou os melhores resultados.

Se vocé decidir utilizar primeiro nimero de filamento, execute novamente o
tune automatico para ter certeza de que os parametros de ajuste sdo
compativeis com o filamento.

15 Selecione Save Tune Parameters do menu File.
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6  Manutengéo geral
Instalando a fonte El XTR, SS, Inerte ou Hydrolnert

Instalando a fonte EI XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnert

Materiais necessarios

* Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)

+ Alicates, bico longo (8710-1094)

@ Procedimento
1

Deslize a fonte de ions para dentro do radiador da fonte. (Consulte
Figura 68))

Fonte de ions

Placa de fonte de ceramica

Parafusos

Fio da lente extratora

Aquecedor da fonte e fios
do sensor de temperatura

Radiador da fonte

Figura 68. Instalagdo da fonte El

2 Insira e aperte manualmente os parafusos da fonte. Ndo aperte demais os
parafusos de aperto manual. (Consulte Figura 68.)

3 Conecte as fiagGes da fonte de ions. (Consulte
“"Conectando/Desconectando a fiagao das Fontes El XTR, SS e Inerte" na
pagina 178 ou "Conectando/Desconectando a fiagao das fontes El
Hydrolnerte" na pagina 179.)

4 Feche acémara do analisador. (Consulte "Fechando a cdmara do
analisador” na pagina 212))
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6 Manutencao geral
Substituindo o conjunto da multiplicadora de elétrons

Substituindo o conjunto da multiplicadora de
eletrons

O numero da pega de reposicao da EM para este detector Série 2 esta
estampado na face frontal do detector. E possivel determinar qual série de
detector vocé tem sem precisar verificar diretamente o detector. A série do
detector € exibida como Triple Axis Series 2 na guia do detector de ajuste
manual na se¢ao do detector, na segunda pagina do relatdrio de sintonizagao
na caixa de didlogo de geragao de vacuo.

Materiais necessarios

+  Eletromultiplicadora (Detector G7002-80103 Série 2)
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)

+ Alicates, bico longo (8710-1094)

i Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

0 analisador, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara do
AVISO analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

2 Abraacémara do analisador. (Consulte "Abrindo a cAmara do
analisador" na pagina 157.)

3 Abra o grampo de retenc¢do. (Consulte Figura 69 na pagina 211.) Levante o
brago do grampo e retire 0 grampo da eletromultiplicadora.

4 Deslize o fio azul de sinal do conector na placa lateral.

Remova a eletromultiplicadora. (Consulte Figura 70 na pagina 211.)
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6  Manutengéo geral
Substituindo o conjunto da multiplicadora de elétrons

6 Segure a nova eletromultiplicadora com a ponta do fio azul de sinal para
baixo, e instale o fio de sinal no conector na placa lateral.

7 Deslize a eletromultiplicadora para a sua posigao.
Feche o clipe de retengéo.

Feche a cdmara do analisador. (Consulte "Fechando a camara do
analisador” na pagina 212))

Conjunto da multiplicadora
de elétrons

Clipe de retengao Fio de sinal azul

Figura 69.  Substituigdo do conjunto da multiplicadora de elétrons em um detector
da série 2

Figura 70.  Conjunto da multiplicadora de elétrons
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6 Manutencao geral

Fechando a camara do analisador

Fechando a cdmara do analisador

@ Procedimento

Assegure-se de que todas as ligagdes elétricas internas do analisador
estejam conectadas corretamente. A fiagdo ndo € a mesma para as duas
fontes El e Cl. (Consulte "Conectando/Desconectando a fiagdo das Fontes
El XTR, SS e Inerte" na pagina 178.)

Verifique o o-ring da placa lateral.

Certifigue-se de que ele esta com uma camada bem fina de graxa de alto
vacuo Apiezon L. Se ndo estiver bem seco, o o-ring talvez ndo resulte em
uma vedacdo muito boa. Se o o-ring estiver brilhando, isto é sinal de que
ele esta com muita graxa. Consulte o Manual de resolugéo de problemas e
de manutencgédo do MSD da série 5977 para ver as instrugées de
lubrificagéo.

Nao force a porta do analisador ao fechar, ou vocé pode danificar o
quadrupolo.

2

Feche a placa lateral do analisador.
Certifique-se de que a valvula vent esteja fechada.

Se o hidrogénio ou outra substancia inflamavel ou téxica forem usados para
0 gas de arraste, aperte cuidadosamente o parafuso superior na placa lateral
do analisador.

Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD" na pagina 125.)

0 parafuso superior deve estar fixado caso o hidrogénio (ou outro gas
perigoso) estiver sendo utilizado como gas de arraste do GC, ou se o for
usado hidrogénio para o sistema JetClean. No improvavel caso de explosao,
isso pode evitar que a placa lateral se abra.

Nao aperte demais o parafuso; isso pode causar vazamentos de ar ou evitar
que a geragao de vacuo/pump down seja bem-sucedida. Nao utilize uma
chave de fenda para apertar o parafuso.
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6  Manutengéo geral
Fechando a camara do analisador

6 Quando o MSD tiver passado pela geragao de vacuo, feche a tampa

esquerda do analisador e recoloque a tampa da janela.
7 Efetuar o tune de MSD.
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Manutencao de Cl

Informacdes gerais 215

Alternando da fonte de El de alta eficiéncia (HES) para a fonte CI 216
Removendo o radiador da fonte de El de alta eficiéncia (HES) 217
Conectando/Desconectando a fiagdo para o radiador de EI HES 218
Instalando o radiador da fonte CI 220

Alternando entre a fonte Cl e a fonte EIHES 222

Removendo o radiador da fonte CI 224

Instalando o radiador da fonte EI HES 226

Alternando entre a fonte EI XTR, SS ou inerte para a fonte CI 227
Alternando da fonte Cl para a fonte EI XTR, SS ou inerte 228
Removendo a fonte CI 229

Conectando/Desconectando a fiagdo de um modelo que ndo é fonte de alta
eficiéncia (HES) da fonte CI 231

Conectando/Desconectando a fiagdo do modelo de fonte El de alta eficiéncia
(HES) da fonte CI 233

Desmontando a fonte CI 235

Limpando a fonte CI 238

Montando a fonte Cl 241

Removendo o filamento da fonte CI 244
Instalando o filamento da fonte CI 246

Instalando a fonte CI 247

Este capitulo descreve os procedimentos de manutengao e os requisitos
exclusivos dos MSDs da série 5977C equipados com o hardware de Cl.

Se estiver utilizando o Cromatdgrafo a gas Agilent Intuvo 9000 com o MSD, a
ionizagdo quimica (Cl) ndo é suportada atualmente.
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Informacgoes gerais

Informacdes gerais

Limpeza da fonte de ions

O principal efeito da operagéo do MSD em modo Cl é a necessidade de uma
limpeza mais frequente da fonte de ions. Na operagéo Cl, a camara da fonte de
ions fica sujeita a uma contaminagao mais rapida do que na operagéo de El, isso
por causa das pressdes de fonte mais altas exigidas para Cl.

Sempre realize os procedimentos de manutengao que utilizem solventes
perigosos em um ambiente ventilado. Certifique-se de estar operando o MSD
em uma sala bem ventilada.

A amonia, utilizada como gas reagente, aumenta a necessidade de se fazer a
manutencao da bomba mecénica. Esta substancia faz com que o dleo da

bomba mecénica se degrade mais rapidamente. Deste modo, o 6leo na bomba
de vacuo padréo deve ser checado e substituido com mais frequéncia.

Purgue sempre o MSD com metano apos utilizar amonia.

Certifique-se de instalar a amodnia com o tanque em posigao vertical. Isto
ajudara a evitar que amobnia em liquido entre no modulo de fluxo.

Configurando o seu MSD para operacao de Cl

Para configurar o MSD para operagdo no modo de Cl, é preciso cuidado especial
para evitar contaminacéo e vazamentos de ar.

Diretrizes

+ Antes de fazer a quebra de vacuo em modo El para a instalagédo da fonte Cl,
certifique-se de que o sistema GC/MSD esta funcionando corretamente.

+  Certifigue-se de que as linhas de entrada do gas reagente estdo equipadas
com purificadores de gds (n&o aplicével para aménia).

+ Utilize gases reagentes extremamente puros; 99,99% ou mais para metano e
a maior pureza disponivel para outros gases reagentes.
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Alternando da fonte de El de alta eficiéncia (HES) para a fonte CI

Alternando da fonte de El de alta eficiéncia
(HES) para a fonte Cl

Procedimento

Sempre verifique o desempenho do GC/MSD em El antes de alternar para o
modo CI.

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.) O software solicitara para vocé as agdes apropriadas.

2 Abra o painel de acesso do lado esquerdo. (Consulte "Abrindo as
coberturas/tampas do MSD" na pagina 121.)

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdao conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use
uma pulseira antiestatica aterrada. (Consulte "A descarga eletrostéatica
representa uma ameaga aos componentes eletronicos do MSD" na pagina 21.)
Tome precaugdes antiestaticas antes de abrir a cdmara do analisador.

3 Abraacamara do analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do
analisador" na pagina 157.)

4 Remova a fonte EI HES. (Consulte "Removendo a fonte El de alta eficiéncia
(HES)" na pagina 159.)

5 Certifigue-se de que a fonte de alta eficiéncia (HES) de El tenha esfriado e
posicione-a em seu recipiente de armazenamento.

6 Remova o radiador da fonte EI HES. (Consulte "Removendo o radiador da
fonte de El de alta eficiéncia (HES)" na pagina 217.)

7 Coloque o radiador da fonte El HES no recipiente de armazenamento.
Remova o radiador da fonte Cl do recipiente de armazenamento.

9 Instale o radiador da fonte Cl. (Consulte "Removendo o radiador da fonte
ClI" na pdgina 224.)

10 Remova a fonte Cl do recipiente de armazenamento.

11 Instale a fonte Cl. Isto requer redug&o da coluna de modo que ela se projete
da linha de transferéncia por 1 a 2 mm. (Consulte "Instalando a fonte CI" na
pagina 247).

12 Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD em modo CI" na pagina 133.)
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Removendo o radiador da fonte de El de alta eficiéncia (HES)

Removendo o radiador da fonte de El de alta
eficiéncia (HES)

Materiais necessarios
+ Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Pinga (8710-2460)
+ Chave de fenda T10 Torx (5182-3466)

@ Procedimento

Os analisadores, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara
AVISO do analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na
camara do analisador.

Certifique-se de usar uma pulseira antiestatica aterrada e tomar outras
precaugdes antiestaticas antes de tocar nos componentes do analisador.

+ Ao desconectar cabos, puxe os conectores, nao os fios.
1 Remova a fonte ElI HES. (Consulte "Removendo a fonte El de alta eficiéncia
(HES)" na pégina 159.)

2 Desconecte os fios do radiador da fonte El de alta eficiéncia. (Consulte
"Conectando/Desconectando a fiagédo para o radiador de EI HES" na
pagina 218.)

3 Use uma chave de fenda Torx T10 para afrouxar os dois parafusos que

fixam o radiador ao analisador e colocar o radiador em seu recipiente de
armazenamento.
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7  Manutengao de ClI
Conectando/Desconectando a fiagado para o radiador de El HES

Conectando/Desconectando a fiacao para
o radiador de EI HES

Materiais necessarios
« Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+  Alicates, bico longo (8710-1094)
- Pinga (8710-2460)

Procedimento

1 Use pingas ou alicates de ponta agulha para conectar/desconectar o fio
aterrado na cor verde e os cinco fios da lente do radiador. Ndo dobre os fios
além do necessério. (Consulte Figura 71.)

2 Use pingas ou alicates de ponta agulha para conectar ou desconectar os
dois fios na cor roxa do aquecedor da fonte e os dois fios do RTD na cor
cinza da placa de fonte de ceramica.
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Conectando/Desconectando a fiagado para o radiador de El HES

Entrance Lens/
Lente de entrada (1)*
Lente lon focus/
foco de ions (2)*

Lente Pos-Extratora 2 (3) *
Lente Pés-Extratora 1 (4) *

Lente extratora (5)*

OOl oo

Fio de aterramento
D Fios do aquecedor

[] FiosdoRTD

* 0 nimero entre parénteses é o
nlimero gravado na lente.

Placa de fonte de ceramica

O @
FILAMENT -2
.

oo 99,0 -
NO@®

Figura 71  Fiacao entre a placa da fonte de cerdmica/conector de passagem e o radiador da fonte El de alta

eficiéncia (HES)
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Instalando o radiador da fonte CI

Instalando o radiador da fonte CI

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
- Pinca (8710-2460)
+ Chave de fenda T10 Torx (5182-3466)

@ Procedimento

AVISO Os analisadores, a interface de GC/MSD e os outros componentes na cdmara
_ do analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que voceé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

Certifique-se de usar uma pulseira antiestatica aterrada e tomar outras
precaugoes antiestaticas antes de tocar nos componentes do analisador.

Ao desconectar cabos, puxe os conectores, ndo os fios.

1 Alinhe o radiador aos dois pinos guia no suporte do analisador e fixe-o
usando dois parafusos de fixagdo com uma chave Torx ndmero T10.
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7  Manutengao de ClI
Instalando o radiador da fonte CI

2 Conecte o fio terra verde ao radiador. (Consulte Figura 72.)

Radiador

Fio terra verde

Figura 72  Radiador da fonte de Cl
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Alternando entre a fonte Cl e a fonte El HES

Alternando entre a fonte Cl e a fonte EI HES

Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 106.) O software solicitara para vocé as agdes apropriadas.

Utilize sempre luvas limpas quando estiver tocando o analisador ou quaisquer
outras pegas que vao dentro da camara do analisador.

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdo conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use uma
pulseira aterrada antiestatica e tome outras precaugoes antiestaticas antes de
abrir a cdmara do analisador. (Consulte "A descarga eletrostética representa uma
ameagca aos componentes eletronicos do MSD" na pagina 21.)

2 Abra o painel de acesso do lado esquerdo. (Consulte "Abrindo as
coberturas/tampas do MSD" na pagina 121.)

3 Abraaportadacamara do analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do analisador” na
pagina 157.)

4 Remova a fonte Cl. (Consulte "Removendo a fonte CI" na pagina 229.)
Coloque a fonte Cl no recipiente de armazenamento.

6 Remova o radiador da fonte Cl O radiador ndo deve ser removido ou
instalado com a fonte Cl no lugar. (Consulte "Removendo o radiador da
fonte CI" na pagina 224.)

Coloque o radiador da fonte Cl no recipiente de armazenamento.
Solte a porca para coluna e remova a coluna da interface de GC/MSD.
9 Corte a coluna no lado conico da anilha para remover a anilha.

10 Instale a coluna na interface de GC/MSD se estendendo de 4 a 5 mm depois
do fim do analisador da linha de transferéncia. (Consulte "Instalando uma
coluna capilar na interface de GC/MSD usando a porca para coluna com
autoajuste" na pagina 44 ou "Instalando uma coluna capilar na interface de
GC/MSD usando uma porca de coluna padrao” na pagina 49.)

11 Remova o radiador da fonte EI HES do recipiente de armazenamento.

12 Instale o radiador da fonte EI HES. (Consulte "Instalando o radiador da fonte
El HES" na pagina 226.)
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Alternando entre a fonte Cl e a fonte El HES

13 Remova a fonte EI HES do recipiente de armazenamento.

14 Instale a fonte EI HES. (Consulte "linstalando a fonte El de alta eficiéncia
(HES)" na pégina 176.)

15 Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD" na pdgina 125.)
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Removendo o radiador da fonte CI

Removendo o radiador da fonte Cl

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
- Pinca (8710-2460)
+ Chave de fenda T10 Torx (5182-3466)

@ Procedimento

Os analisadores, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara
AVISO do analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

Certifique-se de usar uma pulseira antiestatica aterrada e tomar outras
precaugdes antiestaticas antes de tocar nos componentes do analisador.

Ao desconectar cabos, puxe os conectores, ndo os fios.
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7  Manutengao de ClI
Removendo o radiador da fonte ClI

1 Remova a fonte Cl. (Consulte "Removendo a fonte CI" na pagina 229.)
2 Desconecte o fio terra verde do radiador. (Consulte Figura 73.)

Use uma chave Torx T-10 para soltar os dois parafusos que fixam o radiador
ao analisador e cologue o radiador em seu recipiente de armazenamento.

Radiador

Fio terra verde

Figura 73  Radiador da fonte de Cl
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Instalando o radiador da fonte El HES

Instalando o radiador da fonte El HES

Materiais necessarios
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
Chave de fenda T10 Torx (5182-3466)
Pinca (8710-2460)

@ Procedimento

Os analisadores, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara
AVISO do analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

Certifique-se de usar uma pulseira antiestatica aterrada e tomar outras
precaugdes antiestaticas antes de tocar nos componentes do analisador.

1 Coloque o radiador sobre 0s pinos de guia no suporte analisador e use uma
chave de fenda Torx T10 para prendé-lo usando (2) parafusos revestidos em
ouro M3 x 12 (nimero de pega G7002-20110).

2 Use pingas para conectar os fios do radiador da fonte El de alta eficiéncia
(HES). (Consulte "Conectando/Desconectando a fiagdo para o radiador de
El HES" na pagina 218.)
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7  Manutengao de ClI
Alternando entre a fonte El XTR, SS ou inerte para a fonte CI

Alternando entre a fonte EI XTR, SS ou inerte
para a fonte ClI

Sempre verifique o desempenho do MSD em El antes de alternar para a
operacgao de Cl.

Sempre configure o MSD Cl em PCI primeiro, mesmo que for executar NCI.

Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdo conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use
uma pulseira antiestatica aterrada. (Consulte "Descarga eletrostatica” na
pagina 153.) Tome precaugoes antiestaticas antes de abrir a cdmara do
analisador.

2 Abra o analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do analisador" na
pagina 157.)

3 Remova a fonte El. (Consulte "Removendo a fonte El XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnerte" na pagina 177.)

4 Se estiver removendo uma fonte de XTR, remova o fio marrom da extratora
da placa de passagem direta e armazene-o com a fonte de ions EI XTR.
(Consulte Figura 49 na pagina 160.)

Instale a fonte ClI. (Consulte "Instalando a fonte CI" na pagina 247.)

6 Instale o tip seal da interface Cl/Extratora, se ja ndo estiver instalado (p/n
G3870-20542). (Consulte "Instalando o tip seal da interface de GC/MSD" na
pagina 53.)

7 Feche o analisador. (Consulte "Fechando a cdmara do analisador” na
pagina 212.)

8 |Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD em modo CI" na pagina 133))
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Alternando da fonte Cl para a fonte EI XTR, SS ou inerte

Alternando da fonte Cl para a fonte El XTR,
SS ou inerte

Procedimento

Utilize sempre luvas limpas quando estiver tocando o analisador ou quaisquer
outras pegas que vao dentro da camara do analisador.

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdo conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use
uma pulseira aterrada antiestatica e tome outras precaugoes antiestaticas
antes de abrir a camara do analisador. (Consulte "Descarga eletrostatica” na
pagina 153.)

1

Faca quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.) O software solicitara para vocé as agdes apropriadas.

Abra o analisador. (Consulte "Abrindo a camara do analisador" na

pagina 157.)

Remova o tip seal da interface, a mola e o retentor do tip seal serrilhado se
alternar para uma fonte El SS ou uma fonte El inerte.

Instale a fonte El. (Consulte "Removendo a fonte EI XTR, SS, Inerte ou
Hydrolnerte" na pagina 177.)

Ao instalar uma fonte EI XTR, localize o fio marrom da extratora do
armazenamento e o conecte a lente da extratora e a placa da fonte.

Coloque a fonte Cl na caixa de armazenamento da fonte de ions.

Se estiver instalando uma fonte EI SS ou inerte, remova o tip seal da
interface, a mola e o retentor do tip seal serrilhado e coloque-os no recipiente
de armazenamento de ClI.

Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD" na pégina 125.)
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Removendo a fonte ClI

Removendo a fonte ClI

Materiais necessarios
+ Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

« Tamanho pequeno (8650-0029)
- Pinca (8710-2460)

Procedimento

0 video mostra as conexdes de fiagdo para o MSD de um modelo que ndo é
fonte de alta eficiéncia (HES).

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

Os analisadores, a interface de GC/MSD e os outros componentes na camara
do analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer
partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na camara do
analisador.

2 Abra a cdmara do analisador. (Consulte "Abrindo a camara do analisador” na
pagina 157.)

Certifique-se de usar uma pulseira antiestatica aterrada e tomar outras
precaugdes antiestaticas antes de tocar nos componentes do analisador.

Ao desconectar cabos, puxe os conectores, nao os fios.
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7  Manutengao de ClI
Removendo a fonte CI

3 Use pingas para desconectar os fios da fonte Cl. Ndo dobre os fios além do
necessario. (Consulte "Conectando/Desconectando a fiagdo de um modelo
que nao é fonte de alta eficiéncia (HES) da fonte CI" na pagina 231 ou
"Conectando/Desconectando a fiagdao do modelo de fonte El de alta
eficiéncia (HES) da fonte CI" na pagina 233.)

Siga os fios do aquecedor da fonte de ions e do sensor de temperatura
até a placa da fonte de cerdmica os desconecte nesse ponto. (Consulte
"Conectando/Desconectando a fiagdo do modelo de fonte El de alta
eficiéncia (HES) da fonte CI" na pagina 233.)

4 Remova os dois parafusos grandes de aperto manual que mantém a fonte
de fons no lugar.

5 Retire a fonte de ions do radiador fonte, e coloque-0 em seu recipiente de
armazenamento.
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Conectando/Desconectando a fiagdo de um modelo que nao é fonte de alta eficiéncia (HES) da
fonte CI

Conectando/Desconectando a fiagcao de um
modelo gue nao é fonte de alta eficiéncia
(HES) da fonte CI

Materiais necessarios
* Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+  Alicates, bico longo (8710-1094)
+  Pinga (8710-2460)

Procedimento

1 Use alicates para conectar ou desconectar os fios da fiagado da placa de
ceramica nos conectores da fonte. (Consulte Figura 74.)

2 Use alicates para conectar/desconectar os fios da fiagao dos aquecedores
da fonte na placa da fonte de cerdmica. (Consulte Figura 74.)
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Conectando/Desconectando a fiagdo de um modelo que nao é fonte de alta eficiéncia (HES) da
fonte CI

Placa de fonte de ceramica

QUADRUPOLE

He @ QG
o ?EK

Entrance lens/
Lente de entrada

lon Focus/ PP
Foco de ions g
Filamento 1

Repeller

Filamento simulador/
inativo

OOl OO

Aquecedor da fonte

RTD da fonte

Figura 74  Fiagao entre a placa da fonte de cerdmica e a fonte
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Conectando/Desconectando a fiagdo do modelo de fonte El de alta eficiéncia (HES) da fonte Cl

Conectando/Desconectando a fiacao do
modelo de fonte El de alta eficiéncia (HES)
da fonte Cl

Materiais necessarios
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
+ Alicates, bico longo (8710-1094)
Pinca (8710-2460)

Procedimento

1 Use alicates para conectar ou desconectar os fios da fiagdo da placa de
ceramica (vermelho, branco, preto e cinza) nos conectores da fonte.
(Consulte Figura 75.)

2 Use alicates para conectar/desconectar os fios da fiagdo dos aquecedores
da fonte na placa da fonte de cerdmica. (Consulte Figura 75.)
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Conectando/Desconectando a fiagdo do modelo de fonte El de alta eficiéncia (HES) da fonte Cl

Placa de fonte de ceramica

D Entrance lens/ QOUADRUFDLE
Lente de entrada ®
lon Focus/ PP, Ol
O Foco de ions & @
|  Filamento 1 e
C;I?L
[ Filamento 1 > @
I. MENT
[C] Repeller e 00,0
D Filamento simulador/ Q 3 @
inativo @/9@ I
I”i Aquecedor da fonte 9

: RTD da fonte

Figura 75  Fiacao entre a placa da fonte de cerdmica e a fonte
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Desmontando a fonte Cl

Desmontando a fonte Cl

Materiais necessarios

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
Chave de boca, fixa, 10 mm (8710-2353)

Chave de porca, 5,5 mm (8710-1220)

Pinca (8710-2460)

Procedimento

Consulte a vista explodida das pegas na Figura 76 e a lista de pecas da fonte Cl
na Tabela 28 na pdgina 236, enquanto estiver usando este procedimento.

1
2

Remova a fonte Cl. (Consulte "Removendo a fonte CI" na pagina 229.)

Remova os filamentos. (Consulte "Removendo o filamento da fonte CI" na
pagina 244.)

Separe 0 conjunto do aquecedor da fonte da estrutura da fonte. O conjunto
do aquecedor inclui o aquecedor da fonte, o repeller e as pegas relacionadas.

Desmonte o conjunto do repeller removendo o isolador de ceramica do
repeller.

Remova o parafuso de retengéo que fixa as lentes a estrutura da fonte.

Remova as lentes da estrutura da fonte e separe o isolador das lentes, as
lentes de foco de ions, o cilindro removivel, a lente removivel e as lentes de
entrada.
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PN ¢
N
Figura 76.  Desmontando a fonte Cl
Tabela 28 Lista de pegas da fonte ClI (Figura 76)
ltem Descricao Numero de peca
1 Parafuso de fixagdo (G1999-20022
2 Parafuso do filamento (G1999-20021
3 Isolador do repeller de CI (G1999-20433
4 Isolador da lente de CI (G3170-20540
5 Cilindro removivel de Cl (G1999-20444
6 Placa removivel de Cl (G1999-20446
7 Conjunto do bloco do aquecedor da fonte Cl (G3870-60415
8 Entrance lens/Lente de entrada G3170-20126
9 Corpo da fonte Cl (G3170-20430
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Tabela 28 Lista de pecas da fonte ClI (Figura 76) (continuagdo)

Item Descrigao Nimero de pega
10 Lente ion focus/foco de ions G1999-20443
11 Repeller de Cl G7077-20432
12 Filamento de Cl -2PK G7005-60072
13 Filamento simulador/inativo G1999-60454
14 Mola de arruela curvada com didmetro interno de 3050-1374
2,2 mm e didmetro externo de 4,5 mm, gtde. 2

15 Arruela plana 3050-9082
N&o mostrado Embalagem, fonte de GC/MS em concha (G7002-80008
N&o mostrado Suporte, fonte de GC/MS em concha (G7002-00008
N&o mostrado Conjunto da fonte Cl (G7002-67404
N&o mostrado Conjunto da fonte Cl (sem tip seal) G7077-67404
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Limpando a fonte Cl

Materiais necessarios
Papel abrasivo (5061-5896)
+ P& de alumina abrasivo (8660-0791)
+ Folha de aluminio, limpa
+  Panos, limpos (05980-60051)
+ Hastes de algodao (5080-5400)
Béqueres de vidro, 500 mL
Luvas, limpas, sem fiapos
Tamanho grande (8650-0030)
Tamanho pegueno (8650-0029)
Solventes
Acetona, grau reagente
Metanol, grau reagente
Diclorometano, grau reagente
Banho ultrassoénico
Preparacéo
1 Desmontagem da fonte Cl. (Consulte "Desmontando a fonte CI" na
pagina 235))
2 Colete as seguintes pecas de uma fonte Cl a serem limpas:
(Consulte Figura 77 na pagina 239.)
Repeller
+ Corpo da fonte
Placa drawout
+ Cilindro drawout
Lente ion focus/foco de ions
Entrance Lens/Lente de entrada

Essas sdo as pegas que entram em contato com a amostra ou com o feixe de
ions. Normalmente as outras pegas nao precisam de limpeza.
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Se o isolante do repeller de Cl estiver sujo, limpe-o com uma haste flexivel com
algodao nas pontas embebida com metanol grau reagente. Substitua os
isolantes caso nao seja possivel limpa-los. Nao limpe os isolantes de forma
abrasiva ou ultrassonica.

« v

Entrance lens/ Lente ion focus/ Cilindro drawout  Placa drawout Corpo da fonte repeIIer
Lente de entrada foco de ions

c,

Figura 77. Pegas da fonte Cl a serem limpas

@ Procedimento

Se a contaminacéao for grave, como um refluxo de 6leo para dentro do
analisador, considere seriamente a substituicdo das pecas contaminadas.

2 Limpe de forma abrasiva as superficies que entram em contato com a
amostra ou com o feixe de ions.

Utilize uma haste flexivel com pasta fluida abrasiva de p6 de alumina e
metanol grau reagente. Utilize forga o bastante para remover todas as
descoloracdes. Nao é necessario polir as pegas, pequenos arranhdes
ndo afetardo o desempenho. Também limpe de forma abrasiva as
descoloragdes por onde os elétrons dos filamentos entram na estrutura
da fonte.

3 Remova todos os residuos abrasivos usando metanol grau reagente.

Certifique-se de que todos os residuos abrasivos sejam lavados antes da
limpeza ultrassdnica. Se o metanol ficar turvo ou apresentar particulas
visiveis, faca o enxague trés vezes seguidas.
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4 Separe as pegas que foram limpas por abraséo das pegas que nao foram
limpas desta forma.

Todos estes solventes sao perigosos. Trabalhe em uma capela e tome todas
AVISO as precaugoes adequadas.

5 Limpe de forma ultrassénica as pegas (cada grupo separadamente) durante
15 minutos. Para as pecas sujas use todos 0s trés solventes na ordem
mostrada, limpando por 15 minutos, com cada um dos seguintes solventes:

 Diclorometano (grau reagente)
+ Acetona (grau reagente)
Metanol (grau reagente)

Para a limpeza de rotina, metanol é suficiente.

6 Cologue as pegas em um béquer limpo. Levemente cubra o béquer com uma
folha de aluminio limpa (lado fosco para baixo).

7 Seque as pegas que foram limpas em um forno a 100 °C por cinco a seis
minutos.

Deixe as pecas esfriarem antes de manusea-las.
AVISO

Tome cuidado para ndo contaminar pecgas limpas e secas. Coloque luvas
novas e limpas antes de manusear as pegas. Nao coloque as pegas limpas
em uma superficie que esteja suja. Coloque-as somente sobre panos limpos e
que nao soltem fiapos.
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Montando a fonte ClI

Materiais necessarios

Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

+ Tamanho pequeno (8650-0029)

Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
Chave hexagonal de ponta redonda, 2,0 mm (8710-1804)
Chave de boca, fixa, 10 mm (8710-2353)

@ Procedimento

Consulte a visédo das pegas explodidas na Figura 78 e a lista de pegas da fonte
Cl na Tabela 29 na pagina 242 enquanto estiver usando este procedimento.

Use sempre luvas limpas quando trabalhar na camara do analisador para
evitar contaminacao.

a A WO N =

Monte a lente de foco de ion, a lente de entrada e o isolante de lente.
Deslize a placa e o cilindro removiveis para dentro do corpo da fonte.
Deslize as pegas montadas no passo 1 para dentro da estrutura da fonte.
Instale o parafuso de fixagao das lentes.

Fixe o disco de cerdmica ao repeller e cologue-o na parte superior da
estrutura da fonte.

Coloque o conjunto do bloco de aquecimento na parte superior da estrutura
da fonte.

Reinstale o filamento simulador e o filamento e fixe-os com parafusos de
retencao.
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Figura 78.  Montagem da fonte Cl

Tabela 29 Lista de pegas da fonte ClI (Figura 78)

ltem Descrigcao

1 Parafuso de fixagédo

Parafuso do filamento

Isolador do repeller de Cl

Isolador da lente de Cl

Cilindro removivel de CI

Placa removivel de Cl

Conjunto do bloco do aquecedor da fonte Cl

Entrance lens/Lente de entrada

O 0 N o g 9 W0 DN

Corpo da fonte Cl

—
o

Lente ion focus/foco de ions

Numero de peca

(1999-20022
(1999-20021
(G1999-20433
(G3170-20540
(G1999-20444
(G1999-20446
(G3870-60415
(G3170-20126
(G3170-20430
(G1999-20443
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Tabela 29 Lista de pecas da fonte ClI (Figura 78) (continuagdo)

ltem Descrigao Nimero de pega
11 Repeller de Cl G7077-20432
12 Filamento de CI -2PK G7005-60072
13 Filamento simulador/inativo (G1999-60454
14 Mola de arruela curvada com diametro interno de 3050-1374
2,2 mm e didmetro externo de 4,5 mm, gtde. 2

15 Arruela plana 3050-9082
N&o mostrado ~ Embalagem, fonte de GC/MS em concha (G7002-80008
N&o mostrado  Suporte, fonte de GC/MS em concha G7002-00008
Nao mostrado  Conjunto da fonte Cl G7002-67404
N&o mostrado  Conjunto da fonte Cl (sem tip seal) G7077-67404
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Removendo o filamento da fonte Cl

Materiais necessarios
Luvas, limpas, sem fiapos
+ Tamanho grande (8650-0030)
+ Tamanho pequeno (8650-0029)
Chave hexagonal de ponta redonda, 1,5 mm (8710-1570)
Pinca (8710-2460)

j Procedimento

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

Sempre use luvas limpas para evitar contaminagao ao trabalhar na cdmara do

analisador.
0 analisador, a interface de GC/MSD e os outros componentes ha camara do
AVISO analisador operam a temperaturas muito altas. Nao toque em quaisquer

partes até que vocé tenha certeza de que elas estao frias.

2 Abra a cdmara do analisador. (Consulte "Abrindo a camara do analisador” na
pagina 157.)

Remova a fonte Cl. (Consulte "Removendo a fonte CI" na pdgina 229.)

4 Remova o parafuso que prende o filamento ao corpo da fonte Cl.
(Consulte Figura 79.)

5 Remova o filamento do conjunto da fonte Cl. (Consulte Figura 79.)
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Parafuso —

Filamento

Corpo da fonte CI

Figura 79.  Alteragao do filamento da fonte ClI
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Instalando o filamento da fonte ClI

Materiais necessarios

Conjunto do filamento, 2 emb., Cl (G7005-60072)
Luvas, limpas, sem fiapos

+ Tamanho grande (8650-0030)

Tamanho pequeno (8650-0029)Pingas (8710-2460)

@ Procedimento

1

Remova o filamento antigo. (Consulte "Removendo o filamento da fonte
ClI" na pdgina 244.)

Coloque o novo filamento na sua posi¢édo na estrutura da fonte de ions.
(Consulte Figura 79 na pagina 245.)

Fixe o filamento a estrutura da fonte de ions com o parafuso. (Consulte
Figura 79 na pagina 245.)

Ap0s a instalagéo do filamento, verifique se este ndo esta aterrado na
estrutura da fonte.

Reinstale a fonte Cl. (Consulte "Instalando a fonte CI" na pagina 247 ou
"Informacgdes gerais" na pagina 215.)

Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD em modo CI" na pagina 133.)

Execute o tune automatico do MSD.
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Instalando a fonte Cl

Descargas eletrostaticas nos componentes do analisador sdo conduzidas
para a placa lateral, onde elas podem danificar componentes sensiveis. Use
uma pulseira aterrada antiestatica e tome outras precaugdes antiestaticas
antes de abrir a camara do analisador.

@ Procedimento

0 video mostra as conexdes de fiagdo para o MSD de um modelo que ndo é
fonte de alta eficiéncia (HES).

1 Faga quebra de vacuo/Vent do MSD. (Consulte "Quebrar o vacuo/Vent o
MSD" na pagina 122.)

2 Abraacémara do analisador. (Consulte "Abrindo a cdmara do
analisador" na pagina 157.)

Deslize a fonte Cl para dentro do radiador. (Consulte Figura 80.)
4 Instale os parafusos de aperto manual. (Consulte Figura 80.)

Conecte a fiagdo a fonte CI. (Consulte "Conectando/Desconectando a
fiagdo de um modelo que néo é fonte de alta eficiéncia (HES) da fonte
CI" na pagina 231 ou "Conectando/Desconectando a fiagao do modelo de
fonte El de alta eficiéncia (HES) da fonte CI" na pagina 233.)
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Fonte de ions

Parafusos

DR

Figura 80. Instalando a fonte Cl

Radiador da fonte

6 Feche a porta do analisador. (Consulte "Fechando a camara do
analisador” na pagina 212))

7 Inicie o vacuo (pumpdown) do MSD. (Consulte "Gerando vacuo/Pump down
no MSD em modo CI" na pagina 133.)

8 Efetuar o tune de MSD. (Consulte "Tune automético de CI" na pagina 130.)
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