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Ce document fournit un apercu du Chromatographe en phase gazeuse (CPG) Agilent 8890 et
les instructions d'utilisation détaillées du Chromatographe en phase gazeuse Agilent 8850.

Il se peut que certains graphiques ne représentent pas votre CPG. Il est possible que toutes les
fonctionnalités répertoriées ne soient pas disponibles a la présentation du produit.
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Le chromatographe en phase gazeuse

ALS

Détecteurs

Ecran tactile

Voyant d'état
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Figure 1. CPG 8890
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1 Mise en route

Avant de faire fonctionner votre CPG

Avant d'utiliser votre CPG, lisez bien les informations relatives a la sécurité et a la
réglementation disponibles qui figurent sur le site Web Agilent ou dans l'interface du
navigateur avec un navigateur connecté a Internet. Les dangers les plus courants lors de
I'utilisation du CPG sont les suivants :

« Les brillures causées par le contact avec des surfaces chauffées sur ou dans le CPG.

« Lalibération, du fait de l'ouverture d'injecteurs, de gaz sous-pression contenant des
composés chimigues dangereux.

« Les coupures avec du verre ou les plaies perforantes causées par les extrémités pointues
des colonnes capillaires.

« Lutilisation de I'hydrogéne comme gaz vecteur dans le CPG.

Champs magnétiques :

Les aimants peuvent affecter le fonctionnement des stimulateurs cardiaques, des
défibrillateurs cardiaques implantés ou d'autres dispositifs médicaux implantés actifs (AIMD).

Aimant a
I'intérieur du

capotdelaclé

Smart ID

Aimant a

l'intérieur de la
— N R

porte du four

Figure 3. 8890 GC
Le 8890 GC contient des aimants a l'intérieur de la porte du four et a I'intérieur du capot de la

clé Smart ID. Il est conseillé aux utilisateurs qui portent un AIMD d'éviter ces aimants lorsque la
porte du four est ouverte et lorsque le capot de la clé Smart est ouvert.
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Aimant sous le

couvercle

Figure 4. 8850 GC

Le 8850 GC contient un aimant sous le capot. Il est conseillé aux utilisateurs qui portent un
AIMD d'éviter ces aimants lorsque le couvercle est ouvert.
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1 Mise en route

Chromatographie utilisant un CPG

La chromatographie est la séparation d'un mélange de composés en ses composants
individuels.

La séparation et l'identification des composants d'un mélange a I'aide d'un CPG s'effectuent en
trois grandes étapes, a savoir :
1 Linjection d'un échantillon dans le CPG. (Ceci se produit au niveau de l'injecteur.)

2 Laséparation de l'échantillon en ses composants individuels. (Cette opération a lieu a
lintérieur de la colonne, dans le four)

3 Ladétection des composés qui se trouvaient dans ['‘échantillon. (Cela se fait dans le
détecteur.)

Au cours de ce processus, les messages d'état du CPG sont affichés et I'utilisateur peut
apporter des modifications aux paramétres depuis I'écran tactile du CPG, l'interface du
navigateur ou le systeme de données.
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Injecteurs
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Les injecteurs correspondent a I'endroit ou les échantillons sont injectés dans le CPG. Le CPG
Agilent 8890 peut avoir un maximum de deux injecteurs, identifiés comme Front Inlet et Back
Inlet.

Les types d'injecteurs suivants sont disponibles :

+ Linjecteur avec/sans division (SSL)

+ Linjecteur purgé rempli (PP)

+  Linjecteur multimode (MMI)

+ Linjecteur Cool On-Column (COC)

+ Linjecteur de vaporisation a température programmé (PTV)

+ L'interface pour produits volatils (VI)

Le CPG Agilent 8850 GC posséde au maximum une entrée (SSL, COC ou PP).

Le type d'injecteur choisi dépend du type d'analyse effectuée, du type d'échantillon analysé et
de la colonne utilisée.

Les échantillons peuvent étre injectés dans les injecteurs a la main en utilisant une seringue,
ou un appareil automatique d'échantillonnage (comme I'Echantillonneur Automatique Liquide
d'Agilent ou bien I'Echantillonneur d'Espace de téte Agilent).

Injecteurs automatiques

Le CPG Agilent 8890 peut intégrer jusqu'a deux injecteurs automatiques, identifiés comme
Front Injector et Back Injector (injecteur avant et injecteur arriere). Le CPG Agilent 8850 GC
peut accueillir un auto-injecteur.

Vannes automatiques d'échantillonnage

Les vannes d'échantillonnage facultatives sont de simples appareils mécanigues qui
introduisent un échantillon d'une taille fixée dans le flux du gaz vecteur. Les valves sont le plus
souvent utilisées pour échantillonner les gaz dans des flux constants.

Le CPG Agilent 8890 peut intégrer jusqu'a deux vannes d'échantillonnage de gaz ou de liquide,
identifiées comme Vanne # 1 et Vanne #2.

Le CPG Agilent 8850 GC peut accueillir une vanne d'échantillonnage de gaz ou une vanne
d'échantillonnage de liquide.

Les vannes sont situées a l'intérieur du compartiment a vannes d'échantillonnage.

17
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Colonnes et four du CPG
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Les colonnes du CPG se trouvent a l'intérieur d'un four dont la température est controlée. En
général, une extrémité de la colonne est reliée a l'injecteur et l'autre, au détecteur.

La longueur, le diamétre et le revétement intérieur de la colonne peuvent varier. Chaque
colonne est congue pour étre utilisée avec différents composés.

La colonne et le four servent a diviser I'échantillon injecté en composés individuels lorsqu'il
circule dans la colonne. Afin de favoriser ce processus, le four du CPG peut étre programmé de
maniere a accélérer I'écoulement de I'échantillon dans la colonne.

Le CPG Agilent 8890 peut accueillir jusqua six colonnes, identifiees comme Colonne # 1 a
Colonne #6.

Le CPG 8890 aura six emplacements pour clé Smart ID situés a 'avant de l'instrument. Ces
clés contiennent des informations de configuration relative aux colonnes du systeme. Les clés
Smart ID de la colonne définissent les informations qui peuvent étre transférées entre les CPG.
Apres l'insertion d'une clé Smart ID, vous serez invité a saisir le numéro (de 1 a 6) de la colonne
correspondant a la clé. Aprés avoir défini le numéro de colonne, définissez les connexions de
linjecteur et des sorties. Le CPG verrouillera ensuite la configuration de cette colonne tant que
la clé Smart ID reste en place.

Apres le retrait d'une clé Smart ID, le CPG présente un message de confirmation permettant
d'indiquer que la clé a été retirée intentionnellement. En cas de confirmation, la colonne
correspondante peut étre déconfigurée ou configurée et déverrouillée.

Pour ouvrir le four a colonne GC 8890, appuyez sur le bouton de la porte du four. Voir
Figure 1.

Pour ouvrir le four a colonne GC 8850, retirez d'abord tout injecteur ALS installé et mettez-le
de coOté. Appuyez ensuite sur le bouton du couvercle du four pour ouvrir le couvercle du four.
Voir Figure 2.

Figure 5. Clé Smart ID 8890
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Figure 6.

Clé Smart ID 8850

Clé Smart ID
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Détecteurs

Les détecteurs permettent d'identifier la présence de composés a leur sortie de la colonne.

Lors de I'entrée d'un composé dans le détecteur, un signal électrique proportionnel a la
guantité du composé détecté est généré. Ce signal est généralement envoyé vers un systeme
d'analyse des données, tel que I'édition Agilent OpenLab CDS ChemStation, ou il s'affiche
comme une créte sur un chromatographe.

Le CPG 8890 GC peut accueillir jusqu’a quatre détecteurs (trois sur le dessus et un dans un
boitier latéral), identifiés comme Détecteur avant, Détecteur arriere, Détecteur Aux 1 et
Détecteur Aux 2.

Une sélection compléte de détecteurs (DIF, TCD, NPD, NCD, FPD+, ECD, SCD, et DDM) est
disponible. Le type de détecteur choisi dépend du type d'analyse requis.

Détecteur
arriére
(non illustré)

Détecteur

Détecteur avant

aux. 1
(non illustré)

Détecteur aux. 2
(installation
latérale, non
illustré)

Figure 7. Emplacements du détecteur 8890

Un détecteur aux. 1 ne peut étre qu'un TCD ou un FPD +. Les autres types de détecteurs ne
sont pas pris en charge a cette emplacement.

Un détecteur aux. 2 ne peut &tre qu'un TCD, TCD, un ECD ou un DIF. Les autres types de
détecteurs ne sont pas pris en charge a cette emplacement.
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@

Détecteur

Figure 8. Emplacement du détecteur 8850

Le CPG 8850 GC peut accueillir un détecteur (FID ou TCD).
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Ecran tactile
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L'écran tactile indique I'état du CPG et donne des informations sur son activité, et vous permet
de démarrer et arréter le CPG et de le préparer a analyser un échantillon. 'écran tactile donne
également acces aux points de consigne du CPG, a des signaux en temps réel, a des
diagnostics, a des informations de maintenance, aux journaux et aux parametres de
configuration de l'instrument. Pour plus d'informations sur I'écran tactile, consultez la rubrique
Aide de I'écran tactile. Pour plus d'informations sur l'acces a la rubrique Aide de I'écran tactile,
voir «Aide de I'écran tactile».

Pour économiser I'énergie et augmenter la durée de vie de I'écran, I'écran tactile s'assombrit
apres une période d'inactivité spécifiée par l'opérateur. Si vous touchez I'écran, il s'éclaire a

nouveau.

Method Diagnostics Maintenance Logs Settings ?

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
e —
PTV FID
300.00°C 50.00°C 250.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
D — e — W
coc FID
53.00°C 50.00 °C 250.00°C

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

Sequence Method Sample Est. Remaining I'/-_F-\'I I'/-;\'I I'/;\\'I
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 T\

Figure 9. Visualiser |'état, la liste des états, et les données en direct.
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Method Diagnostics Maintenance Logs 8 Settings ?

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
H @ —
PTV FID
300.00°C 50.00 °C 250.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
) e —
coc FID
53.00°C 50.00 °C 250.00°C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN A 2
Sequence Method Sample Est. Remaining i/ ﬁ\] i/ -;\] i/ ;\]
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 NN N

Figure 10.  Naviguer entre I'accueil, les points de consigne, I'entretien automatique et l'aide.

{\ﬂ]\ Method Diagnostics Maintenance _ Settings
1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
W — @ —
PTV FID
300.00 °C 50.00 °C 250.00 °C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
W @ —— )
coc FID
53.00 °C 50.00 °C 250.00 °C

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

Sequence Method Sample Est. Remaining =N N )
(@WP)(p)( M)
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 NS NS NS

Figure 11.  Commandes d'exécution et plateau d'état refermables

Voir «Fonctionnement de I'écran tactile» pour une description détaillée des fonctions et
capacités de I'écran tactile.
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Fonctionnement du systeme
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Le CPG peut étre controlé a l'aide de I'écran tactile, de l'interface du navigateur et d'un systeme
de données Agilent.

Ecran tactile

L'écran tactile permet un contréle direct des parameétres de configuration, I'acces a des
fonctions de diagnostic et de maintenance, a des journaux et a l'aide, ainsi que la possibilité
d'apporter des modifications temporaires aux points de consigne. Utiliser I'écran tactile pour :

L'écran tactile propose des commandes permettant de :

« Configurer l'adresse IP du CPG

+  Sélectionner la langue de I'écran tactile

« Visualiser I'état des données et les tracés en temps réel.

« Surveiller le CPG et I'état de I'analyse

+  Modifier les points de consigne de la méthode actuelle (température du four, débits etc.)
+ Surveiller état du systeme

+ Réaliser des taches de maintenance

+ Réaliser des taches et tests de diagnostic et résoudre les conditions de diagnostic

+ Suivre l'utilisation des consommables et la durée de vie restante utilisable

« Paramétrer le systeme, comme les parameétres régionaux du systeme, I'adresse IR, etc.
+ Visualiser les journaux du systeme

* Régler le tableau horodateur et les événements de conservation des ressources

Le plateau situé en bas de I'écran tactile fournit le contréle des analyses :

— Prep Run : Généralement requis avant les injections
" manuelles pour quitter un quelconque mode d'économie
I F II de gaz et pour préparer les débits de l'injecteur pour
¥ linjection.

[ ’- |  Démarrer
[ . | Arréter : Arréte l'analyse en cours.

Certaines taches, comme le paramétrage de I'adresse IP, ne peuvent étre réalisées qu'a partir
de I'écran tactile.

S'il est activé dans l'interface du navigateur, I'écran tactile peut également charger et exécuter
des séquences.

Manuel d'utilisation



1 Mise en route

Manuel d'utilisation

Lorsqu’un systéme de données controle le CPG, les modifications des points de consigne et
d'autres fonctionnalités peuvent étre désactivées dans l'interface du navigateur.

Interface du navigateur

L'interface du navigateur fournit de nombreuses fonctions similaires a celles de I'écran tactile.
L'interface du navigateur permet la configuration et le contréle de l'instrument, ainsi que
I'exécution autonome de I'instrument (sans systéme de données connecté). L'interface du
navigateur peut étre consultée a l'aide de tout dispositif permettant une navigation web
typique, comme un ordinateur ou une tablette, et connecté a la méme passerelle que le CPG.
Utilisez l'interface du navigateur pour :

+  Créer des méthodes

+ Exécuter des analyses et des séquences d'analyses

+ Effectuer les tests de diagnostic

«  Vérifier I'état et les performances du CPG

« Effectuer des procédures de maintenance

«  Vérifier les informations relatives a I'entretien et réinitialiser les compteurs
+ Moaodifier les configurations de langue

« Accéder a l'aide en ligne

Pour vous connecter a l'interface du navigateur :

1 Sur une tablette ou un ordinateur connecté a la méme passerelle que le CPG, ouvrez une
fenétre de navigateur.

2 Accédez a http://Nom ou adresse IP du CPG. Par exemple, si I'adresse IP du CPG est
10.1.1.100, accédez a http://10.1.1.100.

3 Sivousy étes invité, saisissez le code d'accés. (Le code d'acces est disponible sur I'écran
tactile du CPG.)

Pour plus d'informations sur l'interface du navigateur, voir «Interface du navigateur».

Si plusieurs utilisateurs se connectent a un CPG en utilisant I'interface du navigateur, seule la
premiere connexion dispose du contréle normal.

Lorsgu’un systeme de données contrble le CPG, les modifications des points de consigne et
d'autres fonctionnalités peuvent étre désactivées dans l'interface du navigateur.

Systeme de données

Un adaptateur de systeme de données fourni avec les systémes de données Agilent, comme
OpenlLab CDS, offre le contréle total du CPG pour la création de méthodes, I'analyse des
échantillons, etc. Utilisez le systeme de données pour :

+  Créer des méthodes

+ Exécuter des analyses et des séquences d'analyses

+ Surveiller le CPG et I'état de I'analyse

+ Surveiller état du systéeme

+ Suivre l'utilisation des consommables et la durée de vie restante utilisable
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«  Effectuer certains réglages systéeme
+  Visualiser les journaux du systéeme
* Régler le tableau horodateur et les événements de conservation des ressources

|'adaptateur de systeme de données offre également I'acces a I'ensemble de l'aide et des
informations pour I'utilisateur. Dans I'éditeur de méthodes du CPG, sélectionnez Aide et
informations relatives a l'interface du navigateur dans I'arborescence.

Veuillez noter également que :

+ |'adaptateur du systeme de données n'offre pas d'acces direct a toutes les fonctions de
maintenance et de diagnostic du CPG.

+ Le systeme de données ne peut pas utiliser directement les méthodes ou des séquences
créées dans l'interface du navigateur.

« Lorsqu’il est connecté au CPG, I'adaptateur du systéme de données peut étre configuré
pour limiter certaines modifications depuis I'écran tactile ou l'interface du navigateur.
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Interface du navigateur

Vous pouvez contr6ler et surveiller le CPG a l'aide d’'un navigateur web situé sur la méme
passerelle que le CPG. Une connexion Internet n'est pas nécessaire. Cette interface de
navigateur peut étre consultée a l'aide de clients d'un navigateur sur l'ordinateur et de
navigateurs de clents mobiles, comme des tablettes. L'interface du navigateur offre un
contréle complet du CPG. Utilisez-le pour effectuer des taches telles que :

« Configuration des types et des débits de gaz du CPG

+ Réalisation de procédures de maintenance automatisée

+ Réalisation de tests de diagnostic

+ Création, modification et chargement de méthodes

* Analyse des échantillons

+ Création, modification et chargement de séquences d'échantillons

« Surveillance des performances du CPG (visualisation des journaux, des états actuels et
des données)

Lorsque vous étes connecté a votre CPG avec un systeme de données, vous ne pouvez pas
modifier les méthodes ou les séquences, ni lancer ou arréter des analyses par le biais de
linterface du navigateur. Voir «Qu'est-ce qu'une méthode ?» pour plus d'informations.

Modifier les
méthodes,
séquences, et
paramétres du
CPG

Accéder a votre
suite Aide et
informations

a Method Sequences Diagnostics [J Maintenance Logs Sattings Help

S ) L A P

ALS[Tray
ey Name Type on Load Time (min) Inject Time (min)
Other

Inlets

Not Installed
Not Installed
Not Installed

FrontInlet - S5 Not Installed

Visualiser l'aide
contextuelle sur
votre écran actuel

Columns Not Installed

Oven Not Installed

1
2
E
a
Back Inlet - MMI s Not Installed
6
7
& Not Installed
9

oven

Detectors Not Installed

Front Detector - FID e Not Installed
Back Detector - TCD
Aux Detector 2 - TCD
Analog Out
Analog Out 1

Analog Out2 k4

Sequence Method Sample Name Est. Remaining

AddedCol3 1

Lors de ['utilisation de l'interface du navigateur, le CPG enregistre les données d'analyse en
interne. L'acces peut étre accordé pour permettre a un ordinateur connecté sur la méme
passerelle d'accéder a ses données et de les copier pour analyse. Veuillez noter que les
données d'analyse ne peuvent étre supprimées qu'avec l'interface du navigateur directement,
ou par le CPG selon les parametres de date ou d'espace disque.
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Pour vous connecter au GC a l'aide du navigateur :

1 Sivous ne connaissez pas l'adresse IP ou le nom d’héte du GC, utilisez I'écran tactile pour
le trouver.

~Sellingh System Settings T clow Ak
Date and Time: WAL Addness
S L : o | nstle ic
Liscala 230 LEFCI08
Pouer Savi i p
— 5 Hasthame Gatewery

L BAGOGE 1081100 Pestematic|

STATUS: WATTING POR PREF LS - L i i o 1P A et Mask

by s ) e 2000 bt i 10,1901 (Autametic) 255,255, 252.0 {Autamatic)
[F——

[ —

2 Ouvrez un navigateur web. Les navigateurs pris en charge sont Chrome, Safari (sur une
tablette), Internet Explorer 11 et Edge. Assurez-vous que la version du navigateur est a jour.

3 Saisissezhttp://xxx.xx.xX.xxX,0lU xxx.xx.xx .xxx est [adresse IP du CPG.
(Si vous utilisez un nom d'héte, saisissez-le) Dans cet exemple, 'adresse IP du GC est
10.1.1.101.
L'acces a l'interface du navigateur requiert uniquement la connexion de la tablette ou de
l'ordinateur a la méme passerelle que le GC. Aucune connexion Internet n'est nécessaire.

http://10.1.1.101

3

« ¥ hup://10.1.1.101

« §¢ [http://10.1.1.101 |

Pour plus d'informations sur la fagon d'utiliser I'interface du navigateur, cliquez sur l'onglet Aide
pour accéder a la suite Aide et informations, ou cliquez sur le bouton < sur la droite de I'écran
pour accéder a l'aide contextuelle. Voir «Aide depuis un navigateur» et «Aide contextuelle»
pour plus d'informations.
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Sequences

Diagnostics

Maintenance Settings

s L L

ALS/Tray
Frant Injector
Other
[ e ]
Inlets
FrontInlet - S5
Back Inlet - MMI
Columns
Oven
Oven
Detectors
Front Detector - FID
Back Detector - TCD
Aux Detector 2 - TCD
Analog Out

Analog Out 1

Analog Out2

by

Name

Type on

Not Installed

Suite Aide et
information

Load Time (min) Inject Time (min)

Not Installed
Not Installed
Not Installed
Not Installed
Not Installed
Not Installed
Not Installed
Not Installed

Not Installed

Aide
contextuelle

Sequence

Method
AddedCol3

Sample Name Est. Remaining

1

Figure 12.

ALS{Tray
Front Injector
Back Injector
Other
Valves
Inlets
FrontInlet - PTV.
Back Inlet - COC
Columns
Oven
oven
Detectors
Front Detector - FID
Back Detector - FID
Analog Out

Analog Out 1

Sequence

Figure 13.

Sequences

< D@m=

b

Temperatures

Heater

LES

Initial

Method

Aide contextuelle

Accés a l'aide depuis l'interface du navigateur

Diagnostics Maintenance

S [ ___JQ

Help and Information > Browser Interface Operation >
Method Tab > Create a Method

Settings

Open Help In New Tab

About this Scre:

Create AMethod
Oven

Creating a New Method

Methods created in the Browser Interface include the
parameters for each component associated with your

F You can anly print a saved method that is
instrument.

currently displayed. Printing requires a
. compatible device (computer or print-
For example, if your instrument includes both a GC and a, ALS, e
the parameters for both the GC and the ALS are included in a
single method. Note that the oven total Run Time controls
the maximum Run Time in all ather flow,
pressure, and temperature programs. For
example, inlet and column program times
‘cannot exceed the total oven Run Time.

1. Click or tap Methods. The components configured with
this instrument are listed in the navigation pane on the
left side of the windows.

2. Enter your instrument's method parameters that apply.

When you Click or tap an entry field, it displays its limits. More Information

Click or tap Inlets. For each inlet being used, set Inlet
Mode, Temperatures, Pressure and other features as
needed for your method.

Method Tab

Sample Name Est. Remaining

13
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Method Sequences Diagnostics Maintenance Settings

)

1]

Help and Information

Help & Information Home

Getting Started

Aide de
linterface
du
navigateur

Ademacar 1

Figure 14.  Contenu complet de I'Aide et informations

Ce manuel met I'accent sur I'exploitation du CPG a travers I'écran tactile. Bien que de
nombreuses fonctions soient similaires entre I'écran tactile et I'interface du navigateur,
reportez-vous a l'aide fournie avec l'interface du navigateur si vous I'utilisez pour contréler le
CPG.
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Voyant d'état
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Le panneau avant du CPG comprend un voyant d'état qui vous permet de déterminer
rapidement I'état et la disponibilité du CPG. Le voyant change de couleur en fonction de I'état
actuel du CPG.

« Vert:indigue que le CPG est prét a fonctionner.

« Jaune:indigue que le CPG n'est pas prét a fonctionner. L'alimentation est sous tension et
disponible, mais tous les parametres n'ont pas atteint les valeurs de consigne de
fonctionnement ou une tache de maintenance ou de diagnostic est en cours. Un message
d'avertissement (ou autre) peut étre émis. Vérifiez 'écran tactile du CPG pour plus
d'informations.

+ Rouge: indigue une erreur ou un autre probléme grave. Un message d'erreur (ou autre)
peut étre émis. Vérifiez 'écran tactile du CPG pour plus d'informations. Le CPG ne pourra
pas étre utilisé tant que le probléme n'aura pas été résolu.

Voyant d'état

Figure 15.  Voyant d'état 8890
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Figure 16.

Voyant d'état 8850

Voyant d'état
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Ftat du CPG

Lorsque le CPG est prét pour lancer une analyse, 'écran tactile affiche 'ETAT ;. PRET POUR

Manuel d'utilisation

LINJECTION. Alternativement, lorsqu'un composant du CPG n'est pas prét a lancer une

analyse, 'écran tactile montre 'ETAT : NON PRET et le voyant d'état sur le panneau avant du

CPG est jaune. Appuyer sur l'onglet Diagnostics affiche des indications sur la raison pour

laguelle le CPG n'est pas prét.

Couleurs et détails de I'état

Les couleurs fournissent un état rapide du CPG :

Prét (tous les réglages au point de consigne)
Exécution en cours

Non prét

Mode Maintenance (une tache de maintenance
automatisée est en cours d'exécution)
Préparation de I'échantillon en cours

Le CPG est en mode veille

Le CPG est en état d'erreur

STATUT : PAS PRET

Le texte d'état affiché dans la barre d'état peut inclure :

Texte d'état Commentaire

CONDITIONNEMENT EN COURS Le CPG effectue un cycle de conditionnement apres le réveil du mode Veille.

REFROIDISSEMENT Le CPG effectue un refroidissement entre les passages.
MODE DIAGNOSTIC Le CPG effectue actuellement un test de diagnostic.
ERREUR Une erreur empéche un fonctionnement normal. Consultez les onglets

Diagnostics et journaux pour plus d'informations.

H2 ARRET Le CPG est arrété : les éléments chauffants sont éteints, les volets du four sont

ouverts et les débits de gaz sont désactivés.

MODE MAINTENANCE Le CPG exécute une procédure de maintenance utilisateur.

VENTILATION MSD Le CPG est réglé pour fournir des débits appropriés pour aération MSD.

MSD VENTILE Le MSD est ventilé.

NORMAL Aucune condition Nnempéche le fonctionnement. Le CPG peut étre ou non prét a
commencer une analyse.
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AVERTISSEMENT
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POST-ANALYSE Le CPG exécute un programme post-analyse de la méthode.

PREPARATION DE Au cours d'un passage, une ALS connectée effectue la préparation des
'ECHANTILLON échantillons.

Préparation analyse Le CPG est a I'état Préparation analyse, en préparation d'une injection.
ANALYSE Le CPG effectue une analyse.

VEILLE Le CPG est en mode veille. Pour réactiver le CPG, appliquez un changement de

point de consigne, téléchargez une méthode ou sélectionnez « Réveil » dans un
systeme de données Agilent.

VEILLE DIFFEREE En raison d'une activité continue, le CPG nest pas passé en mode veille au
moment prévu. Le CPG passe en mode veille apres avoir été inactif pendant au
moins 15 minutes.

ARRET Un composant du CPG empéche le CPG de fonctionner normalement.
Rechercher un état de diagnostic ou un message dans onglet Diagnostics.

Signaux sonores

Le CPG donne des informations via des signaux sonores.

Plusieurs signaux sonores retentissent avant que l'arrét n'ait lieu. Le CPG démarre en émettant
un bip. Plus le probleme persistera, plus le CPG émettra de bips sonores. Aprés un court
moment, le composant a l'origine du probleme s'arréte. Le CPG émet alors un signal sonore et
un bref message est affiché. Par exemple, plusieurs signaux sonores retentissent si le flux du
gaz de l'injecteur n'atteint pas le point de consigne. Le message Arrét du flux de l'injecteur
s'affiche brievement. L'écoulement est coupé au bout de 2 minutes.

Avant de reprendre les opérations du CPG, recherchez et réparez la cause de l'interruption du
flux d'hydrogéne.

Un bip est émis si un probleme se produit qui n'empéche pas le CPG d'effectuer I'analyse. Dans
ce cas, le CPG émet un bip et affiche un message. Le CPG peut lancer I'analyse et
l'avertissement disparait lorsqu'elle commence.

Les messages de défaillance indiquent les problemes au niveau du matériel qui nécessitent
lintervention d'un utilisateur. Selon le type d'erreur, le CPG n'émet aucun son ou un signal
sonore unigue.

Conditions derreur

Si un probléeme survient, la barre d'état du CPG est remplacée par Non prét, le voyant d'état du
CPG devient jaune, un chiffre apparait a coté de l'onglet Diagnostics, et le plateau d'état et
l'onglet Diagnostics indique la condition a l'origine de I'état Non prét. Sélectionnez Diagnostics
pour afficher le probleme et le résoudre.

S'il est configuré pour une amélioration des communications CPG/SM ou
CPG/échantillonneur d'espace de téte, le CPG affichera également les messages d'erreurs des
instruments connectés.
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Suppression d'une condition d'arrét

Lorsgu'un composant est arrété, le CPG passe a I'état Non prét, le voyant d'état et la barre
d'état deviennent jaunes, et I'onglet Diagnostics affiche un chiffre encerclé en rouge afin
d'indiguer qu'un certain nombre d'avertissements ou d'autres problemes nécessitent une
attention. Diagnostics > Warnings and Errors (Avertissements et erreurs) affiche les
conditions actuelles qui nécessitent une attention.

Pour supprimer une condition d'arrét, sélectionnez Diagnostics > Warnings and Errors
(Avertissements et erreurs), puis sélectionnez une condition pour consulter ses causes et
solutions possibles. Choisissez une Setpoint Action (Action de point de consigne).
Sélectionnez Keep Shutdown Zone On (Maintenir la zone d'arrét allumée) pour effacer l'alerte
et allumer toutes les zones. Sélectionnez Turn Shutdown Zone Off (Eteindre la zone d'arrét)
pour effacer l'alerte et allumer toutes les zones a 'exception de la zone d'arrét.

Notez que les arréts de l'alimentation en hydrogene lancés depuis le capteur d'hydrogéne
peuvent étre effacés uniguement en redémarrant le CPG. Une fois que le CPG a redémarré, les
flux d’'hydrogéne et les chauffages affectés restent a I'arrét. (Notez que le CPG peut arréter les
flux d’hydrogéne uniquement pour les dispositifs placés sous son contréle.) Déterminez la
cause de l'arrét et procédez a sa résolution. Reportez-vous au manuel de dépannage.
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Apercu de l'analyse d'un échantillon

36

Lutilisation du CPG comporte les taches suivantes :

La configuration du matériel du CPG pour une méthode analytique.
Le démarrage du CPG. Voir «<Mise en route du CPG».

Préparation des échantillonneurs connectés. Installez la seringue définie par la méthode ;
configurez l'utilisation des bouteilles pour le solvant et les déchets et la dimension de la
seringue ; préparez et chargez les flacons de solvant, de déchet et d'échantillon, selon le
cas. Reportez-vous a la documentation fournie avec votre ALS ou échantillonneur d'espace
de téte (HS) pour plus de détails sur son installation, son fonctionnement et son entretien.

Réglage de la méthode ou des séquences de modification.

+ Reportez-vous a la documentation du systeme de données Agilent.

+ Pour une utilisation autonome du CPG, voir «Modification de la Méthode active».
Lexécution de la méthode ou de la séquence.

+ Reportez-vous a la documentation du systeme de données Agilent.

+ Pour une utilisation autonome du CPG, voir «Pour injecter manuellement un échantillon
a l'aide d'une seringue et lancer une analyse» et «<Pour exécuter une méthode pour
analyser un échantillon ALS unique».

La surveillance des analyses d'échantillon s'exécute depuis I'écran tactile du CPG,
linterface du navigateur ou un systeme de données Agilent. Voir «Vue d'accueil» ou la
documentation du systeme de données Agilent.

Larrét du CPG. Voir «Pour mettre le CPG en mode veille» ou «Pour arréter le CPG».
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Contrdle des instruments a l'aide d'un systeme de
données

Le CPG est généralement commandé par un systéeme de données qui lui est connecté, par
exemple OpenlLab CDS Agilent. Veuillez vous reporter a I'aide en ligne incluse dans le systeme
de données Agilent. Vous y trouverez des informations sur le chargement, I'exécution ou la
création de méthodes ou de séquences a l'aide du systeme de données.

Modifications de écran tactile

Un systeme de données connecté peut limiter les fonctionnalités disponibles sur I'écran
tactile. Ces changements peuvent inclure :

« Désactivez le bouton Démarrer de I'écran tactile. (Start est toujours disponible pour les
injections manuelles.)

+ Désactiver les tracés en temps réel.
+ Désactivez les changements d'horloge.
+ Désactiver la suppression des données.

+ Désactivez les fonctionnalités de dépannage avancées et les fonctionnalités de diagnostic,
en particulier celles qui démarrent les exécutions de diagnostic. Les procédures de
maintenance et de diagnostic automatisées n'incluront pas d'étapes nécessitant un blanc
Ou une autre exécution de confirmation.

Si une fonctionnalité est désactivée, elle apparaitra en gris ou une icbne de cadenas apparaitra,
comme illustré Figure 17 ci-dessous.

o Bloqué par le systeme de données

Methad ::liu'iFIru'l'i'l‘!"i.. t hirl prance Sattings

Sequence Mathiod Sample Eat, Remaining = —5 o
ok - [ |
_

Figure 17.  Licone de verrouillage indique une fonctionnalité verrouillée par un systéme de données
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Ces fonctionnalités seront toujours disponibles via le systeme de données.

Modifications de linterface du navigateur

Un systéeme de données connecté peut limiter les fonctionnalités disponibles sur l'interface du
navigateur. Ces changements peuvent inclure :

« Désactivez les commandes de séquence. Longlet Séquence ne sera pas disponible.
+ Désactiver les tracés en temps réel.
+ Désactiver la suppression des données.

« Désactivez 'évaluation des pics et les fonctionnalités de dépannage/diagnostic qui lancent
les analyses de diagnostic. Les procédures de maintenance et de diagnostic automatisées
n'incluront pas d'étapes nécessitant un blanc ou une autre exécution de confirmation.

Si une fonctionnalité est désactivée, elle apparaitra en gris ou affichera une icéne de
verrouillage.

Ces fonctionnalités seront toujours disponibles via le systéme de données.
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Correctio
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n des problemes

Sile CPG ne fonctionne plus en raison d'un défaut, vérifiez la présence de messages sur I'écran
tactile ou l'interface du navigateur. Le CPG comprend des fonctions de diagnostics pour vous
aider a déterminer la cause d'un défaut.

1 Utilisez I'écran tactile, I'interface du navigateur ou le systeme de données pour voir le signal
dalerte. (Pour plus de détails, voir «Vue d'accueil» et «<Diagnostics»).

2 Appuyez surle bouton | ® d'arrét sur I'écran tactile, cliquez sur le bouton stop de l'interface
du navigateur ou arrétez le composant en cause dans le systeme de données.

3 Diagnostiquer le probleme a l'aide des outils de diagnostics intégré sur le CPG. Voir
«Diagnostics».

4 Solutionnez le probleme, par exemple en changeant les bouteilles de gaz ou en colmatant
la fuite.

Une fois le probleme résolu, vous devrez peut-étre réinitialiser l'instrument. La plupart des
erreurs sur arrét peuvent étre effacées depuis l'interface utilisateur locale, mais pour certaines,
une réinitialisation peut étre nécessaire.
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2  Aide et informations

Ou trouver des informations

Agilent fournit de nombreux documents pour l'installation, le fonctionnement et la
maintenance de l'instrument directement sur le CPG . En outre, il existe de nombreuses
manieres d'accéder a une suite exhaustive d'Aide et informations depuis I'écran tactile, via un
navigateur ou depuis votre systeme de données Agilent.
+ “Aide de I'écran tactile”.
Inclut une suite exhaustive de documentation comprenant des informations contextuelles
et des conseils depuis I'écran tactile du CPG.
+ “Aide depuis un navigateur”.
Lensemble des informations destinées a I'utilisateur sont disponibles directement a partir
du CPG via un navigateur connecté a Internet.
+ “Aide contextuelle”.
En plus de I'ensemble complet de la documentation utilisateur, des informations
contextuelles sont également disponibles de l'interface du navigateur.
+ Le site web Agilent (www.agilent.com).
Le site web Agilent fournit des informations sur la gamme compléte de produits Agilent,
y compris les échantillonneurs et les détecteurs sélectifs de masse. Les informations
disponibles comprennent des manuels, des applications, des fiches technigues, etc.

Au moment de déballer I'instrument, assurez-vous de consulter le Poster de démarrage rapide
du CPG fourni pour vous aider a vous familiariser rapidement avec votre CPG, ainsi qu'a

installer et configurer votre instrument. Ce poster se trouve également dans l'aide de votre
navigateur, dans la section de familiarisation.

sAng)I:a':‘tChromatograph Q u ic k St a rt

85900 Syetm shp ki
1 ety

Remove Protective Packaging
Remova a Embalagem de Protegéo
YaanuTe saupTryro yraKosy
BABAMENLET
BRRFOE

Aglent CCand COMS sty nformation
UserManuals and Tools 354090011
‘400-4005
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Aide de |'écran tactile

Une documentation embarquée exhaustive disponible sur le CPG est congue pour vous
assister sur des sujets tels que la mise en route, la familiarisation, l'installation, le
fonctionnement, la maintenance, le dépannage et d'autres informations utiles.

Il existe plusieurs fagons d'accéder a ces informations, y compris via le menu d'aide *?' sur
I'écran tactile. Vous y trouverez non seulement des informations contextuelles, mais également
une liste de conseils pour vous guider rapidement vers les informations nécessaires et une
suite compléte Aide et informations avec des sujets comme la maintenance, les diagnostics,
les vues des pieces, les opérations, les parametres et la familiarisation. Reportez-vous a “Aide
de I'écran tactile” pour des informations complémentaires et des fonctionnalités disponibles
avec le pack d'aide de I'écran tactile.

PTV
300.00°C

1.981 psi

)

coc
53.00°C

Sequence Method

MDL200_slow_2_0_0_291
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7.501 mL/min 2.7 pA

w— U

50.00°C 250.00°C

1.713 psi 6.500 mL/min u Screen
F Tips
. )
PTV
300.00°C 50.00°C Index
1.981 psi 7.501 mL/min 2.8pA
g — U
coc FID
53.00°C 50.00°C 250.00 °C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN -~ s
Sequence Loz Sample Est Remaining (o) (")) (g
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00
I Help and Information x I

x Maintenance i; Diagnostics
1
&) Pert Views Operation
¥ | 4
@ Settings @ Familiarization
b 4

ndex Tips

I
[l

Help and Infermation Home
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2  Aide et informations

Aide de ‘écran tactile

Lors de I'utilisation du CPG, un menu d'aide est disponible en sélectionnant le point
d'interrogation (?) dans le coin supérieur droit de I'écran tactile. Le menu d'aide donne acceés a
des informations contextuelles concernant I'écran affiché, a des conseils, a la totalité de la
suite d'aide et d'informations, ainsi qu'a un index pour aider a trouver les informations
nécessaires.

Method Diagnostics Maintenance Logs g Settings (F'?

1.713 psi 6.499 mL/min :
G
PTV
300.00°C 50.00 °C 250.00 °C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7TpA
& — T —
coc FID
53.00°C 50.00 °C 250.00 °C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a2
Sequence Method Sample Est. Remaining / =" / »  / \
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 (&) »)(m)

1 A propos de cet écran fournit des informations contextuelles relatives &

‘écran affiché.

1.713 psi 6.501 mL/min
1:'_ Tips
) — e —i.
Help and Informaticn
PTV
300.04 °C 50.00°C Index
1.981 psi 7.501 mL/min 27 pA il 3 Mai e
] . [s)
coc FID PF| | status - Flow Path Tips
53.00°C 50.00°C 250.00°C 1 e X _ ;
Help and Informaticn
‘STATUS: WAITING FOR PREP RUN -~ 2 300004 *Seeiniet, coumn, and i
. detector temparature . Index
Sequence Method Sample Est. Remaining @ and status. - N
13.00 =300 AN | 1.980 ps » Touch o edit that 28 pA

[ &= o (8

immediately.
coc FID
53.00°C 250.00°C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ i
Sequence Methad Sample [Est. Remaining =) > ™
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00
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2  Aide et informations

2 Les conseils fournissent des informations utiles sur I'utilisation du CPG. Des conseils
individuels sont fournis qui contiennent des réponses aux questions fréguemment posées
ainsi que des liens vers les procédures utilisées fréquemment.

Ben

1.713 psi 6.500 mL/min

S =S

Help and Information

PTV
300.00°C 50.00°C Index
1.981 psi 7.501 mL/min 2B pA
coc i Tips x |
53.00°C 50.00°C 250.
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~
Find the GC firmware
Sequence Methad Sample Est. Remaining "oy reviser
MDL200_slow_2_0_0_291 2.0 -
System health repor
FID collector spring v
I Smart D Keys Tip: Run Controls X I
Help and Information Hor Run Controls:
Stop the current run -~
Start a run

Prepare for run

Help and Infermation Home

3 Laide et les informations fournissent des informations approfondies relatives a la
maintenance, aux diagnostics, aux vues de pieces, a I'exploitation, aux parametres et plus
encore.

1713 psi 6.500 mL/min ut This Screen
e Tips
Sl O R T
PTV
300.00°C 50.00°C Index
1.981 psi 7.501 mL/min 2B pA
coc i Help and Information x I
53.00°C 50.00°C 250.)
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ x Maintenance i‘ Ciagnostics
Sequence Method Sample [Est. Remaining 'P |‘ .
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 |
Tal  part views Opration
1) v B o
:gi Settings g' Familiarization
v
ndex Tips

Help and Infermation Home
- Maintenance : Comment prendre soin des injecteurs, des détecteurs et des modules
disponibles sur ce CPG configuré.

+ Vues des pieces : Les pieces consommables pour les injecteurs, les détecteurs et les
modules configurés sur ce CPG.

- Parameétres : Configuration et étalonnage pour chaque module disponible sur ce CPG.
L'explication pour le Programmateur d'instrument est également incluse.
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2  Aide et informations

- Diagnostics : Tests automatisés et manuels disponibles sur ce CPG.

+ Fonctionnement : Comment utiliser les injecteurs, les détecteurs et les modules
disponibles sur ce CPG configuré.

- Familiarisation : Ou trouver des informations concernant le CPG, utiliser I'écran tactile,
comment utiliser I'assistant de configuration du systeme, accéder au Tour des
fonctionnalités et un apergu des pieces du CPG.

4 lindex fournit une liste alphabétique des sujets contenus dans l'aide de I'écran tactile.

1.713 psi 6.500 mL/min
® —a —r..
Help and Information
PTV
300.00°C 50.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2B pA
A .\-I
1]
) — — = 1
coc 3 X
53.00 °C 50.00°C 250.0
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~
Sequence Method Sample Est. Remaining -P ) i
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00
-

Help and Infermation Home
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2  Aide et informations

Aide depuis un navigateur

Vous pouvez accéder a une grande quantité de documentation embarquée, congue pour vous
assister sur des sujets tels que la mise en route, la familiarisation, linstallation, le fonctionnement,
la maintenance, le dépannage et d'autres informations utiles. Un acceés a Internet n'est pas
nécessaire pour utiliser ce pack daide amélioré. Accéder a cette aide nécessite simplement
que votre PC ou tablette soit connecté(e) a la méme passerelle que votre CPG.

Cette version améliorée de Aide et Informations est facilement accessible via :

« Linterface du navigateur. Accédez a la suite Aide et information en cliquant sur l'onglet
Aide dans l'interface du navigateur. Reportez-vous a “Interface du navigateur” pour des
instructions sur la fagon de se connecter a l'interface du navigateur.

Help and Information

Help & Information Home

Getting Started
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2  Aide et informations

+ Votre systeme de données Agilent. Accédez a la suite Aide et information en cliquant sur le
lien Interface du navigateur Aide et information en haut de la vue de 'arborescence.

i PP-46 - Acquisition P -0x
GC Plugins Control
Acti Online Signals
& retense il i ——
Method gl ple  Sequence Run Queue ample Analysis
Instrument
Acquisition Method — Untitled
N
hEE & Lb G
4 General Front okt low Path =
Properties coumnss L S IO S R R e E E I - S B Column #1 He: psi
ezt
4 Instrument Setup e — Colunn #1 He: mLjmin
Agilent 8830
cotmast ke L 2 4 6 ] JUI
P N .
Fomifmn 4 Options Run Time, min
8890 GC Links Actual + Optians
Help & Information [ Oven Temp On —
Browser Interface Rate Value Hold Time Run Time,
50°C c/min ic min min
v ALs » ({Initial) 50 3 3
Front Injector
Equilibration Time Ramp 1 20 250 0 13
Back Injector
Ty Other :
- Inlets Masimurn OvenTemperatue
PTV - Front
COC - Back
Columns [ Override Colurnn Max 450 °C -
FID - Front
o FID - Back
=l Events
|
o Signals
hi ~ GC Performance
o
o FID - Front
« > } -
Current user: SYSTEM, Active project: PP-36

+ Un navigateur web sur nimporte quel appareil se trouvant sur la méme passerelle que le
CPG. Accédez a la suite Aide et information en tapant http: //xxx .xx.xx.xxx/info
dans le navigateur de votre choix, ou xxx . xx . xx . xxx est l'adresse IP ou de le nom
d'héte de votre CPG.

8890 GC Help and Information X
P +

I Apps

8890 GC

Home Knowledgebase ~GettingStarted  GC Maintenance  Online

s

Help and Information

Help & Information Home

GC Maintenance
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Manuel d'utilisation

L'accés a la suite Aide et information vous donne accés aux informations suivantes :

Base de connaissances : manuels, infos d'installation, infos de sécurité et préparation de site.

Mise en route : Didacticiel BrowserUl, Poster Démarrage rapide, eFam, un Tour des
fonctionnalités du CPG, l'assistant de configuration du systeme et des vidéos didactiques.

Maintenance : informations pour effectuer la maintenance de votre configuration
(injecteurs, détecteurs, etc.).

Fonctionnement du systéme : informations sur le fonctionnement de votre CPG, comme
les parametres ou les compteurs EMF.

Diagnostics : informations sur les tests de diagnostic, diagnostics auto-guidés, et des
taches disponibles sur votre CPG.

Aide de l'interface du navigateur : aide et instructions pour utiliser l'interface du navigateur.

Ressources en ligne : liens vers I'Agilent University, Agilent YouTube, Agilent Community,
des services, et d'autres choses encore.

Par défaut, l'aide est filtrée pour nafficher que les informations relatives a la configuration de
votre CPG. Si certaines informations ne semblent pas étre disponibles, assurez-vous d'activer
tous les contenus d'aide. Pour connaitre vos filtres actifs, cliquez sur l'icéne ¥ en haut a droite
de I'écran Aide et Informations. Ces filtres vous permettent d'afficher ou de masquer des
informations relatives aux différents composants de votre CPG, comme les informations sur
les détecteurs ou injecteurs spécifiques.

En outre, vous pouvez régler des sujets fréquemment consultés comme favoris pour en
faciliter l'acces. Pour cela, allez au sujet souhaité et cliquez sur licone Yy . Une fois que le sujet
est ajouté & vos favoris, l'icone Y est remplie. Cliquez sur cette icone a nouveau pour retirer le
sujet de vos favoris. Consultez vos favoris & tout moment en cliquant sur 'icéne W. De I3,
cliquez sur nimporte lequel des suijets listés pour y accéder rapidement, ou bien cliquez sur @
pour retirer le sujet de vos favoris.

Licone d'historique @ liste les sujets d'aide récents visités au cours de la session de
navigateur actuelle. De 13, sélectionnez I'un des suijets listés pour les consulter a nouveau.
Sélectionnez Effacer I'historique pour retirer tous les sujets de votre historique.
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@ 8890 GC Helpend Information X | +

¢ [ a - BRURRRU]

i Apps

8890 GC

Home Knowledgebase ~GettingStarted  GCMaintenance  Online Res

Help and Information

ife

Help & Information Home

I o Getting Started

Rechercher
toutes les infos
disponibles

- Ajouter etretirer
les favoris, le
contenu de
Filtre et
consulter votre
historique

Afficher/masqu

er la table des
matiéres
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2  Aide et informations

Aide contextuelle

La possibilité d'accéder a des informations contextuelles ou de l'aide est disponible sur chaque
page de l'interface du navigateur. Sélectionnez le < a droite de I'écran pour accéder aux
informations et conseils relatifs & la page que vous consultez. A propos de cet écran propose
plusieurs liens vers des sujets d'aide pertinents. En cliquant dessus, ces liens ouvrent leurs sujets
correspondants dans la zone d'aide. Sous Conseils, vous verrez des extraits d'informations
utiles a propos de la page actuelle. En outre, certaines pages fournissent des liens a de la
documentation supplémentaire, comme le lien vers Assistant de Méthode dans I'exemple

ci-dessous.
-+ Method Sequences Diagnestics Maintenance Legs Settings Help
_ ] — X T =
- P P P

Sequance Bteies [ |
oran

Disgnosicr  Maimeanance — — . Open Help In New Tab

A
[ L

2] search the Help
Valves About this Screen
Type on Load Time (min) Inject Time (min)
lets
1 Novalve off 01 01
REHnET=GS 2 Novalve off 0.1 0.1
Back Inlet - MM 3 Novale or 04 01
- 4 NoValve off 0.1 0.1
5 Novelve ot 04 01
Ovs 6 NoValve Off 0.1 01
Detectars / Novaive or ua 1
8 Novalve off 04 01
9 Novae off a1 a1
More Information
10 Novaive ot o o1
e [——
Analog Out 1

Method Wizard

Analog Out 2

Events

signals

GC Performance
Dlank Cvaluation
Peak Evaluation

Configuration

Miscellaneous
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Pour minimiser le sujet que vous consultez, cliquez sur > entre l'aide contextuelle et la page
gue vous regardez. Cliquez a nouveau sur > pour minimiser la zone d'aide contextuelle.

Sequences Diagnostics Maintenance Settings
= L 2 Open Help In New Tab
DB B S G = a * V.0

Help and Information > Browser Interface Operation > About this Screen

ALS/T: -
=y Temperatures Method Tab > Create a Method

Front Injector Create AMethod

Heater Oven
Back Injector .
. on Creating a New Method
er

Vel s Methods created in the Browser Interface include the
Inlets 50 parameters for each component associated with your

You can only print a saved method that i
currently displayed. Printing requires a
compatible device (computer or print-
enabled wblet).

instrument.

FrontInlet - PTV

For example, if your instrument includes both a GC and a, ALS,
the parameters for both the GC and the ALS are included in a

Back Inlet - COC 5001

Columns single method. Note that the oven total Run Time controls
the maximum Run Time in all ather flow,
e 1. Click or tap Methods. The components configured with pressure, and temperature programs. For
e this instrument are listed in the navigation pane on the example, inlet and column program times
left side of the windows. cannot exceed the total oven Run Time.
Detectors

2. Enter your instrument's method parameters that apply.
When you Click or tap an entry field, it displays its limits.

Front Detector - FID

More Information

Initial
Back Detector - FID » Click or tap Inlets. For each inlet being used, set Inlet
Analog Out 1 Mode, Temperatures, Pressure and other features as Method Tab
5 ° needed for your method
Analog Out 1 h “ »

Sequence Method Semple Name: Est Remaining

13
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Manuel d'utilisation 53



3

Démarrage et extinction

Mise en route du CPG

Un fonctionnement correct commence par une installation et une maintenance convenables
du CPG. Les utilitaires requis pour les 8850 gaz, I'alimentation électrique, I'évacuation des
produits chimiques dangereux, ainsi que I'espace opérationnel requis autour du CPG sont
détaillés dans le 8890 Guide de préparation du site du chromatographe en phase gazeuse
Agilent et le Guide de préparation du site du chromatographe en phase gazeuse Agilent 8850.

54

1

Vérifiez la pression des sources de gaz. Pour les pressions requises, voir le 8890 Guide de
préparation du site de chromatographe en phase gazeuse Agilent et le Guide de préparation
du site de chromatographe en phase gazeuse Agilent 8850.

Ouvrez l'alimentation du gaz vecteur et le gaz du détecteur a la source et ouvrez les vannes
darrét locales.

S'il est utilisé, ouvrez l'alimentation du refroidisseur cryogénique a la source.

Mettez le CPG sous tension. Attendez que Power on successful (démarrage réussi) soit
affiché sur I'écran tactile.

Mettez la colonne en place.
Vérifiez que les raccords de la colonne sont exempts de fuite.

Définissez une méthode a utiliser par le CPG.
Si vous utilisez un systeme de données, téléchargez la méthode sur le CPG.
Si vous utilisez I'écran tactile, voir “Modification de la Méthode active”

Attendez que le ou les détecteurs se soient stabilisés avant de procéder a une acquisition
de données. Le temps requis par le détecteur pour atteindre un état stable n'est pas le
méme s'il était éteint ou si sa température a été diminuée tandis qu'il était maintenu sous
tension.

Tableau1  Temps de stabilisation du détecteur

Type de détecteur  Temps de stabilisation a partir  Temps de stabilisation a partir

d'une température réduite de I'extinction du détecteur
(QENED)] (heures)

DIF 2 4

TCD 2 4

ECD 4 18a24

Le FPD+ 2 12

NPD 4 18424
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3 Démarrage et extinction

Pour mettre le CPG en mode veille

1 Attendez la fin de l'analyse en cours.

2 Sila méthode active a été modifiée, enregistrez les modifications.

Ne laissez jamais de gaz inflammable circuler si le CPG doit rester longtemps sans

AVERTISSEMENT surveillance. En cas de fuite, le gaz pourrait entrainer un danger d'incendie ou d'explosion.

Manuel d'utilisation

3 Réduisez la température du four a 50 °C ou moins. Diminuez la température du détecteur
et de l'injecteur a des valeurs comprises entre 150 et 200 °C. Le détecteur peut également
étre éteint. Voir Tableau 1 pour déterminer si l'extinction du détecteur pendant une courte
période présente un avantage. Le temps nécessaire au détecteur pour retourner dans un
état stable est un facteur significatif.
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3 Démarrage et extinction

Pour arréter le CPG

1 Placez le CPG en mode de maintenance générale en sélectionnant Maintenance >
Instrument > Effectuer la maintenance > Commencer la maintenance, et attendez
que le CPG soit prét.

2 Coupez l'interrupteur d'alimentation principal.
Attention ! Le four, I'inj r ledé r vent étre a une température suffisamment
AVERTISSEMENT ttention ! Le four, l'injecteur et/ou le détecteur peuvent étre a une température su

élevée pour provoquer de graves briilures. S'ils sont chauds, portez des gants thermorésistants
pour protéger vos mains.
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4 Fonctionnement de I'écran tactile

Navigation 58
Commandes d'exécution 59

Plateau d'état/de commande 60

Saisie de données 61

Vue d'accueil 62
Page du trajet du flux 63

Page d'Etat 64
Page de tracé 65

Vue Méthodes 67
Vue Séquence 68
Vue Diagnostics 69
Vue Maintenance 70
Vue Journaux 71
Vue Parameétres 72
Menu Help (Aide) 73

Fonction de I'écran tactile lorsque le CPG est contrélé par un systeme de données
Agilent 74

La présente section décrit le fonctionnement de base de I'écran tactile du CPG Agilent.
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4  Fonctionnement de I'écran tactile

Navigation

L'écran tactile indique Iétat du CPG et donne des informations sur son activité (températures, débits
et pressions actuels ainsi que les informations de disponibilité du CPG) et vous permet de démarrer et
arréter le CPG et de le préparer a analyser un échantillon. L'écran tactile donne également accés aux
points de consigne du CPG, a des signaux en temps réel, a des diagnostics, a des informations
de maintenance, aux journaux et aux parametres de configuration de l'instrument.

['écran tactile donne acces a tous les parametres, toutes les commandes et informations du
CPG. Touchez une commande pour accéder a plus d'informations, activer un réglage ou une
commande ou pour saisir des données a l'aide d'un clavier a touches ou d'une interface par
clavier tactile, selon les cas. Voir Figure 18.

Aide et
informations
Onglets de
navigation
_ 1.713 psi 6.499 mL/min 2.2pA
=0
/N — 5 (6
PTV FID
Boutons de . 300.00°C 50.00°C 250.00°C
sélection de 1.981 psi 7.501 mL/min 2.7TpA
page
N U —w —
/\-A_, coc FID
53.00°C 50.00°C 250.00 °C
Zone daffichage IE—

principale STATUS: WAITING FOR PREP RUN A
Sequence sl Sample Est. Remaining I'/ ’F@\\.l I'/ i ;\'I I'/;\'l
. MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 W W
Plateau d'état/de = 2.0_0_29. | - w W
commande
Commandes
d'exécution

Figure 18.  Page d'accueil de I'écran tactile

Les onglets de navigation donnent acces aux différentes zones fonctionnelles. Sélectionner un
onglet fait apparaitre le panneau correspondant.

La page ou l'onglet actuellement sélectionné est mis en surbrillance.

Sélectionnez l'onglet ? (aide et informations) pour accéder a l'aide en ligne et a la
documentation du CPG.

Sur la page d'accueil, sélectionnez un des boutons de sélection de page pour charger la page
correspondante.

La zone d'affichage principale fournit des informations relatives a la zone/page fonctionnelle
sélectionnée. Cette zone contient les affichages d'état, les commandes, les parametres
réglables etc.
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4  Fonctionnement de I'écran tactile

En fonction de la page sélectionnée, des commandes supplémentaires peuvent étre disponibles.
Cela peut inclure des boutons de sélection de page, des onglets a sélectionner, des boutons
précédent et suivant, des boutons de défilement etc. Voir Figure 19.

Commandes
supplémentaires

Onglets a

sélectionner

Page précédente
ou de niveau
supérieur

Boutons de
sélection de page

Boutons de

< Settings Configuration ?  Close Apply
ALS/Tray Column2 | Column3 | Column4 | Column5 @ Column6
Valves
No Smart Key is present.
Inlets
Setti
N
Min Temp Column ID Lock
Oven
-60.00°C Unlocked v
Detectors
Headspace Max Program Temp Max Temp
e 450.00°C 325.00°C
Misc Description v

défilement
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Figure 19. Commandes supplémentaires

Les boutons de défilement sont activés si des informations ou réglages supplémentaires sont
disponibles au moyen du défilement.

Commandes dexécution

Les commandes d'analyse sont situées sur le plateau d'état/de commande. Les commandes
d'analyse servent a démarrer, arréter et préparer le CPG pour exécuter une analyse d'échantillon.

——, La commande Pré-analyse active les processus nécessaires pour

I-" "-I amener le CPG a la condition de départ pour une analyse (comme
F le fait de couper le débit de purge d'injecteur pour une injection
Mo sans division). Cette commande généralement requise avant les

injections manuelles pour quitter un quelcongue mode d'économie
de gaz et pour préparer les débits de l'injecteur pour l'injection.

o, La commande Démarrer lance une analyse aprés avoir injecté
" manuellement un échantillon. (Si vous utilisez un échantillonneur
\ " | automatigue de liquide ou une vanne d'échantillonnage de gaz,
M Ianalyse est activée automatiquement au moment approprié).
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e La commande Arrét met immédiatement fin a lanalyse. Sile CPG
Y était en train d'effectuer une analyse, les données correspondantes
\ . peuvent étre perdues.

Pour plus de détails sur les méthodes d'analyse, voir “Exécution de méthodes”.

Les boutons Start et Prep Run peuvent étre désactivés par un systeme de données connecté.
Voir “Contréle des instruments a l'aide d'un systeme de données” a la page 37.

Plateau d'état/de coommande

Le plateau d'état/de commande fournit des détails sur I'état actuel du CPG, la séquence en
cours et la méthode (si connecté a un systeme de données Agilent), le temps restant pour
l'opération en cours d'exécution par le CPG, les commandes d'exécution, etc.

Le plateau d'état/de commande est codé par couleur pour refléter I'état d'exécution ou de
disponibilité du CPG::

+ Vert — Prét pour une analyse

« Jaune — NON prét ou arrét

*  Bleu — Analyse en cours

+ Violet — Préparation de I'échantillon

« Turquoise — Mode Veille

*  Rouge - Erreur

+  Orange foncé — mode Maintenance (une tache de maintenance est en cours d'exécution)

Tous les drapeaux Retour anticipé de maintenance (EMF) sont également affichés.
Voir “Retour anticipé de maintenance (EMF)”.

Le plateau peut étre élargi grace a la fleche vers le haut sur le plateau. Voir Figure 20.

Alerts

Oven: Temperature Not Ready

Figure 20.  Plateau d'état/de commande - étendu

Le plateau peut étre réduit grace a la fleche sur le plateau.
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Saisie de donnees

Quand vous touchez un champ de saisie de données, un clavier a touches ou un pavé tactile
apparait, selon les cas. Voir Figure 21.

Method Diagnostics Maintenance g Settings

ALS m Inlet 2- PP
Valves Cont |12.31 ]
range: [0, 100.00]
W Acual
Columns 7 8 9 <
Pavé tactile 'C 40.26 °C “~
Oven
4 5 6 Cancel
Thermal Zones v ki 12315 psi
Detect
etectors 1 2 2 - ‘
Analog Out Apply min || 0.048 mL/min
Events = 0 2
Sep v | | w
Pre-Run Flow Test
Figure 21.  Pavé tactile pour la saisie des données
Si vous saisissez une entrée hors limite, elle est mise en surbrillance d'une couleur différente.
Sile champ est une case a liste déroulante (indiquée par une fléche vers le bas a droite des
contenus affichés du champ), sélectionnez celle-ci pour ouvrir la liste et sélectionnez ensuite
I'entrée souhaitée. Voir Figure 22.
Method Diagnostics Maintenance . Settings
ALS/Tray Front Injector Back Injector Tray Other
Valves Layered Injection
Inlets Mode Standard v
Columns Standard
Case aliste >-Laver Sandwich A
déroulante Oven SayErsancic
’ 2-Layer Sandwich Reverse
Detectors Layer1 3-Layer Sandwich
Analog Out 3-Layer Sandwich Reverse
Events Layer 2 3-Layer Sandwich Reverse Switch

LVI Multiple Reps
Layer3 0.02 uL 0.20 uL

Figure 22.  Case a liste déroulante pour la saisie des données
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Vue d'accuell

La vue d'accueil de la page Trajet du flux montre les informations relatives au trajet du flux

(y compris la température et le débit en cours), Iétat de I'analyse (y compris les éléments
d'état sélectionnés par I'utilisateur), un tracé en temps réel du chromatogramme actuel et les
informations associées. Voir Figure 23.

Method Diagnostics Maintenance Logs _ Settings

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
W @ — 4
PTV . FID .
Boutons de 300.00°C 50.00°C 250.00 °C
sélection de 1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
page
) ey — [
coc FID
53.00°C 50.00°C 250.00°C

STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a

Sequence Method Sample Est. Remaining I'/-_P-\'I I'/-;\"I I'/;\"I
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 \ T\ \ZJ

Figure 23.  Vue d'accuell

Trois pages sont disponibles sur la vue d'accueil :
«  Trajet du flux

+  Etat

+ Tracé

Ces pages sont affichées en sélectionnant le bouton de sélection de page correspondant sur
le c6té gauche de la vue d'accueil.

Chaque page est décrite ci-dessous.
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Page du trajet du flux

La page du trajet du flux fournit des détails sur le flux de I'échantillon a travers le CPG. Cela
comprend des indications visuelles pour déterminer si un ALS est installé ou non sur le CPG,
le(s) type(s) d'injecteur, la configuration de colonnes et le(s) type(s) de détecteur, ainsi que les
points de consigne correspondants. Voir Figure 24.

Method Diagnostics Maintenance & Settings

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2pA
W@ — 4
PTV FID
300.00 °C 50.00°C 250.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7TpA
O N N Y
coc FID
53.00 °C 50.00 °C 250.00 °C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a2
Sequence Method Sample Est. Remaining [ N\
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 I'\P/J I'\t/'l I'\!/'I

Figure 24.  Vue d'accueil - page du trajet du flux

Sélectionnez un point de consigne pour faire apparaitre I'éditeur de méthodes affichant le point
de consigne sélectionné. Si le point de consigne est activeé, le pavé utilisé pour régler la valeur
du point de consigne est affiché.

Sélectionnez un composant ou un point de consigne désactivé pour faire apparaitre 'éditeur
de méthodes avec le composant affiché, mais sans le pavé affiché. Voir “Méthodes”.

Lorsque vous modifiez une méthode de cette maniere, les modifications sont immédiatement
appliguées lorsque la valeur d'un parameétre est modifiée, méme sans appliquer les modifications
au CPG. Il s'agit de modifications instantanées. Voir “Modification de la Méthode active” pour
plus d'informations
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Page d'Etat

La page d'état affiche une liste des parametres a sélectionner par I'utilisateur avec leurs points
de consigne et valeurs réelles. Voir Figure 25.

Method Diagnostics Maintenance _ Settings

Parameter Setpoint Actual +Add
Back Inlet Pressure 1.981 psi 1.981 psi X
Back Detector Temperature 250.00°C 250.00°C X
Column 1 Flow 6.500 mL/min 6.500 mL/min X
Oven Temperature 50.00°C 50.00°C X

STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a

Sequence Method Sample Est. Remaining I'/-_F-\'I I'/-;\'I I'/;\'I
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 NN

Figure 25.  Vue d'accueil - page d'état

Sélectionnez + Ajouter pour faire apparaitre une boite de dialogue qui permet de sélectionner
un parametre a ajouter dans la liste affichée. Voir Figure 26.

Actual Selection x
Detector 1 Makeup Flow v
Cancel Add

Figure 26.  Boite de dialogue de la page d'état pour I'ajout de parametres

Sélectionnez X sur le c6té droit de la saisie d'un parametre pour faire apparaitre une boite de
dialogue de confirmation qui permet de supprimer le parametre correspondant de la page.
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Page de tracée

La page de tracé affiche un tracé du signal actuellement sélectionné. Voir Figure 27.

@ Method Diagnostics Maintenance Logs Settings ?

Back Detector Signal (pA) Zoom: 1x
52.5
45.0
'él'r'| |ﬂ| M ﬂ | M
el LA A NS
22.5 e - — —
15.0 “
- 1 et 1
.2
0.0
-10.50 -9.00 -7.50 -6.00 -450 -3.00 -150 0.00 1.50
STATUS: RUN — NOT READY A 2
Sequence Method Est. Remaining I'/ -_P-\.I I'/ ;\'I I'/ ;\'I
ol:16 NNV N

Figure 27.  Vue d'accueil - page de tracé

Cliquez ou appuyez sur le tracé pour faire fluctuer le zoom affiché entre 1x, 2x, et 4x au niveau
du point du tracé sélectionné.

Sélectionnez le nom du signal affiché pour ouvrir une boite de dialogue d'options de tragage.
Vous sélectionnez ainsi le signal a afficher. Voir Figure 28.

Methods  Diagnostics Maintenance . Logs Settings

Zoom: 1x

Plot Options x

Signal Name
Detector 1 Signal v
X-Axis Y-Axis Range
Start Plot
Sequence Method Est. Remaining /. _"\.I

999:59 (®P)(»)|)

Figure 28.  Boite de dialogue Options de tragage
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Utilisez la case a liste déroulante Nom du signal pour sélectionner le paramétre a afficher sur
le tracé.

Lintervalle affiché de 'axe des X est de 1 a 60 minutes. La plage de l'axe des Y va de l'infini
négatif a l'infini positif. Sélectionnez I'un de ces champs pour faire apparaitre un pave
numeérique et définir la valeur correspondante.

Sila tracé n'est pas en cours d'exécution, sélectionnez la touche Démarrage du tracé pour le
lancer. Si le tracé est en cours d'exécution, sélectionnez la touche Arrét du tracé pour interrompre
la collecte de données et I'affichage. (Lors la modification du Nom du signal, il peut étre
nécessaire de sélectionner Arrét du tracé et ensuite Démarrage du tracé pour afficher le signal.)

La fonction de tracé peut étre désactivée par un systeme de données connecté. Voir “Controle
des instruments a l'aide d'un systéeme de données” a la page 37.
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Vue Méethodes
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Sur I'écran tactile, la vue Méthodes donne acces a la méthode actuellement utilisée (Méthode
active). Cette vue permet de modifier la méthode active. Depuis l'interface du navigateur, la vue
Méthodes donne accés aux méthodes enregistrées en local, y compris la méthode actuellement
utilisée (Méthode active).

Method Diagnostics 2 Maintenance Logs Settings

Valves

Injection
Inlets
Oven Syringe Size (uL) Injection Volume V<
Thermal Zones 5 v 0
Detectors
Analog Out o
Large Volume Injection
Collision Cell
Events N .
Number of Injections Injection Delay w
0 0

Figure 29.  Vue Méthodes

Sélectionnez Modifier pour faire apparaitre 'éditeur de méthodes pour la méthode active. Voir
“Méthodes” pour plus d'informations.
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Vue Séquence

Si elle est activée dans l'interface du navigateur, la vue Séquence fournit des commandes pour
charger et exécuter une séquence existante. Notez que lorsqu'ils sont présents, les onglets de
I'écran tactile changent. Longlet Parametres devient une icéne. Voir Figure 30 ci-dessous.

Parametres

No. of
Iniections

Sample Name Vial Number

Figure 30. Modifications lorsque les séquences locales sont activées dans l'interface du navigateur

Pour de plus amples informations, reportez-vous a la section “Séquences” a la page 117.
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Vue Diagnostics
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La vue Diagnostics donne acces a des tests de diagnostic pour l'injecteur et les détecteurs
installés, ainsi qu'au rapport sur I'état du systeme.

De plus, la vue fournit une liste de toutes les alertes en cours.

AN

lnJ Method Diagnostics ~ Maintenance Settings ?

View System Health Report Diagnostic Tests

A Back Detector: SCD Insufficient Reactor Vacuum 2019-11-21 12:57:50.21221

A Back Detector: SCD Insufficient Ozone Flow 2019-11-21 12:56:54.74955

A Back Detector: SCD Insufficient 02 Flow 2019-11-21 12:56:50.48925

STATUS: ERROR

a
Sequence Method Sample Est. Remaining @ @
0.53

Figure 31.  Vue Diagnostics

Voir “Diagnostics” pour plus de détails.
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Vue Maintenance

70

La vue Maintenance donne acces aux fonctionnalités de retour anticipé de maintenance (EMF)
du CPG Agilent. Voir Figure 32.

Method Diagnostics Maintenance ?

Instrument Detectors

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

a
Sequence Method Sample Est. Remaining @
11.75

Figure 32.  Vue Maintenance

L' EMF dispose de compteurs basés sur les injections, les analyses et le temps pour plusieurs
consommables et pieces de maintenance, ainsi que pour l'instrument lui-méme. Utilisez ces
compteurs pour suivre |'utilisation des composants du CPG. Remplacez ou remettez en état
les éléments avant qu'une dégradation potentielle n'ait une influence sur les résultats
chromatographiques.

La vue Maintenance fournit des indications visuelles sur 'état de maintenance et est utilisée
pour suivre et effectuer les tdches de maintenance.

Le bouton Vue Journaux fait apparaitre le Journal de maintenance a partir de la vue Journaux.
Voir “Journaux”.
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Vue Journaux
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La vue Journaux fournit des listes d'événements du CPG y compris les événements de
maintenance, les événements d'analyse et les événements du systeme, triés par date/heure.
Voir Figure 33.

VAN

lnJ Method Diagnostics Maintenance

Maintenance Log System Log Sequence Log

Headspace

Headspace Event Log Malntena e loE

Run History Log

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

a
Sequence Method Sample Est. Remaining @
11.75

Figure 33.  Vue Journaux

Voir “Journaux” pour plus d'informations.
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Vue Parametres

72

La vue Parametres donne acces aux fonctions de configuration de l'instrument, fonctions
du programmateur, parametres du mode service, parametres d'étalonnage, parametres du
systeme, outils du systéme, commandes d'alimentation (redémarrage ou arrét) et les détails
du systeme. Voir Figure 34.

etho iagnostics aintenance ogs ettings /
/LD‘_]J\ Method Diagnosti T Log Sett ?

Configuration Calibration

Scheduler System Settings
Service Mode Power
About
STATUS: READY ~ a
Sequence Method Sample Est. Remaining I'/-_F\"I I'/-;\'I I'/ ’-_.-\'I
3.00 - W =

Figure 34.  Vue Parametres

Voir “Parametres” pour plus d'informations.

Notez que sila vue Séquence est activée dans l'interface du navigateur, l'onglet Parametres se
transforme en icéne. Voir Figure 35.

Parametres

G} Method Sequence Diagr :-.. Maintenance
W 24,985 psi ' 6.000 mi f=i-

Figure 35.  Parametres affichés sous forme d'icone d'engrenage lorsque l'onglet Séquence est
disponible
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Menu Help (Aide)

La vue Aide est disponible en sélectionnant l'onglet ?. De |a, vous pouvez accéder a la suite
complete Aide et informations, a des informations complémentaires a propos de I'écran
consulté, etc. Voir “Aide de I'écran tactile” pour de plus amples informations sur chaque
option du menu déroulant.

{;} Method Diagnostics Maintenance 8 Settings

11.366 psi 1.200 mL/min About This Screen
Ej Tips
— & — e
Help and Information
s/sL
300.00°C 75.00°C Index
25.106 psi 6.500 mL/min 15.8 pA
W — e — 4]
MMI FID
300.00°C 75.00°C 325.00°C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a
Sequence Method Sample Est. Remaining =N )
us &) (>
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Fonction de ['écran tactile lorsque le CPG est
controle par un systeme de données Agilent

Lorsqu'un systeme de données Agilent contrdle le CPG, il définit les consignes et effectue
I'analyse des échantillons. S'il est configuré pour verrouiller I'écran tactile, le systéeme de
données empéche toute modification des consignes.

Lorsgu'un systeme de données Agilent contrdle le CPG, I'écran tactile peut étre utilisé pour :
+ Afficher I'état de 'analyse en sélectionnant la vue d'Accueil
+  Afficher les parametres de la méthode en sélectionnant la vue Méthode

«  Afficher le dernier et le prochain temps d'analyse, le temps d'analyse restant et le temps de
post-analyse restant.

+ Abandon d'une analyse

L'arrét d'une analyse a l'aide de I'écran tactile ou de l'interface du navigateur met fin
immédiatement a celle-ci. Le systeme de données peut conserver les données déja collectées.
Cependant, aucune autre donnée ne sera plus collectée pour cet échantillon. Les systemes de
données Agilent peuvent autoriser le début de l'analyse suivante, en fonction du systéme de
données et de ses paramétrages de gestion des erreurs.

Voir également “Controle des instruments a l'aide d'un systeme de données” a la page 37.
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Qu'est-ce
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qu'une methode ?

Les méthodes correspondent aux groupes de parametres requis pour analyser un échantillon
spécifique.

Etant donné que chaque type d'échantillon réagit difféeremment dans le CPG (certains
échantillons nécessitent une température de four plus élevée, d'autres une pression de gaz
plus faible ou un détecteur différent), une méthode unique doit étre créée pour chaque type
d'analyse spécifique.

Le CPG peut également enregistrer plusieurs méthodes spécialisées. Le CPG enregistre trois
méthodes utilisées pour I'économie des ressources, appelées SLEEP (mise en veille), CONDITION et
WAKE (éveil). Lorsque le CPG est configuré pour étre utilisé avec un SM, il fournit également
une méthode appelée MS VENT utilisée pour modifier les points de consigne du CPG et les
transformer en valeurs adéquates pour un processus de dégazage s(r du SM. Créez ces
méthodes & I'aide d'un systéme de données Agilent. Voir “Economie de ressources” pour
obtenir de plus amples informations sur ces méthodes spécialisées.

Des méthodes peuvent étre créées, modifiées en utilisant linterface du navigateur. Les méthodes
peuvent également étre créées, modifiées et enregistrées sur un systéme de données connecté.
Lorsqu'un systéme de données est connecté a votre CPG, si vous tentez de connecter votre
CPG par l'interface du navigateur, celle-ci aura des fonctionnalités limitées. Vous ne serez pas
en mesure de modifier des méthodes ou des séquences, et de démarrer ou arréter des analyses
jusgu'a ce que le systeme de données soit déconnecté. De méme, lorsqu'une interface de
navigateur est connectée a votre CPG, si vous tentez de connecter d'autres interfaces de
navigateurs, elles ne pourront pas modifier des méthodes ou des séquences, et démarrer

ou arréter des analyses jusqu'a ce que la premiére session soit déconnectée.

Les méthodes et séquences créées a l'aide de l'interface du navigateur ne sont pas directement
accessibles a partir d'un systeme de données connecté. Les méthodes et séquences créées
a l'aide d'un systeme de données connecté ne sont pas directement accessibles a partir de
linterface du navigateur.

77



5

Méthodes

Qu'est-ce qui est enregistré dans une methode ?

78

Certains des parameétres enregistrés dans une méthode définissent la fagon dont I'échantillon
sera traité lorsque la méthode sera utilisée. Voici quelgues exemples de parametres de
méthode :

+ Le programme de température de four
+ Letype de gaz vecteur et les débits

+ Letype de détecteur et les débits

+ Letype dinjecteur et les débits

* Letype decolonne

+ Ladurée du traitement d'un échantillon

Les parametres de points consigne peuvent étre enregistrés pour les composants indiqués
dans le Tableau 2.

Tableau2  Composants avec paramétre de point de consigne

Composant Composant

Four Temp. aux.

Vanne 1a8 EPC aux

Entrée avant et arriere Colonne aux.
Colonnes 1a 6 Détecteur aux. 1et 2
Détecteurs 1-4 Post-analyse
Analogique 1 et 2 Table danalyse
Injecteur avant et arriere Porte-échantillons

Les parametres d'analyse des données et de génération de rapports sont également
enregistrés dans les méthodes créées sur un systeme de données Agilent, comme par
exemple les logiciels OpenlLab CDS ou MassHunter. Ces parametres décrivent comment
interpréter le chromatogramme généreé par 'échantillon et le type de rapport a imprimer.

La méthode du CPG comporte également les points de consigne de I'échantillonneur.
Reportez-vous a la documentation de I'échantillonneur pour obtenir de plus amples
informations sur les points de consigne pour I'équipement pris en charge :

+ Reportez-vous au manuel Installation, utilisation et maintenance de I'ALS 7650A.
+ Reportez-vous au manuel Installation, utilisation et maintenance de I'ALS 7693A.

+ Reportez-vous au manuel d'installation et mise en route initiale et au manuel d'utilisation
de I'HS 7697A.

+ Reportez-vous au manuel d'installation et mise en route initiale et au manuel d'utilisation
de 'AS CTC PAL3.

Les parametres de point de consigne actuels sont enregistrés lorsque le CPG est mis hors
tension, et chargées lorsque vous rallumez l'instrument.
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Que se passe-t-il lorsque vous chargez une

meéthode
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?

Il existe deux types de méthodes :

+ Laméthode active— elle est parfois appelée méthode actuelle. Les paramétres définis
pour cette méthode sont les parameétres actuellement définis sur le CPG.

+ Les méthodes enregistrées— des méthodes créées par |'utilisateur peuvent étre enregistrées
dans le CPG, ainsi qu'une méthode SLEEP, une méthode WAKE, une méthode CONDITION,
une méthode MS VENT et une méthode par défaut.

Lorsqgu'une méthode est chargée a partir du systéme de données ou lorsqu'une méthode est
appliquée depuis l'interface du navigateur, les points de consigne de la Méthode active sont
immédiatement remplacés par ceux de la méthode chargée.

« La méthode chargée devient alors la méthode active (actuelle).

« Levoyant d'état en face avant du CPG est jaune (Not Ready, pas prét) et reste jaune jusqu'a
ce que le CPG adopte tous les parametres spécifiés par la méthode venant d'étre chargée.
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Modification de la Méthode active

La Méthode active est lensemble des points de consignes actuels utilisés par le CPG. A l'aide
de I'écran tactile, vous pouvez modifier ces parametres, toutes les modifications sont appliquées
immédiatement. Lorsque vous téléchargez une méthode depuis l'interface du navigateur ou
un systeme de données Agilent, cette méthode devient la nouvelle Méthode active.

Les parametres de point de consigne de la Méthode active sont enregistrés lorsque le CPG est
mis hors tension, et chargées lorsque vous rallumez l'instrument.

La Méthode active ne peut pas étre enregistrée a partir de I'écran tactile, mais vous pouvez
télécharger les parametres actuels du CPG dans l'interface du navigateur ou le systeme de
données Agilent, puis les enregistrer en tant que nouvelle méthode.

Pour modifier la méthode active

1 Sélectionnez individuellement chaque composant dont les parametres de point de
consigne sont adaptés a votre méthode Voir Tableau 2.

2 Observez les points de consigne actuels et modifiez-les le cas échéant. Répétez cette
procédure pour chaque composant concerné.

Observez les points de consigne actuels de I'ALS et modifiez-les le cas échéant.

4 | es modifications apportées a la méthode active sont automatiquement appliquées au
CPG.

Modifications matérielles du CPG

Lorsque vous modifiez le matériel utilisé par votre CPG, celui-ci utilise les parameétres par
défaut des nouveaux composants. Avant de faire fonctionner votre CPG avec ses nouveaux
composants, vérifiez et mettez a jour les parametres si nécessaire.
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Créer une methode

Manuel d'utilisation

Les méthodes peuvent étre créées a l'aide de votre systeme de données Agilent ou via l'interface
du navigateur. Pour plus d'informations sur la création d'une méthode a l'aide de votre systeme
de données, reportez-vous a la documentation fournie avec celui-ci.

A partir de l'interface du navigateur :

1
2

Cliguez sur Méthode sur le ruban de commande.

Cliquez sur le bouton Créer nouvelle = Vous étes invité a attribuer un nom & votre
méthode et a enregistrer.

Dans l'arborescence, sélectionnez chaque instrument et configurez ses parametres de
méthode avec les valeurs souhaitées.

Cliquez sur Configuration > Modules. Vérifiez la configuration des gaz pour chaque injecteur
et détecteur. (La configuration des gaz a été initialement réglée lors de I'exécution de IAssistant
de configuration au cours de l'installation.) Apportez des modifications si nécessaire.

Cliquez sur Configuration > Colonnes. Si les colonnes installées comportent une clé
Smart ID, les configurations de la colonne sont définies par les clés smart ID. Dans le cas
contraire, modifiez la configuration des colonnes si nécessaire. Faites un double clic sur
une colonne pour la modifier.

Cliquez sur Colonnes. Pour chaque colonne, définissez le mode de commande, cochez la
case On, et paramétrez le débit sur la colonne.

Cliguez sur Injecteurs puis sélectionnez soit l'injecteur avant soit l'injecteur arriere. Réglez
le mode injecteur, les températures et les autres parametres nécessaires a votre méthode.
S'il'y en a un, recommencez 'opération pour l'autre injecteur.

Cliquez sur Détecteurs. Pour chaque détecteur utilisé, réglez la température du détecteur
et les débits gazeux. Cochez toutes les cases pour activer le détecteur.

Recommandations relatives aux parameétres de correction des flux gazeux porteurs

+ Colonne + Combustible = Constante (H, vecteur en mode pression constante)

+ Colonne + Appoint = Constante (He/N, vecteur en mode pression constante)

+ Appoint constant et débit de combustible (tout vecteur en mode flux constant)

Cliquez sur Four. Réglez la température initiale du four, les températures de rampe et les
temps de votre méthode. Cochez la case Chauffage activé. Pour une analyse isotherme,
ne créez pas de rampes.

Cliquez sur Signaux. Sélectionnez les signaux a inclure dans le fichier de données
lorsgu'une analyse est lancée. Il s'agit normalement de Signal avant ou Signal arriére pour
la sortie du détecteur. Cochez la case Enregistrer et sélectionnez un taux de données qui
répond aux besoins de votre chromatographie.

10 Cliquez sur ALS/Tray, puis sélectionnez l'injecteur avant ou arriere. Réglez le Volume

d'injection, les ringages et les pompes.
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Il est important de réaliser le ringage de I'échantillon et du solvant pour éliminer les transferts
et garder la seringue propre. Il convient d'actionner plusieurs fois le piston afin d'éliminer les
bulles d'air dans la seringue pour une meilleure reproductibilité.

11 En cas d'utilisation d'un plateau, cliquez sur ALS/Plateau > Autres. Réglez le
Chevauchement d'échantillon si vous le souhaitez.

12 Cliquez sur le bouton Enregistrer [-1) pour enregistrer votre méthode.
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Charger une méthode

Manuel d'utilisation

1
2
3
4

Connectez-vous au CPG avec l'interface du navigateur. Voir “Interface du navigateur”.
Ouvrez ou créez la méthode souhaitée. Voir “Créer une méthode”.
Si besoin, cliquez sur le bouton Enregistrer [)) pour enregistrer votre méthode.

Cliguez sur le bouton Télécharger o pour charger la méthode sur votre GPC.
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Pre Run et Prep Run

Avec certains modes de fonctionnement et injecteurs ; certains points de consigne de
linstrument sont différents entre les passes et pendant I'analyse. Pour restaurer les points
de consigne pour l'injection, vous devez placer le GPC en état Pre Run.

Vous devez utiliser I'état Pre Run lorsque vous :

+ Utilisez un économiseur de gaz avec un des injecteurs.

+ Utilisez le mode sans division avec un des injecteurs.

+ Utilisez le mode pression pulsée avec un des injecteurs.

+ Utilisez le mode Mise a I'air pour solvant de l'injecteur PTV.

+ Utilisez le mode direct ou sans division de l'interface pour produits volatils.
+ Utilisez le mode Mise a I'air pour solvant de l'injecteur MMI.

+ Utilisez le mode direct de l'injecteur MMI.

Il existe trois fagons de commencer un Pre Run, manuellement (sélectionnez (¥ avant chaque
analyse), automatiquement (pour échantillonneurs Agilent) ou en utilisant Auto prep run (pour
échantillonneurs non Agilent). Ces trois méthodes sont discutées ci-dessous.

Pendant I'état Pre Run :

+ Létat sur I'écran tactile change pour indiquer que le CPG se prépare a l'injection.
+ Les points de consigne sont remplacés par les valeurs correctes pour l'injection.
+ Lestemps d'équilibrage de l'injecteur, du détecteur et du four commencent.

Lorsque tous les criteres d'une analyse sont respectés, le plateau d'état/de commande indique
que le CPG est prét pour l'injection de I'échantillon.

Preparer manuellement pour lanalyse

Sélectionnez F avant d'injecter un échantillon manuellement. Le CPG passe a I'état Pre Run.
Lorsque I'écran tactile indique que le CPG est prét, commencez |'analyse.

Si vous utilisez un systéeme d'échantillonnage automatique Agilent, la fonction Prep Run est
automatique.
Echantillonneurs Non-Agilent

Avec la plupart des systéemes d'injection automatique, vous navez pas besoin d'utiliser le
bouton (). Si votre échantillonneur ou contréleur d'automatisation (par exemple, un
intégrateur ou station de travail) ne prend pas en charge la fonction Prep Run, vous devez
régler le CPG sur Auto Prep Run.
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Pour injecter manuellement un échantillon a l'aide
d'une seringue et lancer une analyse

1 Préparez la seringue de l'échantillon pour l'injection.
2 Chargez la méthode souhaitée. Voir “Charger une méthode”.

3 Naviguez vers la vue d'Accueil et sélectionnez Prep Run {:Utf;, Voir “Commandes
d'exécution” pour plus d'informations

4 Attendez que I'état Prét soit affiché.
Insérez l'aiguille de la seringue dans le septum et tout le trajet jusqu'a l'injecteur.

6 Enfoncez le piston de la seringue pour injecter I'échantillon et sélectionnez simultanément
Démarrer! > ).

Pour exécuter une méthode pour analyser un
échantillon ALS unique

1 Préparez I'échantillon pour l'injection.

2 Chargez le flacon de I'échantillon dans I'emplacement qui lui est attribué sur le support ALS
ou la tourelle.

Chargez la méthode souhaitée. (cf “Charger une méthode”))

4 Naviguez vers la vue Accueil et sélectionnez Démarrer ( » ) afin de lancer le nettoyage de la
seringue ALS, le chargement de I'échantillon et la méthode d'injection de I'échantillon. Une
fois I'échantillon chargé dans la seringue, I'échantillon est injecté automatiquement lorsque
le CPG atteint son état stable. Voir “Commandes d'exécution” pour plus d'informations

Abandon d'une méthode
1 Sélectionnez Arréter (m ).

2 Lorsque vous étes prét a reprendre les analyses en cours, chargez la séquence ou la
méthode appropriée. (cf “Charger une méthode”.)
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La programmation de la durée d'exécution lors d'une méthode permet a certains points
de consigne d'étre modifiés pendant une analyse en fonction du temps d'exécution de la
chromatographie. Ainsi, un événement programmeé pour se produire a 2 minutes aura lieu
2 minutes apres chaque injection.

+ Lecontrble de la commutation des colonnes et autres vannes

« La modification de la définition, du zéro ou de la plage du signal analogique

+ Lecontrble d'une voiede pression auxiliaire

+ La modification de la polarité d'un détecteur de conductivité thermique (TCD)
+ Réaliser un contournement du filament TCD par le flux d'échantillon

+ lactivation ou la désactivation d'un flux d'hydrogene vers un détecteur d'azote-phosphore
(NPD)

« La commutation d'un signal numérique de sortie (systéme de données Agilent obligatoire)

« Lapause ('gel") et la reprise du signal numérique de sortie (systéme de données Agilent
obligatoire)

+ Réalisation d'un trajet de signal sur les détecteurs avant et arriere.

Les modifications sont saisies dans une table d'analyse qui indique le point de consigne a modifier,
I'heure de la modification et la nouvelle valeur. A lissue d'une analyse chromatographie, la plupart
des points de consigne modifiés par une table d'analyse reviennent a leurs valeurs initiales.

Les vannes peuvent avoir une durée d'exécution programmeée mais leurs valeurs initiales ne
sont pas restaurées a la fin de l'analyse. Si vous souhaitez réaliser une opération de
réinitialisation, vous devez la programmer dans la table d'analyse.

Utilisation dessai des evénements.

La page Evénements dans I'onglet Méthodes est utilisée pour programmer les événements
chronologiques suivants.

«  Vannes (1-10)

«  Vanne multiposition

+  Types de signaux

+ Définition, zéro et plage du signal analogique
+  Pressions auxiliaires (1 a 9)

+  Polarité négative du TCD (on/off)

+ Débit de gaz du détecteur (on/off), y compris le gaz combustible H, du NPD.
« Débit de purge de l'injecteur avec septum

+ Plage des signaux de sortie analogigue

+ Source de signaux de sortie analogique

+ Zéro des signaux de sortie analogique

« Contournement du filament TCD
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Programmation des évenements pendant l'analyse

1 Sélectionnez Méthode.
2 Sélectionnez Evénements.

Saisissez le délai apres lequel vous souhaitez que I'événement se produise, sélectionnez
I'événement a programmer, sélectionnez la position du matériel contrélé et réglez le point
de consigne souhaité.

La table danalyse

Les événements programmeés sont classés dans l'ordre d'exécution dans la table d'analyse.

Modification dévénements dans la table d'analyse

1 Sélectionnez 'événement que vous souhaitez modifier. Si Iévénement souhaité nest pas
immédiatement visible, utilisez les fleches haut et bas a droite pour défiler vers le haut et le
bas du tableau.

2 Sélectionnez le parametre que vous souhaitez modifier.

3 Saisissez une nouvelle valeur.

Suppression des évenements pendant l'analyse

1 Sélectionnez I'événement que vous souhaitez supprimer.

2 Sélectionnez Supprimer.
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La page Injecteurs dans l'onglet Méthode est utilisée pour modifier les parametres de méthode
et chaque Injecteur connecté a votre CPG. Les parametres courants sont la température de
chauffe et la pression de l'injecteur. Voir Figure 36. Pour modifier les parameétres de la
méthode de vos injecteurs :

1 Sélectionnez Méthode > Injecteurs.
2 Sélectionnez l'injecteur que vous souhaitez modifier.

3 Faites défiler jusqu'au parameétre souhaité et modifiez-le si nécessaire.

Method Diagnostics Maintenance Settings

ALS/Tray Front Inlet - PP Back Inlet - SS

Valves Temperatures
Setpoint Actual

Columns

Heater 250.00 °C 38.38°C A

Oven

Detectors Pressure 11.000 psi 0.029 psi

Events |

Flow

Figure 36.  Parametres de l'injecteur communs

Debits du gaz vecteur

Les débits indiqués dans le Tableau 3 sont recommandés pour toutes les températures de
colonne.

Tableau3  Taille de la colonne et débit du gaz vecteur

Type de colonne  Taille de la colonne Débit du gaz vecteur, ml/min
Hydrogéne Hélium Azote
Remplie 1/8 de pouce 30 20
1/4 de pouce 60 40
Capillaire DI0,05mm 05 04 N/A
DI0,10mm 10 08 N/A
DI020 mm 20 16 025
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Tableau3  Taille de la colonne et débit du gaz vecteur (suite)

Type de colonne  Taille de la colonne Débit du gaz vecteur, ml/min
Hydrogéne Hélium Azote
DI025mm 25 2,0 05
DI032mm 32 26 0,75
DI 0,53 mm 53 42 15

A propos de l'économiseur de gaz

['‘économiseur de gaz réduit le débit du gaz vecteur a la fuite une fois I'échantillon dans la
colonne. Il s'applique aux injecteurs avec/sans division, multimode, et PTV (tous les modes) et
aux modes avec et sans division de l'interface pour produits volatils. Il est particulierement
utile dans les applications avec division.

Le débit et la pression a la téte de la colonne sont maintenus a valeur constante, tandis que
le débit de fuite diminue. Les débi}s,\sauf le débit de la colonne, restent a une valeur réduite
jusqu'a ce que vous appuyez sur ().

Démarrer Durée de I'économiseur de gaz, 3 min
Mode avec division 50 Prep Run Débit régulier Fin de lanal
---------- - in de l'analyse

40 I \

Débit de fuite Débit de ! \

i 30 | réconomiseur |! \

(ml/min) I . .

20 |degaz ) 1 Débit de l'économiseur de gaz
________ e e e e e e o o - [
10
T T T T T T T T T
2 -1 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Durée, min
Démarrer Durée de I'économiseur
de gaz, 5 min
Mode sans division 50 Prep Run Délai de purge, 2 min Fin de lanalyse
4 gy
- . 0 Débit de Débit de purge .
Débit de fuite S T T D Débit de
(ml/min) 30 L‘chgzm'se”’ ! \ l'économiseur
1
20 . .' L Jegez _.
10 \ .'
T T T T T T T T

2 A1 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Durée, min

Les modes pulsés des injecteurs ave/g<sans division, multimode, et PTV sont identiques sauf
pour l'impulsion de pression depuis (¥ jusqu'au Délai dimpulsion.

Pour utiliser I'économiseur de gaz
1 Sélectionnez Méthode > Injecteurs.

2 Faites défiler vers le bas jusqu'a ce que l'option Economiseur de gaz soit visible.

Manuel d'utilisation 89



5

90

Méthodes

Sélectionnez la case a c6té d'Economiseur de gaz pour l'activer.

4 Saisissez le Point de consigne. Le point de consigne doit étre supérieur au débit de colonne
d'au moins 15 ml/min.

5 Saisissez le Temps.

Pour configurer les parametres du refroidisseur PTV
ou COC

Sélectionnez Méthode > Injecteurs. Utilisez la fleche vers le bas pour faire défiler jusqu'a ce
que les parameétres cryo soient visibles

Refroidissement cryo  Sélectionnez la case a coté de Refroidissement cryogénique pour activer
le refroidissement cryogénique de l'injecteur au point de consigne Utiliser la température Cryo
défini. Désélectionner la case désactive le refroidissement.

Refroidissement rapide Cette fonctionnalité est séparée de la fonction de Refroidissement
Cryo. La fonction Refroidissement rapide entraine un refroidissement plus rapide du four apres
une analyse en comparaison au refroidissement sans assistance. Elle peut s'avérer utile dans
le cadre du débit d'échantillons maximal, mais consomme toutefois plus de refroidisseur. La
fonction Refroidissement rapide est désactivée lorsque le four atteint son point de consigne et
la fonction Cryo se met en marche le cas échéant.

Détection de défaut Fteint la température de linjecteur s'il natteint pas son point de consigne
de température dans un délai de 16 minutes de fonctionnement cryogénique continu.
Attention : il s'agit de la durée avant d'atteindre le point de consigne et non pas de la durée de
stabilisation et d'aptitude de fonctionnement au point de consigne.

Température dutilisation cryo  Ce point de consigne détermine la température a laquelle le
refroidissement cryogénique est utilisé en continu. Cet injecteur utilise le cryogene pour
atteindre le point de consigne initial. Sile point de consigne initial est inférieur a la température
définie dans Température d'utilisation cryo, le cryogéene est utilisé en continu pour atteindre et
conserver le point de consigne. Lorsque le programme de température de l'injecteur démarre,
le cryogene est désactivé lorsque l'injecteur dépasse la température saisie dans Température
d'utilisation cryo. Si le point de consigne initial est supérieur a la température définie dans
Température d'utilisation cryo, le cryogene est utilisé pour refroidir I'injecteur jusqu'a ce qul'il
atteigne le point de consigne avant d'étre désactivé. A la fin d'une analyse, l'injecteur attend
jusqu'a ce que le four soit prét avant d'utiliser le cryogene.

Sil'injecteur doit étre refroidi pendant une analyse, le cryogene est utilisé pour atteindre le point
de consigne correspondant. Cela peut avoir un impact négatif sur les performances
chromatographiques du four et conduire a des pics déformés.

Détection de délai Utilisez ce parametre pour économiser le fluide cryogénique. S'il est
sélectionné, l'instrument désactive l'injecteur et le refroidissement (sub-ambiant) cryogénique
(siinstallé) lorsqu'aucune analyse ne démarre pendant le nombre de minutes spécifié. La
plage du point de consigne est de 2 a 120 minutes (30 minutes par défaut). La désactivation
du Délai de cryogénisation annule cette fonction. Nous vous recommandons de I'activer, car la
fonction « Délai de cryogénisation » économise le refroidisseur a la fin d'une séquence ou en
cas d'échec de l'automatisation. Une méthode Post Sequence peut également étre utilisée.
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Pour régler les parametres de refroidisseur MM

Sélectionnez Méthode > Injecteurs. Utilisez la fleche vers le bas pour faire défiler jusqu'a ce
que les parameétres cryo soient visibles

Refroidissement cryo  Sélectionnez la case a coté de Refroidissement cryogénique pour activer
le refroidissement cryogénique de l'injecteur au point de consigne Utiliser la température cryo
défini.

Refroidissement rapide Cette fonction est séparée de la fonction Cryo. La fonction
Refroidissement rapide entraine un refroidissement plus rapide du four apres une analyse en
comparaison au refroidissement sans assistance. Elle peut s'avérer utile dans le cadre du
débit d'échantillons maximal, mais consomme toutefois plus de refroidisseur. La fonction
Refroidissement cryo est désactivée lorsque le four atteint son point de consigne et la fonction
Cryo se met en marche le cas échéant.

Détection de défaut Ce paramétre est disponible pour les types cryo N2 cryo et CO2 cryo.
Eteint la température de l'injecteur s'il n'atteint pas son point de consigne de température dans
un délai de 16 minutes de fonctionnement cryogénique continu. Attention : il s'agit de la durée
avant d'atteindre le point de consigne et non pas de la durée de stabilisation et d'aptitude de
fonctionnement au point de consigne.

Température dutilisation cryo  Si l'option N2 cryo ou CO2 cryo est Cryo type, ce point de
consigne détermine la température sous laquelle le refroidissement cryogénique est utilisé en
continu pour maintenir l'injecteur a ce point de consigne. Définissez la température Cryo
utiliser la température a une valeur égale ou supérieure au point de consigne de l'injecteur pour
le refroidir et maintenir le point de consigne jusqu'a ce que le programme de température de
linjecteur dépasse la température définie dans Utiliser la température cryogénique. Si la
température Cryo utiliser la température est inférieure au point de consigne de l'injecteur, le
cryogene refroidit I'injecteur au point de consigne initial, puis est désactivé.

Détection de délai Ce parametre est disponible pour les types cryo N2 cryo et CO2 cryo.
Utilisez ce parametre pour économiser le fluide cryogénique. S'il est sélectionné, l'instrument
désactive l'injecteur et le refroidissement cryogénique lorsqu'aucune analyse ne démarre
pendant le nombre de minutes spécifié. La plage du point de consigne est de 2 a 120 minutes
(30 minutes par défaut). La désactivation du Délai de cryogénisation annule cette fonction.
Nous vous recommandons de l'activer, car la fonction « Délai de cryogénisation » économise
le refroidisseur a la fin d'une séquence ou en cas d'échec de l'automatisation. Une méthode
Post Sequence peut également étre utilisee.

L'option Utiliser la température cryogénique se comporte différemment en mode Air comprimé
ou en mode Cryo N2 ou Cryo CO2. Dans le mode Air comprimé, le refroidisseur d'air est utilisé
pour le refroidissement de l'injecteur quel que soit le point de consigne Utiliser la température
cryogénique défini pendant le cycle de refroidissement. Si l'injecteur atteint le point de consigne,
le refroidisseur d'air est désactivé. Si la température du four est suffisamment élevée, ou si
linjecteur était déja tres chaud, il est possible que la température de l'injecteur augmente et
gue le CPG ne soit pas prét. Pour cette raison, il est préférable de définir la configuration de
refroidissement en tant que Cryo N2 ou Cryo CO2, en utilisant I'air comprimé comme le liquide
de refroidissement. Grace a l'air comprimé, le matériel LN, se refroidit plus rapidement que le
matériel LCO,.

N'utilisez jamais de LCO, ou de LN, comme liquide de refroidissement lorsque 'appareil est
configuré en mode air comprimé.
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A propos de la programmation de la température
du four

92

Température
initiale

Température
initiale

Vous pouvez programmer la température du four depuis une température initiale jusqu'a une
température finale avec jusqu'a 32 rampes pendant une analyse.

Un programme de température a une seule rampe permet d'augmenter la température initiale
du four jusqu'a une température finale spécifiée a un taux spécifié et de maintenir cette
température pour une période de temps spécifiée.

Température finale 1 Durée finale 1

Taux 1
Taux2=0

Durée initiale 1

Température finale 1

Durée initiale 1

Le programme de température a plusieurs rampes est similaire. Vous pouvez programmer le
four pour qu'il passe d'une température initiale a une température finale, mais a différents taux
et différents moments et qu'il passe par des températures intermédiaires. Les rampes
multiples peuvent également étre programmeées pour des diminutions et des augmentations
de température.

; . Durée finale 2
Température finale 2

Taux 2

Durée finale 1
Taux3=0
Taux 1

Taux de rampe du four

Pour utiliser les taux de rampe rapide du four (une option d'alimentation 240 V est nécessaire),
votre service électrique doit étre capable de fournir 2200V a = 15 ampéres.

Le taux le plus élevé que vous puissiez atteindre dépend de nombreux facteurs, comme la
température ambiante, la température des injecteurs et des détecteurs, la quantité de matériel
a l'intérieur du four (colonnes, vannes, etc.) et s'il s'agit de la premiére analyse de la journée ou
non.

L'insert du four pour une chromatographie rapide (voir “A propos de l'insert du four (8890
GC)”) augmente les taux de rampe pour la colonne arriere. Le Tableau 4 répertorie les taux de
rampe du four types.
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Tableau4 8890 GC Taux de rampe du four

Taux de rampe du four Taux de rampe du four
100/120V (°C/minute) 200/220/230/240 V (°C/minute)
Plage de Sans insert Avecinserten  Sansinsert Avec insert en
température option option
(*C)
50a70 75 120 120 120
70a115 45 95 95 120
1152175 40 65 65 110
1752300 30 45 45 80
3002450 20 35 35 65

Analyses isothermes

Une analyse isotherme est une analyse pour laquelle le four est maintenu a une température
constante. Pour une analyse isotherme, réglez le Taux 1 sur zéro.

1 Sélectionnez Four pour ouvrir la liste des paramétres du four.
2 Saisissez la température du four pour I'analyse isotherme.

3 Saisissez le nombre de minutes (temps initial) pendant lesquelles vous souhaitez que le
four reste a cette température. Ce temps est la durée de I'analyse.

4 Sile Taux 1 n'est pas déja 0, saisissez zéro pour une analyse isotherme.

Parametres de refroidissement cryogénique du four

Tous les points de consigne cryogénique sont disponibles dans Méthode > Four

Refroidissement cryo  Sélectionnez ou dé sélectionnez cette case pour activer ou désactiver
le refroidissement cryogénigue respectivement.

Refroidissement rapide Cette fonction est séparée de la fonction Cryo. La fonction
Refroidissement rapide entraine un refroidissement plus rapide du four aprés une analyse en
comparaison au refroidissement sans assistance. Elle peut s'avérer utile dans le cadre du
débit d'échantillons maximal, mais consomme toutefois plus de refroidisseur. La fonction
Refroidissement rapide est désactivée lorsque le four atteint son point de consigne et |a
fonction Cryo se met en marche le cas échéant.

Température ambiante Latempérature dans le laboratoire. Ce point de consigne détermine la
température a laguelle le refroidissement cryogénique est active :

+ température ambiante+ 25 °C, pour une opération cryogénique normale
« température ambiante + 45 °C, pour la fonction Quick Cryo Cool.
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Détection de délai Une expiration du délai de cryogénisation survient et le four s'éteint
lorsqu'une analyse ne démarre pas au cours de la durée saisie (10 & 120 minutes) apres
stabilisation du four. La désactivation du Délai de cryogénisation annule cette fonction. Nous
vous recommandons de l'activer car la fonction « Cryo timeout » préserve le refroidisseur a la
fin d'une séquence ou en cas d'échec de I'automatisation. Une méthode Post Sequence peut
€galement étre utilisée.

Détection de défaut Fteint le four s'il natteint pas son point de consigne de température aprés

16 minutes de fonctionnement cryogénique continu. Attention : il s'agit de la durée avant d'atteindre
le point de consigne et non pas de la durée de stabilisation et d'aptitude de fonctionnement au
point de consigne. Cela peut par exemple prendre 20 a 30 minutes pour atteindre I'aptitude de
fonctionnement avec un injecteur Cool on-column et le contréle cryo en mode de suivi de four.

Si la température passe sous la température minimale admissible (=90 °C pour l'azote
liquide, =70 °C pour le CO, liquide), le four s'éteint.

Les injecteurs COC, MMl et PTV doivent utiliser le méme type cryo que celui configuré pour le
four.
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LLe mode débit de la colonne détermine si la pression ou les débits sont disponibles sous forme
de points de consigne pour les injecteurs du CPG. Lorsque toutes les colonnes du trajet du flux
sont définies, vous pouvez saisir des pressions ou débits. Sil'une des colonnes du trajet du flux
n'est pas définie, les parameétres de I'injecteur peuvent étre limités selon le type d'injecteur, et
selon que la colonne est en mode débit ou pression.

Deux modes de débit différents contrdlent le débit massique a travers la colonne : Le Débit
constant et le Débit accéléré. Les débits sont corrigés pour le NTP (température et pression
normales, 25 °C et 1 atmospheére).

Deux modes de pression différents contrélent la pression a la téte de la colonne ; la Pression
constante et |a Pression accélérée. Ces pressions sont des pressions mesurées, la différence
entre la pression absolue et la pression atmosphérigue locale.

Débit constant Maintient un débit massique constant de gaz vecteur dans la colonne tout
au long de l'analyse. Si la résistance de la colonne change en raison d'un programme de
température, la pression de la téte de colonne est ajustée pour maintenir le débit constant.
Cela permet de réduire le temps de I'analyse de fagon importante.

Débit accéléré Augmente le débit massique dans la colonne pendant I'analyse selon un
programme défini. Un profil de débit de colonne peut avoir jusqu'a trois rampes, chacune
consistant en une augmentation programmeée suivie d'une période de maintien.

Les modes de pression ne sont pas disponibles si la colonne n'est pas définie ou sile mode
de l'injecteur est réglé sur controle de débit. Les pressions sont des pressions mesurées,
la différence entre la pression absolue et la pression atmosphérique locale.

La plupart des détecteurs présentant peu de résistance au débit de la colonne, la pression
mesurée au niveau de la téte de colonne est généralement la méme que la différence de
pression entre l'injecteur de la colonne et la sortie Le détecteur sélectif de masse et le
détecteur d'émission atomique sont des exceptions.

« Pression constante : maintient une pression mesurée constante a la téte de la colonne tout
au long de l'analyse. Si la résistance de la colonne et la densité du gaz changent pendant
une analyse, la pression mesurée ne change pas mais le débit massique si.

* Pression accélérée : augmente la pression mesurée a la téte de colonne pendant I'analyse
selon un programme défini. Un profil de pression de colonne peut avoir jusqu'a trois
rampes, chacune consistant en une augmentation programmeée suivie d'une période de
maintien.
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Tube du catalyseur de nickel

96

A propos du tube du catalyseur de nickel

Le Tube du catalyseur de nickel, 3534A, est utilisé pour l'analyse des traces de CO et de CO,
avec un détecteur a ionisation de flamme. Léchantillon de gaz est séparé sur la colonne et
passé sur un catalyseur chauffé en présence d’hydrogene, qui convertit les pics de CO et CO,

en CH,.

Echantillon

Vannes d'échantillonnage

Gaz vecteur —P de gaz

Hydrogéne

Colonne

Catalyseur de
nickel

DIF
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Pour obtenir de I'aide pour la création d'une nouvelle méthode ou pour le dépannage de
problemes liés au détecteur, consultez les Conditions de départ conseillées pour chaque
détecteur.

La ligne de gaz d'appoint de la liste de parametres de votre détecteur varie en fonction de la
configuration de votre instrument. Si vous avez un injecteur dont la colonne n'est pas définie,
le débit de gaz d'appoint est constant.

DIF

Rallumage automatique du DIF (Décalage d'allumage)

Le Décalage d'allumage est la différence minimale attendue entre la sortie du DIF avec la
flamme et celle sans flamme. Le CPG vérifie cette valeur pendant les analyses et lors du
chargement d'une méthode.

Pendant une analyse, si la sortie descend en dessous de la valeur de Décalage d'allumage, le
DIF essaiera de rallumer trois fois. Si aprées la troisieme tentative, la sortie n'a pas augmenté
d'au moins cette valeur, le détecteur arréte toutes les fonctions a I'exception de la température
et du débit de gaz d'appoint.

Lorsqu'une méthode quiinclut le paramétre Flamme allumée est chargée, le CPG effectue une
vérification similaire. Si la sortie du détecteur est inférieure a la valeur de Décalage d'allumage,
il essaiera de rallumer aprés avoir atteint les points de consigne de la méthode.

Le parametre par défaut du Décalage d'allumage est de 2,0 picoamps. Il s'agit d'une valeur de
travail intéressante pour toutes les analyses excepté les systemes et gaz tres propres. Il peut

étre utile de diminuer ce point de consigne si le détecteur tente de rallumer alors que la flamme
est encore allumée, produisant ainsi un arrét.

Pour modifier le Décalage d'allumage :

Sélectionnez Paramétres.

Sélectionnez Configuration.

Sélectionnez Détecteurs.

Sélectionnez le DIF de vos détecteurs figurant en haut de la fenétre.
Saisissez une nouvelle valeur.

Dans l'interface du navigateur, allez a Méthode> Configuration > Modules.

Entrez une nouvelle valeur Décalage éclairé pour le détecteur souhaité.

W N = 00 b~ WON =

Enregistrez la méthode.

La valeur de Décalage d'allumage tout juste saisie ne s'applique pas au résultat du détecteur
jusqu'au prochain cycle d'allumage.

Conditions de départ conseillées

Voir le Tableau 5 pour des conseils et regles permettant de sélectionner les parametres
initiaux du détecteur pour les nouvelles méthodes.
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Tableau5  Conditions de départ conseillées

Type de gaz Débits suggérés.

Gaz vecteur (hydrogéne, hélium, azote)

Colonnes remplies 10260 mL/min
Colonnes capillaires Ta5mL/min
Gaz détecteurs

Hydrogéne 40 ml/min*

Air 450 ml/min*

Colonne plus appoint capillaire (N, recommandé, 50 ml.min”*
ou He comme autre choix)

Température du détecteur

Si< 150 °C, la flamme ne s'allume pas. Agilent recommmande une température de > 300 °C pour
éviter toute détérioration due a la condensation. La température du détecteur doit étre d'environ
20 °C supérieure a la température maximale de la rampe du four.

*  Le rapport hydrogene/air doit étre de 8 % a 12 % pour garder la flamme allumée.

FPD+

L'échantillon brule une flamme riche en hydrogéne, ou certaines autres espéces sont réduites
et excitées. Le débit gazeux déplace les especes excitées vers une zone d'émission plus froide
au dessus de la flamme ou elles se désintegrent et émettent de la lumiere. Un filtre passe-bande
étroit sélectionne la lumiére spécifique a une espece, pendant qu'un écran évite que des
émissions intenses de carbone natteignent le tube du photomultiplicateur (PMT).

La lumiére frappe une surface photosensible dans le PMT ou un photon de lumiére libére un
électron. L'électron est amplifié a l'intérieur du PMT pour un gain global de un million maximum.
Stockage

Le FPD+ ne doit pas étre entreposé a des températures supérieures a 50 °C.

Linéarité du FPD+

Plusieurs mécanismes produisent des émissions de soufre. Une espéce excitée est diatomique,
lintensité de Iémission est donc approximativement proportionnelle au carré de la concentration
en atomes de soufre.

L'espece excitée dans le mode phosphore est monoatomique, la relation entre l'intensité
démission et la concentration de 'atome est donc linéaire.
Raccords d'injecteurs pour une utilisation avec le FPD+

Les composés contenant du soufre peuvent adsorber sur un raccord d'injecteur et dégrader
les performances du CPG. Utilisez des raccords désactivés et propres ou un injecteur Cool
On-Column qui injectent directement dans la colonne.

Pour des résultats optimaux, utilisez les manchons Agilent Ultra Inert :
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+ Sans division 5190-2293
« Avec division 5190-2295

Considération relatives a la température du FPD+

Le FPD+ fournit deux zones de températures, une pour la ligne de transfert (la température du
détecteur principal) et une pour le bloc d'émission. Pour la température de la ligne de transfert,
nous vous recommandons une température de 25 °C supérieure a la température de colonne
maximale.

La température du bloc démission est comprise entre 125 a 175 °C. Généralement, la température
par défaut de 150 °C est suffisante pour la plupart des applications. Cependant, lors du réglage
de la température du bloc d'émission, prenez les éléments suivants en considération :

+ Sivous utilisez le four du CPG a une température élevée (> 325 °C) avec une ligne de transfert
a 400 °C, réglez la température du bloc d'émission a 165 °C pour éviter que le systeme
passe a I'état Non prét si la température du bloc d'émission ne peut étre maintenue.

« Sivous utilisez la ligne de transfert a 400 °C, réglez la température du bloc d'émissions
a 150 °C au moins 150 °C pour éviter que le systeme ne passe a I'état Non prét.

* Pour les analyses de soufre, la réponse de zone la plus élevée sera réalisée avec une
température du bloc d'émission la plus faible possible.

* Pour les analyses de phosphore, la réponse de zone est indépendante de la température
du bloc d‘émission.

Conditions de départ conseillées

Le FPD+ fournit deux zones de températures, une pour la ligne de transfert (la température du
détecteur principal) et une pour le bloc d'émission. Pour la température de la ligne de transfert,
nous vous recommandons une température de 25 °C supérieure a la température de colonne
maximale. La température du bloc d'émission est comprise entre 125 a 175 °C. Généralement,
la température par défaut de 150 °C est suffisante pour la plupart des applications.

Les débits pour la flamme FPD+ a sensibilité maximale, riche en hydrogéne et pauvre en
oxygene. L'hélium, en tant que gaz vecteur ou gaz d'appoint, peut refroidir les gaz du détecteur
sous la température d'inflammation.

Tableau6  Conditions de départ conseillées

Type de gaz Débits suggérés.

Gaz vecteur (hydrogéne, hélium, azote)

Colonnes remplies 10a 60 mL/min
Colonnes capillaires Ta5mbL/min
Gaz détecteurs

Hydrogene 60 ml/min

Air 60 ml/min
Colonne plus capillaire d'appoint 60 ml.min
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Comme avec le FID, le FPD est associé a un décalage d'allumage. Le décalage d'allumage par
défaut pour le FPD est de 2,0 pA.

NPD

Réglage du décalage d'ajustement du NPD sur le tableau horodateur

Vous pouvez utiliser la fonction Tableau horodateur pour commencer a Ajuster le décalage
sur une heure spécifiée.

Extension de la durée de vie de la buse NPD

Ces actions, en association avec un échauffement automatisé et des procédures d'ajustement,
peuvent considérablement augmenter la durée de vie de la buse.

+ Utiliser une valeur Ajuster le décalage la plus faible possible. Le courant de buse appliqué
pendant le fonctionnement sera ainsi plus faible.

* Analyser des échantillons propres.

+  Eteindre la buse lorsqu'elle n'est pas utilisée.

+ Maintenir une température du détecteur élevée (entre 320 et 335 °C).

« Fermer 'alimentation en hydrogene pendant les pics de solvant et entre les analyses.

Fermeture de l'alimentation en hydrogéne pendant un pic de solvant Avec le NPD, la ligne

de base change aprés un pic de solvant, elle peut mettre un certain temps a se stabiliser,
particulierement avec les solvants chlorés. Pour minimiser cet effet, fermez l'alimentation en
hydrogene pendant le pic de solvant et ouvrez la a nouveau aprés que le solvant a élué. Avec
cette technique, la ligne de base revient a sa valeur d'origine en moins de 30 secondes. Elle
étend également la durée de vie de la buse. 'hydrogéene peut étre activé et désactivé
automatiquement dans le cadre de la table d'analyse. Voir “Evénements”.

Fermeture de l'alimentation en hydrogéne entre les analyses Pour étendre la durée de vie de la
buse, fermez l'alimentation en hydrogéne entre les analyses. Laissez tous les autres débits et
la température du détecteur allumés. Ouvrez l'alimentation en hydrogéne pour l'analyse
suivante ; la buse s'allume presque immédiatement. Le processus peut étre automatisé avec
les entrées de la table d'analyse.

Conditions de départ conseillées

Tableau7  Conditions de départ conseillées

Type de gaz Débits suggérés

Gaz vecteur (hydrogéne, hélium, azote™) Capillaire : choisissez un débit optimal en fonction
des dimensions de la colonne.

Gaz détecteurs

Hydrogéne Ta3mbL/min

Air 60 (mL/min)

Débit gaz d'appoint (He, NZT) De 1220 mL/min, une valeur plus faible est

recommandée
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Tableau7  Conditions de départ conseillées (suite)

Type de gaz Débits suggérés

Tension de buse
Buse Blos.
« Utilisez Ajustement automatique, Buse séche, et laissez le CPG régler le courant de buse pour vous.

*  Le débit doit étre inférieur a 3 mL/min si le gaz vecteur utilisé est I'hydrogéne.

1T Il est recommandé d'utiliser de I'hélium pour obtenir les meilleures formes de pics.

TCD

Les composés chimiques actifs réduisent la durée de vie du filament du TCD

Le filament en tungstene-rhénium du TCD a été passivé par voie chimique pour le protéger des
détériorations causées par l'oxygene. Cependant, les composés chimiques actifs comme les
acides et des composés halogénés peuvent attaquer le filament. Le symptoéme immédiat est
un changement permanent de la sensibilité du détecteur en raison d'un changement de la
résistance du filament.

Dans la mesure possible, de tels composés doivent étre évités. S'il n'est pas possible de les
éviter, la cellule TCD devra étre remplacée fréguemment.

Modification de la polarité du TCD au cours d'une analyse

L'option Polarité négative activée inverse le pic afin que l'intégrateur ou le systeme de données
Agilent puisse le mesurer. La Polarité négative peut étre une entrée de la table d'analyse ; voir
“Evénements”.

Détection de I'hydrogéne avec le TCD en utilisant 'hélium comme gaz vecteur

L'hydrogene est le seul élément dont la conductivité thermique est supérieure a celle de
I'nélium et les mélanges d'hélium contenant de petites quantités d'hydrogene (<20 %) a des
températures modérées présentent une conductivité thermique inférieure a celle de chaque
composant pris séparément. Si vous analysez I'hydrogéene avec de I'hélium comme gaz
vecteur, un pic d'hydrogene peut apparaitre comme positif ou négatif ou comme un pic divisé.

Il'y a deux solutions a ce probleme :

+ Utilisez de l'azote ou de I'argon-méthane comme gaz vecteur. Cela permet d'éliminer les
probléemes inhérents a l'utilisation d'hélium comme vecteur, mais provoque une sensibilité
réduite des autres composants que I'hydrogene.

+ Faites fonctionner le détecteur a des températures plus élevées - de 200 °C a 300 °C.

Vous pouvez trouver la bonne température de fonctionnement en analysant une plage connue
de concentrations d'hydrogéne, et en augmentant la température de fonctionnement jusqu'a
ce que le pic d'hydrogene présente une forme normale et soit toujours dans la méme direction
(négative par rapport a la réponse normale a l'air ou au propane) quelle que soit la concentration.
Cette température garantit également une haute sensibilité et une plage dynamique linéaire.

Le pics d'hydrogéne sont négatifs, vous devez donc activer la polarité négative au moment
opportun pour que le pic apparaisse comme positif.
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Conditions de départ conseillées

Tableau8  Conditions de départ conseillées

Type de gaz Débits suggérés

Gaz vecteur Remplie: 10 a 60 mL/min
(hydrogéne, hélium, azote) Capillaire: 1a5mL/min
Référence 153460 mL/min

(méme type de gaz que le gaz vecteur)

Capillaire d'appoint Remplie: 2 a 3 mL/min
(méme type de gaz que le gaz vecteur) Capillaire: 5a 15 mL/min

Température du détecteur

<135 °C, impossible d'allumer le filament

Si la température du détecteur descend en dessous de 120 °C, le filament s'éteint.

LLa température du détecteur doit étre entre 30 et 50 °C supérieure a la température maximale
de la rampe du four.

ECD

Linéarité de 'ECD
La courbe du facteur de réponse de I'ECD sur la concentration est linéaire pour quatre ordres
de grandeur ou plus (gamme dynamique linéaire = 10% ou plus) pour une large gamme de

composeés. Vous devez toujours exécuter une courbe d'étalonnage sur les échantillons pour
trouver les limites de la gamme linéaire pour vos matériaux.

Remarques relatives au gaz d'appoint de 'lECD

Si le type de gaz vecteur est différent du type de gaz d'appoint, le débit du gaz d'appoint doit
étre égal a au moins trois fois le débit du gaz vecteur.

La sensibilité de I'ECD peut étre augmentée en réduisant le débit de gaz d'appoint.

La vitesse chromatographique de I'ECD (pour les pics rapides) peut étre augmentée en
augmentant le débit de gaz d'appoint.

Programmation de la température de I'ECD

'ECD est sensible au débit. Si vous utilisez la programlmmation de la température, dans laquelle
la résistance du débit de la colonne varie avec la température, réglez l'instrument comme suit :

« Définissez le gaz vecteur en mode Débit constant. Réglez le gaz d'appoint du détecteur sur
Gaz d'appoint constant.

+ Sivous choisissez de travailler en mode de pression constante, le gaz d'appoint doit étre
réglé dans le mode Colonne + appoint = constante.
Conditions de départ conseillées pour les nouvelles méthodes de 'ECD

Utilisez les informations suivantes pour sélectionner les températures et les débits. La pression
maximale de la source ne doit pas dépasser 100 psi. Utilisez la pression maximale de la
source pour atteindre le débit de gaz d'appoint maximal.
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Tableau9  Conditions de départ conseillées

Type de gaz Débits suggérés

Gaz vecteur

Colonnes remplies (azote ou argon-méthane) 30 a 60 ml/min

Colonnes capillaires (hydrogéne, azote, ou 0,1a20 ml/min

argon/méthane) selon le diametre

Capillaire d'appoint (azote ou 102150 ml/min

argon/méthane) (généralement de 30 a 60 ml/min)
Température

250°Ca400°C

La température du détecteur doit étre réglée a 25 °C au-dessus de la température maximale de
la rampe du four.
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Le compartiment a vannes 8890

Le GCP peut contenir jusqu'a quatre vannes dans un compartiment a vannes chauffé sur le
dessus du four.

Le compartiment de vannes est l'endroit privilégié pour les vannes parce qu'il s'agit d'une zone
de température stable, isolée du four de colonne.

Compartiment a —
vannes avec 3 vannes —=

e (111

°

(il

Bloc de chauffage
de la vanne

Bloc de chauffage o |
de la vanne £
Figure 37.  Schéma de I'emplacement des vannes sur le CPG

Les vannes peuvent également étre montées a l'intérieur du four de colonne.

Commande de la vanne

Les vannes peuvent étre commandées manuellement depuis I'écran tactile, l'interface du

navigateur ou dans le cadre d'un horodateur ou d'un programme relatif a la durée d'exécution.
Veuillez noter que seules les vannes d'échantillonnage sont automatiquement remises a zéro
a la fin d'une analyse. Les autres types de vannes restent sur la nouvelle position jusqu'a étre a
nouveau activées. Pour d'autres types de vannes, vous devez inclure toutes les remises a zéro

souhaitées dans le programme.

Les commandes de vanne

Une commande de vanne est le logiciel et les circuits du CPG qui commandent une vanne ou
une fonction associée. Il y a dix commandes connues comme Vanne 1 a Vanne 10.
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Tableau 10 Commandes de vanne

Numéro de vanne Puissance ou courant Utilisation

1,2,3,4,5¢€et6 Source de courant 24\DC 13 watts Contréle de valve
pneumatique

9et10 Source de courant 24\DC 100 mA Relais et équipements de
faible puissance

7et8 Fermeture de contact 48 VDC ou 48 VAC RMS Contréle d'une source de
courant externe

Les commandes de vanne internes

Les commandes des vannes 1 a 6 sont généralement utilisées pour commander les vannes
pneumatiques montées dans le compartiment a vannes. Leur cablage apparait sur un
ensemble de connecteurs situé a l'intérieur du capot droit du CPG.

Les vannes pneumatiques sont controlées par des solénoides montées a proximité des
connecteurs qui controlent le débit d'air vers les positionneurs de vanne.

—® Connecteur V1

Interface |—
—® Connecteur V2
ou
-
Table > Commandes de Connecteur V3
danalyse vanne externes (1 a 6)
— Connecteur V4
ou
L p»- Connecteur V5
Tableau
horodateur [ g Connecteur V6

Il n'y a pas de lien direct entre l'emplacement d'une vanne dans le compartiment a vannes et la
commande qui la contréle. Cela dépend de la fagon dont les solénoides sont cablées et les
positionneurs raccordés.

Les vannes manuelles peuvent étre allumées a la main, et sont chauffées ou non.

Les commandes de vanne externes

Les commandes des vannes 9 and10 contrélent un courant qui peut étre utilisé pour
commander un relais ou un autre équipement a faible puissance. Les commandes des vannes
7 et 8 activent le courant d'une source externe. Les détails électriques sont disponibles dans le
Tableau 10.

Ces commandes, et en particulier les vannes 7 et 8, peuvent étre utilisées pour contrler une
vanne multiposition entrainée par un moteur pour la sélection de flux.

Les quatre commandes apparaissent sur le connecteur Evénement externe & l'arriére du CPG.
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Interface |—
Vanne 9 (broche 1) et
ou terre (broche 3 ou 4)
p Vanne 10 (broche 2)
Table > Commandes de vanne etterre (broche 3 ou 4)
d'analyse externes (8 a10)
p Vanne 7 (broche 5
ou et broche 6)
Vanne 8 (broche 7
Tableau et broche 8)
horodateur [

Types de vanne

Les types de vannes possibles sont les suivants :

Echantillonnage Une vanne & deux positions (chargement et injection). En position de charge,
un flux d'échantillonnage externe circule dans une boucle connectée (échantillonnage de gaz)
ou interne (échantillonnage liquide) et vers les déchets. En position d'injection, la boucle
d'échantillonnage remplie est insérée dans le flux de gaz vecteur. Lorsque la vanne bascule de
Charge a Injection, une analyse est lancée si l'une des deux options n'est pas encore en cours.
Voir I'exemple page 107.

Switching Une vanne a deux positions pour quatre, six ports ou plus. Il s'agit généralement de
vannes plus générales pour les taches telles que la sélection de colonne, l'isolation de colonne
et bien d'autres encore. Pour un exemple de commande de vanne, voir page 108.

Multiposition Egalement appelée vanne de sélection de flux. Elle est généralement utilisée
pour sélectionner I'un des flux de gaz et l'alimente dans une vanne d'échantillonnage pour
analyse. Elle comporte un positionneur qui avance la vanne d'une position a chaque fois qu'elle
est activée ou peut étre entrainée par un moteur. Un exemple associant une vanne de sélection
de flux et une vanne d'échantillonnage est donné 'page 108.

Autre Tout équipement

Noninstallé Aucune vanne n'est installée dans cet emplacement.

Commande de vanne

Depuis une table d'analyse ou un tableau horodateur

Les commandes Vanne activée et Vanne désactivée peuvent étre programmeées par durée
d'exécution ou par horodateur. Voir “Evénements” et “Programmation de I'horodateur”.

Si une vanne est tournée par un programme a durée d'exécution, elle ne revient pas
automatiquement a sa position initiale a la fin de I'analyse. Vous devez programmer cette
opération de remise a zéro vous-méme.
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De linjecteur oude
lavanne
d'échantillonnage

Vanne de sélection : sélection de colonne

Il s'agit du raccordement pour une seule vanne, réglée comme une vanne de sélection qui
sélectionne l'une des deux colonnes pour l'analyse. Il ne comporte aucun parametre de
configuration.

Colonne avant

Vers le
détecteur

Allumé

Colonne arriére

Entrée vecteur

Lorsque la vanne est réglée sur ON, la colonne avant est sélectionnée. Lorsque la vanne est
réglée sur OFF, la colonne arriere est sélectionnée.

Utilisez une entrée de la table d'analyse pour s'assurer que la vanne est en position OFF entre
les analyses.
Vanne d'échantillonnage

Si une vanne est configurée comme une vanne d'échantillonnage, elle lance automatiquement
une analyse lorsqu'elle est mise en position d'injection. Cela peut étre fait par sous-séquence
ou par une entrée du tableau horodateur. Vous pouvez installer deux vannes d'échantillonnage.

Vers la colonne

Position CHARGEMENT Position INJECTION

Boucle

Entrée échantillon
Sortie échantillon

Manuel d'utilisation
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Les vannes d'échantillonnage ont deux positions :

Position chargement La boucle (externe pour I'échantillonnage de gaz, interne pour
Iéchantillonnage des liquides) est vidangée par un flux de I'échantillon de gaz. La colonne
est vidangée avec le gaz vecteur.

Position injection La boucle d'échantillonnage remplie est insérée dans le flux de gaz vecteur.
L'échantillon est placé dans la colonne. L'analyse démarre automatiquement.
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Le gaz vecteur peut étre fourni par une voie de gaz auxiliaire (en option). Pour ce faire,
configurez la colonne et définissez une voie Aux # en tant qu'injecteur. La voie devient alors
programmable avec quatre modes de fonctionnement.

Les parametres de commande des vannes d'échantillonnage de gaz sont les suivants :

Délai de chargement Temps en minutes pendant lequel la vanne reste en position
Chargement avant d'étre préte.

Délai dinjection Temps en minutes pendant lequel la vanne reste en position Injection avant
de retourner en position Chargement.
Le cycle de la vanne d'échantillonnage est le suivant

1 Lavanne déchantillonnage tourne en position Chargement. Le Délai de chargement
commence. La vanne n'est pas préte.

2 Le Délai de chargement se termine. La vanne est préte.

3 Sitout lereste est prét, le CPG se prépare. Si certaines parties ne sont pas prétes :

+ Sivous utilisez le Tableau horodateur ou une séquence de contrdle, le CPG attend que
tout soit prét puis exécute la commande d'injection de la vanne.

+ Sivous nutilisez pas le Tableau horodateur ou une séquence de controle, I'injection
dans la vanne peut étre lancée a tout moment depuis le clavier.

4 Lavanne déchantillonnage tourne (commande au clavier ou séquence de contréle) en
position Injection. Le Délai d'injection commence. l'analyse commence.

5 Le Délai d'injection se termine. Retour a I'étape 1.

Vanne de sélection multiposition avec vanne d'échantillonnage

Plusieurs fabricants proposent des vannes de sélection multiposition qui peuvent étre
commandées par les commandes de vanne 7 ou 8. Une seule une vanne multiposition peut
étre configurée.

Si une vanne est configurée comme une vanne multiposition et qu'elle dispose d'une sortie de
position BCD connectée au CPG, la position de la vanne peut étre sélectionnée directement.

Vanne d'échantillonnage

Flux multiposition
vanne de sélection

Léchantillon entre

Le flux sélectionné sort
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Sile CPG dispose d'une vanne configurée comme une vanne multiposition et une autre
comme vanne d'échantillonnage de gaz ou de liquide, il suppose gu'elles seront utilisées en
série. Cette « double configuration » peut étre utilisée pour remplacer un échantillonneur
automatique de liquide et le porte-échantillons dans une séquence analytique. La vanne
multiposition devient le porte-échantillons ; la vanne déchantillonnage devient l'injecteur.

Deux parametres de configuration fournissent la compatibilité mécanique et électrique avec la
plupart des positionneurs de vanne multiposition.

Durée de létape En secondes, est le délai entre deux mouvements successifs de l'actionneur.
Il fournit au mécanisme de l'actionneur un délai pour se préparer au prochain mouvement.

BCD Inversé Compléete les entrées BCD ; les 1 deviennent des 0 et les 0 deviennent des 1.
Cela permet de prendre en charge les différences de convention de codage entre les fabricants.
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Signaux de sortie du CPG

110

Un signal est le résultat du CPG a un équipement de traitement des données, analogique ou
numeérique. Il peut s'agir du résultat d'un détecteur ou du résultat d'un capteur de pression, de
température ou de débit. Deux canaux de sortie du signal sont disponibles.

La sortie du signal peut étre analogique ou numeérique, selon votre équipement de traitement
des données. La sortie analogique est disponible a I'une des deux vitesses, adaptées aux pics
avec largeur minimale de 0,004 minutes (débit de données rapide) ou 0,01 minutes (débit
normal). Les plages de sortie analogique sontde 0a1V,0a10 V.

Les débits de sorties numériques sont définis par votre systeme de données Agilent, comme
I'Openlab CDS ou le MassHunter Workstation.

Voir le Tableau 11 pour les conversions des unités affichées sur I'écran du CPG en unités
affichées sur les intégrateurs et systemes de données Agilent.

Tableau11  Conversion du signal

Types de signaux 1 unité d'affichage est équivalente a :
Détecteur :

DIF, NPD 10pA(1,0x 10712 )

FPD+ 150 pA (150 X102 A)

TCD 25UV (25%x10°V)

ECD THz

Carte dentrée analogique (utilisée pour 15V

connecter le CPG au détecteur non Agilent)

Non détecteur :

Thermique 1°C
Pneumatique :

Débit TmL/min

Pression 1 unité de pression (psi, bar, ou kPa)
Diagnostic Mixte, certains non normeés

Lorsqu'il fournit un signal de pression d'une colonne, le CPG indique la pression en unités
absolues. Par exemple, une pression d'injecteur de 68,9 kpa est indiqguée comme 170,2 kpa.

Signaux analogiques

Si vous utilisez un enregistreur analogique, vous devrez peut-étre ajuster le signal pour le
rendre plus utilisable. Les options Zéro et Plage dans la liste des parametres de signal vous
permettent de faire ga.

Zéro analogique
Zéro Soustrait la valeur entrée comme référence. Sélectionnez On pour définir Zéro sur la

valeur actuelle du signal, ou saisissez un nombre entre -500 000 et +500 000 comme point de
consigne a soustraire a la ligne de base.
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Method Diagnostics Maintenance gs Settings
Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns Front Detector v FastPeaks
Oven Value Range
Detectors omv 0
Events Zero
On
Setpoint
0pA

Cette étape est utilisée pour corriger l'altitude ou les décalages initiaux. Une application
courante consiste a corriger un décalage de base qui se produit suite au fonctionnement d'une
vanne. Apres la mise a z€ro, le signal de sortie analogique est équivalent a la ligne Value de la
liste des parametres moins le réglage du Zéro.

Le Zéro peut étre programmé comme un événement de délai d'exécution. Pour plus de détails,
voir “Evénements”.

Plage analogique

Plage Normalise les données provenant du détecteur.

Cette plage est aussi appelée gain, mise a I'échelle ou redimensionnement. Elle adapte les
données provenant du détecteur aux circuits de signaux analogiques afin d'éviter une
surcharge des circuits (serrage). Loption Plage met a I'échelle tous les signaux analogiques.

Si un chromatogramme ressemble a A ou B dans la figure suivante, les données doivent étre
mises a l'échelle (comme C) afin que tous les pics soient visibles sur le papier.

Les réglages adéquats sont de l'ordre de 0 & 13 et représentent 2° (=1) a 213 (=8192). Un
changement de réglage de 1 unité modifie la hauteur du chromatogramme par 2. Les
chromatogrammes suivants illustrent cette modification. Utilisez la plus petite valeur possible
pour minimiser l'erreur d'intégration.

. af|
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Il existe des limites a la plage de paramétres utilisables pour certains détecteurs. Le tableau
répertorie la plage de points de consigne valides par détecteur.

Tableau 12 Limites de la plage

Détecteur Plage de paramétres utilisables (2*)

DIF 0a13
NPD 0a13
FPD+ 0a13
TCD 0a6
ECD 0a6
Entrée analogique 0a7

La plage peut étre programmeée par délai d'exécution. Pour plus de détails, consultez le
“Evénements”.

Débits de données analogiques

Votre intégrateur ou enregistreur doit étre assez rapide pour traiter les données provenant du
CPG. S'il ne peut s'adapter au CPG, les données risquent d'étre endommageées. Ceci se
manifeste habituellement par des pics élargis et une perte de résolution.

La vitesse est mesurée en termes de bande passante. Votre enregistreur ou intégrateur doit
avoir une bande passante deux fois plus élevée que celle du signal que vous mesurez.

Le CPG vous permet de fonctionner a deux vitesses. La vitesse la plus rapide permet des
largeurs minimum de pics de 0,004 minute (8 Hz de bande passante), tandis que la vitesse
standard permet des largeurs minimum de pics de 0,01 minute (1,6 Hz de bande passante).

Sivous utilisez la fonctionnalité de pics rapides, votre intégrateur doit fonctionner a environ
15 Hz.

Sélection des pics rapide (sortie analogique)
1 Sélectionnez Paramétres > Configuration.

2 Sélectionnez Sortie analogique.

3 Sélectionnez la case a coté de Pics rapides.

Agilent ne recommande pas d'utiliser les Pics rapides avec un détecteur de conductivité
thermique. Comme les flux gazeux commutent a 5 Hz, le gain en largeur de pic est annulé par
une augmentation du bruit.

Signaux numerigues

Le CPG fournit des signaux numériques uniquement a un systeme de données Agilent. Les
discussions suivantes décrivent les fonctionnalités qui ont un impact sur les données envoyées
aux systemes de données, pas les données analogiques disponibles pour les intégrateurs.
Accédez a ces fonctionnalités depuis le systeme de données. Elles ne sont pas accessibles
a partir de I'écran tactile ou de l'interface du navigateur du CPG.
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Signal zéro
Disponible uniguement a partir d'un systeme de données Agilent.

Les sorties de signaux numeériques répondent a une commande Zéro en soustrayant le niveau
de signal au moment de la commande a toutes les valeurs futures.

Geler et reprendre le signal
Disponible uniguement a partir d'un systeme de données Agilent.

Certaines opérations basées sur les durées d'exécution, comme la modification des affectations
du signal ou l'ouverture d'une vanne, peuvent perturber la référence. D'autres facteurs peuvent
également causer des perturbations de la référence. Le CPG peut compenser ces perturbations
en procédant comme suit : mise en pause (gel) du signal a une valeur déterminée, utilisation

de la valeur du signal pendant une durée déterminée puis reprise de la sortie de signal normal.

Prenons I'exemple d'un systeme qui utilise une vanne de sélection. Lorsque la vanne s'ouvre,
une anomalie se produit sur la ligne de référence. En mettant en pause puis en reprenant le
signal, 'anomalie peut étre retirée pour que le logiciel d'identification et d'intégration des pics
fonctionne sans a-coups.

Perturbation de la ligne de référence due a l'ouverture d'une vanne

\

- pJbe

Pause du signalici

/—lJ W
Reprise du signal ici

Débits de données avec les systemes de données Agilent

Le CPG peut traiter les données a des débits variés, chacun correspondant a une largeur
minimale de pic. Le tableau montre l'effet de la sélection d'un débit de données.
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Tableau 13  Traitement de données par systéme de données Agilent

Débit des Largeurminimale  Bruit Détecteur Type de colonne

données, Hz de pic, minutes relatif

7000 0,0002 6,96 DIF/NPD Orifice étrait,
0,05mm

500 0,0004 5 DIF/NPD Orifice étroit,
0,05mm

200 0,001 31 DIF, FPD+, NPD Orifice étrait,
0,05mm

100 0,002 22 DIF, FPD+, NPD Capillaire

50 0,004 16 ECD, DIF, FPD+, NPD

20 0,01 1 ECD, DIF, FPD+, NPD

10 0,02 0,7 ECD, DIF, FPD+, NPD

5 0,04 0,5 ECD, DIF, FPD+, a

NPD, TCD

2 01 03 ECD

1 02 022 ECD

0,5 04 0,16 ECD

02 1,0 0,10 ECD

0,1 20 0,07 ECD Remplies lentes

Vous ne pouvez pas modifier le débit de données pendant une analyse.

Vous verrez un bruit relatif plus élevé pour les taux d'échantillonnage plus rapides. Doubler le
débit de données peut doubler la hauteur des pics tandis que le bruit relatif augmente de 40 %.
Bien que bruit augmente, le rapport signal/bruit est meilleur avec des débits plus élevés.

Cet avantage se produit uniquement si le débit initial est trop faible, produisant un élargissement
du pic et une réduction de la résolution. Nous vous recommandons de choisir des débits tels
que le produit du débit de données par la largeur de pic en secondes soit d'environ 10 a 20.

La figure illustre la relation entre le bruit relatif et les débits de données. Le bruit diminue a
mesure que le débit diminue jusqu'a ce que les débits atteignent environ 5 Hz. A mesure que le
taux d'‘échantillonnage ralentit, les autres facteurs comme le bruit thermique augmentent les
niveaux de bruit.
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Niveau de bruit relatif

Débits de données plus rapides
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Débits de données plus lents

Compensation de colonne

Dans l'analyse a température programmeée, le ressuage a partir de la colonne augmente a
mesure que la température du four monte. Ceci entraine une augmentation de la ligne de base
qui rend la détection de créte et l'intégration plus difficile. La compensation de colonne corrige
l'augmentation de la ligne de base.

Un cycle de compensation de colonne est fait sans échantillon injecté. Le CPG collecte
un ensemble de points de données a partir des quatre détecteurs, qu'ils soient installés,
désactivés ou en marche. Si un détecteur n'est pas installé ou est éteint, cette partie de la
matrice est remplie de zéros.

Chaque matrice définit un ensemble de courbes, une pour chaque détecteur, qui peuvent étre
soustraites de l'analyse réelle pour produire une ligne de base plate. La figure suivante illustre
le concept.

1:08E
14,498

13,505

2430
6

15,206

157

i

Chromatogramme
avec ligne de base
ascendante

Profil de -

compensation de la
colonne aveugle

Chromatogramme avec
compensation de colonne
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Toutes les conditions doivent étre identiques dans le cycle de compensation de colonne et le
cycle réel. Le méme détecteur et la méme colonne doivent étre utilisés, sous les mémes
conditions de température et de débit de gaz.

Trace de test

Le Tracé de test est un chromatogramme généré en interne qui peut étre affecté a un canal de
sortie du signal. Il est composé de trois pics répétés sur ligne de base résolue. La zone la plus
grande est d'environ 1 Volt-sec, la zone intermédiaire est de 0,1 fois la plus grande et la plus
petite de 0,001 fois la plus grande.

AN

Le Tracé de test peut étre utilisé pour vérifier le fonctionnement des équipements de
traitement des données externes sans avoir a effectuer d'analyses chromatographiques
répétées. Il peut également étre utilisé comme un signal stable pour comparer les résultats
des différents équipements de traitement des données.

Pour utiliser le Tracé de test :

1 Sélectionnez Méthode > Sortie analogique.

2 Sélectionnez le menu déroulant sous Type de signal.
3 Sélectionnez Tracé de test.

Le Tracé de test est le choix par défaut pour les sorties analogiques. Le trace de test peut
également étre sélectionné comme signal numeérique a l'aide de l'interface du navigateur ou
d'un systeme de données.
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Qu'est-ce qu'une séquence ? 118
Exécution d'une séquence a partir de I'écran tactile 119

Erreurs récupérables 120
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Qu'est-ce qu'une sequence ?

Une séquence est une liste d'échantillons a analyser et la méthode correspondante a utiliser
pour chaque analyse. Les séquences peuvent étre paramétrées a partir de l'interface du
navigateur ou d'un systeme de données Agilent connecté. Reportez-vous a l'aide fournie
dans l'interface du navigateur ou le systeme de données pour plus d'informations.
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Exécution d'une sequence a partir de ['écran tactile
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Lorsqu'il est activé par l'interface du navigateur, vous pouvez charger et exécuter une
séquence d'interface du navigateur.

1 Créez une séquence dans l'interface du navigateur et enregistrez-la.
2 Surl'écran tactile, allez a Séquence.

3 Sélectionnez une séquence dans la liste déroulante. Seules les séquences créées dans
l'interface du navigateur sont disponibles.

4 |orsque vous étes prét, sélectionnez Exécuter.

Le CPG propose les commandes suivantes :
Exécuter : Démarrez la séquence chargeée.
Pause : Complétez I'échantillon actuel, ne commencez pas de nouveaux échantillons.
Reprendre : Continuez une séquence en pause avec le nouvel échantillon suivant.

Abandonner : Arrétez |'exécution et la séquence en cours.

Pour activer cette fonction, connectez-vous au CPG a l'aide de l'interface du navigateur. Allez a
Parametres, puis sélectionnez Séquence locale.

Un systéme de données peut désactiver cette fonctionnalité. Voir “Controle des instruments a
l'aide d'un systéme de données”.
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Erreurs récupérables

120

Pour plus de détails sur cette fonctionnalité dans votre systeme de données, référez-vous a
son aide et a la documentation.

Certains types d'erreurs, telles qu'un flacon manquant d'ALS ou une incompatibilité de taille de
flacon d'échantillonneur d'espace de téte, ne justifient pas l'arrét d'une séquence complete.
Ces erreurs sont appelées Erreurs récupérables, car vous pouvez étre en mesure de récupérer
votre systeme et de continuer l'exécution d'une séquence, le cas échéant. Les systemes de
données Agilent disposent maintenant de fonctionnalités vous permettant de contréler la
maniere dont le systeme réagira a ces types d'erreurs. Lorsque vous utilisez un systeme de
données Agilent, le systeme de données contrdlera sila séguence est mise en pause, entierement
annulée, continue avec l'échantillon suivant ou non pour chaque type d'erreur récupérable.

Veuillez noter que seul le systeme de données contrdle ce qui se passe lors de I'exécution
suivante dans la séquence, et non de I'exécution actuelle, a moins que l'annulation immédiate
soit définie (dans ce cas, le systeme de données annule généralement I'exécution actuelle et la
séquence).

Par exemple, sélectionner la commande Arrét (=) sur le CPG arréte toujours I'analyse en cours.
Cependant, les systemes de données peuvent vous permettre de choisir de continuer avec
I'exécution suivante ou de mettre en pause ou d'annuler la séquence entiére,
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A propos des diagnostics

122

Le CPG fournit des fonctionnalités de diagnostics pour les injecteurs, détecteurs et autres
composants installés. Cela comprend les tests qui sont effectués par l'opérateur et les tests
automatisés qui sont effectués par le CPG sans intervention de l'opérateur.

La vue Diagnostics permet d’accéder aux avertissements et erreurs en cours, aux tests

de diagnostic, au rapport sur I'état du systeme, aux rapports d'évaluation des blancs et du
détecteur, aux rapports d'évaluation des pics, au dépannage automatisé, et aux statistiques
de consommation de gaz et d'électricité.

Cliguez sur un lien pour accéder aux rapports ou tests souhaités. Voir Figure 38.

1

P
LIZI_T Method Sequence Diagnostics Maintenance Logs {23 @

Warnings and Errors Diagnostic Tests System Health Report
Detector Evaluation Blank Evaluation Peak Evaluation
Troubleshooting Gas and Power Usage

STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ ®
Sequence Method Sample Est. Remaining @ @
1.00

Figure 38.  Vue Diagnostics

Pour consulter les conditions d'avertissement et d'erreur actives, sélectionnez Warnings and

Errors (Avertissements et erreurs). Ce panneau affiche la liste des conditions qui nécessitent
une attention. Si le CPG n'a identifié aucune condition qui nécessite une attention, le panneau
est vide. Cliquez sur une condition pour afficher une liste des causes et solutions possibles.

Diagrammes de tendances

Lorsque vous consultez des rapports d'évaluation des blancs, d'évaluation de détecteur
et d'évaluation des pics, sélectionnez Chromatographic Trend Plot (Tracé de tendance
chromatographique) pour représenter graphiquement le changement de ces données
au fil du temps.

Le rapport sur létat du systeme

Pour accéder au rapport sur I'état du systeme, appuyez sur Voir le rapport sur I'état du
systeéme. Le rapport sur 'état du systeme apparait.
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Le rapport sur I'état du systeme comporte les types d'informations suivants :
* Informations systeme

« Détails de la configuration systeme

+  Etats de I'instrument actif

+ Détails de la colonne

« Détails de la fonction Early Maintenance Feedback

+ Résultats des tests de diagnostic

+ Informations réseau

+ Informations sur le statut snapshot

Tests automatisés

Le CPG effectue des tests automatisés et continus des éléments suivants. Si une panne se
produit, une alerte apparait dans I'onglet Diagnostic. De plus, une entrée est consignée dans le
journal approprié.

Voir ci-dessous pour une liste des signaux et états surveillés en continu :
Détecteur :
+ Tension d'alimentation
« Références ADC (Convertisseur analogique-numérique)
+ Extinction du DIF
+  Cordon du NPD ouvert/court-circuit
+  Allumeur ouvert/court-circuit
+ Collecteur en court-circuit
+  Electrométre non branché
+ Filament du TCD ouvert ou court-circuit
+ Vanne de sélection TCD ouvert ou court-circuit
+ Extinction du FPD
EPC (Contréle Pneumatique Electronique) - Injecteurs, détecteurs et autres modules.
Références ADC (Convertisseur analogique-numérique)
Mouvements de 'actionneur
Thermique :
»  Capteur ouvert/court-circuit
+  Elément chauffant manquant
+  Mauvais élément chauffant
+ Courant de chauffage :
+ Dormant
+ Fuite

Probleme de configuration
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Diagnostics auto-guideés

Le CPG propose plusieurs vérifications de diagnostic utiles pour la résolution de problemes
avec le CPG ou la méthode. Voir ci-dessous pour une liste des tests de diagnostics
auto-guidés disponibles :

Tests sur l'injecteur :

+ Test de fuite et de restriction

+ Test de pressions d'alimentation en gaz
+ Test d'étranglement de ligne de fuite

« Test d'amortissement de la pression

+ Tests de purge du septum

+ Test d'identification de gaz

Tests sur le détecteur :

+ Test derestriction de la buse DIF

+ Test du courant de fuite du DIF

+ Vérification du courant d'obscurité du FDP
Autres tests :

+ Contréle d'étalonnage du capteur d’hydrogene. Si le capteur d’hydrogene en option est
installé, ce test vérifie son bon fonctionnement.

Rassembler les fichiers journaux

Le CPG fournit de nombreux outils de diagnostic pour s'autodiagnostiquer. Si vous devez
contacter Agilent pour obtenir de I'assistance, veuillez utiliser la fonction pratique de collecte
de journaux (disponible dans l'interface du navigateur dans 'onglet Diagnostics et dans le
systeme de données) et fournissez les informations collectées lorsque vous contactez
I'assistance Agilent. Rassembler les journaux regroupera tous les fichiers journaux et données
pertinents dans un fichier de package pratique. Ces informations seront utilisées pour
diagnostiquer et résoudre tout probleme. Les informations recueillies incluent les informations
sur I'heure du CPG et du PC, les journaux systeme et les révisions du micrologiciel. Vous
pouvez également inclure les points de consigne, la configuration de l'instrument, les cing
dernieres séries d'informations sur I'échantillon et les cing dernieres séries de données.

A partir d'un systéme de données Agilent, recherchez Rassembler les journaux dans l'onglet
Actions de maintenance lorsque vous accédez aux parametres de la méthode CPG. La
commande du systéme de données inclura également la version du systeme de données et
les détails de base associés.

Options de journal

En plus des journaux normaux (journal d'exécution, journal systéme, journal de maintenance,
etc.), incluez éventuellement la méthode active, le journal d'informations d'exécution, les
journaux de données d'exécution et la base de données d'analyse des tendances.
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Lors de l'inclusion de la base de données d'analyse des tendances, le fichier journal inclura les
données EMF, le test de diagnostic, I'évaluation de pic, I'évaluation de détecteur et les données
d'évaluation de blanc. La collecte de ces informations augmentera le temps nécessaire pour
générer le fichier journal.

Journaux disponibles

Utilisez la liste de sélection dans les journaux disponibles pour rechercher, charger et
supprimer les fichiers journaux existants comme vous le souhaitez.

Avertissements et erreurs

Lorsque le CPG détermine une condition qui nécessite une attention, il répertorie la condition
dans Diagnostics > Warnings and Errors (Avertissements et erreurs). Sélectionnez une
condition pour afficher une liste des causes et solutions possibles. Un écran vide signifie
que le CPG n‘a identifié aucun probléme qui nécessite une attention.

< Diagnostics Warnings and Errors @
1. MPV: Missing 2023-02-02 23:23:08
1. FrontInlet: Invalid PIDs 2023-02-02 23:23:08
I Instrument: Unsupported Electronics Detected 2023-02-02 23:23:08
I Instrument: Power Supply Communication Fault 2023-02-02 23:23:08

Figure 39.  Exemple de liste de conditions d'avertissement et d'erreur

125



7

Diagnostics

Utilisation de la vue Diagnostics
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Pour utiliser le vue Diagnostics :
1 Sélectionnez Diagnostics. La vue Diagnostics apparait.

2 Sélectionnez Tests de diagnostic. La page Tests de diagnostic apparait. Voir Figure 40.

Figure 40.  Page de tests de diagnostic

3 Sélectionnez Inlets (Injecteurs), Detectors (Détecteurs), ou un autre lien, selon ce que vous
souhaitez. La page correspondante s'affiche. Par exemple, la page Tests de diagnostic de
l'injecteur apparait en sélectionnant Injecteurs. Voir Figure 41.

Inlet 1 Inlet 2

Gas Supply Pressure Check

Leak & Restriction Test

Pressure Decay Test

Septum Purge Test

Split Vent Restriction Test

STATUS: NORMAL — READY

Figure 41.  Page Tests de diagnostic de l'injecteur
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Effectuer les Tests de diagnostic

Pour effectuer un test de diagnostic :

1 Accédez au test souhaité a partir de la vue Diagnostics. Voir «Utilisation de la vue
Diagnostics».

2 Sélectionnez le test souhaité. La page de test correspondante apparait. La page de test
comprend une description du test et une indication du parameétre qui est testé. Voir Figure 42.

Testing Primary sample flow path.

Description 1. Verify the inlet can control to a pressure setpoint, validating the basic operation of
the inlet and flow path.
2. Hold the pressure and monitor the flow error between actual and target column
flow. If the actual is larger than the target, a leak exists in the flow path. If the actual is
less than the target, a restriction exists in the flow path.

Parameter Error between the actual and the target column flow

Test for leak or restriction

Figure 42.  Page de test de fuite et de restriction

3 Sélectionnez Démarrer le test. Le test est lancé. Les détails du test sont affichés avec les
résultats du test. Voir Figure 43.

State In Progress
Time Remaining 42 seconds
Inlet Pressure Target 17.768 PSI
Inlet Pressure Actual 19.570 PSI

Inlet Test

Figure 43.  Page de test de fuite et de restriction
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Le test en cours d'exécution peut étre annulé en sélectionnant Abandon. Ceci fait apparaitre
une boite de dialogue qui vous permet de confirmer que vous souhaitez annuler le test. Voir

Figure 44.
Front Inlet : Leak & Restriction Test ?  Cancel
State In Progress

Time Remaining
Inlet Pressure Target Close
Inlet Pressure Actual

The diagnostic test is active.
Are you sure you want to abort?

Abort & Exit Cancel

Inlet Test

Figure 44.  Boite de dialogue Abandon

Notez que certains tests de diagnostic effectuent normalement des analyses de confirmation
a l'aide d'échantillons blancs ou autres. Ces exécutions de confirmation peuvent étre
désactivées par un systeme de données connecté. Dans ce cas, le test de diagnostic
s'exécutera, mais n'effectuera aucune étape nécessitant une exécution. Voir “Controle des
instruments a l'aide d'un systeme de données” a la page 37.
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Dépannage

Le CPG propose également des procédures de dépannage chromatographique automatisé
qui peuvent étre suggérées apres un test ou une condition de diagnostic automatisé(e).

Le dépannage peut également étre lancé manuellement lorsque vous le souhaitez, comme
dans le cadre du développement d'une méthode. Reportez-vous au manuel de dépannage et
a l'aide de l'interface du navigateur pour plus d'informations.
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Retour anticipé de maintenance (EMF) 132
Types de compteurs 132

Seuils 133
Seuils par défaut 133

Effectuer l'entretien 134

Compteurs disponibles 136

Visualisation des compteurs de maintenance 139

Activation, réinitialisation ou modification d'un seuil pour un compteur EMF 140
Compteurs EMF pour colonnes 142

Compteurs EMF pour passeurs d'échantillons 143
Compteurs pour ALS 7693A et 7650 avec progiciel compatible EMF 143

Compteurs pour ALS avec progiciel plus ancien 143

Compteurs EMF pour instruments SM 144

Lorsque 'onglet de maintenance est sélectionné, des boutons de compteurs s'affichent par
composant, vous pouvez consulter le journal de maintenance et lancer des procédures de
maintenance étape par étape pour divers composants. Ces procédures comprennent
également des tests automatisés comme nécessaires, assurez-vous que le CPG soit prét a la
fin de la maintenance. Voir le Manuel de maintenance du CPG pour plus d'information.
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Retour anticipé de maintenance (EMF)
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Le CPG dispose de compteurs basés sur les injections et le temps pour plusieurs
consommables et pieces de maintenance. Utilisez ces compteurs pour suivre les
modifications et remplacer ou retoucher ces éléments avant qu'une dégradation potentielle
nait une influence sur les résultats chromatographiques.

En cas d'utilisation d'un systeme de données Agilent, ces compteurs peuvent étre réglés et
réinitialisés dans le systeme de données.

Types de compteurs

Des compteurs sont disponibles pour les injections, les analyses et le temps. Chaque type est
décrit ci-dessous.

Les compteurs d'injections augmentent d'un chiffre a chaque fois qu'une injection a lieu sur
le CPG au moyen d'un injecteur ALS, d'un échantillonneur d'espace de téte ou d'une vanne
déchantillonnage. Les injections manuelles ne sont pas comptabilisées. Le CPG fait |a
différence entre les injections avant et arriere et adresse uniguement les compteurs associés
au trajet de flux de l'injection configurée.

Prenons par exemple le CPG suivant :

Trajet de flux avant configuré Trajet de flux arriére configuré
Injecteur avant Injecteur arriere

Entrée avant Entrée arriere

Colonne 1 (four CPG) Colonne 2 (four CPG)

Dispositif Union purgé / EPC aux. 1 Détecteur arriere

Colonne 3 (four CPG)

Détecteur avant

Dans cet exemple, pour une injection avant ALS, le CPG adressera les compteurs de l'injecteur
avant, de l'entrée avant et du détecteur avant, mais pas ceux de l'injecteur arriere, de l'entrée
arriere ou du détecteur arriere. Pour les colonnes, le CPG adresserait les compteurs d'injection
des colonnes 1 et 3 et le compteur de cycles du four pour les 3 colonnes.

Les compteurs Analyse incrémentent le nombre d'analyses réalisées par le CPG.

Les compteurs Temps incrémentent I'horloge du CPG. La modification de I'horloge du CPG
modifie également I'age des consommables suivis.
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Seuils

La fonctionnalité EMF est pourvue de deux seuils d'avertissement : Maintenance nécessaire et
Avertissement de maintenance. Quand |'un de ces seuils est dépassé, une indication apparait
sur l'onglet Maintenance sur le ruban de I'écran tactile du CPG.

Le fait de sélectionner 'onglet Maintenance fait apparaitre la vue Maintenance. Voir Figure 45.

{I]J\ Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings ?
Maintenance View Logs
Inlets ' ALS
Instrument _ Detectors _ Columns
Sequence Method Sample Est. Remaining V-

11.75

Figure 45.  Vue Maintenance

Les sélections sont disponibles pour tous les composants installés.
Deux seuils peuvent étre paramétrés pour chaque élément :

+ Maintenance nécessaire : lorsque le compteur dépasse ce nombre d'injections, d'analyses
ou de jours, une icone d'avertissement rouge apparait sur le bouton correspondant et une
entrée est effectuée dans le Journal de maintenance.

+ Avertissement de maintenance : lorsque le compteur dépasse ce nombre d'injections
ou de jours, une icone d'avertissement orange apparait sur le bouton correspondant,
indiquant que le composant doit maintenant faire l'objet d'une maintenance.

Les deux seuils sont indépendants pour chaque compteur. Vous pouvez en activer un seul ou
les deux, en fonction de vos besoins. Le seuil Maintenance nécessaire doit étre supérieur au
seuil Avertissement de maintenance.

Seuils par défaut

Les compteurs sélectionnés ont des seuils par défaut a utiliser comme point de départ.

Si vous voulez modifier un seuil par défaut, saisissez un seuil en vous basant sur votre
expérience. Utilisez la fonctionnalité d'avertissement pour vous prévenir qu'une échéance de
maintenance aprés-vente approche, puis suivez les performances pour déterminer si le seuil
Maintenance nécessaire est trop haut ou trop bas.

Sur tous les compteurs EMF, vous devez ajuster les valeurs seuils en vous basant sur les
exigences de vos applications.
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Effectuer I'entretien
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Pour de nombreuses méthodes de maintenance communes, votre CPG contient une description
détaillée de chaque procédure. Ces procédures peuvent étre consultées en sélectionnant
Maintenance > le composant souhaité > Effectuer l'entretien. Puis, sélectionnez la procédure
d'entretien souhaitée et sélectionnez Démarrer l'entretien pour commencer la procédure.

< Overview Instrument Maintenance ?

Cool down option for performing instrument maintenance

Provide Inputs:

Maintenance Mode Gas Clean Filter Maintenance

Start Maintenance

De nombreuses procédures de maintenance non automatisées exigent que vous mettiez le
CPG en mode de maintenance avant d'effectuer toute maintenance. Pour ce faire, sélectionnez
Maintenance > Instrument > Effectuer I'entretien, cochez la case située a coté du Mode
Maintenance, puis sélectionnez Démarrer I'entretien.

La mise en mode maintenance du CPG peut inclure :
* Leréglage de températures basses pour éviter les brilures et d'autres blessures

* Leréglage de débits réduits pour éviter les risques pour la sécurité et pour empécher
d'endommager l'instrument

«  Ventiler un détecteur sélectif de masse (MSD)

+ Réaliser d'autres paramétres pour empécher dendommager linstrument (électroniques,
colonnes, etc.) ou les instruments connectés (MSD)

Par exemple, pour changer le filtre Gas Clean, sélectionnez Maintenance > Instrument >
Effectuer l'entretien, cochez la case située a coté de Entretien du filtre Gas Clean, puis
sélectionnez Démarrer lI'entretien. Cette procédure refroidit les composants nécessaires
sur le CPG puis vous guide dans la procédure de remplacement du filtre Gas Clean.

Notez que certaines procédures de maintenance effectuent normalement des analyses de
confirmation a l'aide d'échantillons a blanc ou autres. Ces exécutions de confirmation peuvent
étre désactivées par un systéme de données connecté. Dans ce cas, la procédure de
maintenance s'exécutera, mais n'effectuera aucune étape nécessitant une exécution. Voir
“Controle des instruments a l'aide d'un systeme de données” a la page 37.
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Lors de I'exécution d'une procédure de maintenance automatisée :
+ Llindicateur d'état CPG devient jaune
« Lacouleur de la barre d'état de I'écran tactile change

* Le CPG n'est pas prét

Pour quitter le mode de maintenance, terminez la procédure de maintenance en cours ou
quittez/annulez-la. Les procédures de maintenance se terminent également lorsque le CPG
est éteint. En cas d'abandon d'une procédure de maintenance en cours, s'assurer que toutes
les pieces CPG et tous les consommables ont été installés, configurés, etc.
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Tableau 14 répertorie les compteurs les plus couramment disponibles. Les compteurs
disponibles varient en fonction des options CPG installées, des consommables et des mises

a jour futures.

Tableau14 Compteurs EMF courants

Composant Pieces avec un
(013]¢] compteur

Détecteurs
DIF Collecteur
Jet

Briquet d'allumage

TCD Basculement de
[électrovanne

Filament ponctuel
ECD Manchon d'injecteur

Durée depuis frottis
NPD Buse

Collecteur

Décalage de ligne de
base de buse

Tension de ligne de
base de buse

Intégrale de courant
de buse

Buse ponctuelle

FPD+ Briquet d'allumage

PMT
PMT
Injecteurs
SSL Jointen or
Jointen or
Manchon
Manchon

Joint torique du
manchon

Type Valeur par

défaut

Nombre d'injections
Nombre d'injections

Nombre de tentatives
dallumage

Ponctuel

Ponctuel

Nombre d'injections
Ponctuel 6 mois
Nombre d'injections

Nombre d'injections

Valeur pA

Valeur de tension

Valeur pA-sec

Ponctuel Buse BLOS:
2400h

Nombre de tentatives

dallumage

Nombre d'injections

Ponctuel 6 mois

Nombre d'injections 5000

Temps 90 jours

Nombre d'injections 200

Temps 30jours

Nombre d'injections 1000

Buse BLOS: 1,045
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Tableau14 Compteurs EMF courants (suite)

Composant
CPG

MMI

PP

coc
PTV

Vi

Colonnes

Piéces avec un
compteur

Joint torique du
manchon

Septum

Piege de ligne de fuite
Piege de ligne de fuite
Manchon

Manchon

Joint torique du
manchon

Joint torique du
manchon

Septum
Piege de ligne de fuite
Piege de ligne de fuite

Cycles de
refroidissement

Joint inférieur propre
Manchon

Manchon

Septum

Joint torique de la
soudure supérieure

Joint torique de la
soudure supérieure

Septum

Joint argent raccord
de colonne

Manchon

Manchon

Piege de ligne de fuite
Piege de ligne de fuite
Ferrule en PTFE
Ferruleen PTFE
Piege de ligne de fuite

Piege de ligne de fuite

Type

Temps

Nombre d'injections
Nombre d'injections
Temps
Nombre d'injections
Temps

Nombre d'injections

Temps

Nombre d'injections
Nombre d'injections
Temps

Nombre d'injections

Nombre d'injections
Nombre d'injections
Temps

Nombre d'injections

Nombre d'injections

Temps

Nombre d'injections

Nombre d'injections

Nombre d'injections
Temps
Nombre d'injections
Temps
Nombre d'injections
Temps
Nombre d'injections

Temps

Valeur par
défaut

60 jours

200
10000
6 mois
200

30 jours

1000

60 jours

200
10000

6 mois

1000
200
30jours
200
10000

1an

200
5000

200
30jours
10000

6 mois

60 jours
10000

6 mois
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Tableau14 Compteurs EMF courants (suite)

Composant Piéces avec un
CPG compteur
Colonne Injections dans
colonne
Cycles du four
Longueur
Comptage danalyses
Vannes
Vanne Rotor
Température
maximale
Instrument
Instrument Ponctuel
Comptage danalyses
Filtres

Capteur d’hydrogéne (en option)

Capteur Durée de
d'hydrogene  fonctionnement
depuis I'étalonnage
Injecteurs
ALS
ALS Seringue
Seringue
Aiguille
Déplacements de
pistons

Spectromeétres de masse

Spectrometre  Pompe

de masse
Filament 1
Filament 2

Source (durée depuis
dernier nettoyage)

EMV au dernier
réglage

Type

Nombre d'injections

Nombre d'injections
Valeur

Nombre danalyses

Activations (nombre
dinjections)

Valeur

Temps
Nombre danalyses

Temps

Durée

Nombre d'injections
Temps
Nombre d'injections

Valeur

Durée (jours)

Durée (jours)
Durée (jours)

Durée (jours)

Valeur par

défaut

6 mMois

800

2 mois
800
6000

Tan

Tan
Tan

Tan

2600
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Visualisation des compteurs de maintenance

Afficher les compteurs de maintenance :
1 Sélectionnez I' onglet Maintenance. VVoir Figure 45.

2 Sélectionnez le type de composant souhaité. La colonne Etat répertorie le compteur du
composant correspondant. Voir Figure 46.

Front ALS

Part Status Reset All

@ Needle injections 384 injections

@ Plunger moves 2652 cycles
@ Syringe age 51wk 5days 21 hrs

@ syringe injections 384 injections

STATUS: READY

a2
Sequence Method Sample Est. Remaining @
1.20

Figure 46.  Page Maintenance du détecteur

3 Faites défiler pour afficher des composants supplémentaires, le cas échéant.
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Activation, réinitialisation ou modification d'un seuil
pour un compteur EMF

Lors de I'utilisation d'un CPG sans systeme de données, activez ou modifiez le seuil d'un
compteur en procédant comme suit :

1 Repérez le compteur que vous souhaitez modifier. Voir “Visualisation des compteurs de
maintenance”.

2 Sélectionnez la liste Composant du compteur que vous voulez modifier. La boite de
dialogue comprend un graphique de tendance pour les événements de réinitialisation
passés pour ce compteur. Voir Figure 47.

Needle injections Settings x
I Last Service: 2021-07-14 13:12:37 Service Due
P Average Value: User Maintenance Service Service {injedions} l
82 injections Reset Reset Warning Due
< 800
1000
¢
800 L T * Service Warning
¢ . (injections)
2 600 :
€ £ 40 i
200
1 —
E 0 Apply Reset Counter
1 2 3
s
Se Reset Event I |

.

Figure 47.  Boite de dialogue Parametres

La légende du graphigue de tendance comprend les commandes suivantes :

- Réinitialisation Utilisateur : Sélectionnez pour basculer entre les réinitialisations
manuelles du compteur.

- Réinitialisation Maintenance : Sélectionnez pour basculer les réinitialisations de
compteur effectuées automatiquement lors de I'utilisation d'une procédure de
maintenance automatisée.

- Maintenance nécessaire : Sélectionnez pour basculer la limite de service di sur le tracé.

- Avertissement de maintenance : Sélectionnez pour basculer la limite d'avertissement de
service sur le tracé.

3 Modifier un seuil :
a Sélectionnez l'entrée Seuil. Une boite de dialogue de saisie de données apparait.
b Saisissez la valeur souhaitée. Voir “Seuils par défaut”.

4 Pour activer ou désactiver un avertissement, sélectionnez ou désélectionnez Activer pour
le compteur correspondant.
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5 Sélectionnez Appliquer. La boite de dialogue se ferme. La valeur saisie est affichée dans le
champ correspondant.

6 Réinitialiser le compteur :
a Sélectionnez Réinitialiser le compteur. Une boite de dialogue de confirmation apparait.
b Sélectionnez Oui. La boite de dialogue de confirmation se ferme.

7 Sélectionnez Appliquer.

Le CPG enregistre chaque réinitialisation du compteur. Accédez a ces données depuis le
journal de maintenance.

Notez que toute modification d'une limite de service di ou d'avertissement de service
n'apparait sur le tracé qu'a la prochaine réinitialisation du compteur.
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Compteurs EMF pour colonnes

142

Etant donné que les colonnes CPG sont parfois transférées de CPG & CPG ou d'avant en
arriere sur le méme CPG, les compteurs EMF pour les colonnes CPG ne sont pas associés au
CPG, mais au numéro de série de la colonne. Ce numéro de série se trouve a partir de la clé
Smart ID de la colonne ou de la base de données des colonnes si vous utilisez un systeme de
données Agilent, ou peut étre saisi manuellement.

« Sila colonne est reconfigurée sur le méme CPG, par exemple, si elle est passée de la
colonne 1 a la colonne #2, le CPG transférera les données EMF vers la nouvelle position de
colonne et continuera a suivre de maniere cumulative les données EMF.

+  Siune colonne est complétement supprimée du CPG (la configuration actuelle du CPG
n'inclut plus ce numéro de série de colonne), le CPG suivra les données EMF pour toute
nouvelle colonne en utilisant les données de la nouvelle colonne.

« Lorsqu'il est disponible, le CPG stocke les données EMF de la colonne sur la clé Smart ID
de la colonne ou dans la base de données des colonnes. Les données de la clé Smart ID et
de la base de données des colonnes ne sont pas réinitialisées par le CPG.

Sivous n'utilisez pas de clé Smart ID ou de base de données de colonnes, les données de
colonne sont disponibles uniquement sur le CPG lorsque la colonne est installée. Il est
important de toujours saisir le numéro de série de la colonne afin que les données EMF
puissent étre suivies pour la colonne.

Les données EMF des colonnes ne seront pas transférées entre les CPG si vous n'utilisez pas
une clé Smart ID ou un systeme de données avec une base de données de colonnes. Si vous
utilisez un systeme de données Agilent, les données EMF de colonne peuvent ne pas étre
transférées entre les installations de systéme de données (chaque systéme de données a
généralement sa propre base de données de colonnes).
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rs EMF pour passeurs d'échantillons

Le CPG propose d'accéder aux compteurs du passeur d'échantillons. La fonctionnalité des
compteurs ALS dépend du modeéle et de la version du progiciel de I'ALS. Dans tous les cas, le
CPG indigue I'état du compteur EMF et vous permet d'activer, désactiver et réinitialiser les
compteurs a l'aide de I'écran tactile ou de l'interface navigateur.

Compteurs pour ALS 7693A et 7650 avec progiciel
compatible EMF

En cas d'utilisation d'un injecteur Agilent 7693 avec la version du progiciel G4513A.10.8 (ou
supérieure) ou d'un injecteur 7650 avec la version du progiciel G4567A.10.2 (ou supérieure),
chaque injecteur suit ses compteurs EMF de maniere indépendante.

+ Les compteurs de l'injecteur augmentent d'un chiffre tant que l'injecteur est en utilisation
sur un CPG de la série 8890/8850. Vous pouvez modifier sa position dans le CPG concerné
ou installer l'injecteur dans un autre CPG sans perdre les données du compteur ALS actuel.

+ L'ALS signale un seuil dépassé seulement s'il est installé sur un CPG 8890/8850.

Compteurs pour ALS avec progiciel plus ancien

En cas d'utilisation d'un injecteur 7693 ou 7650 avec une version du micrologiciel plus
ancienne, ou en cas d'utilisation d'un autre modele d'injecteur, le CPG suit les compteurs

de l'injecteur concerné. Le CPG utilise le numéro de série de l'injecteur pour différencier les
injecteurs installés, mais ne conserve que deux lots de compteur : I'un pour l'injecteur avant,
I'autre pour l'injecteur arriere.

+ Le CPG suit les compteurs de l'injecteur quelle que soit sa position d'installation (avant
ou arriére). Comme le CPG suit le numéro de série de l'injecteur, vous pouvez modifier
sa position sans perdre les données des compteurs dans la mesure ou l'injecteur reste
installé sur le CPG.

« Achaque fois que le CPG détecte un nouvel injecteur (modéle ou numeéro de série
différent), le CPG réinitialise les compteurs ALS pour la position du nouvel injecteur.
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Maintenance

Compteurs EMF pour instruments SM

144

En cas de configuration pour un SM Agilent prenant en charge une amélioration des
communications (par exemple DDM de la série 5977 ou Triple quadrupole SM 7000C), le CPG
renvoie les compteurs EMF comme étant suivis par le SM. Le SM est équipé de son propre
suivi EMF.

En cas de connexion a un modéle moins récent de SM (par exemple un DDM de la série 5975
ou un SM 7000B), le CPG suit les compteurs du SM, mais pas le MS.

Pour les systemes CPG/SM, CPG/échantillonneur d'espace de téte et CPG/SM/échantillonneur
d'espace de téte, tous les compteurs EMF sont disponibles sur I'écran tactile du CPG. La
plupart des compteurs peuvent par ailleurs étre réinitialisés sur I'écran tactile du CPG. Certains
types de compteurs, par exemple ceux nécessitant un calibrage sur un échantillonneur
d'espace de téte, ne peuvent pas étre réinitialisés sur I'écran tactile du CPG mais peuvent
cependant encore étre affichés.
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Vue Journaux 146
Journal de maintenance 147

Journal d'analyse 147
Journal du systeme 147

Cette section décrit la fonction de journal disponible sur le CPG Agilent .
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Vue Journaux

La vue Journaux fournit des listes d'événements du CPG, y compris les événements de
maintenance, les événements d'analyse, les événements systeme, les événements de
séquence, I'historique des analyses et les journaux de certains instruments connectés
(tels qu'un échantillonneur d'espace de téte 8697), triés par date/heure. Voir Figure 48.

Method i Mainten

Maintenance Log System Log Sequence Log

Headspace

Headspace Event Log Malntenas cellog

Run History Log

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

i3
Sequence Method Sample Est. Remaining @
11.75

Figure 48.  Vue Journaux

Sélectionnez un des boutons de la vue Journaux pour faire apparaitre la page de journal
correspondante. Voir Figure 49.

Date/Time ¥ Notes

Column 2 installed 160-2644-5 (Petunia-

Thu 14 Nov 2019 01:31:58 PM
u ov ot

Thu 14 Nov 2019 01:31:57 PM Column 1installed 19091J-413 (USN530261H)

Tue 22 Oct 2019 02:55:17 PM Column 1installed 19091J-413 (666666)

Thu 29 Aug 2019 01:59:30 PM Front Inlet, Liner injections service due

STATUS: READY

2
Sequence Method Sample Est. Remaining @
0.50

Figure 49.  Page Journaux de maintenance
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Pour les éléments du journal de maintenance et du systéme, les éléments sont triés par date et
heure. Pour les éléments du journal d'analyse, le temps relatif (dés le début de I'analyse) est utilisé.

Utilisez les boutons de défilement pour faire défiler les entrées de journal.

Sélectionnez Supprimer pour revenir a la vue Journaux.

Journal de maintenance

Le journal de maintenance consigne les entrées générées par le systeme lorsque :
« Un événement systéeme se produit (par exemple, un arrét du détecteur)
+ Un compteur de composant atteint une limite surveillée

L'entrée du journal contient la date, I'heure et une description de I'événement de maintenance.
De plus, les taches de I'utilisateur en relation avec le compteur sont consignées dans le journal,
notamment la réinitialisation, I'activation et la désactivation de la surveillance et les modifications
apportées aux limites ou aux unités (cycles ou durée).

Journal danalyse

Le journal d'analyse est effacé au lancement de chaque nouvelle analyse. Durant I'analyse,
toute déviation de la méthode prévue (notamment les interventions a I'écran tactile ou a
linterface du navigateur) est répertoriée dans le tableau du journal d'analyse.

Journal du systeme

Le journal du systeme consigne les événements significatifs qui se produisent durant le
fonctionnement du CPG. Certains de ces événements apparaissent également dans le
journal d'analyse s'ils ont lieu pendant une analyse.
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A propos des paramétres

La vue Parametres donne acces a la configuration et aux parameétres du systeme du CPG.

Sélectionnez Paramétres sur le ruban de commande de I'écran tactile pour faire apparaitre la
vue Parameétres.Voir Figure 50.

@ Method Diagnostics Maintenance Logs Settings ?
Configuration Calibration
Scheduler System Settings
Service Mode Power
About
STATUS: READY ~ a2
Sequence Method Sample :f;;?emaining (\ @;I I( E/\,' I( E)

Figure 50.  Vue Parametres

+  Sélectionnez Configuration pour accéder aux parameétres de la configuration du CPG. Voir
“Configuration”.

+  Sélectionnez Programmateur pour accéder aux parametres du programme des instruments
du CPG. Voir “Economie de ressources”.

+ Sélectionnez Mode service pour accéder aux parametres du mode service pour le CPG.
Voir “Mode service”.

+  Sélectionnez A propos pour obtenir des informations sur ce CPG. Voir “A propos”.
+  Sélectionnez Etalonnage pour accéder aux fonctions d'étalonnage. Voir “Etalonnage”.

+ Sélectionnez Paramétres du systéme pour accéder aux parameétres du systeme pour le
CPG, parmi lesquels le paramétrage de l'adresse réseau, de la date et de I'heure, des
paramétres de ['écran tactile, des informations de configuration du systeme, etc. Voir
“Parametres du systeme”.

”

+  Sélectionnez Outils pour accéder a la page Outils. Voir “Outils (Interface du navigateur)”.

+  Sélectionnez Alimentation pour accéder a la boite de dialogue Alimentation. Voir
“Alimentation”.
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Mode service

La fonction Mode service vous permet de voir les détails des composants du systéme CPG
installé. Cela comprend les numéros de série, les versions du microprogramme, les tensions,
les courants, les températures, etc.

Instrument Detectors

STATUS: READY

»
-
Sequence Method Sample Est. Remaining @
1.20

Figure 51.  Page Mode Service

Pour afficher les spécifications des divers composants de votre instrument :

1 Sélectionnez le type de composant souhaité. La page Mode service pour le composant
sélectionné apparait. Voir Figure 52.

Instrument

Communications

Name

Owner

Aux Zone

Valve Box

Electronics

Power Supply

Environment

Smart Key

Mux Channels

Figure 52.  Page Mode service instrument
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2 Utilisez les boutons de sélection de pages sur la gauche de la page pour afficher les
informations fonctionnelles associées.
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A propos

La fonction A propos vous permet de voir les détails du CPG.

L'écran A propos mentionne la date de fabrication du CPG, le numéro de série, la révision de
microprogramme et la révision de l'aide et des informations.

Manufacturing Date  2018-06-13
Serial Number CN18245003

FW Revision 2.0.0.291

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

[
Sequence Method Sample Est. Remaining ® @
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00

Figure 53.  Page A propos

Sélectionnez Fermer sur la page A propos pour revenir a la vue Parametres.
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Ftalonnage

Etalonnage vous permet de régler les éléments suivants (quand ils sont disponibles) :
« ALS

* Injecteurs

+  Four

+ Détecteurs

+  Modules EPC

+  Capteur d’hydrogene (en option). Voir «Capteur d'hydrogéne» page 251.

Detector 1 - FID Detector 2 - FID Detector 3-TCD

Detector- FID

Actual Timestamp

e ||| MakeupFlow

i )

Figure 54.  Page Etalonnage

Pour modifier les parameétres d'étalonnage :

1 Utilisez les boutons de sélection de page sur la gauche de la page pour afficher les
informations fonctionnelles associées.

2 Procédez aux modifications des parametres de |'étalonnage selon les besoins. Pour de
plus amples informations, reportez-vous a la section “Conservation de I'étalonnage EPC—
injecteurs, détecteurs, PCM,PSD et AUX", “Mise a zéro d'un capteur de débit ou de
pression spécifique”.

3 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.
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Conservation de etalonnage EPC—injecteurs,
détecteurs, PCM,PSD et AUX

Les modules de contrble de gaz de I'EPC contiennent des capteurs de flux et/ou de pression
étalonnés en usine. Leur sensibilité (pente de la courbe) est plutdt stable, mais le décalage de
zéro devra étre mis a jour régulierement.

Capteurs de flux

Tous les modules d'injecteur utilisent des capteurs de débit, comme le font les PSD, et la voie 1
d'un PCM. Sila fonction Flux mis a zéro auto est sélectionnée, les capteurs sont mis a zéro
automatiquement apres chaque analyse. Il s'agit du paramétre recommandé. lls peuvent
également étre mis a zéro manuellement, cf “Mise a zéro d'un capteur de débit ou de

wn

pression spécifique”.

Capteurs de pression

Tous les modules de contrdle de I'EPC utilisent des capteurs de pression. Ces derniers doivent
étre mis a zéro individuellement. Il n'existe pas de mise a zéro automatique pour les capteurs
de pression.

Flux mis a zéro auto

Flux mis a zéro auto constitue une option d'étalonnage utile. Lorsqu'elle est sélectionnée, le
CPG désactive le flux de gaz dans un injecteur, attend que le débit soit de zéro, mesure et
enregistre le résultat du capteur de flux et rallume le gaz a la fin d'une analyse. Cette opération
prend environ deux secondes. Le décalage du zéro est utilisé pour garantir des mesures de
flux correctes a l'avenir.

Purge du septum mis a zéro auto

Cette fonction est similaire a la fonction Flux mis a zéro auto, mais s'applique au flux de purge
du septum.

Conditions a zéro

Les capteurs de flux sont mis a zéro lorsque le gaz vecteur est connecté et circule.

Les capteurs de pression sont mis a zéro lorsque la ligne d'alimentation de gaz est
déconnectée du module de contréle de gaz.

Intervalles a zéro

Tableau 15 Intervalles zéro du capteur de flux et de pression

Type de capteur Type de module Intervalle zéro

Débit Tout Utilisez les fonctions Auto flow
zero et/ou Auto zero septum purge

Pression Injecteurs
Petites colonnes capillaires Tous les 12 mois
(d. Int. 0,32 mm)
Grosses colonnes capillaires A3 mois, a 6 mois, puis tous les
(d.int.>0,32 mm) 12 mois
Canaux auxiliaires Tous les 12 mois
Gaz détecteurs Tous les 12 mois
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Mise a zéro d'un capteur de débit ou de pression

spéecifique
1 Sélectionnez Parameétres > Echantillonnage > Détecteurs et sélectionnez le détecteur
souhaité.

2 Sélectionnez On a coté du capteur souhaité pour le réinitialiser.
Pour les Capteurs de flux. Vérifiez que le gaz est raccordé et qu'il circule (ouvert).

4 Pour les Capteurs de pression. Débranchez l'alimentation en gaz a l'arriere du CPG.
Linterrompre n'est pas suffisant, car la vanne peut fuir.

5 Reconnectez toutes les lignes de gaz déconnectées lors de |'étape précédente et
rétablissez les débits de service.
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Parametres du systeme

Les paramétres systéme comprennent la définition de 'adresse réseau, la date et I'heure du
systéme, les détails d'acces et de stockage, les paramétres régionaux et les informations de
configuration du systeme.

Network Configuration

Date and Time MAC Address
& | Enable DHCP
Locale [ 00:30:D3:30:53:30

Power Saving Host Name

Gateway

Access [ 8890 GC | [ 10.1.1.101 (Automatic)
Local Data Storage

IP Address Net Mask

System Setup '

10.1.1.101 (Automatic) | | 255.255.252.0 (Automatic) |

Figure 55.  Page Parametres du systeme

Utilisez les boutons de sélection de page sur la gauche de la page pour afficher les
informations fonctionnelles associées.

Sélectionnez Appliquer pour sauvegarder toutes les modifications apportées au CPG.
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Configuration de l'adresse IP du CPG

Le CPG a besoin d'une adresse IP pour le fonctionnement en réseau (LAN). Cette derniere peut
étre obtenue depuis un serveur DHCP ou saisie directement a l'aide de I'écran tactile. Dans
tous les cas, veuillez vous adresser a votre administrateur LAN pour des réglages appropriés.

Utilisation d'un serveur DHCP

1 A partir de la page Paramétres du systéme, sélectionnez le bouton de sélection de page
Réseau. La page Configuration du réseau apparait. Voir Figure 56.

< Settings System Settings ? Close Apply
Network Configuration
Date and Time MAC Address
" Enable DHCP

Locale 00:30:D3:30:53:30
Power Saving Host Name Gateway
Access 8890 GC 10.1.1.101 (Automatic)
Local Data St

i e ate e IP Address Net Mask
System Setup z =

10.1.1.101 (Automatic) 255.255.252.0 (Automatic)

Figure 56.  Page Configuration du réseau

2 Sélectionnez Activer DHCP.
3 Sélectionnez Appliquer.

4 Sivousy étes invité, redémarrez le CPG. Voir “Alimentation”.

Définition de I'adresse LAN sur I'écran tactile

1 A partir de la page Paramétres du systéme, sélectionnez le bouton de sélection de page
Réseau.

2 SiActiver DHCP est sélectionné :
a Désélectionnez Activer DHCP.
b A linvite, redémarrez le CPG. Voir “Alimentation”.
¢ Revenez a la page Parametres du systeme

Entrez le Nom de I'h6te ou I'Adresse IP dans le champ correspondant
Entrez le numéro de la Passerelle dans le champ correspondant.
Entrez le masque de sous-réseau dans le champ Masque réseau.

Sélectionnez Appliquer.

N o o b~ W

Sivous y étes invité, redémarrez le CPG. (cf. “Alimentation”)
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Définition de la date et I'heure du systeme

1 A partir de la page Parameétres du systéme, sélectionnez le bouton de sélection de page
Date et heure. La page date et heure s'affiche. Voir Figure 57.

< Settings System Settings ?  Close Apply

Network System Date and Time

Date and Time

Locale Current Date Current Time Time Zone
Power Saving 2019-07-16 10:10 UTC-05 v
Access

Local Data Storage

System Setup

Figure 57.  Page Parametres du systeme

2 Sélectionnez le champ Date actuelle. Un pavé apparatt.
Entrer la date actuelle.

4 Sélectionnez Appliquer. Le pavé se ferme. La date sélectionnée est affichée dans le
champ.

5 Sélectionnez le champ Heure actuelle. Un pavé apparatt.
Entrez I'heure actuelle.

7 Sélectionnez Appliquer. Le pavé se ferme. Lheure sélectionnée est affichée dans le
champ.

8 Choisissez le Fuseau horaire approprié dans la liste déroulante correspondante.
9 Sélectionnez Appliquer. Le CPG sauvegarde toutes les modifications faites.

Cette fonctionnalité peut étre désactivée par un systeme de données connecté. Voir “Controle
des instruments a l'aide d'un systéeme de données” , page 37.
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Modification des parameétres régionaux du systeme

1 A partir de la page Paramétres du systéme, sélectionnez le bouton de sélection de page
Paramétres régionaux. La page Parametres régionaux apparait. Voir Figure 58.

Network Locale Settings
p 5"

Date and Time

Language

Power Saving

English

Access
Local Data Storage

System Setup

Figure 58.  Page Parametres régionaux

2 Choisissez la Langue souhaitée dans la case a liste déroulante correspondante.

3 Sélectionnez Appliquer. Le CPG sauvegarde les modifications apportées. Le systeme est
modifié pour les parametres régionaux sélectionnés. Cela peut prendre quelques instants.
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Configuration des fonctions d'économies dénergie du
systeme

1 A partir de la page Parametres du systeme, sélectionnez le bouton de s€lection de page
Economies d'énergie. La page Economies d'énergie s'affiche. Voir Figure 59.

< Settings System Settings ?  Close Apply
Network Display Dimming
Date and Time
T Dim after: S W | to:
Shut off after: s v
Access

Local Data Storage
Display Brightness
System Setup

Display brightness

Preview (for5s)
0%

Figure 59. Page Economies d'énergie

2 Pour activer la gradation de l'affichage :

a Sélectionnez la case Eteint I'écran aprés :. Les champs de saisie de données et la case
a liste déroulante correspondants sont activés.

b Utilisez les champs de saisie de données et |la case a liste déroulante pour définir les
valeurs souhaitées.

3 Pour activer l'arrét de I'écran :

a Sélectionnez la case Arréte I'écran aprés :. Les champs de saisie de données et la case
a liste déroulante correspondants sont activés.

b Utilisez les champs de saisie de données et |la case a liste déroulante pour définir les
valeurs souhaitées.

4 Pour modifier la luminosité de I'écran par défaut :
a Sélectionnez le champ Luminosité de I'écran. Un pavé apparait.
b Saisissez la valeur de luminosité souhaitée.

¢ Sélectionnez Appliquer. Le pavé se ferme. La valeur saisie est affichée dans le champ
Luminosité de I'écran.

d Sélectionnez Apergu (pendant 5 secondes). La luminosité de I'écran s'ajuste a la valeur
spécifiée pendant cing secondes.

La valeur de gradation d'affichage doit étre inférieure a la valeur de la luminosité de I'écran.

La valeur de luminosité d'écran doit étre supérieure a 0.

5 Sélectionnez Appliquer. Le CPG sauvegarde toutes les modifications faites.
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Accéder aux donnees d'analyse enregistrées

Si vous utilisez l'interface du navigateur pour réaliser les analyses et recueillir les données, le
GPC enregistre les données de résultat en interne. Pour accéder a ces données :

1 Depuis la page Parametres du systéme, sélectionnez Accéder. Notez le code PIN affiché.

Network Access Settings

Date and Time

Locale

)

Power Saving

Require PIN to:

D Access Browser Interface

Delete Run Data
Mount Share Drive

Local Data Storage

System Setup

2 Sélectionnez Stockage de données local. Notez le chemin d'acces au partage du CPG.

3 Sur votre ordinateur, associez un disque réseau au partage du CPG. A l'invite,
connectez-vous en utilisant les identifiants suivants :

identifiant : résultats

mot de passe : le code PIN (par défaut : 0000).

Network Local Data Storage

Date and Time When using the Browser Interface to run sequences and store data, the

Locale datais available at:

Power Saving

\\PP-46\results
Access

Lol e Before deleting data, please mount the drive and backup the files.

System Setup

Delete All Chromatographic Results
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Controler l'acces a linterface du navigateur

Le CPG est réglé pour exiger un code PIN a quatre chiffres afin d'effectuer les actions
suivantes pour votre CPG :

+  Supprimer les données d'analyses.
+ Monter un lecteur de partager.

Par défaut, le code PIN est réglé sur 0000. De plus, vous pouvez choisir d'exiger le code PIN
pour accéder a l'interface du navigateur. Pour définir le code PIN :

1 Depuis la page Parameétres du systéme, sélectionnez Accéder.
2 Sélectionnez le champ PIN et entrez un nouveau code PIN.

3 Sivous le souhaitez, cochez la case située a coté de Accéder a l'interface du navigateur
afin d'exiger un code PIN pour l'acces a l'interface du navigateur.

Network Access Settings
'S

Date and Time

Locale

Power Saving
: Require PIN to:

D Access Browser Interface

System Setup Delete Run Data
Mount Share Drive

L

Local Data Storage
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Exécution de la routine de configuration du systeme

1 A partir de la page Paramétres du systéme, sélectionnez le bouton de sélection de page
Configuration du systeme. La page Configuration du systeme apparait. Voir Figure 60.

< Settings System Settings ?  Close  Apply

Network System Setup
Date and Time

Locale

Power Saving

Access

Local Data Storage

Run System Setup
System Setup

Figure 60. Page de Configuration du systeme

2 Sélectionnez Exécuter la configuration du systéeme. Un ensemble de diapositives de
démonstration s'affiche sur I'écran tactile. Ces diapositives illustrent les principales étapes
de la configuration de votre CPG en vue de son utilisation. Certaines diapositives vous
permettent d'entrer des informations de configuration qui sont disponibles partout sur
linterface utilisateur du CPG. Ces éléments incluent :

+ Heure et données systeme. Voir section “Définition de la date et I'heure du systeme”.
+ Unités de pression affichées.

+ Adresse réseau du systeme. Voir section “Configuration de I'adresse IP du CPG”.

- Types de gaz de l'injecteur et du détecteur. Voir section “Configuration d'injecteur”.

De plus, il vous est demandé si le CPG est connecté a un systeme de données et vous
étes invité a procéder a une vérification. Voir “Vérification chromatographique”.

3 Suivez les instructions qui s'affichent sur I'écran pour visionner la démonstration.
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Outils (Interface du navigateur)

Manuel d'utilisation

La page Outils de l'interface du navigateur vous permet d'effectuer des analyses de
compensation de colonne pour les colonnes installées sur le CPG. Voir Figure 61.

3 Method Sequences: Diagnostics Maintenance Logs Settings

Column Comp

Start Specified Run Last Run Time
start Column Comp 1 Run Thu, Dec 17, 2020, 12:08:17 PM
Start Column Comp 2 Run Thu, Dec 17, 2020, 12:46:03 PM
Start Column Comp 3 Run Factory

Start Column Comp 4 Run Factory

Sequence Method Sample Name Est. Remaining

1

Figure 61. Page Outils

Dans l'analyse a température programmeée, le ressuage a partir de la colonne augmente a
mesure que la température du four monte. Ceci entraine une augmentation de la ligne de base
qui rend la détection de créte et l'intégration plus difficile. La compensation de colonne corrige
l'augmentation de la ligne de base.

Un cycle de compensation de colonne est fait sans échantillon injecté. Le CPG collecte un
ensemble de points de données a partir de n'importe lequel des détecteurs installés. Si un
détecteur n'est pas installé ou est éteint, cette partie de la matrice est remplie de zéros.

Chaque matrice définit un ensemble de courbes, une pour chaque détecteur, qui peuvent étre
soustraites de I'analyse réelle pour produire une ligne de base plate.

Lorsqu'un systeme de données connecté est utilisé, le signal brut et les données de compensation
de colonne sont sortis vers le systeme de données afin qu'un signal compensé et un signal
non compenseé soient disponibles pour l'analyse.
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Exécution d'un cycle de compensation de colonne

Toutes les conditions doivent étre identiques dans le cycle de compensation de colonne et le
cycle réel. Le méme détecteur et la méme colonne doivent étre utilisés, sous les mémes
conditions de température et de débit de gaz.

Jusqgu'a quatre cycles de compensation de colonne peuvent étre effectués. Le CPG conserve
les résultats de ces cycles pour les utiliser plus tard.

Tout cycle de compensation de colonne peut alors étre utilisé pour compenser une augmentation
de la ligne de base au cours d'une analyse.

1 Allez a Parameétres > Outils. Avec la page Outils affichée, appuyez sur la Compensation de
colonne souhaitée dans la colonne Démarrer le cycle spécifié. Le CPG effectue le cycle de
compensation de colonne. Aucune injection ne se produit dans le cadre de ce cycle.

2 Utilisez le systeme de données connecté pour modifier la méthode. Réglez le détecteur sur
Soustraire du signal : Courbe de compensation de colonne # x (ou x est le numéro du cycle
de compensation de colonne).

3 Exécutez la méthode. Les résultats utilisent les données du cycle de compensation de
colonne pour compenser les changements de ligne de base dans la colonne.

Cette fonctionnalité peut étre désactivée par un systeme de données connecté. Voir “Controle
des instruments a l'aide d'un systéeme de données”, page 37.
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Alimentation

La boite de dialogue Options d'alimentation vous permet d'arréter ou de redémarrer le CPG

depuis I'écran tactile.

Power Options x

Restart Shut Down

Figure 62.  Boite de dialogue Options d'alimentation

Pour redémarrer le CPG, sélectionnez Redémarrer. Le CPG redémarre.

Pour arréter le CPG, sélectionnez Arréter. Le CPG s'arréte.
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PCM 201
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A propos
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de la configuration

Les propriétés de configuration d'un équipement sont constantes pour l'installation d'un matériel
d'instrument alors que les parametres de méthode peuvent varier entre deux échantillonnages.
Deux exemples de parametres de configuration sont le type de gaz circulant dans un équipement
pneumatique et la limite de température de fonctionnement d'un équipement. Le CPG essaiera
de définir toutes les propriétés de configuration nécessaires aux équipements gqu'il détecte
comme installés. Par exemple, si le GCP détecte qu'il est connecté a un MSD, il configurera
automatiquement la ligne de transfert chauffée du MSD. Les seuls parameétres qui doivent étre
configurés manuellement sont les éléments qui dépendent de votre analyse, comme le type de
colonne installée ou de gaz vecteur ou tout élément qui peut étre installé dans un emplacement
non standard. Par exemple, un module EPC auxiliaire installé a I'emplacement d'un module
EPC devra peut-étre étre configuré manuellement.

Assurez-vous que tous les équipements ont été correctement configurés avant toute
opération sur des échantillons.
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Configurer un nouveau dispositif

Au démarrage, le CPG tentera d'identifier les dispositifs qui n'auraient pas été installés avant
I'arrét. Le CPG peut vous demander de fournir des renseignements complémentaires, comme
le type de dispositif installé, ou quel chauffage est attaché a un dispositif donné. Configurer un
nouveau dispositif :

1 Sélectionnez Paramétres > Mode Service > Configuration.

Columns Inlets

Instrument Detectors

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

a
Sequence Method Sample Est. Remaining @
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00

Sélectionnez le nouveau type de dispositif dans la liste sur le c6té gauche de I'écran.
Saisissez les parametres requis. Les parametres possibles sont les suivants :

+ Type: Sélectionnez le type de dispositif installé, tel que le modele SM.

+ Tension secteur.

- Elément(s) chauffant(s) : Sélectionnez I' (les) élément(s) chauffant(s) auquel (auxquels)
le dispositif est branché.

 Capteur(s) : Sélectionnez le capteur auquel le dispositif est branché.

+ LVDS: Sélectionnez le canal LVDS auquel le dispositif est branché.

+ Vanne : Sélectionner la vanne utilisée pour controler le cryo de votre injecteur.
+ Présence

4 Sélectionnez Appliquer pour sauvegarder vos changements sur votre CPG.

Configurer un dispositif existant

Pour modifiez les propriétés de configuration d'un dispositif déja configuré :
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1

Sélectionnez Paramétres. La vue Paramétres apparait. Voir Figure 63.
@ Method Diagnostics Maintenance Logs Settings ?
Configuration Calibration
Scheduler System Settings
Service Mode Power
About
STATUS: READY ~ a
Sequence Method Sample :f;'femaining {1 @;I {i E/\,' I( E;'

F

igure 63.  Vue Parameétres

2 Sélectionnez Configuration.

Method Diagnostics Maintenance _ Settings

ALS/Tray Analog Out 2
Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns E—— v Fast Peaks
Oven Value Range
Detectors 0.000 mV 0
Events Zero
On
Setpoint
0.0du

Figure 64.  Page Configuration

3

Sélectionnez le type d'équipement souhaité dans la liste sur le cété gauche de I'écran. Les
propriétés du type d'équipement sélectionné apparaissent sur le coté droit de I'écran.

Faites défiler jusqu'au parameétre de I'équipement et modifiez la propriété concernée. Ceci
peut impliquer une sélection dans une liste ou la saisie d'une valeur numérigue.

Quand toutes les modifications requises ont été faites, sélectionnez Appliquer. Les
modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.
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La configuration de vanne offre la possibilité de spécifier les types de vannes, les volumes de
boucles, les temps d'étape et les parametres d'inversion BCD. Linversion BCD permet de
changer l'entrée BCD (les 1 deviennent des O et les O deviennent des 1). Cette fonctionnalité
permet de répondre aux différences de convention de codage entre les fabricants de vannes.

Notez que la page Vannes apparait, quelles que soient les vannes actuellement installées dans
le CPG.

Pour configurer les vannes

1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Vannes. Voir Figure 65.

< Settings Configuration ?  Close  Apply
Valve Type Parameters

Inlets

Columns 1 |GasSampling w Loop Volume: 1.000 mL

Oven ime: oS
2 | Multi-Position v Stapiamer s

Detectors BCD Inverted

Headspace 3 | Not Installed A4

Readiness

Misc 4 | Not Installed v v
5 | Not Installed v

Figure 65. Page Vannes

2 Utilisez la case a liste déroulante Type de vanne pour sélectionner le type de vanne
correspondant. Les types de vannes possibles sont les suivants :

+ Echantillonnage de gaz Vanne & deux positions (chargement et injection). En position
de charge, un flux d'échantillonnage externe circule dans une boucle connectée
(échantillonnage de gaz) ou interne (échantillonnage liquide) et vers les déchets. En
position d'injection, la boucle d'échantillonnage remplie est insérée dans le flux de gaz
vecteur. Lorsque la vanne bascule de Charge a Injection, une analyse est lancée si l'une
des deux options n'est pas encore en cours.

+ Switching Vanne a deux positions pour quatre, six ports ou plus. Il s'agit généralement
de vannes plus générales pour les taches telles que la sélection de colonne, l'isolation de
colonne et bien d'autres encore.

- Multiposition Egalement appelée vanne de sélection de débit. Elle sélectionne I'un des
flux de gaz et 'alimente dans une vanne d'échantillonnage. Le positionneur peut étre a
crans (avance la vanne d'une position a chaque fois qu'elle est activée) ou entrainé par
un moteur.
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« Other Autre chose.
- Notinstalled Explicite.

Entrez le volume de la boucle a I'aide du champ textuel Vol. de boucle correspondant.
4 Entrez |la Durée de I'étape dans le champ textuel correspondant.

Pour les vannes multi-positions, utilisez la case a liste déroulante BCD inversé pour choisir
d'inverser l'entrée BCD.

6 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.
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1

Figure 66.

Figure 67.

Sélectionnez Paramétres > Configuration > Injecteurs. Les propriétés du type
d'équipement sélectionné apparaissent sur le cété droit de I'écran. Voir Figure 66.

ALS/Tray Front Inlet - PP

Back Inlet - SS

Valves .
Settings

Helium Conservation Control

Columns Carrier Gas Type

Oven

Detectors

D Enable

Headspace

Readiness

Misc

Page d'injecteur

Sélectionnez le type de gaz souhaité dans la case a liste déroulante Type de gaz vecteur.

Sélectionnez Activer sous Disponibilité si vous utilisez cet injecteur. Si Disponibilité est
désactivé, le CPG est prét méme si cet équipement n'a pas atteint ou ne peut pas atteindre

ses points de consigne.

ALS/Tray FrontInlet - PP

Valves .
Settings

Back Inlet - SS

Helium Conservation Control

Columns Carrier Gas Type

Oven

Detectors

[:] Enable

Headspace

Readiness

Misc

Page du trajet du flux
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4 Réglez les parametres pour le deuxieme injecteur comme nécessaire.

5 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.
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Longueur La longueur, en metres, de la colonne capillaire. Saisissez 0 dans le cadre d'une
colonne remplie ou si la longueur est inconnue.

Diameter Le diametre intérieur, en millimetres, de la colonne capillaire. Saisissez 0 pour une
colonne remplie.

Film thickness |'‘épaisseur, en microns, de la phase stationnaire pour les colonnes capillaires.
Injecteur Identifie la source de gaz de la colonne.

Sortie Identifie I'équipement dans lequel la colonne dégage les débits.

Zone chauffée Identifie I'équipement qui contrdle la température de la colonne.

In_Segment Length La longueur, en metres, du Segment In d'une colonne composite.
Saisissez 0 pour le désactiver. Voir “Configuration de colonne composite”.

Out_Segment Length La longueur, en metres, du Segment Out d'une colonne composite.
Saisissez 0 pour le désactiver. Voir “Configuration de colonne composite”.

Segment 2 Length La longueur, en métres, du Segment 2 d'une colonne composite.
Saisissez 0 pour le désactiver. Voir “Configuration de colonne composite”.

Column D lock Le verrou d'identité de la colonne peut étre défini manuellement ou
automatiquement a l'aide d'une colonne munie d'une clé SmartID. Lorsqu'une colonne est
verrouillée, les dimensions ne peuvent pas étre modifiées par l'intermédiaire de l'interface du
navigateur, 'écran tactile ou un systéeme de données connecté. Si une colonne verrouillée n'est
pas associée a une clé SmartlD, elle peut étre déverrouillée manuellement via I'écran tactile.

< Settings Configuration ?  Close Apply
ALS/Tray Column2 | Column3 | Column4  Column5 | Columné
Valves
No Smart Key is present.
Inlets
Column Type Thermal zone
Oven
Capillar GC Oven
Detectors P y iad b
Inlet connection Outlet connection
Headspace
s Front Inlet v Front Detector v
Misc Length Diameter Film Thickness v
10.00 m 530.00 pm 0.17 um
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Configuration d'une colonne unique

Vous définissez une colonne capillaire en saisissant sa longueur, son diametre et 'épaisseur
du film. Puis, vous saisissez I'équipement qui contréle la pression au niveau de l'injecteur
(extrémité de la colonne), celui contrélant la pression au niveau de la sortie de la colonne et la
zone thermique qui contréle sa température.

Ces informations permettent a l'instrument de calculer le débit circulant dans la colonne. Il s'agit
d'un avantage considérable en cas d'utilisation de colonnes capillaires, vous permettant de :

Saisir des rapports de division directement et de laisser I'instrument calculer et définir les
débits adéquats.

saisir le débit ou la pression en téte ou la vitesse linéaire moyenne. Linstrument calcule la
pression nécessaire pour obtenir le débit ou la vitesse saisis, la définit et rapporte les trois
valeurs.

Procéder a des injections sans division sans mesurer les débits de gaz.

choisir un mode de colonne au choix. Si la colonne n'est pas définie, vos choix seront limités
et dépendront de l'injecteur. Nous vous recommandons de commencer par tracer une
ébauche de la fagon dont la colonne sera connectée, sauf pour les configurations les plus
simples comme par ex. une colonne connectée a un injecteur et détecteur spécifiques.

Configuration d'une colonne capillaire :

1
2

Sélectionnez Paramétres > Configuration > Colonnes.
Sous Type de colonne, sélectionnez Capillaire.
Saisissez la Longueur, le Diamétre et I'Epaisseur du film dans les champs appropriés.

Si vous ne connaissez pas les dimensions de la colonne (qui sont généralement fournies
avec la colonne) ou si vous ne souhaitez pas utiliser les fonctionnalités de calcul du CPG,
saisissez 0 pour les options Longueur ou Diameétre. La colonne ne sera pas définie.

Agilent recommande toujours de définir les colonnes capillaires.

Sous Connexion a l'injecteur, sélectionnez l'injecteur désiré dans le menu déroulant. Les
sélections comprennent les injecteurs GPC installés et les canaux Aux et PCM.

Sous Connexion de sortie, sélectionnez la sortie désirée dans le menu déroulant.

+ Les choix disponibles comprennent les canaux Aux et PCM installés, les détecteurs
avant et arriere et le DDM.

+ Lorsqu'un détecteur est sélectionné, l'extrémité de sortie de la colonne est controlée
a 0 psig pour le DIF, le TCD, le FPD, le NPD et I'ECD ou sous vide pour le DDM.

+ Sila colonne dégage les gaz dans un détecteur ou un environnement non standard (ni
pression ambiante, ni vide complet), sélectionnez Other et saisissez la pression de sortie.

Sous Zone chauffée, sélectionnez la zone chauffée désirée dans le menu déroulant.
Réglez la Temp. min, Temp. max et Temp. program max pour votre colonne.

Définissez pour votre colonne
+ Fabricant
+ Date de fabrication
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* Numeéro de série
« Référence
- Etiquette de phase

+ Verrou d'identité de la colonne. En cas d'utilisation d'un scanner de codes a barres, ce
dernier sera Verrouillé par le systéme de données. Paramétrez cette option sur
Déverrouillé si vous n'utilisez pas de scanner de codes a barres.

Paramétrez In_Segment Length, Out_Segment Length et Segment 2 Length sur 0 pour
désactiver la configuration de la colonne composite. Voir “Configuration de colonne
composite” pour obtenir des informations.

Sélectionnez Appliquer. Cette opération permet de sauvegarder les modifications sur le
CPG.

Configuration d'une colonne remplie

Configuration d'une colonne remplie :

1

2
3
4

Sélectionnez Paramétres > Configuration > Colonnes.
Sous Type de colonne, sélectionnez Remplie.
Réglez la Temp. min, Temp. max et Temp. program max pour votre colonne.

Définissez pour votre colonne
+ Fabricant

+ Date de fabrication

* Numéro de série

+ Référence

- Etiquette de phase

+ Verrou d'identité de la colonne. En cas d'utilisation d'un scanner de codes a barres, ce
dernier sera Verrouillé par le systéme de données. Paramétrez cette option sur
Déverrouillé si vous n'utilisez pas de scanner de codes a barres.

Sous Connexion a l'injecteur, sélectionnez l'injecteur désiré dans le menu déroulant. Les
sélections comprennent les injecteurs GPC installés et les canaux Aux et PCM.

Sous Connexion de sortie, sélectionnez la sortie désirée dans le menu déroulant.

+ Les choix disponibles comprennent les canaux Aux et PCM installés, les détecteurs
avant et arriere et le DDM.

+ Lorsqu'un détecteur est sélectionné, l'extrémité de sortie de la colonne est controlée
a 0 psig pour le DIF, le TCD, le FPD, le NPD et I'ECD ou sous vide pour le DDM.

- Sila colonne dégage les gaz dans un détecteur ou un environnement non standard (ni
pression ambiante, ni vide complet), sélectionnez Other et saisissez la pression de sortie.

Sous Zone chauffée, sélectionnez la zone chauffée désirée dans le menu déroulant.

Paramétrez In_Segment Length, Out_Segment Length et Segment 2 Length sur 0 pour
désactiver la configuration de la colonne composite. Voir “Configuration de colonne
composite” pour obtenir des informations.

Sélectionnez Appliquer. Cette opération permet de sauvegarder les modifications sur le CPG.
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Configuration de colonne composite

Une colonne composite est une colonne capillaire qui passe par plusieurs zones de chauffage.
Elle est constituée d'un segment principal et d'un segment supplémentaire ou plus. Un segment
peut se trouver du coté d'injection du segment principal (In Segment) et jusqu'a deux segments
du coté de sortie (Out Segment, Segment 2). La longueur, le diamétre et épaisseur de film de
chacun des quatre segments peuvent étre saisis séparément. Les zones qui déterminent les
températures de chacun des quatre segments sont également saisies séparément. Les trois
segments supplémentaires ne sont souvent pas revétus (épaisseur de film zéro) et sont plus
courts que le segment principal dans la mesure ou ils font office de connecteurs. Vous devez
indiquer ces segments supplémentaires afin que la relation débit-pression de la colonne
composite puisse étre déterminée.

Les colonnes composites sont différentes des colonnes multiples car 100 % du débit de la
colonne débouche dans une colonne unique ou des segments de colonne multiples sans gaz
d'appoint supplémentaire.

Segment In DDM

Ligne de transfert

———
| I

Colonne analytigue ———
Segment Out

Configuration de colonne composite :

1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Colonnes.

2 Sous Type de colonne, sélectionnez Composite dans le menu déroulant.

3 Saisissez la Longueur, le Diamétre et 'Epaisseur du film dans les champs appropriés.
4

Sous Connexion a l'injecteur, sélectionnez l'injecteur désiré dans le menu déroulant. Les
sélections comprennent les injecteurs GPC installés et les canaux Aux et PCM.

(3]

Sous Connexion de sortie, sélectionnez la sortie désirée dans le menu déroulant.
Sous Zone chauffée, sélectionnez la zone chauffée désirée dans le menu déroulant.

7 Sélectionnez la fleche vers le bas sur le cété droit de la fenétre pour afficher d'autres
parametres.
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8 Sur le deuxiéme écran, réglez la Longueur, le Diamétre et I'Epaisseur du film de chaque
segment.

9 Dans la colonne Chauffée par, sélectionnez la source de chauffage pour chaque segment
dans les menus déroulants.

10 Sur le troisieme écran, réglez la Temp. min, Temp. max et Temp. program max pour votre
colonne.

11 Sur le quatriéme écran, vous pouvez définir les informations suivantes
+ Fabricant
+ Date de fabrication
* Numéro de série
+ Référence
- Etiquette de phase

+ Verrou d'identité de la colonne. En cas d'utilisation d'un scanner de codes a barres, ce
dernier sera Verrouillé par le systéme de données. Paramétrez cette option sur
Déverrouillé si vous n'utilisez pas de scanner de codes a barres.

12 Sélectionnez Appliquer. Cette opération permet de sauvegarder les modifications sur le
CPG.

Remarques supplementaires concernant la
configuration de colonne

Vous devez vérifier les configurations de toutes les colonnes pour controler gu'elles mentionnent
le bon équipement de contréle de pression a chaque extrémité. Le CPG utilise ces informations
pour déterminer le trajet du flux de gaz vecteur. Configurez uniquement les colonnes
actuellement utilisées sur le trajet du flux de gaz vecteur de votre CPG. Les colonnes inutilisées
configurées avec le méme équipement de contrdle de pression qu'une colonne située sur le
trajet actuel du flux de gaz engendrent des résultats de débit incorrects.

Il est possible, et quelquefois utile, de configurer les deux colonnes installées sur le méme
injecteur.

Lorsque des séparateurs ou des dispositifs Union sont présents sur le trajet du flux de gaz
vecteur, sans équipement de contrdle de pression du CPG pour la surveillance du point de
jonction commun, les débits de colonne individuels ne peuvent pas étre contrdlés directement
par le CPG. Le CPG peut uniquement contrdler la pression d'injection de la colonne en amont,
celle dont l'extrémité de l'injecteur est reliée a un équipement de contrdle de pression du CPG.
Un logiciel de calcul de débit de colonne disponible aupres d'’Agilent et fourni avec les
équipements de flux de colonne capillaire Agilent est utilisé pour déterminer les pressions et
débits sur ce type de jonction.

Certains points de consigne pneumatiques varient en fonction de la température du four en
raison des modifications de la viscosité du gaz. Cela peut semer la confusion chez les utilisateurs
qui constatent que les points de consigne pneumatiques varient lorsque la température de leur
four change. La condition de débit dans la colonne reste toutefois telle que spécifiée par le
mode de la colonne (débit ou pression constants, débit ou pression en rampe) et les valeurs du
point de consigne initial.
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Configuration de plusieurs colonnes

Pour configurer plusieurs colonnes, répétez la procédure décrite plus haut pour chaque
colonne.

Vous trouverez ci-apres les choix disponibles pour les options Inlet, Outlet et Thermal zone.
Certains napparaitront pas sur votre CPG si le matériel correspondant n'est pas installé.

Tableau 16  Choix disponibles pour la configuration de colonne

Injecteur Sortie Zone chauffée
Entrée avant Détecteur avant Four du CPG
Entrée arriere Détecteur arriere Four auxiliaire
Aux#1a9 DDM Zone chauffée aux. 1
PCMA,BetC Détecteur aux. 1 Zone chauffée aux. 2
PCM A, B et C aux. Détecteur aux. 2 Zone chauffée aux. 3
Non spécifié PCMA,BetC
PSD PCM A, B et C aux.

Entrée avant

Entrée arriere

PSD

Autre

Injecteurs et sorties

Les équipements de contrdle de pression au niveau des extrémités d'injection et de sortie de la
colonne ou d'une série de colonnes sur un trajet de flux contrélent le débit de gaz correspondant.
L'équipement de contrble de pression est physiquement reli€ a la colonne par le biais d'une
connexion sur un injecteur GPC, une vanne, un séparateur, un dispositif Union ou un autre
équipement.

Tableau 17  Extrémité d'entrée de la colonne

Si la source de débit du gaz est : Choisissez :

Un injecteur (SS, PP, COC, MMI, PTV, VI ou autre) avec controle Linjecteur.
électronique de la pression

Une vanne, comme une vanne d'échantillonnage de gaz Le canal du module de controle auxiliaire (Aux PCM) ou pneumatique

(PCM) qui alimente le flux de gaz pendant le cycle dinjection.

Un séparation avec une alimentation en gaz d'appoint EPC Le canal Aux PCM ou EPC qui alimente le gaz dappoint

Un équipement avec un contréleur de pression manuel Inconnu

Manuel d'utilisation

Des considérations similaires s'appliquent a I'extrémité de sortie de la colonne. Lorsqu'une
colonne se termine par un séparateur, sélectionnez la source de contréle de pression du CPG
reliée au méme séparateur.
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Tableau 18 Extrémité de sortie de la colonne

Si la colonne débouche dans Choisissez :

Un détecteur Le détecteur.

Un séparateur avec une alimentation en gaz d'appoint Le canal Aux PCM ou EPC qui alimente le flux de gaz dappoint vers le
séparateur

Un équipement avec un contréleur de pression manuel Inconnu

Un exemple simple

Une colonne analytique est reliée au niveau de son extrémité d'entrée a un injecteur avec/sans
division situé a l'avant du CPG et au niveau de son extrémité de sortie a un DIF situé au niveau
de la position du détecteur avant.

Tableau 19  Colonne analytique

Colonne Injecteur Sortie Zone chauffée

Colonne analytique Avant avec/sans division DIF avant Four du CPG

Dans la mesure ou une colonne unigue est configurée, le CPG détermine qu'il contréle la
pression de l'injecteur vers la colonne en paramétrant la pression de l'injecteur avant et la
pression de sortie est toujours atmosphérique. Le CPG peut calculer une pression pour
linjecteur avant, qui peut annuler avec précision la résistance du flux présenté par cette
colonne a tout moment pendant un essai.

Exemple un peu plus complexe

Une précolonne est suivie d'un séparateur a contréle de pression AUX 1 et de deux colonnes
analytiques. Cet exemple nécessite trois descriptions de colonne.

Tableau20 La précolonne se divise en deux colonnes analytiques

Colonne Injecteur Sortie Zone chauffée
1-Précolonne Entrée avant AUX 1 Four du CPG
2 - Colonne analytique AUX 1 Détecteur avant Four du CPG
3 - Colonne analytique AUX 1 Détecteur arriere Four du CPG

Le CPG peut calculer le débit circulant dans la précolonne a laide des caractéristiques physiques de la
précolonne pour calculer la résistance au flux de la colonne, ainsi que la pression de l'injecteur avant et
celle de [AUX 1. Votre méthode analytique peut définir ce débit directement pour la précolonne.
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Pour le débit partant dans deux colonnes analytiques paralleles, 1 et 2, le CPG peut utiliser les
caractéristiques physiques de la colonne pour calculer le flux de division dans chaque colonne,
pour une pression AUX T donnée, les deux colonnes débouchant vers la pression atmosphérique.
Votre méthode analytique peut uniquement définir le débit/la pression de la colonne avec le
numeéro le plus faible dans une division, dans le cas présent la colonne analytique # 2. Si vous
essayez de définir le débit pour la colonne #3, ce dernier sera ignoré et le débit de la colonne #2
sera utilisé.

Si d'autres colonnes sont également définies, elles ne doivent pas utiliser AUX 1, injecteur
avant, injecteur arriere ou détecteur arriere dans leur configuration.
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Four
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Disponibilité Lorsque cette option est activée, le CPG ne sera pas prét tant que le four n'aura
pas atteint sa température de consigne.

Veille four Lorsque cette option est activée, la température du four est remplacée par la
Température spécifiée lorsque le CPG reste inactif pendant le temps défini. Un exemple
d'utilisation serait de définir une valeur relativement élevée pour la température de veille afin
que le systéme se nettoie entre les analyses (réduction du transfert) lorsque le CPG peut rester
en veille pour de longues périodes.

Température maximale Définit un seuil supérieur pour la température du four. Parametre
utilisé pour prévenir un endommagement accidentel des colonnes. La plage est de 70 a 450 °C
(8890 GC) ou 70 a 350 °C (8850 GC). Voir les recommandations du fabricant de la colonne.

CPG cryogénique (8890 GC) Ces points de consigne contrélent le dioxyde de carbone liquide
(CO,) ou l'azote liquide (N,) de refroidissement du four.

La vanne cryogénique vous permet de faire fonctionner le four en-dessous de la température
ambiante. La température minimale accessible par le four dépend du type de vanne installée.

Le CPG détecte la présence et le type de vanne cryogénique et n'autorise pas les points de
consigne si aucune vanne nest installée. Lorsque le refroidissement cryogénique n'est pas
nécessaire ou que le refroidisseur cryogénique n'est pas disponible, il faut désactiver
l'opération cryogénique. Si ce n'est pas le cas, le contréle conforme de la température du four
ne sera pas possible, notamment lorsque les températures se rapprocheront de la
température ambiante.

Four externe (8890 GC) Four interne isotherme et four externe programmeé utilisés pour
calculer le débit de la colonne.

Mode de refroidissement lent (8890 GC) On réduit la vitesse du ventilateur du four pendant le
cycle de refroidissement.

Limiter la puissance balistique Réduit la puissance du four lors du chauffage a taux maximal
pour limiter la consommation électrique actuelle.

Configurer le four

1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Four.

2 Utilisez la fenétre de configuration de four pour régler la Température maximale, Limiter la
puissance balistique, et régler la Veille four.

Si le CPG utilise le refroidissement cryogénique, il configure automatiquement le type de

liquide de refroidissement.

3 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.
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ALS/Tray

Valves

Slow Cool Down Mode

Oven 1

Limit Ballistic Power

Inlets

Columns

(Jon

Detectors

ar

Headspace

Readiness

Misc

ALS/Tray

Valves

Oven Standby

Inlets
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Time

Temperature

(Jon

0.00 min
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0.00°C

Detectors

Headspace

Readiness

Misc

Figure 68.

Configuration du four
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Configuration du détecteur

Si vous fonctionnez avec une colonne définie, vous avez le choix entre deux modes de gaz
d'appoint. Pour définir le gaz d'appoint pour un détecteur :

1

Sélectionnez Paramétres > Configuration > Détecteurs, puis sélectionnez l'onglet pour le
détecteur a configurer.. Voir Figure 69.

< Settings Configuration ?  Close Apply

ALS/Tray Front Detector - FID Back Detector - FID

Valves )
Settings
Inlets

Columns Makeup Lit Offset

Oven N2 v 1.0 pA

Headspace
Readiness

Misc

Figure 69.  Page Détecteurs

2

188

Le cas échéant, sélectionnez le type de gaz d'appoint raccordé au détecteur. Selon le type
de détecteur et le gaz vecteur sélectionné, le type de gaz peut étre déja paramétré.

Créez ou saisissez les parametres pour le détecteur, selon le cas :
- Lit offset DIF et FPD+. Voir “Détecteurs”.

-+ Disponibilité. Activez si vous utilisez ce détecteur. Si désactivé, le CPG est prét méme si
cet équipement n'a pas atteint ou ne peut pas atteindre ses points de consigne.

+ Décalage cible. NPD uniguement. Saisissez la valeur du décalage cible par défaut. Le
CPG essaie progressivement d'atteindre cette valeur cible apres lecture des débits du
détecteur, stabilisation de la température et écoulement du temps de maintien de la
buse seche.

Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.
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Parametres de sortie analogique

Lors de la connexion du CPG a un intégrateur ou un enregistreur, le dispositif doit étre assez
rapide pour traiter les données provenant du CPG. S'il ne peut s'adapter au CPG, les données
risquent d'étre incorrectes ou corrompues. Ceci se manifeste habituellement par des pics
élargis et une perte de résolution.

La vitesse est mesurée en termes de bande passante. L'enregistreur ou l'intégrateur doit avoir
une bande passante deux fois plus élevée que celle du signal mesuré.

Le CPG peut fonctionner a deux vitesses. La vitesse la plus rapide permet des largeurs
minimum de pics de 0,004 minute (8 Hz de bande passante), tandis que la vitesse standard
permet des largeurs minimum de pics de 0,01 minute (1,6 Hz de bande passante).

Si la fonctionnalité de pics rapides est utilisée, I'intégrateur doit fonctionner a environ 15 Hz.
Agilent ne recommande pas d'utiliser les pics rapides avec un détecteur TCD. Comme les

flux gazeux commutent a 5 Hz, le gain en largeur de pic est annulé par une augmentation
du bruit.

Pour maodifier les parameétres de la sortie analogique :

1 Sélectionnez Méthode > Sortie analogique, puis sélectionnez soit Sortie analogique 1 soit
Sortie analogique 2.

{D_J\ Method

Diagnostics Maintenance Logs . Settings

ALS/Tray Analog Out 2
Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns E—— v Fast Peaks
Oven Value Range
Detectors 0.000 mV 0
Events zero
On
Setpoint
0.0 du

Figure 70.  Page Paramétres de sortie analogique

2 Pour utiliser les pics rapides pour un canal de sortie analogique, sélectionnez la case Pics
rapide.
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Configuration du DDM

Communications de niveau systeme

Lorsque le CPG et d'autres instruments Agilent prenant en charge des communications
améliorées, par exemple un SM ou un échantillonneur d'espace de téte, sont configurés
ensemble, ils communiquent les uns avec les autres et réagissent les uns aux autres. Les
instruments partagent des événements et des données pour fournir une interaction et étre
efficaces. Les autres instruments réagissent a I'avenant en cas de modifications de I'état de
linstrument. Par exemple, si vous commencez a mettre a l'air un SM, le CPG modifiera
automatiquement les flux et les températures. Si le CPG entre en état de "veille" pour préserver
des ressources, le SM et 'échantillonneur d'espace de téte feront de méme. Lors de la
programmation de l'échantillonneur d'espace de téte, ce dernier integre automatiquement les
points de consigne actuels de la méthode du CPG pour calculer la synchronisation et le débit.

Un des principaux avantages des communications améliorées est que les instruments
peuvent se protéger eux-mémes et mutuellement contre des dommages. Les événements
générant ce type d'interaction sont les suivants :

+ Arréts du CPG

+  Mise alair du SM

* ArrétsduSM

Un autre avantage des communications avancées est le cété pratique au niveau du systeme :
+  Suivi EMF consolidé

+ Horloge des instruments synchronisée (requiert un systeme de données Agilent)

«  Programmations synchronisées des instruments (mise en veille/sortie de veille)

«  Affichage direct d'erreurs des instruments connectés sur l'unité d'affichage du CPG

Configuration du DDM

La méthode de configuration d'un DDM connecté varie selon le modéle de DDM utilisé.

5977B CPG/DDM

Le 59778 se connecte a I'un des ports de communication ELVDS sur l'arriere du CPG par un
cable LVDS. C'est pourquoi le CPG traite le DDM comme un détecteur. Aucune configuration
de communication n'est nécessaire.

Pour modifier les parametres du DDM :
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1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Détecteurs. VVoir Figure 71.

< Settings Configuration ? Close Apply
Valves
— Disconnected
Columns N
Oven
Connected for 0:0:00
Analog Out
Collision Cell Setpoint Actual
Misc Quad Temperature 0°c 0°C v

Source Temperature 0°C 0°C

Figure 71. Page des parametres du détecteur DDM

2 Sélectionnez LCOMM dans le menu déroulant sous Type de connexion.

3 Saisissez les informations sur le DDM et sa commande. Cela comprend les points de
consigne de température, les paramétres de communication, les informations sur le DDM
et l'initialisation de la purge, les arréts de la pompe et les redémarrages.

4 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.

5975, 5977A, 7000A/B/C/D, 7010A/B CPG/SM, 7250 CPG/QTOF

Ces appareils se connectent au CPG par un céble LAN soit par le cable LAN a l'arriere du CPG
ou au par le réseau de laboratoire. Pour modifier les parametres :

1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Détecteurs. Voir Figure 71.
2 Sélectionnez DCOMM dans le menu déroulant sous Type de connexion.

3 Saisissez les informations sur le DDM et sa commande. Cela comprend les points de
consigne de température, les parametres de communication, les informations sur le DDM
et l'initialisation de la purge, les arréts de la pompe et les redémarrages.

4 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.

Systemes du CPG/SM

Cette section décrit les comportements et les fonctionnalités du CPG qui nécessitent un SM
ou un DDM prenant en charge des communications CPG/SM améliorées. (Reportez-vous a la
documentation du SM pour des détails complets.)
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Mise a l'air du SM

Lorsque vous utilisez le clavier du SM pour amorcer une mise a l'air rapide ou le systeme de
données Agilent pour lancer une mise a l'air, le SM le signale au CPG. Le CPG charge la
meéthode SM VENT spéciale. Le CPG garde la méthode SM VENT chargée jusqu'a ce que :

* Le SM soit de nouveau prét.
« Vous annuliez manuellement 'état SM VENT.

Pendant le processus de mise a I'air, Ie SM prévient le CPG quand la mise a l'air est achevée. Le
CPG regle ensuite des débits trés faibles pour chaque périphérigue a contrdle de débit ou de
pression circulant dans la chaine de configuration de la colonne pour remonter dans l'injecteur.
Pour une configuration qui utilise par exemple un dispositif d'union purgé au niveau de la ligne
de transfert, le CPG réglera la pression au niveau du dispositif d'union purgé sur 1,0 psi et la
pression de l'injecteur sur 1,25 psi.

En cas d'utilisation de I'hydrogene comme gaz vecteur, le CPG coupera simplement le gaz
pour prévenir une accumulation d'hydrogene dans le SM.

Notez que pendant I'état SM Vent, le CPG ne passera pas en mode d'arrét du SM en cas de
perte de communication avec le SM.

Evénements engendrant l'arrét du SM

Lorsqu'il est configuré avec un SM ou un DDM prenant en charge des communications
CPG/SM améliorées, les événements suivants provoqueront un arrét du SM dans le CPG :

*  Perte de communication avec le SM, si pas de mise a l'air du SM. (Ne se base sur aucune
communication pendant une certaine durée).

* Le SM présente une défaillance de la pompe a vide poussé.

Lorsque le CPG saisit un arrét SM :

+ le CPG abandonne toute analyse en cours.

« Lefourestréglé sur 50 °C. Lorsqu'il atteint ce point de consigne, il s'éteint.
« Latempérature de la ligne de transfert SM est éteinte.

« Encas d'utilisation d'un gaz vecteur inflammable, le gaz est coupé apres refroidissement
du four (pour le trajet du débit de la colonne SM uniquement).

« Encas de non-utilisation d'un gaz vecteur inflammable, le CPG regle des débits trés faibles
pour chaque périphérique a contrdle de débit ou de pression circulant dans la chaine de
configuration de la colonne pour remonter dans l'injecteur. Pour une configuration qui
utilise par exemple un dispositif d'union purgé au niveau de la ligne de transfert, le CPG
réglera la pression au niveau du dispositif d'union purgé sur 1,0 psi et la pression de
linjecteur sur 1,25 psi.

+ Le CPG affiche I'état d'erreur et inscrit les événements dans les journaux.

Le CPG ne pourra plus étre utilisé avant que I'état d'erreur ne soit résolu ou jusqu'a ce que le
SM ne soit plus configuré dans le CPG. Voir “Utilisation du CPG lorsque le SM est hors
tension”.

Si le SM est réparé, si l'erreur est résolue ou si les communications sont rétablies, le CPG
annule cet état d'erreur automatiguement.
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Evénements de chute de pression du CPG

Si la pression du gaz vecteur du CPG allant vers la ligne de transfert du SM chute, le SM
enregistrera cet événement. Le GPC fait partie des étapes d'arrét et éteindra donc la ligne de
transfert du SM. (Voir le manuel Dépannage du CPG pour plus d'informations sur les
comportements d'arrét du CPG.

Définition d'une méthode de mise a l'air

Une bonne méthode MS Vent procede aux éléments suivants :

« Elle arréte le chauffage de la ligne de transfert MS.

+ Elle éteint le chauffage de l'injecteur.

* Elle met le four a une faible température, < 50 °C, pour un refroidissement rapide.

* Elle regle le débit de la colonne dans le MS a une valeur aussi élevée qu'adéquate et sdre.
Pour les pompes turbo, réglez le débit sur 15ml/min ou sur le débit maximal possible en
fonction de la configuration de la colonne (notez que les débits supérieurs a 15ml/min
peuvent ne pas apporter d'avantage supplémentaire). Pour les pompes a diffusion, réglez
généralement le débit sur 2ml/min (ne jamais dépasser 4ml/min).

Lorsque vous configurez pour la premiére fois un systeme CPG/SM sur un systeme de
données Agilent, vous étes invité a créer cette méthode si elle n'existe pas encore.

Vous devez créer cette méthode pour utiliser la fonctionnalité de mise a l'air rapide du SM.

Activation ou désactivation des communications SM

Pour désactiver temporairement les communications CPG/SM :
1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Détecteurs.
2 Faites défiler jusqu'a ce que la case Activer la communication soit visible.

3 Sélectionnez ou dé sélectionnez la case a coté de Activer la communication pour activer
ou désactiver la communication avec le SM.

Utilisation du CPG lorsque le SM est hors tension

Pour utiliser le CPG lorsque le DDM est en réparation ou maintenance, procédez comme suit :

Soyez attentif pour éviter que les parameétres envoyant le gaz vecteur dans le MS ou qui
élevent la température des pieces provoquent des brdlures lorsque vous travaillez sur le MS.

1 Désactivez les communications du MS. Voir “Activation ou désactivation des
communications SM".

2 Sinécessaire, désinstallez completement le MS dans le CPG.
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Echantillonneur d'espace de téte (8697)

Le CPG considere I'échantillonneur d'espace de téte Agilent 8697 comme une partie intégrée.
Une fois installé, aucune configuration supplémentaire n'est nécessaire pour la
communication. Pour configurer 'échantillonneur d'espace de téte, accédez a Parametres >
Configuration > Espace de téte. Voir la documentation 8697 pour plus de détails.
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Echantillonneur d'espace de téte (7697)

Configuration de I'échantillonneur d'espace de téte

L'échantillonneur d'espace de téte 7697 est pris en charge par le CPG. '’échantillonneur
d'espace de téte se connecte au CPG par un cable LAN soit par le port LAN a l'arriere du CPG
soit par le réseau de laboratoire. Pour modifier les paramétres :

1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Espace de téte. \oir Figure 72.

< Settings Configuration ? Close Apply
Valves
Settings
Inlets
Disconnected
o Connected for: 0 days, 0 hours, 0 minutes
Oven s i
Enable Communication

Detectors

IP Address Headspace Type
Aux EPCs 2

10.1.1.101 T7697A 111 Vial v
PSD EPCs
Readiness
Misc

Figure 72.  Page des parametres de l'espace de téte

2 Cette page permet de saisir les informations sur I'échantillonneur d'espace de téte et de les
contrbler.

3 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le CPG.

Communications de niveau systeme

Lorsque le CPG et d'autres instruments Agilent prenant en charge des communications
ameéliorées, par exemple un SM ou un échantillonneur d'espace de téte, sont configurés
ensemble, ils communiguent les uns avec les autres et réagissent les uns aux autres. Les
instruments partagent des événements et des données pour fournir une interaction et étre
efficaces. Les autres instruments réagissent a l'avenant en cas de modifications de I'état de
l'instrument. Par exemple, si vous commencez a mettre a l'air un SM, le CPG modifiera
automatiquement les flux et les températures. Si le CPG entre en état de "veille" pour préserver
des ressources, le SM et 'échantillonneur d'espace de téte feront de méme. Lors de la
programmation de I'échantillonneur d'espace de téte, ce dernier integre automatiquement les
points de consigne actuels de la méthode du CPG pour calculer la synchronisation et le débit.

Un des principaux avantages des communications améliorées est que les instruments
peuvent se protéger eux-mémes et mutuellement contre des dommages. Les événements
générant ce type d'interaction sont les suivants :
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+ Arréts du CPG

+  Mise alair du SM

+  Arréts du SM

Un autre avantage des communications avancées est le cété pratique au niveau du systeme :
+  Suivi EMF consolidé

+ Horloge des instruments synchronisée (requiert le systéme de données Agilent)

+  Programmations synchronisées des instruments (mise en veille/sortie de veille)

«  Affichage direct d'erreurs des instruments connectés sur l'unité d'affichage du CPG

Voir manuel Installation et premiere mise en marche pour les détails de configuration.

Activatic_)n ou désactivation des communications de
léchantillonneur despace de téte

Pour désactiver temporairement les communications CPG/échantillonneur d'espace de téte :
1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Espace de téte.

2 Utilisez la fleche vers le bas pour faire défiler jusqu'a ce que la case Activer la
communication soit visible.

3 Sélectionnez ou dé sélectionnez la case a cocher Activer la communication pour activer ou
désactiver la communication avec l'espace de téte.
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Parametres divers

Le CPG permet de modifier les unités de pression affichées par le CPG.
Pour modifier les unités de pression affichées :

1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Divers. Voir Figure 73.

- S S ey General Settir_lg_s
Valves (

) Inlets Pressure Units
Columns

.Oven

" Detectors

.Aux EPCs
PSD EPCs

Headspace

Readiness

Misc

Figure 73.  Page des parametres divers

2 Sélectionnez le type des unités souhaitées dans la liste Unités de pression.
- psi—livre par pouce carré, Ib/in?
- bar—unité de pression cgs absolue, dyne/cm?
« kPa—unité de pression mks, 103 N/m?

3 Sélectionnez Appliquer. Les modifications saisies sont sauvegardées sur le GC.
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Disponibilité

198

Les états des composants matériels font partie des facteurs qui définissent si le CPG est prét
a l'analyse.

Dans certaines conditions, vous pouvez souhaiter que I'aptitude au fonctionnement d'un
composant spécifique soit prise en compte pour la détermination du fonctionnement du CPG.
Ce parametre vous permet de procéder a cette sélection. Les composants suivants permettent
d'ignorer I'aptitude au fonctionnement : entrées, détecteurs, le four, et le PCM.

Supposons par exemple qu'un chauffage d'injecteur est défectueux mais que vous n‘envisagez
pas de I'utiliser aujourd'hui. En dé-sélectionnant la case Activer dans Disponibilité pour cet
injecteur, vous pouvez utiliser les autres injecteurs du CPG. Apres réparation du chauffage,
sélectionnez a nouveau la case sans quoi l'analyse pourrait démarrer avant que cet injecteur
ne soit prét au fonctionnement.

Pour ignorer la disponibilité d'un composant, appuyez sur Paramétres > Configuration, puis
sélectionnez le composant. Faites défiler vers le bas jusqu'a ce que le champ Disponibilité soit
visible, puis appuyez sur la case Activer pour retirer la coche.

Pour activer a nouveau l'aptitude au fonctionnement d'un composant, appuyez sur Paramétres >
Configuration, puis sélectionnez le composant. Faites défiler vers le bas jusqu'a ce que le
champ Disponibilité soit visible, puis appuyez sur la case Activer pour remettre la coche.
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Colonnes LTM (8890 GC)
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Contréleurs a masse thermique faible (LTM) et colonnes montés sur la porte avant du CPG.

Configurez un module de colonne LTM de la série Il en tant que colonne composite. Lors de
I'utilisation d'un module de colonne LTM de série Il, le CPG recoit les parametres suivants du
module de colonne lui-méme pendant la mise en route : dimensions primaires de la colonne
(longueur, DI, épaisseur de film et taille du panier) et températures maximales et maximales
absolues de la colonne.

Configurez le type de colonne, Les dimensions Des segments in et out etc. en FONCTION de
VoS besoins.

Notez que SEULS certains parametres peuvent étre modifiés pour les colonnes Itm : longueur
de colonne (dans un faible pourcentage, a des fins d'étalonnage) et di (dans un Faible
pourcentage). DANS La MESURE ou le module de colonne Itm de série i contient ses
informations de colonne et que le type de colonne ne peut pas étre modifié, la modification
d'autres dimensions (par ex. épaisseur de film) n'est pas applicable.

Voir “Configuration de colonne composite”.
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Compartiment a vannes

Le compartiment a vannes est installé en haut du four de colonne. Le CPG 8890 GC peut
contenir jusgu'a six vannes montées sur les blocs chauffés. Chaque bloc peut recevoir deux
vannes. Le boitier a vannes du 8850 GC peut contenir une vanne.

Les positions de la vanne sur les blocs sont numérotées. Nous vous suggérons d'installer les
vannes sur les blocs par ordre croissant.

Toutes les vannes chauffées d'un compartiment a vannes sont contrélées par le méme point
de consigne de température.

Pour configurer une vanne :
1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > Vannes.

2 Pour chaque vanne installée, sélectionnez le type de vanne puis définissez le volume de la
boucle, I'heure de I'étape, et l'inversion BCD, selon le type de vanne.

3 Cliquez sur Appliquer pour enregistrer les modifications.
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PCM

Manuel d'utilisation

Un module de contréle de pression (PCM) fournit deux canaux de commande de gaz.
Configuration d'un PCM :
1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > PCM.

2 Sélectionnez le mode PCMs Aux :

« Pression vers l'avant : La pression est détectée en aval de I'écoulement de la vanne
proportionnelle.

+ Pression vers l'arriére : La pression est détectée en amont de I'écoulement de la vanne
proportionnelle.

3 Sélectionnez le type de gaz pour le canal 1, le canal de contréle de la pression par l'avant.
4 Sélectionnez le Type de gaz pour la voie auxiliaire (voie 2).

La voie 1 du PCM assure le contréle de la pression ou du flux vers l'avant. Elle peut étre utilisée
pour fournir le débit ou la pression de colonne pour les systemes avec vanne, les dispositifs de
préparation d'échantillon ou les dispositifs de débit avancé comme les séparateurs ou les
commutateurs.

La voie 2 ou la voie auxiliaire ne peut fournir qu'une régulation de la pression vers l'avant
lorsgu'elle est branchée normalement ou une pression vers l'arriere lorsqu'elle est inversée.
Ainsi, la voie 2 (inversée) peut étre utilisée comme une fuite contrélée. Si la pression d'entrée
passe sous le point de consigne, le régulateur peut se fermer pour la rétablir. Si la pression
d'entrée passe au dessus du point de consigne, le régulateur peut s'ouvrir pour la rétablir.
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Un contréleur de pression auxiliaire fournit trois canaux permettant la régulation de la pression
vers |'avant. Trois modules peuvent étre installés, pour un total de neuf canaux.

La numérotation des canaux dépend de I'endroit ou le contrdleur est installé. Au sein d'un
méme module, les voies sont numeérotées et étiquetées.

Configuration d'un EPC Aux :
1 Sélectionnez Paramétres > Configuration > EPC Aux.

2 Pour chaque canal, sélectionnez le type de gaz.
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Economie de ressources 204
Méthodes Veille 205

Méthodes Eveil et Condition 206

Configuration du CPG pour I'économie des ressources 208

Cette section décrit les fonctions d'économie de ressources disponibles sur le CPG.
Lorsqu'elles sont utilisées avec d'autres instruments configurés pour I'amélioration des
communications, les fonctionnalités supplémentaires deviennent disponibles pour les
systemes CPG/SM, CPG/échantillonneur d'espace de téte ou échantillonneur d'espace de
téte/SM.
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Fconomie de ressources
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Le CPG est équipé d'un programme permettant d'économiser des ressources comme
l'électricité ou les gaz. A 'aide de ce programme, vous pouvez attribuer des méthodes

de mise en veille, de réveil et de conditionnement afin de programmer ['utilisation des
ressources. Une méthode Veille permet de définir des débits et des températures faibles.
Une méthode Eveil permet de définir de nouveaux débits et températures, généralement
pour restaurer les conditions d'origine. Une méthode Condition permet de déterminer des
débits et températures applicables pendant une durée d'essai spécifique, généralement
assez longue pour éliminer les contaminations le cas échéant.

Le chargement de la méthode Veille a un moment donné de la journée vous permet de réduire
les débits et les températures. Le chargement des méthodes Eveil ou Condition permet de
restaurer les parametres analytiques avant de réutiliser le CPG. Chargez par exemple la
méthode Veille en fin de journée ou de semaine, puis chargez la méthode Eveil ou Condition
une heure environ avant d'arriver au travail le jour suivant.
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Meéthodes Vellle

Utilisez un systeme de données connecté pour créer une méthode de veille pour réduire la
consommation de gaz et délectricité pendant les heures d'activité réduite.

Lors de la création d'une méthode de veille, tenez compte des éléments suivants :

+ Le détecteur. Vous pouvez réduire les températures et la consommation de gaz, mais
tenez compte de la durée de stabilisation requise pour la préparation a ['utilisation du
détecteur. Les économies d'énergie sont minimales.

+ Périphériques connectés. Sile CPG est connecté a un périphérique externe comme un
spectrometre de masse par exemple, réglez des débits et des températures compatibles.

+ Les injecteurs. Conservez un débit suffisant pour prévenir toute forme de contamination.
Refroidissement cryo. Les périphériques qui utilisent le refroidissement cryogénique
peuvent démarrer immédiatement en utilisant le cryogéne si la méthode Wake le requiert.

Voir Tableau 21 concernant les recommandations générales.

Tableau21 Recommandations concernant la méthode Veille

Composant CPG Commentaire

Colonnes

Four

Injecteurs

Avec/sans division

Multimode

PTV

Vi

PP
Détecteurs

DIF

Garder un flux de gaz vecteur pour protéger les colonnes.

Réduire la température pour économiser de I'énergie.
Eteindre pour économiser le plus dénergie.

Pour tous les injecteurs :
+ réduire les températures. Réduire les températures a 40 °C ou les éteindre pour économiser le

plus dénergie possible.

Utiliser le mode avec division pour prévenir la diffusion de la contamination dans la ligne de
fuite. Utiliser un rapport de division réduit.

Réduire la pression. Envisager d'utiliser les niveaux déconomie de gaz actuels le cas échéant.

Utiliser le mode avec division pour prévenir la diffusion de la contamination dans la ligne de
fuite. Utiliser un rapport de division réduit.

Réduire la pression. Envisager d'utiliser les niveaux d'économie de gaz actuels le cas échéant.

Réduire la température

Utiliser le mode avec division pour prévenir la diffusion de la contamination dans la ligne de
fuite. Utiliser un rapport de division réduit.

Réduire la pression. Envisager d'utiliser les niveaux déconomie de gaz actuels le cas échéant.

Réduire la température

Utiliser le mode avec division pour prévenir la diffusion de la contamination dans la ligne de
fuite. Utiliser un rapport de division réduit.

Réduire la pression. Envisager d'utiliser les niveaux déconomie de gaz actuels le cas échéant.

Réduire la température

Eteindre la flamme (cette opération éteint les débits d'hydrogéne et d'air).
réduire les températures. (Les maintenir a 150 °C ou plus pour réduire la contamination)
Eteindre le débit de gaz d'appoint.
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Tableau21 Recommandations concernant la méthode Veille (suite)

Composant CPG Commentaire

FPD+

ECD

NPD

TCD

Autres périphériques

Compartiment a vannes

Zones chauffées aux.

Pressions et débits aux.

Eteindre la flamme (cette opération éteint les débits d'hydrogéne et dair).
réduire les températures.

* Laisser le bloc démission a 125-175 °C

° Réduire la ligne de transfert a 150 °C

Eteindre le débit de gaz d'appoint.

Réduire le débit de gaz d'appoint. Essayer d'utiliser 15-20ml/min et tester les résultats.
Conserver la température pour éviter des durées de récupération/stabilisation trop longues.

Conserver les débits et températures. Le mode Veille nest pas recommandé en raison des
durées de récupération et le cycle thermique peut également réduire la durée de vie de la buse.

Laisser le filament allumé.
Laisser la température du bloc allumé.
Réduire les débits de gaz de référence et d'appoint.

Réduire la température (maintenir la température du compartiment a vannes assez élevée pour
prévenir la condensation de Iéchantillon le cas échéant).

Réduire ou éteindre. Reportez-vous également aux manuels pour tout appareil connecté (par
exemple, un DDM connecté).

Réduire ou éteindre en fonction de la meilleure méthode pour les colonnes, conduites de
transfert, etc. connectées Reportez-vous toujours au manuel pour tout dispositif ou instrument
connecté (par exemple, un DDM connecté) pour préserver au moins les pressions ou débits
minimaux recommandés.

206

Méthodes Eveil et Condition

Le CPG peut étre programmeé pour s'éveiller de plusieurs fagons :

+ Enchargeant la derniere Méthode active utilisée avant la mise en veille

+  Enchargeant la méthode Eveil

+ Enexécutant une méthode appelée Condition, puis en chargeant la derniére Méthode active
+  Enexécutant une méthode appelée Condition, puis en chargeant la méthode Eveil

Le CPG peut également stocker des méthodes d'éveil, de veille et de condition qui ont été
créées par un systéeme de données connecté. Bien que ces méthodes ne soient pas affichées
sur le CPG, une fois téléchargées sur le CPG a partir du systéme de données, elles peuvent
étre utilisées par les fonctions de programmateur du CPG.

Ces choix vous permettent une certaine flexibilité quant a la fagon dont vous préparez le CPG
apres un cycle de mise en veille.

Une méthode Eveil définit des températures et des débits. Le programme de température du
four est isotherme dans la mesure ou le CPG ne lance pas un essai. Lorsque le CPG charge
une méthode WAKE, ses paramétres sont conserves jusqu'a ce que vous chargiez une autre
méthode a l'aide de I'écran tactile, du systeme de données ou en langant une séquence.

Une méthode Eveil peut contenir tout type de parameétres. En régle générale, elle procéde
toutefois comme suit :

+ Restauration de l'injecteur, du détecteur, de la colonne et débits de la ligne de transfert.
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* Restauration des températures.
+ Allumage de la flamme DIF ou FPD+.
+ Restauration des modes d'injection.

Une méthode Condition définit des débits et des températures pour la durée du programme de
four de la méthode. Lorsque le programme s'achéve, le CPG charge la méthode Eveil ou la
derniere Méthode active avant la mise en veille, telle que spécifié dans le programme de
linstrument (ou en sortant manuellement du mode veille).

L'une des utilisations possibles de la méthode Condition est de définir des températures et des
débits plus élevés que d'habitude pour procéder au dégazage d'une quelconque contamination
qui se serait accumulée dans le CPG pendant la mise en veille.
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Configuration du CPG pour Iéconomie des ressources

Pour régler le CPG afin qu'il économise des ressources en créant et utilisant une fonction
Programme de l'instrument :

Sélectionnez l'onglet Paramétres. Voir Figure 74.

@ Method Diagnostics Maintenance Logs Settings

Configuration Calibration

Scheduler System Settings

Service Mode

STATUS: READY

a2
Sequence Method Sample Est. Remaining @
3.00

Figure 74.  Vue Parametres

1 Sélectionnez Programmateur. La page Programme de l'instrument apparait. Voir Figure 75.

Day Set Wake Method Wake Time Set Sleep Method Sleep Time
Monday | or00 | [ 1000 |
Tuesday | or00 10:00
Wednesday | or:00 10:00
Thursday | or:00 10:00

10:00

- -’

Friday | or:00

=
Saturday D 07:00

STATUS: READY

»
-
Sequence Method Sample Est. Remaining @
1.00

Figure 75.  Page Programme de l'instrument

URIRIRIRIRIC)
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2

Créez le Programme de linstrument. VVous n'étes pas obligé de programmer des événements
chague jour. Vous pouvez par exemple programmer le CPG pour qu'il se mette en veille le
vendredi soir, puis se réveille le lundi matin, en gardant des conditions de fonctionnement
normales pour les jours de la semaine.

a Créez une Heure d'éveil pour chaque jour souhaité. Utilisez |a liste déroulante
correspondante pour spécifier AM ou PM.

b Créez une Heure de mise en veille pour chaque jour souhaité. Utilisez la liste
déroulante correspondante pour spécifier AM ou PM.

¢ Choisissez Définir une méthode d'éveil pour chaque jour souhaité, le cas échéant. Ceci
va provoquer l'exécution de la méthode d'éveil quand le CPG va s'éveiller les jours
souhaités. Voir “Méthodes Eveil et Condition”.

d Choisissez Définir une méthode de mise en veille pour chaque jour souhaité, selon vos
besoins. Ceci va provoquer I'exécution de la méthode Veille avant que la mise en veille
du CPG les jours souhaités. Voir “Méthodes Veille”.

Faites défiler jusqu'a la zone Options du programmateur. Voir Figure 76.

< Settings Instrument Schedule ?  Close Apply

Scheduler Options

Wake to last active method before sleep PN

Perform a conditioning run before waking

Sequence Method Sample Est. Remaining /" 7" (;\] l'/. '|

0.50 _Pj

Figure 76.  Zone des options du programmateur

4

Décidez comment restaurer les débits. Choisissez les options souhaitées.

+ Eveil dans la derniére Méthode active avant la mise en veille : Aumoment indiqué, le
CPG restaure la derniere Méthode active utilisée avant la mise en veille.

+ Exécuter une analyse de conditionnement avant I'éveil : au moment indiqué, le CPG
charge la méthode Condition. Cette méthode s'exécute a une reprise. Voir “Méthodes
Eveil et Condition”.

Sélectionnez Appliquer. Les parameétres sont sauvegardés sur le CPG.
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Programmation de I'horodateur 212
Utilisation d'événements programmeés par horodateur 212

Ajout d'événements au tableau horodateur 212
Suppression des événements programmeés par horodateur 212
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Programmation de I'norodateur

212

La programmation de I'horodateur permet de modifier automatiguement certains points de
consigne a heures fixes sur une journée de 24 heures. Ainsi, un événement programmeé pour
se produire a 14h35 se produira a 2h35 de I'aprés-midi. Une analyse ou une séguence en cours
a priorité sur les événements du tableau horodateur programmeés pendant cette période. Dans
ce cas, les événements en question ne sont pas exécutés.

Les événements suivants peuvent étre programmeés par horodateur :
+ Commande de la vanne

+ Chargement d'une méthode et d'une séquence

+ Démarrage de séquences

+ Initialisation d'analyse vierge et de préparation

+ Modifications de la compensation de colonne

+ Réglages du décalage du détecteur

+ Initialisation d'analyse vierge et de préparation

Utilisation devénements programmeés par horodateur

La fonction Tableau horodateur vous permet de programmer des événements pour qu'ils se
produisent pendant la journée basée une horloge de 24 heures. Les événements du tableau
horodateur qui devraient se produire pendant une analyse ou une séguence sont ignores.

Par exemple, le tableau horodateur peut étre utilisé pour effectuer une analyse vierge avant
votre arrivée.

Ajout devénements au tableau horodateur

Sélectionnez Paramétres sur I'écran tactile.

Sélectionnez Programmateur dans la colonne de gauche des options.

Sélectionnez la fleche vers le bas sur le c6té droit pour afficher le tableau horodateur.
Sélectionnez + Ajouter.

Choisissez votre type d'Horloge et la Fréquence des menus déroulants respectifs.
Réglez 'Heure a laquelle vous souhaitez que cet événement se produise.

Sélectionnez Ajouter pour ajouter cette entrée au tableau horodateur.

o N o g~ W N =

Répétez ce processus pour toutes les entrées a ajouter.

Suppression des évenements programmes par
horodateur

1 Sélectionnez Paramétres sur I'écran tactile.

2 Sélectionnez Programmateur dans la colonne de gauche des options.
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Sélectionnez la fleche vers le bas sur le c6té droit pour afficher le tableau horodateur.

4 Sélectionnez le X a droite de I'événement souhaité. Il vous sera demandé de confirmer la
suppression.

5 Sélectionnez Oui pour supprimer I'événement.
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A propos des contréles de pression et de débit

216

Le GCP utilise cing types de contrdleurs de débit électronique ou de pression ; modules
injecteurs, modules détecteurs, modules de controle de pression (PCM), contréleurs de
pression auxiliaire (EPC Aux) et modules de commutation pneumatique (PSD).

Tous ces modules sont montés dans les emplacements situé a l'arriere de la partie supérieure
du CPG. Les emplacements sont identifiés par des numéros, comme indiqué ici.

Figure 77. 8890 Emplacements de modules EPC

A Ga.
A3 bar MAY
(20psig) 27 kRY)

- -

6

Hie H2 N2 ArCHA
1.7 bar MAT
(P9psg) 1172KFs)

Inlet.
Carrier Gas.

Figure 78. 8850 Emplacements de modules EPC

Tableau 22Modules EPC

Numéro  Utilisation (8890 GC)

Utilisation (8850 GC)

1 Module de l'injecteur Module de l'injecteur
2 Module de l'injecteur Gaz aux

3 EPC aux Module du détecteur
4 EPC aux -

5 Module du détecteur/EPC aux -

6 Module du détecteur/EPC aux -

7 Module du détecteur -
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Tableau 22Modules EPC

Numéro  Utilisation (8890 GC) Utilisation (8850 GC)

8 Module du détecteur —
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Pression de fonctionnement maximale

Nous conseillons d'utiliser une pression de fonctionnement continue de 170 psi pour éviter
une usure et des fuites en exces.
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Controleurs de pression auxiliaires

Le Controleur de pression auxiliaire (EPC Aux) est également un équipement a usage général.
Il dispose de trois canaux indépendants de pression régulée vers l'avant. Les canaux sont
désignés par des numéros 1 a 9 (jusqu'a 3 EPC Aux), selon I'endroit ou le module est installé.
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Restricteurs

Les voies EPC aux et PCM aux utilisent des brides de type fritte pour permettre un contréle de
flux précis. Pour fonctionner correctement, une résistance au débit adéquate doit étre présente
en aval du capteur de pression. Chaque canal fournit une bride de type fritte. Quatre frittes sont
disponibles.

Tableau 23 Frittes de voie auxiliaire

Résistance Caractéristique de débit Souvent utilisé avec

Marquage de fritte

Trois bagues
Bleu

Deux bagues
Rouge

Une bague
Brun

Aucun (tube en laiton)

Haut 333+0,3SCCMa 15PSIG NPD hydrogene

Moyen 30+ 1,5SCCMH2a15PSIG DIF hydrogéne

Bas 400+ 30 SCCM AIR 2 40 PSIG DIF air, FPD+ Air, QuickSwap,

2 séparateur, commutateur
Deans

Zéro Aucune restriction Pressurisation de l'espace de
flacon

220

La fritte a une bague (résistance faible, débit élevé) est installée dans tous les canaux de 'EPC
Aux lorsgue l'instrument (ou accessoire) est livré. Aucune fritte nest livrée avec le canal PCM Aux.

Lors de l'installation ou du remplacement d'une fritte, utilisez toujours un nouveau joint torique
(5180-4181, 12/parquet).
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Sélection d'une fritte

Les frittes modifient la plage de contréle des canaux. Lobjectif est de trouver une fritte qui
permet d'atteindre la plage de débit requise a des pressions source raisonnables.

+  Pour un canal auxiliaire commandé en option (commandé avec le CPG), utilisez la fritte
fournie par l'usine.

+  Pour un canal auxiliaire commandé en tant qu'accessoire (commandé séparément du
CPG), consultez les instructions fournies avec l'accessoire.

+ Pour un instrument non Agilent, vous devez faire des essais pour trouver la fritte
correspondante.

Lorsque vous modifiez une fritte, vous modifiez les caractéristiques physiques du canal. Il peut
étre souhaitable (ou nécessaire) de modifier les constantes PID pour ce canal. Voir “PID”".
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Exemple : Utilisation des canaux PCM

222

Les deux canaux d'un PCM sont différents. Le canal 1 est utilisé pour fournir une pression. Le
canal 2 peut étre utilisé de la méme maniere, mais également pour conserver une pression en
inversant les connexions d'entrée et de sortie.

Canal 1 : Pression vers l'avant

Ceci est identique au canal du gaz vecteur pour l'injecteur de colonne remplie.

Canal 2 : Canal bi-directionnel

Si le gaz est fourni a l'extrémité filetée et livré par le tubage, il fonctionne de la méme maniere
gu'un régulateur de pression vers l'avant. Mais les connexions peuvent étre inversées (a l'aide
de certains raccords) de telle fagon que le gaz lui soit fourni a une pression constante. Dans ce
mode, il se comporte comme une fuite controlée.

Ce mode peut étre utilisé pour maintenir le gaz a une pression constante dans une vanne
déchantillonnage, méme si I'alimentation varie quelque peu. La reproductibilité obtenue dans
la quantité d'échantillon est ainsi meilleure.

La figure montre les connexions avec la vanne en position de charge.

Vers la colonne

Entrée vecteur

Régulation de pression vers l'arriére

Valve

_J Evacuation
Filete connexion
connexion

Sortie échantillon

Entrée échantillon
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PID

LLe comportement d'un module de contréle de pression est régi par un ensemble de trois
constantes, appelée P (proportionnel), I (intégral) et D (différentiel).

Certains gaz ou applications spéciales (telle que la pressurisation du flacon de I'espace de téte,
le séparateur de débit, et les applications backflush) exigent des PID différents que ceux
prévus en usine.

Le tableau résume les valeurs de PID personnalisées requises pour des applications
sélectionnées. Veuillez noter que si vous mettez a jour un module EPC AUX, vous devrez
modifier la fritte pour le canal utilisé. Voir aussi « Restricteurs. »

Tableau24 PID et frittes

Application Module Fritte AUX Sélectionner les valeurs de
PID disponibles

Séparateur purgé et commutateur Deansen  EPC AUX Pas de couleur ou Quickswap

utilisant backflush danneaux

Séparateur purgé et commutateur Deans EPC AUX T anneau (ou pointbrun)  Standard

Pressurisation de lespace de flacon EPC AUX Pas de couleur ou AUX_EPC_Headspace
d'anneaux

Boucle déchantillonnage d'espace de téte. PCM dans le contréle de la PCM_Headspace

pression résiduelle
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Presentation des injecteurs

Tableau25 Comparaison des injecteurs

Echantillon Echantillon
Injecteur Colonne concentration Remarques vers la colonne
Avec/sans division Capillaire Avec division Haut Tres peu
Division pulsée Haut Trés peu
Sans division Bas Tout
Sans division pulsée  Bas Tout
Multimode Capillaire Avec division Haut Trés peu
Division pulsée Haut Tres peu
Sans division Bas Tout
Sans division pulsée  Bas Tout
Mise a l'air pour Bas Injections a vitesse La plupart
solvant controlée, analytes
concentrés et mise a
I'air pour solvant
Tout
Direct
Colonne remplie Remplie N/A Indifférent Tout
purgée Grandes colonnes N/A Indifférent OK, sirésolutionnon  Tout
capillaires critique
Cool On-Column Capillaire N/A Faible pou labile Discrimination Tout
minimale et
décomposition
Vaporisation Capillaire Avec division Haut Trés peu
atempérature Division pulsée Haut Trés peu
programmeée Sans division Bas Tout
Sans division pulsée  Bas Tout
Mise a I'air pour Bas Injections a vitesse La plupart
solvant controlée, analytes
concentrés et mise a
Iair pour solvant
Interface pour Capillaire Direct Bas Volume mortle plus ~ Tout
produits volatils Avec division Haut bas Tres peu
(pour une utilisation Sans division Bas Débit maximal = Tout
avecun 100 ml/min

échantillonneur

externe de produits

volatils)

226
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A propos de l'injecteur avec/sans division

Cet injecteur sera utilisé pour les analyses divisées, sans division, sans division pulsée ou a
division pulsée. Vous pouvez choisir le mode de fonctionnement dans la liste des parameétres
de l'injecteur. Le mode divisé est généralement utilisé pour les analyses de composants
principaux, tandis que le mode sans division est utilisé pour les analyses de traces. Les modes
sans division pulsée et a division pulsée sont utilisés pour le méme type d'analyses que les
modes divisé ou sans division, mais vous permettent d'injecter des échantillons plus importants.
Le mode veille est utilisé pour créer des méthodes de veille ou si tout le gaz doit circuler dans la
colonne.

Sélection du manchon dinjecteur avec/sans division

Manchon avec division

Un manchon adapté a un fonctionnement en mode avec division offrira tres peu de restrictions
au chemin du débit divisé entre le bas du manchon et le joint d'étanchéité en or et entre l'extérieur
du manchon et l'intérieur du corps d'injection. Le manchon pour division recommandé par
Agilent, référence 5183-4647, integre une buse avec positionnement en verre pour le simplifier.
Il comprend également de la laine de verre a l'intérieur du manchon qui fournit une vaporisation
compléte de I'échantillon sur I'ensemble de la plage de points d'ébullition de I'¢chantillon.
Sélectionnez un manchon approprié dans le Tableau 26.

Tableau26 Manchons pour mode avec division

Manchon Description Désactivé Référence
H 1 = | Faible baisse de 870l Division - injection ~ Oui 5183-4647
pression - buse de rapide
positionnement
f = 1 Laine de verre de DI 990 ul Division -injection ~ Non 19251-60540
4 mm rapide
Faible de chute de 870 puL Avec division Oui 5190-2295

pression, laine de verre

Manchon sans division

Le volume du manchon doit contenir les vapeurs de solvant. Le manchon doit étre désactivé
pour minimiser la détérioration de I'échantillon pendant le délai sans division. Le volume de
vapeur de solvant peut étre réduit en utilisant le mode Sans division pulsée. Utilisez le
Calculateur de volume de vapeur afin de déterminer le volume de vapeur requis.

Volume de vapeur <300 uL  Utilisez un manchon de 2 mm (volume 250 pL) 5181-8818 ou
équivalent.

Volume de vapeur de 225 a 300 yL  Envisagez d'utiliser le mode sans division pulsée pour
réduire le volume de vapeur.

Volume de vapeur >300 yL  Utilisez un manchon de 4 mm, 5062-3587 ou équivalent.
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Volume de vapeur > 800 yL  Envisagez d'utiliser le mode sans division pulsée pour réduire le
volume de vapeur.

Pour les échantillons réactifs thermiquement instables ou réactifs, utilisez des manchons
G1544-80700 (capot ouvert) or G1544-80730 (chicane haute)

Tableau27 Manchons en mode sans division

Manchon Description Désactivé Référence
1 Une chicane, laine de 900 ul Sansdivision  Oui 5062-3587
E verre
|_C 1 Chicane simple 900 ul Sansdivision  Oui 5181-3316
|_C __.>_| Chicane double 800 ul Sans division Oui 5181-3315
I Quartz2 mm 250 ul Sans division Non 18740-80220
E 3
[ ' Quartz2 mm 250 ul Sansdivision  Oui 5181-8818
LC 1
1,5mm 140 ul Injection Non 18740-80200
directe, purge
: 1 et piege
Espace de
téte
1 Une chicane, laine de 900 ul Sansdivision  Oui 5062-3587
E verre
|_C 1 Chicane simple 900 ul Sansdivision  Oui 5181-3316
|_C - ] Chicane simple4mm  Raccord direct de la colonne Oui (G1544-80730
I_—C-—- __.)_I Chicane double 4mm  Raccord direct de la colonne Oui (G1544-80700
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A propos de l'injecteur multimode

Le systéme d'injecteur multimode (MMI) Agilent comporte sept modes de fonctionnement.
* Lemode divisé est généralement utilisé pour les analyses de composants principaux.

* Le mode division pulsée est similaire au mode divisé mais une pression pulsée est
appliguée a l'injecteur lors de l'introduction de I'échantillon pour accélérer le transfert de
matériel vers la colonne.

+ Lemode sans division est utilisé pour les analyses de traces.

* Le mode sans division pulsée permet d'appliquer une pression pulsée lors de l'introduction
de I'échantillon.

+ Lemode de mise a l'air pour solvant est utilisé pour les injections de volume important. Une
ou plusieurs injections peuvent étre faites pour chaque analyse.

* Le mode direct permet d'appliquer une pression directe vers l'avant au gaz vecteur via la
colonne. La vanne de fuite est fermée.

+ Le mode veille est utilisé pour créer des méthodes de veille ou si tout le gaz doit circuler
dans la colonne.

Le MMI peut étre utilisé pour des injections manuelles et automatiques.

Les injections multiples automatiques (injections de grand volume) ne sont pas disponibles
sous contréle du CPG seul.

Pressions de fonctionnement minimum du MMI en
mode division

Le minimum recommandé pour le débit total de l'injecteur est de 20 ml/minute. Lorsque
linjecteur fonctionne en mode division, l'injecteur a besoin d'un seuil minimal de pression pour
fonctionner. Généralement, de faibles pressions d'injecteur sont recommandées pour les
colonnes a orifice large plus courtes. La pression minimale dépend du type de gaz vecteur, du
débit total de l'injecteur et d'une éventuelle contamination du piege ou tube de fuite.

Pour maintenir un débit donné, une colonne a orifice large nécessite une pression d'injecteur
beaucoup plus faible qu'une colonne capillaire. Avec une colonne a orifice large, un réglage
trop élevé du rapport de division (débit total) peut créer une relation de contréle instable entre
les boucles de contréle de la pression et du débit.

Tableau 28 Pressions d'injecteur minimales viables (approximatives) pour le MMI en mode division, en psi (kPa)

Débit de fuite (ml/min)

100-200 200-400 400-600

Hélium et hydrogéne comme gaz vecteurs
Manchons avec division - 5183-4647, 19251-60540 250172) 3,5(241 4,5(31) 6,0 (41,4)
Manchons sans division - 5062-3587, 5181-8818 4,0(27,6) 55(379) 8,0(55,2) 11,0 (754)

Azote comme gaz vecteur
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Tableau 28 Pressions d'injecteur minimales viables (approximatives) pour le MMI en mode division, en psi

Débit de fuite (ml/min)
100-200 200-400 400-600
Manchons avec division - 19251-60540, 5183-4647 30(207) 4,0(27,6) - —
Manchons sans division - 5062-3587, 5181-8818 4,0(27,6) 6,0 (41,4) — —

Ces chiffres sont basés sur la résistance a I'écoulement des systemes d'injecteurs neufs. La
condensation de I'échantillon dans le tube de fuite ou un filtre sale peuvent empécher
d'atteindre ces valeurs.

Sélection du manchon MM

Manchon avec division

Un manchon adapté a un fonctionnement en mode avec division offrira treés peu de restrictions
au chemin du débit divisé entre le bas et le corps du manchon et entre l'extérieur du manchon
et l'intérieur du corps d'injection. Le manchon pour division recommandé par Agilent, référence
5183-4647, integre une buse avec positionnement en verre pour le simplifier. Il integre également
de la laine de verre ou une autre source de surface a l'intérieur du manchon qui fournit une
vaporisation complete de I'échantillon sur 'ensemble de la plage de points d'ébullition de
I'échantillon. Sélectionnez un manchon approprié dans le Tableau 29.

Tableau29 Manchons pour mode avec division

Manchon Description Désactivé Référence
= » m Faible baisse de 870 ul Division -injection  Oui 5183-4647
pression - buse de rapide
positionnement
E Laine de verre de DI 990 ul Division -injection ~ Non 19251-60540
4mm rapide
@ Aiguille et coupelle 800 pl Avec division— Non 18740-80190
vides Manuel
uniquement
ﬁ Aiguille et coupelle 800 pl Avec division— Non 18740-60840
"~ remplies Manuel
uniquement
Manchon sans division

Le volume du manchon doit contenir les vapeurs de solvant. Le manchon doit étre désactivé
pour minimiser la détérioration de 'échantillon pendant le délai de purge. Le volume de vapeur
de solvant peut étre réduit en utilisant le mode Sans division pulsée. Utilisez le Calculateur de
volume de vapeur afin de déterminer le volume de vapeur requis.

Volume de vapeur <300 uL  Utilisez un manchon de 2 mm (volume 250 pL) 5181-8818 ou
équivalent.
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Volume de vapeur de 225a 300 uyL  Envisagez d'utiliser le mode sans division pulsée pour
réduire le volume de vapeur.

Volume de vapeur >300 yL  Utilisez un manchon de 4 mm, 5062-3587 ou équivalent.

Volume de vapeur > 800 uL  Envisagez d'utiliser le mode sans division pulsée pour réduire le
volume de vapeur.

Pour les échantillons réactifs thermiguement instables ou réactifs, utilisez des manchons
G1544-80700 (capot ouvert) or G1544-80730 (chicane haute)

Tableau30 Manchons en mode sans division

Manchon Description Volume Désactivé Référence
1 Une chicane, laine de 900 ul Sansdivision  Oui 5062-3587
E verre
= 1 Chicane simple 900 ul Sansdivision  Oui 5181-3316
|_C __.>_| Chicane double 800 ul Sansdivision  Oui 5181-3315
[ ' Quartz2 mm 250 ul Sans division Non 18740-80220
L 1
[ ' Quartz2 mm 250 ul Sans division Oui 5181-8818
L 1
1,5mm 140 ul Injection Non 18740-80200
I 1 directe, purge
t 1 et piege
Espace de
téte
E ] Une chicane, laine de 900 ul Sansdivision  Oui 5062-3587
verre
= | Chicane simple 900 ul Sansdivision  Oui 5181-3316
q—. ] Chicane simple 4mm  Raccord direct de la colonne Oui G1544-80730
q—. ——] Chicane double4mm  Raccord direct de la colonne Oui G1544-80700

Manuel d'utilisation 231



15 Injecteurs

A propos de l'injecteur de colonne remplie purgée

Cet injecteur est utilisé avec les colonnes remplies lorsque les séparations a haute efficacité
ne sont pas nécessaires. Il peut également étre utilisé avec des colonnes capillaires a orifice
large, si des débits de plus de 10 ml/min sont acceptables.

Si les colonnes ne sont pas définies (colonnes remplies et colonnes capillaires non définies)
linjecteur a généralement un débit régulé. En cas d'utilisation de colonnes capillaires et si les
colonnes sur le trajet du débit sont définies, I'injecteur a généralement un débit contrélé mais il
peut étre placé en mode de contréle de débit.
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A propos

Manuel d'utilisation

de l'injecteur de colonne a froid

Cet injecteur introduit I'échantillon liquide directement dans une colonne capillaire. Pour ce
faire, I'injecteur et le four doivent étre refroidis a l'injection, au point d'ébullition du solvant ou en
dessous.

Parce que l'échantillon ne s'évapore pas immeédiatement dans l'injecteur, les problemes de
discrimination et l'altération de I'¢chantillon sont réduits au minimum. Lorsqu'elle est réalisée
correctement, l'injection par colonne a froid fournit également des résultats fiables et précis.

Vous pouvez utiliser I'injecteur en mode de suivi de four, ou la température d'injecteur suit celle
du four de colonne ou programmer jusqu'a trois rampes de température. Une option de
refroidissement cryogénique qui utilise du CO, ou du N, du systéme de four cryogénique peut
atteindre des températures inférieures a la température ambiante.

Modes de configuration de linjecteur COC

Le matériel de l'injecteur COC doit étre paramétré pour I'une des trois utilisations, selon le type
d'injection et la taille des colonnes.

* 0,25 mm ou 0,32 mm on-column automatisée. Utilisez des septa pré-percés.
+ 0.53 mm on-column automatique ou espace de rétention

0.2 mm manuel

Espace de rétention

Parce que I'échantillon est injecté directement dans la colonne, il est fortement recommandé
d'utiliser un espace de rétention - ou colonne de protection - pour protéger votre colonne. Un
espace de rétention est une colonne désactivée qui est branchée entre l'injecteur et la colonne
analytique. Si vous décidez d'en utiliser un, il est suggeéré d'installer au moins 1 m d'espace de
rétention pour 1 mL d'échantillon injecté. Des informations sur la commande d'espaces de
rétention sont disponibles dans le catalogue des consommables et fournitures Agilent.

233



15

Injecteurs

A propos de l'injecteur PTV

234

Le systeme d'injecteur de vaporisation a température programmé (PVT) Agilent comporte six
modes de fonctionnement.

+ Le mode divisé est généralement utilisé pour les analyses de composants principaux.

« Le mode division pulsée est similaire au mode divisé mais une pression pulsée est
appliguée a l'injecteur lors de l'introduction de I'échantillon pour accélérer le transfert de
matériel vers la colonne.

+ Le mode sans division est utilisé pour les analyses de traces.

* Le mode sans division pulsée permet d'appliquer une pression pulsée lors de l'introduction
de I'échantillon.

* Le mode de mise a l'air pour solvant est utilisé pour les injections de volume important. Une
ou plusieurs injections peuvent étre faites pour chaque analyse.

* Le mode veille est utilisé pour créer des méthodes de veille ou si tout le gaz doit circuler
dans la colonne.

Linjecteur PVT peut étre utilisé pour des injections manuelles et automatiques.

Pour les injections multiples (injections de grand volume) un systeme de données Agilent est
nécessaire. Cette fonction n'est pas disponible sous contréle du CPG seul.

Tétes de prélevement PTV

Deux tétes sont disponibles pour l'injecteur PTV.

La téte avec septum utilise soit un septum ordinaire soit un Merlin Microseal™ pour assurer
I'étanchéité du passage de la seringue. Un flux de gaz balaye l'intérieur du septum et sort par
la mise a l'air de purge du septum sur le module pneumatique. Il peut étre utilisé avec une
injection automatique ou manuelle.

La téte avec septum utilise soit un septum standard de 11 mm soit (avec un capuchon
différent) un Merlin Microseal.

La téte sans septum utilise une vanne de contrdle plutot qu'un septum pour assurer
I'étanchéité du passage de la seringue. Il peut étre utilisé avec une injection automatique ou
manuelle. Cette téte est recommandée pour un fonctionnement de l'injecteur en conditions
inférieures aux conditions atmosphériques.

= -
L
Téte avec septum Téte sans septum
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A propos de l'interface pour produits volatils

Linterface pour produits volatils est une fagon simple et fiable d'introduire un échantillon de
gaz dans votre CPG a partir d'un équipement extérieur comme un espace de téte, un appareil
de purge et de piege, ou un échantillonneur de toxiques. Les injections manuelles par seringue
ne peuvent pas étre effectuées avec cette interface. Linterface a un petit volume et est
extrémement inerte, ce qui assure une haute sensibilité et une bonne résolution pour les
applications nécessitant la détection des niveaux de trace.

Le débit total de l'interface est mesuré par un capteur de débit et divisé en deux flux. Un flux se
connecte au régulateur de purge du septum ; l'autre se divise vers 'échantillonneur en phase
gazeuse (et de la est introduit dans l'interface) et la ligne de détection de pression. La ligne de
détection de pression est mesurée par un capteur de pression. Ce flux offre également un
ruissellement a l'interface.

Modes de fonctionnement de VI

Trois modes de fonctionnement sont disponibles : avec division, sans division et direct.
Les pneumatiques sont différents pour chaque mode de fonctionnement et sont détaillés
ultérieurement dans ce document.

Le Tableau 31 résume quelques points a considérer lors du choix du mode de fonctionnement.
Les spécifications de l'interface sont également répertoriées.

Tableau 31 Présentation de l'interface pour produits volatils

Concentration de De l'échantillonala Remarques
I'échantillon colonne
Avec division Haut Tres faible, la plupart
est évacué
Sans division Bas Tout Possibilité de passer au
mode division par voie
électronique.
Direct Bas Tout Débranchez physiquement

la fuite, branchez l'interface
et reconfigurez le CPG.
Optimise la récupération
des échantillons et élimine
la possibilité de
contamination du systeme
pneumatique.

Tableau 32 Spécifications de linterface pour produits volatils

Spécification Valeur/Commentaire

Circuit désactivé

Volume 324l

Manuel d'utilisation 235



15

236

Injecteurs

Tableau 32 Spécifications de l'interface pour produits volatils (suite)

Spécification Valeur/Commentaire

Dimensions internes 2mm par 10 mm

Débit maximum vers l'interface 100 ml/min

Plage de division Dépend du débit de la colonne
Généralement pas de division a 100:1

Plage de température De 10 °C au-dessus de la température
ambiante (avec four a température
ambiante) a 400 °C

Température recommandée : > Température de la ligne de transfert de

Iéquipement d'échantillonnage externe

A propos du mode division du VI

Lorsque vous introduisez un échantillon en mode division, une petite quantité de I'échantillon
est introduite dans la colonne alors que la majeure partie sort par la fuite. Le rapport entre le
débit de division et le débit de la colonne est contrélé par I'utilisateur. Le mode division est
principalement utilisé pour les échantillons a forte concentration lorsqu'il est acceptable de
perdre la majeure partie de I'échantillon vers la fuite et pour les échantillons qui ne peuvent pas
étre dilués.

Rapport de division

En raison du petit volume interne de l'interface, le débit maximal vers l'interface est de
100 ml/min. Le débit maximal impose certaines restrictions sur le rapport de division
gue vous pouvez définir.

Tableau 33 Rapports de division maximum

Diamétre de la Débit de la colonne  Rapportde division  Débit total
colonne (mm) (ml/min) maximum (ml/min)
0220 1 100:1 100

0,53 5 20:1 100

Dépendances des points de consigne

Certains points de consigne sont interdépendants. Si vous modifiez I'un des points de
consigne, les autres peuvent changer pour compenser. Avec une colonne capillaire définie,
paramétrer le débit de la colonne ou la vitesse linéaire définit la pression de l'injecteur.
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Tableau34 Dépendances des points de consigne

Lorsque vous modifiez Ces points de consigne changent
Colonne définie Colonne non définie

Pression Débit de la colonne* Pas de modification
Débit divisé
Débit total

Débit de la colonne™ Pression Non disponible
Débit divisé
Débit total

Débit divisé Rapport de division Non disponible
Débit total

Rapport de division Débit divisé Non disponible
Débit total

Débit total Débit divisé Pas de modification
Rapport de division

*  Ce point de consigne apparait dans [Col 1] ou [Col 2].

Valeurs initiales

Utilisez les informations répertoriées dans le Tableau 35 pour vous aider a mettre en place les
conditions d'utilisation de votre interface.

Tableau 35 Valeurs de départ suggérées

Parametre Plage de points de Valeurs de départ
consigne autorisés suggérées

Durée initiale four 0a999,9 minutes Aprés léchantillon sur la

colonne

Température de linterface Température ambiante > Température de la ligne de
+10°Ca400°C transfert

Durée de économiseur de 0a999,9 minutes Aprés échantillon sur la

gaz colonne

Point de consigne de 152100 ml/min 15 ml/min de plus que le

[économiseur de gaz débit

maximal de la colonne

Parametres du mode avec division
Mode injecteur Mode de fonctionnement actuel, division
Elément chauffant Température réelle et de consigne de l'interface

Pression Pression réelle et de consigne de l'interface. Contréle le débit de la colonne capillaire.
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Rapport de division Le rapport entre le débit de division et le débit de la colonne. Ce parametre
n'est pas disponible si votre colonne nest pas définie.

Débit divisé  Débit, en ml/min, de la fuite. Ce parametre n'est pas disponible si votre colonne
n'est pas définie.

Débit total Le débit total dans l'interface, réel et de consigne
Débit de purge du septum Débit a travers la purge du septum

Economiseur de gaz Cochez pour activer [économiseur de gaz. Saisissez le Temps,
définissez un débit de fuite réduit, au moins 15 ml/min.

A propos du mode sans division du VI

Ce mode est utilisé pour concentrer I'échantillon dans la téte de la colonne du CPG pendant la
désorption. Le délai de purge doit prendre en considération le volume de la boucle ou du piege
dans l'échantillonneur externe plus le rapport entre la ligne de transfert et le débit de désorption/
total. Une focalisation Cryo est nécessaire pour les échantillons trés volatiles en mode sans
division.

Lorsque vous introduisez un échantillon, la vanne de division reste fermée pendant que
I'échantillon pénetre dans l'interface et est transféré a la colonne. Passé un délai défini apres
introduction de I'échantillon, la vanne de division s'ouvre.

Pneumatiques pour mode sans division
Avant le Pre-run  Lorsque le CPG se prépare a l'introduction de I'échantillon, le débit total vers
linterface est mesuré par un capteur de débit et vérifié par une vanne proportionnelle. Le débit

de la colonne est contrdlé par régulation de pression vers l'arriere. La vanne de division est
ouverte.
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Avec division

!

Vanne

FS = Capteur de flux
PS = Capteur de pression

Manuel d'utilisation

Alimentation porteur Purge du septum
80 psi

——] = - -
Module EPC —'
Fritte Fritte E

Vanne

Vanne

PS
FS
PS
|
Fritte

Vanne d'échantillonnage

de gaz

Espace de téte
Piege de ligne de fuite Purge et piége

|

Colonne

Pendant I'échantillonnage Les bouleversements de la pression causés par l'ouverture des
vannes et les restrictions de piege dans l'équipement d'échantillonnage externe peuvent
causer des variations dans les débits de la colonne. Pour compenser, l'interface est contrélée
par le débit pendant I'échantillonnage. Le débit d'échantillonnage est calculé a partir du point
de consigne de la pression qui est actif des le début de l'introduction de I'échantillon. Ce
controle de débit commence lorsque le CPG entre en état Pre Run CPG (lorsque votre systeme
est automatisé et que le vovant Pre Run est allumé ou 'si vous fonctionnez en mode manuel
lorsque vous appuyez sur (7)) et se termine lorsque le point de consigne Fin de I'échantillonnage
de l'interface arrive a expiration.

Fin de I'échantillonnage est requis pour la purge et le piege ou pour les systémes de désorption
thermique et doit étre réglé a > le délai de désorption de I'échantillonneur.

Pendant cette période d'échantillonnage définie par I'utilisateur, la vanne solénoide est fermée.
Le débit de l'interface est mesuré par un capteur de débit et contrélé par une vanne
proportionnelle.
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Avec division Alimentation porteur Purge du septum
80 psi

| | !
T edueeee L 2
Fritte Frine%

i 1
| ]
1
| !
1
| !
1
l !
i |
| Vanne 1
Vanne i Vanne |
1
— 1
| ]
L PS |
I FS '
! | !
. =4
1 PS |
| —L i
Fritte
Vanne d'échantillonnage
de gaz
Espace de téte
Piége de ligne de fuite Purge et piége
FS = Capteur de flux l
PS = Capteur de pression Colonne

Apreés la Fin de I'échantillonnage La vanne solénoide s'ouvre. Le systeme revient a I'état Avant
la Pré analyse. Le débit vers l'interface est a nouveau mesuré par un capteur de débit et
contrélé par une vanne proportionnelle tandis que le débit de la colonne est contrélé par
régulation de pression vers l'arriere. Le débit de purge est commandé par l'utilisateur. Si désiré,
I'économiseur de gaz peut étre activé a la fin de l'analyse.

Dépendances des points de consigne

Certains points de consigne du systéme de débit sont interdépendants. Si vous modifiez I'un
des points de consigne, les autres peuvent changer pour compenser.
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Tableau36 Dépendances des points de consigne

Lorsque vous modifiez

Ces points de consigne changent

Colonne définie

Colonne non définie

Purge Vous pouvez modifier les
points de consigne de la
pression et du débit total ; les
autres points de consigne ne
sont pas affectés.

Débit de purge Débit total**

Pression Débit total**

Débit de la colonne*

Débit de la colonne™ Pression

Débit total**

Avant et aprées I'échantillonnage, sans purge

Vous pouvez modifier le point
de consigne de la pression;;
les autres points de consigne
ne sont pas affectés.

Pression Débit de la colonne*
Débit total**

Débit de la colonne* Pression
Débit total**

Vous ne pouvez pas modifier les points de consigne du débit et de la pression pendant

[échantillonnage.

* Ce point de consigne apparait dans les parameétres de la colonne.

** Cette valeur est réelle uniguement.

Valeurs initiales

Le tableau montre les valeurs de départ recommandées pour les parametres sélectionnés.

Tableau 37 Valeurs de départ suggérées

Parameétre

Plage de points de
consigne autorisés

Valeurs de départ
suggérées

Durée initiale four 029999 minutes > Délai de purge de linterface

Température de linterface Température ambiante > Température de la ligne de
+10°Ca400°C transfert

Fin de I'échantillonnage de 0a999,9 minutes 0,2 minutes de plus que le

linterface délai d'introduction

Délai de purge de linterface 029999 minutes

Durée de économiseur de 0a999,9 minutes Doit étre réalisé apres le délai

gaz de purge

Débit de 'économiseur de 154100 ml/min 15 ml/min de plus que le

gaz

débit maximal de la colonne
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Parameétres pour mode sans division
Mode injecteur Mode de fonctionnement actuel, sans division

Elément chauffant Température réelle et de consigne de l'interface. La température de la
colonne doit étre suffisamment basse pour piéger a froid I'échantillon volatil. Lutilisation de la
focusing Cryo est recommandée.

Fin de I'échantillonnage Lintervalle d'introduction de I'échantillon, en minutes. Le débit est
calculé a partir du point de consigne de la pression qui est actif des le début de l'introduction
de l'échantillon.

Réglez le point de consigne de fin d'échantillonnage a 0,2 minutes de plus que nécessaire a
I'échantillonneur pour introduire I'échantillon. Par exemple, I'échantillonneur d'espace de téte
7694 inclut un parametre de délai d'injection qui contréle la durée pendant laquelle la vanne
reste en position d'injection. Si le délai d'injection est de 1 minute, le point de consigne
déchantillonnage doit étre réglé a 1,2 minutes. Si vous utilisez un concentrateur de purge et
piege 7695, réglez Fin d'échantillonnage a 0,2 minutes de plus que le parametre Délai de
désorption.

Si votre colonne est définie et que vous spécifiez un programme de débit ou de pression pour
votre colonne, la rampe ne commence qu'apres expiration du point de consigne de fin de
I'échantillonnage.

Pression Pression réelle et de consigne en psi, bar ou kPa.

Débit de purge vers la fuite Le débit, en ml/min, de la fuite au Délai de purge. Vous ne serez
pas en mesure d'accéder a cette valeur si votre colonne n'est pas définie ni de la spécifier.
Saisissez également le délai a la fin duquel la purge reprend apres le début de l'analyse. Délai
de purge doit étre supérieur Fin d'échantillonnage.

Débit total Lorsque votre colonne est définie, Débit total affiche le débit réel a l'interface. Vous
ne pouvez pas saisir de point de consigne. Si votre colonne n'est pas définie, Débit total
affichera les valeurs de consigne et les valeurs réelles pendant le délai de purge. Toutes les
autres fois, le débit réel vers l'interface s'affiche.

Purge du septum Débit a travers la purge du septum, au moins 15 ml/min

Economiseur de gaz Cochez pour activer [économiseur de gaz. Saisissez le Temps,
définissez un débit de fuite réduit, au moins 15 ml/min.

A propos du mode direct du VI

Lintroduction directe de I'échantillon permet un transfert quantitatif sans risque de
contamination pour le systéme pneumatique. Il fournit la sensibilité requise pour les analyses
de toxiques. Le volume mort minimal de l'interface élimine l'interaction potentielle des solutés
en cas de surfaces actives mal nettoyées.

Pour une exploitation en mode direct, vous devez physiquement débrancher la fuite et
reconfigurer le CPG.
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FS = Capteur de flux
PS = Capteur de pression

Manuel d'utilisation

Avant le Pre-run

Linterface est contrélée par la pression vers lavant ; la pression est détectée en aval de
I'¢coulement de la vanne proportionnelle.

Alimentation porteur Purge du septum
80 psi

Module EPC —"
Fritte Fritte %

Vanne

<
)
=
>
@

Fritte

Vanne d'échantillonnage
de gaz

Espace de téte

Purge et piege

|

Colonne

Pendant I'échantillonnage

Les bouleversements de la pression causés par l'ouverture des vannes dans I'échantillonneur
externe peuvent causer des variations dans les débits de la colonne. Pour compenser,
linterface est contrélée par le débit pendant I'échantillonnage. Le débit d'échantillonnage est
calculé a partir du point de consigne de la pression qui est actif des le début de l'introduction
de 'échantillon. Ce contrdle de débit commence lorsque le CPG entre en état Pre Run CPG
(lorsque votre systéme est automatisé et que le voyant Pre Run est allumé ou 'si vous
fonctionnez en mode manuel lorsque vous appuyez sur (#) et se termine lorsque le point de
consigne Fin de I'échantillonnage de l'interface arrive a expiration.

Le débit de l'interface est mesuré par un capteur de débit et contrélé par une vanne
proportionnelle.

243



15

244

Injecteurs

Alimentation porteur
80 psi

Fritte

Vanne

FS

Module EPC

Vanne

PS

Fritte

|

Colonne

Vanne d'échantillonnage
de gaz

Espace de téte

Purge et piége

Aprés la Fin de I'échantillonnage

Purge du septum

Fritte %

FS = Capteur de flux
PS = Capteur de pression

Linterface est contrblée par la pression vers l'avant ; la pression est détectée en aval de la
vanne proportionnelle. Le systéme revient a I'état de veille.
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Préparation de linterface pour lintroduction directe
d‘échantillon

Avant de pouvoir utiliser votre interface en mode direct, vous devez :

« Déconnecter la ligne de fuite.

+ Configurer le CPG pour une injection directe

Déconnexion de la ligne de fuite

L A s . . s
AVERTISSEMENT AttentlonA. Linterface peut étre a une température suffisamment élevée pour provoquer de
graves brilures.

1 Désactivez la température et la pression de l'interface et laissez l'interface refroidir.

2 Lecas échéant, retirez la ligne de transfert en desserrant I'écrou hexagonal avec une clé
plate.

3 Retirez la plague de serrage de l'interface en desserrant la vis captive avec un tournevis.
Placez la plague dans un endroit sdr.

{hn__.}:':':-::-' = )

5 Desserrez I'écrou hexagonal qui relie la ligne de fuite a l'interface jusqu'a pouvoir retirer la
ligne. Mettez la ligne de c6té. Vous n'avez pas besoin de la brancher.
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6 Installez un écrou aveugle dans le port de la ligne de fuite et serrez a la main. Serrez I'écrou
d'un 1/4 de tour supplémentaire avec deux clés en opposition..

7 Placez linterface dans le bloc chauffant. Replacez la plaque de serrage mise de c6té
précédemment et serrez la vis a fond. Ne serrez pas trop fort. Si vous avez retiré la ligne de
transfert, remettez la en place.

8 Rétablissez les conditions d'utilisation normale du CPG. Effectuez un test de fuite sur les
raccords de l'interface.
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Configuration du CPG pour une injection directe

Le CPG ne peut pas détecter la présence de la ligne de fuite Lorsque vous débranchez ou
rebranchez la ligne, vous devez configurer le CPG afin que le pneumatique fonctionne correctement.

Dépendances des points de consigne en mode direct
du VI

Certains points de consigne du systeéme de débit sont interdépendants. Si vous modifiez I'un
des points de consigne, les autres peuvent changer pour compenser.

Tableau 38 Modifications des points de consigne

Lorsque vous modifiez Ces points de consigne changent

Colonne définie Colonne non définie

Le point de consigne du débit
de la colonne* nest pas

disponible.
Pression Débit de la colonne™ Vous pouvez madifier le point
Débit total** de consigne de la pression;;

les autres points de consigne
ne sont pas affectés.

Débit de la colonne* Pression
Débit total**

Vous ne pouvez pas modifier les points de consigne du débit
et de la pression pendant 'échantillonnage.

*  Ce point de consigne apparait dans les parametres de la colonne

** Cette valeur est réelle uniguement

Valeurs initiales du mode direct du VI

Utilisez les informations répertoriées dans le Tableau 39 pour vous aider a mettre en place les
conditions d'utilisation de votre interface.

Tableau 39 Valeurs de départ suggérées

Parametre Plage de points de Valeurs de départ
consigne autorisés suggérées

Durée initiale four 0a999,9 minutes > Fin de Iéchantillonnage de

linterface

Température de l'interface Température ambiante >Température de la ligne de
+10°Ca400°C transfert

Fin de léchantillonnage de 04a999,9 minutes 0,2 minutes de plus que le

linterface délai déchantillonnage réel
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Parametres pour mode direct

Température Température réelle et de consigne de l'interface

Fin de l'échantillonnage Lintervalle d'introduction de I'échantillon, en minutes. Le débit est
calculé a partir du point de consigne de la pression qui est actif des le début de l'introduction
de l'échantillon.

Réglez la Fin de I'échantillonnage a 0,2 minutes de plus que nécessaire a I'échantillonneur pour
introduire l'échantillon. Par exemple, I'échantillonneur d'espace de téte 7694 inclut un parametre
de Délai d'injection qui controle la durée pendant laquelle la vanne reste en position d'injection.
Si le Délai d'injection est de 1 minute, la Fin de I'échantillonnage doit étre réglée a 1,2 minutes.
Sivous utilisez un concentrateur de purge et piege 7695, réglez Fin d'échantillonnage a

0,2 minutes de plus que le parametre Délai de désorption.

Si votre colonne est définie et que vous spécifiez un programme de débit ou de pression pour
votre colonne, la rampe ne commence qu'apres expiration de la Fin de I'échantillonnage.

Pression Pression réelle et de consigne avant une passe et apres le délai d'‘échantillonnage.

Débit total Le débit réel vers l'interface. Il s'agit d'une valeur déclarée, pas d'un point de
consigne.

Purge du septum Débit a travers la purge du septum, compris entre 0 et 30 ml/min
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A propos de I'insert du four (8890 GC)

L'insert du four pour chromatographie rapide réduit le volume du four afin que la colonne et
I'échantillon chauffent plus rapidement, et que la séparation et la chromatographie se fassent
plus rapidement. De plus, le plus petit volume du four refroidit plus vite qu'un four de taille
normale, réduisant le temps du cycle d'analyse globale.

Bague de
transport

AVERTISSEMENT!
Les parties métalliques
peuvent étre a une
température
suffisamment élevée

pour provoquer de \J
graves brilures.

L'insert du four est utilisé quels que soient I'injecteur, la colonne et le détecteur montés en
position arriére. |l n'est pas compatible avec les accessoires qui entravent I'acces a l'avant du
four ou qui nécessitent l'utilisation de I'injecteur avant ou de la partie avant du four.
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Capteur d'hydrogene

Manuel d'utilisation

LLe module optionnel G6598A de capteur d'hydrogene recherche la présence d'hydrogene non
brdlé dans le four de colonne du CPG. Pendant le fonctionnement normal avec de 'hydrogene
comme gaz vecteur, de I'hydrogene peut étre introduit directement dans le four a cause de fuites
au niveau des injecteurs ou des détecteurs. Les mélanges air-hydrogene sont potentiellement
explosifs en concentrations de 4 a 74,2 % d’hydrogene par volume. Le capteur surveille le
niveau d'hydrogéne dans le four et déclenchera une fermeture de tous les flux d'hydrogéne
avant que le taux d'hydrogéne dans le four n‘atteigne 1 %.

Dans le cas d’'un arrét de I'hydrogene, le CPG enregistre I'événement dans son journal
d'événements. Consultez la section Dépannage pour plus d'informations sur les événements
d'arrét du CPG.

Le CPG ne peut fermer que les flux de gaz d'hydrogene qui ont été correctement configurés.
Configurez toujours les types de gaz utilisés pour les injecteurs, détecteurs et ainsi de suite.
Le capteur d’hydrogene peut présenter une sensibilité croisée a I'hélium dans de rares cas.

L'utilisation de CO, et de LN, cryogénique peut affecter la précision de la détection
d’hydrogéne. Le CPG désactive automatiquement la génération de rapports du capteur
d’hydrogéne pendant le fonctionnement des modules de CO, et de LN, Agilent dans le
four ou les injecteurs du CPG. Le capteur d’hydrogéne n’est pas désactivé pendant le
fonctionnement de sources tiers de CO, et de LN, cryogéniques, et la précision du
capteur d’hydrogéne peut étre dégradée.

La précision du capteur d’hydrogéne peut étre dégradée a une altitude supérieure a 1829 m
(6 000 pieds).

Utilisation

Utilisation prévue : le capteur d'hydrogene G6598A est destiné a des fins d'indication
uniguement. Il ne s'agit en aucun cas d'un dispositif de sécurité.

Au démarrage, le CPG purge automatiquement le four (il ouvre les volets et déclenche le
ventilateur). Au bout de quelques minutes, le CPG remet automatiquement a zéro le capteur
d’hydrogene et commence a surveiller la teneur en hydrogéne dans le four.

Alarme sonore

Si le CPG est configuré pour émettre des alertes sonores, il émet des bips des que le capteur
d'hydrogéne déclenche un arrét. Pour annuler I'arrét et arréter I'alerte sonore (bips), redémarrez
le CPG. Au démarrage, le CPG ouvre les volets du four et déclenche le ventilateur afin de purger
le four.

Journaux des instruments

Le CPG enregistre les événements suivants du capteur d'hydrogene dans son journal des
événements :
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+ Les arréts de l'alimentation en hydrogene déclenchés par le capteur d’hydrogene
+ L'étalonnage
* Lestests du capteur d'hydrogene

Ftalonnage

Le capteur d’'hydrogene G6598A nécessite un étalonnage périodique apres son installation.
Agilent recommande d'étalonner le capteur d'hydrogéne tous les 6 mois. Utilisez la fonction
EMF du CPG pour définir un rappel d’étalonnage.

1 Accédez a Maintenance > H2 Sensor (Capteur de H2) puis sélectionnez le parametre On
time since calibration (Durée de fonctionnement depuis I'étalonnage).

2 Sélectionnez Details (Détails).

Activez Service Due (Maintenance nécessaire). En guise de valeur, saisissez le nombre de
jours souhaité entre les étalonnages (par défaut : 6 mois) puis sélectionnez Apply (Appliquer).
Sivous le souhaitez, ajoutez un Service Warning (Avertissement de maintenance) pendant
un nombre de jours plus court, afin de recevoir une invite supplémentaire.

Comme avec les autres EMF, lorsque le compteur Service Warning (Avertissement de
maintenance) ou Service Due (Maintenance nécessaire) arrive a expiration, le CPG déclenche
une condition qui vous alerte qu'il est temps de répéter I'étalonnage. Voir la section
«Etalonnage du capteur».

Lorsque le rappel s'affiche, utilisez la procédure d'étalonnage automatisé du CPG. Si un
étalonnage échoue pour une raison quelconque (par exemple par mangue de gaz d'étalonnage),
le capteur continue a utiliser ses données actuelles d'étalonnage.

Etalonnage du capteur

L'étalonnage prend plusieurs minutes, et inclut des étapes de refroidissement du four du CPG,
d'installation du gaz d'étalonnage et de définition du débit du gaz d'étalonnage. Le CPG vous
guidera dans les étapes nécessaires.

Pour étalonner le capteur :

Pieces nécessaires :
« Bouteille de gaz d'étalonnage du capteur d’hydrogene (5190-6890)
« Débitmetre capable de lire des débits de 30 ml/min

Vous pourrez également avoir également besoin :
« D'unrégulateur (G3440-80153)
+ De tubes de cuivre et d'écrous et de ferrules Swagelok, 1/8 de pouce
+ De clés plates pour relier le gaz d’étalonnage au CPG

1 Sélectionnez Settings (Paramétres) > Calibration (Etalonnage) > H2 Sensor (Capteur de H2).
2 Sélectionnez Start Calibration (Démarrer I'étalonnage).

3 Suivez les instructions. Le CPG refroidit et purge le four, vous guide pour relier le gaz
d'étalonnage au capteur et définir son débit du gaz, puis procede a I'étalonnage.

Une fois I'étalonnage terminé, vous pouvez couper et débrancher le gaz d'étalonnage. En cas
d'échec de I'étalonnage, vérifiez I'alimentation en gaz d'étalonnage.
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Informations relatives a |'état

Si un étalonnage échoue, une notification s'affiche dans l'onglet Diagnostics.

Fonctionnement avec un systeme de données Agilent

L'utilisation d'un capteur d'hydrogene avec un systeme de données Agilent fournit des
fonctionnalités supplémentaires. Utilisez le systeme de données pour :

* Imprimer des rapports d'étalonnage. Le rapport comprend un tracé de toutes les données
d'étalonnage stockées dans le CPG.

« Enregistrer le numéro de lot et la date limite de la bouteille de gaz d'étalonnage.

+  Afficher les informations sur I'état du capteur d'hydrogéne dans l'interface utilisateur de
I'état du CPG. L'état indique le pourcentage d'hydrogene actuel et tous les messages
relatifs au capteur d'hydrogene.

+ Tracer le niveau de I'hydrogene mesuré comme un signal de diagnostic, si désiré.

«  Afficher et imprimer toutes les entrées enregistrées pour les étalonnages, les informations
relatives a la bouteille et les fermetures.

+ Lancer un étalonnage du capteur d’hydrogene.

Manuel d'utilisation 253



16 Colonnes et four

254 Manuel d'utilisation



17

Manuel d'utilisation

Vérification chromatographique

A propos de la vérification chromatographique 256
Préparation de la vérification chromatographique 257
Vérification des performances du DIF 259
Vérification des performances du TCD 264
Vérification des performances du NPD 268
Vérification des performances ECD 272

Vérification des performances du FPD+ (échantillon 5188-5953) 277
Préparation 277

Performances avec du phosphore 277
Performances avec du soufre 281

Vérification des performances du FPD+ (échantillon 5188-5245, Japon) 283
Préparation 283
Performances avec du phosphore 283
Performances avec du soufre 287

Cette section décrit la procédure générale a appliquer pour la vérification des performances en
fonction des conditions originales en usine. Les procédures de vérification décrites dans cette
section présupposent que le CPG a été utilisé pendant une certaine durée. Pour cette raison,
les procédures vous inviteront a procéder a des dégazages, a remplacer des consommables,
a installer la colonne de vérification, etc.
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A propos de la vérification chromatographique

Les essais décrits dans cette section confirment de maniére générale que le CPG et le
détecteur présentent des performances comparables a celles constatées en usine. Toutefois,
lorsque les détecteurs et les autres pieces du CPG vieillissent, les performances du détecteur
peuvent étre altérées. Les résultats présentés ici représentent les résultats typiques pour des
conditions de fonctionnement normales et ne sont pas des spécifications.

Les essais reposent sur les prérequis suivants :

+ Utilisation d'un échantillonneur automatique de liquide. Si un tel appareil n'est pas disponible,
utilisez une seringue manuelle adéquate en lieu et place de la seringue répertoriée.

+ Dans la plupart des cas, utilisation d'une seringue de 10 pl. Une seringue de 5 pl constitue
toutefois une alternative acceptable.

+ Utilisation des septa et autres matériels (manchons, buses, raccords etc.) décrits. Les
performances peuvent changer en cas d'utilisation d'autres matériels.
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Preparation de la vérification chromatographique

En raison des variations de performances chromatographiques associées aux différents
consommables, Agilent recommande fortement I'utilisation des pieces répertoriées dans cette
section pour tous les essais de vérification. Agilent recommande également l'installation de
nouveaux consommables lorsque la qualité des consommables installées est inconnue.
Linstallation d'un nouveau manchon et septum assure par exemple que les résultats ne seront
pas altérés par des contaminations.

Lorsque le CPG est livré depuis I'usine, ces consommables sont neufs et ne doivent pas étre
remplacés.

Sur un CPG neuf, vérifiez le manchon d'injecteur installé. Le manchon fourni avec l'injecteur
peut étre différent de celui recommandé pour la vérification.

1 \Vérifiez les indicateurs/dates mentionnés sur les pieges d'alimentation en gaz.
Remplacez/remettez en état les pieges expirés.

2 Installez les nouveaux consommables de l'injecteur et préparez la bonne seringue
d'injection (et aiguille le cas échéant).

Tableau 40 Pieces recommandées pour la vérification par type d'injecteur

Piéce recommandée pour la vérification Numéro de piéce

Injecteur avec/sans division

Seringue, 10 pl 5181-1267
Joint torique 5188-5365
Septum 5183-4757
Manchon 5190-2295

Injecteur multimode

Seringue, 10 pl 5181-1267
Joint torique 5188-6405
Septum 5183-4757
Manchon 5190-2295

Injecteur de colonne remplie purgée

Seringue, 10 pL 5181-1267
Joint torique 5080-8898
Septum 5183-4757
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Tableau 40 Piéeces recommandées pour la vérification par type d'injecteur (suite)

Piece recommandée pour la vérification

Injecteur Cool On-Column

Numeéro de piéece

Septum 5183-4758
Ecrou de septum 19245-80521
Seringue, 5uL On-Column 5182-0836
Aiguille de 0,32 mm pour seringue de 5uL 5182-0831
ALS 7693A : Emplacement du support daiguille, COC (G4513-40529
Insert, silice fondue, DI de 0,32 mm 19245-20525
Injecteur PTV
Seringue, 10 pl — pour téte avec septum 5181-1267
Seringue, 10-pL, 23/42/HP—pour téte sans septum 5181-8809
Raccord d'injecteur, Graphpak-2M 5182-9761
Joint d'étanchéité en argent, pour Graphpak-2M 5182-9763
Manchon en verre, multibaffle 5183-2037
Ferrule PTFE (téte sans septum) 5182-9748
Joint Microseal de rechange (si installé) 5182-3444
Ferrule, Graphpak-3D 5182-9749
Tableau41 Normes de vérification
Standard Numéro de piece  Nombre
d'ampoules
Vérification DIF 5188-5372 3
Vérification TCD 18710-60170 3
Vérification ECD 18713-60040 3
Vérification NPD 18789-60060 3
Vérification FFPD + (parathion-méthyl) 5188-5953 3
Veérification Espace de téte OQ/PV 5182-9733 1
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Vérification des performances du DIF

1 Munissez-vous des éléments suivants :
+ Colonne d'évaluation, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um (19091J-413)
+ Echantillon d'évaluation des performances DIF (vérification) (5188-5372)
+ Isooctane de qualité chromatographique
+ Bouteilles de 4 ml de solvant et de déchet ou équivalents pour injecteur automatique
+ Flacons d'échantillon de 2 ml ou équivalents pour I'¢chantillon

+ Matériel d'injecteur et d'injection (voir « Préparation de la vérification
chromatographique ».)

2 \érifiez les éléments suivants :

+ Buse de colonne capillaire installée. Si ce n'est pas le cas, sélectionnez et installez une
buse de colonne capillaire.

+ installation du raccord de colonne capillaire. Si ce n'est pas le cas, installez-le.

+ Gaz de qualité chromatographique raccordés et configurés : hélium comme gaz
vecteur, azote, hydrogene et air.

+ Flacons pour déchet vides chargés dans la tourelle d'échantillonnage.

+ Flacon de solvant de 4 ml avec capsule de diffusion remplie d'isooctane et insérée dans
la position d'injection du solvant A.

3 Remplacez les consommables (manchon, septum, pieges, seringue etc.) tels que requis
pour la vérification. Voir la section « Préparation de la vérification chromatographique ».

4 Mettez la colonne d'évaluation en place.
+ Dégazez la colonne d'évaluation pendant au moins 30 min a 180 °C.
-+ Assurez-vous d'avoir configuré la colonne.

5 \Vérifiez le résultat en sortie de la ligne de base du DIF. Le résultat en sortie doit étre
compris entre 5pA et 20pA et relativement stable (en cas d'utilisation d'un générateur de
gaz ou de gaz ultra pur, le signal peut se stabiliser en dessous de 5 pA). Si le résultat est en
dehors de cette plage ou instable, résolvez ce probleme avant de continuer.

6 Sile résultat est trop faible :
- Vérifiez que I'électrométre est en marche.
+ Vérifiez que la flamme est allumée.
« Vérifiez que le signal est réglé sur le bon détecteur.

7 Créez ou chargez une méthode avec les valeurs des paramétres répertoriées dans
Tableau 42.
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Tableau 42 Conditions de vérification du DIF

Colonne et échantillon

Type

Echantillon
Débit de la colonne

Mode de la colonne

Injecteur avec/sans division

Température

Mode

Débit de purge
Temps de purge
Purge du septum
Economiseur de gaz
Injecteur multimode
Mode

Température d'injecteur
Durée initiale

Taux 1

Temp. finale 1

Durée finale 1

Temps de purge
Débit de purge

Purge du septum

Injecteur de colonne remplie purgée

Température

Purge du septum

Injecteur Cool On-Column

Température

Purge du septum

HP-530 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Vérification DIF 5188-5372
6,5 ml/min

Débit constant

250°C

Sans division
40 ml/min
0,5min
3ml/min

Fermé

Sans division
75°C

0,1 min

720 °C/min
250°C

5,0 min

1,0 min

40 ml/min

3ml/min

250°C

3ml/min

Suivi de four

15 ml/min
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Tableau 42 Conditions de vérification du DIF (suite)

Injecteur PTV
Mode
Température d'injecteur
Durée initiale
Taux 1

Temp. finale 1
Durée finale 1
Taux 2

Temp. finale 2
Durée finale 2
Temps de purge
Débit de purge
Purge du septum
Détecteur
Température
Débit H2

Débit dair

Débit gaz d'appoint (N2)
Lit offset

Four

Temp. initiale
Durée initiale
Taux 1

Temp. finale

Durée finale

Sans division
75°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C

0 min
0,5min

40 ml/min

3ml/min

300°C

30 ml/min
400 ml/min
25ml/min

Généralement 2 pA

75°C
0,5min
20 °C/min
190°C

0min

261



17 Vérification chromatographique

262

Tableau 42 Conditions de vérification du DIF (suite)

Parametres ALS (si installé)

Ringages d‘échantillon 2
Pompages déchantillon 6
Volume de ringage de l'échantillon 8 (maximum)
Volume d'injection Tl
Capacité de la seringue 10l
Ringages avant injection solvant A

Ringages apres injection solvant A 2
Volume ringage solvant A 8
Ringages avant injection solvant B 0
Ringages apres injection solvant B 0
Volume de ringage solvant B

Mode d'injection (7693A) Normal
Volume d'air entre niveaux (7693A) 0,20
Retard de viscosité 0
Vitesse diinjection (7693A) 6000
Délai d'inactivité avant injection 0
Délai dinactivité apres injection 0
Injection manuelle

Volume d'injection Tyl
Systéeme de données

Taux de données 5Hz

8 Encas dutilisation d'un systeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procede a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systeme de

données créera un chromatogramme.

Si vous n'utilisez pas de systeme de données, créez une séquence a un échantillon a

l'aide de l'interface du navigateur du CPG.

9 Démarrez l'analyse.

Si vous procédez a une injection a l'aide d'un échantillonneur automatique, démarrez
I'analyse en utilisant le systéeme de données ou en appuyant sur (»).

En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :
a Sélectionnez (®) pour préparer l'injecteur & l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de I'échantillon de vérification, puis sélectionnez
(»)surle CPG.

¢ Lechromatogramme ci-aprés illustre les résultats typiques d'un détecteur neuf équipé
de nouveaux consommables et avec |'azote comme gaz d'appoint.
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17 Vérification chromatographique
Vérification des performances du TCD

1 Munissez-vous des éléments suivants :
+ Colonne d'évaluation, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um (19091J-413)
+ Echantillon d'évaluation des performances DIF/TCD (vérification) (18710-60170)
+ Bouteilles de 4 ml de solvant et de déchet ou équivalents pour injecteur automatique
* Hexane de qualité chromatographique
 Flacons déchantillon de 2 ml ou équivalents pour I'échantillon
+ Hélium de qualité chromatographique comme gaz vecteur, d'appoint et de référence

+ Matériel d'injecteur et d'injection voir « Préparation de la vérification
chromatographique ».

2 Vérifiez les éléments suivants :

+ Gaz de qualité chromatographiques raccordés et configurés : hélium comme gaz
vecteur et gaz de référence.

+ Flacons pour déchet vides chargés dans la tourelle d'échantillonnage.

 Flacon de solvant de 4 ml avec capsule de diffusion remplie d'hexane et insérée dans la
position d'injection du solvant A.

3 Remplacez les consommables (manchon, septum, piéges, seringue etc.) tels que requis
pour la vérification. Voir la section « Préparation de la vérification chromatographique ».

4 Mettez la colonne d'évaluation en place.
+ Dégazez la colonne d'évaluation pendant au moins 30 min a 180 °C.
+ Configuration de la colonne

5 Créez ou chargez une méthode avec les valeurs des parametres répertoriées dans
Tableau 43.

Tableau 43 Conditions de vérification du TCD

Colonne et échantillon

Type HP-530 mx 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Echantillon vérification DIF/TCD 18710-60170

Débit de la colonne 6,5ml/min

Mode de la colonne Débit constant
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Tableau 43  Conditions de vérification du TCD (suite)

Injecteur avec/sans division

Température 250°C
Mode Sans division
Débit de purge 60 ml/min
Temps de purge 0,75min
Purge du septum 3 ml/min

Injecteur multimode

Mode Sans division
Température d'injecteur 40°C

Durée initiale 0,1 min

Taux 1 720 °C/min
Temp. finale 1 350°C
Durée finale 1 2min
Temps de purge 1,0 min
Débit de purge 40 ml/min
Purge du septum 3ml/min

Injecteur de colonne remplie purgée
Température 250°C
Purge du septum 3ml/min

Injecteur Cool On-Column

Température Oven Track
Purge du septum 15ml/min
Injecteur PTV

Mode Sans division
Température d'injecteur 40°C
Durée initiale 0,7 min
Taux 1 720 °C/min
Temp. finale 1 350°C
Durée finale 1 2min

Taux 2 100 °C/min
Temp. finale 2 250°C
Durée finale 2 0 min
Temps de purge 0,5min
Débit de purge 40 ml/min
Purge du septum 3ml/min
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Tableau 43  Conditions de vérification du TCD (suite)

Détecteur

Température

Débit de référence (He)
Débit de gaz dappoint (He)

Sortie de la ligne de base

Four

Temp. initiale

Durée initiale

Taux 1

Temp. finale

Durée finale

Parameétres ALS (si installé)
Ringages d‘échantillon

Pompages déchantillon

Volume de ringage de l'échantillon
Volume d'injection

Capacité de la seringue

Ringages avant injection solvant A
Ringages apres injection solvant A
Volume ringage solvant A
Ringages avant injection solvant B
Ringages aprés injection solvant B
Volume de ringage solvant B
Mode d'injection (7693A)

Volume d'air entre niveaux (7693A)
Retard de viscosité

Vitesse diinjection (7693A)

Délai dinactivité avant injection
Délai dinactivité apres injection
Injection manuelle

Volume d'injection

Systeme de données

Taux de données

300°C
30 ml/min
2 ml/min

Affichage < 30 sur I'édition Agilent OpenlLab
CDS ChemStation (750 pV)

75°C
0,5min
20 °C/min
190°C

0min

2

6

8 (maximum)
Tyl

10l

o o oo N

Normal
020

0

6000

Tyl

S5Hz

6 Affichez la sortie du signal. Une sortie stable a une valeur comprise entre 12,5 et 750 pV

(inclus) est acceptable.
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- Silasortie de la ligne de base est < 0,5 unité d'affichage (12,5 pV), vérifiez que le filament
du détecteur est activé. Si le décalage reste < 0,5 unité d'affichage (12,5 pV), votre
détecteur doit faire l'objet d'une révision.

- Sila sortie de la ligne de base est > 30 unités d'affichage (750 pV), il est possible qu'une
contamination chimique altere le signal. Dégazez le TCD. Si des nettoyages répétés ne
donnent pas un signal acceptable, vérifiez la pureté du gaz. Utilisez des gaz avec une
pureté plus élevée et/ou installez des pieges.

7 Encasdutilisation d'un systeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procede a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systeme de
données créera un chromatogramme.

8 Démarrez l'analyse.

Si vous procédez a une injection a l'aide d'un échantillonneur automatique, démarrez
I'analyse en utilisant le systéme de données ou en appuyant sur (»).

En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :
a Sélectionnez () pour préparer l'injecteur a l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de I'échantillon de vérification, puis sélectionnez
(») sur l'écran tactile.

¢ Lechromatogramme ci-aprés illustre les résultats typiques d'un détecteur neuf équipé
de nouveaux consommables.
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1 Munissez-vous des éléments suivants :

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

Echantillon d'évaluation des performances NPD (vérification) (18789-60060)
Bouteilles de 4 ml de solvant et de déchet ou équivalents pour injecteur automatique.
Isooctane de qualité chromatographique

Flacons d'échantillon de 2 ml ou équivalents pour I'échantillon.

Matériel d'injecteur et d'injection voir « Préparation de la vérification
chromatographique ».

2 \érifiez les éléments suivants :

Buse de colonne capillaire installée. Si ce n'est pas le cas, sélectionnez et installez une
buse de colonne capillaire.

Gaz de qualité chromatographique raccordés et configurés : hélium comme gaz
vecteur, azote, hydrogene et air.

Flacons pour déchet vides chargés d ans la tourelle d'échantillonnage.

Flacon de 4 ml avec capsule de diffusion remplie d'isooctane et insérée dans la position
d'injection du solvant A.

3 Remplacez les consommables (manchon, septum, pieges, seringue etc.) tels que requis
pour la vérification. Voir la section « Préparation de la vérification chromatographique ».

4 Encas de présence de capuchons protecteurs, retirez-les des ventilations de l'injecteur.

Mettez la colonne d'évaluation en place.

Dégazez la colonne d'évaluation pendant au moins 30 min a 180 °C.
Assurez-vous d'avoir configuré la colonne

6 Créez ou chargez une méthode avec les valeurs des parametres répertoriées dans
Tableau 44.

Tableau44 Conditions de vérification du NPD

Colonne et échantillon

Type HP-530 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Echantillon vérification NPD 18789-60060

Mode de la colonne Débit constant

Débit de la colonne 6,5 ml/min (hélium)
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Tableau 44 Conditions de vérification du NPD (suite)

Injecteur avec/sans division

Température 200°C
Mode Sans division
Débit de purge 60 ml/min
Temps de purge 0,75min
Purge du septum 3 ml/min

Injecteur multimode

Mode Sans division
Température d'injecteur 60 °C

Durée initiale 0,1 min

Taux 1 720 °C/min
Temp. finale 1 350°C
Durée finale 1 2min
Temps de purge 1,0 min
Débit de purge 60 ml/min
Purge du septum 3ml/min

Injecteur de colonne remplie purgée
Température 200°C
Purge du septum 3ml/min

Injecteur Cool On-Column

Température Suivi de four
Purge du septum 15ml/min
Injecteur PTV

Mode Sans division
Température d'injecteur 60 °C

Durée initiale 0,7 min
Taux 1 720 °C/min
Temp. finale 1 350°C
Durée finale 1 2min

Taux 2 100 °C/min
Temp. finale 2 250°C
Durée finale 2 0 min
Temps de purge 0,75min
Débit de purge 60 ml/min
Purge du septum 3ml/min
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Tableau 44 Conditions de vérification du NPD (suite)

Détecteur
Température

Débit H2

Débit dair

Débit gaz d'appoint (N2)

Correction du débit du gaz vecteur

Output (Résultat)

Four

Temp. initiale

Durée initiale

Taux 1

Temp. finale

Durée finale

Parameétres ALS (si installé)
Ringages déchantillon

Pompages déchantillon

Volume de ringage de I'échantillon
Volume d'injection

Capacité de la seringue

Ringages avant injection solvant A
Ringages aprés injection solvant A
Volume ringage solvant A
Ringages avant injection solvant B
Ringages apres injection solvant B
Volume de ringage solvant B
Mode d'injection (7693A)

Volume d'air entre niveaux (7693A)
Retard de viscosité

Vitesse dinjection (7693A)

Délai dinactivité avant injection
Délai dinactivité apres injection
Injection manuelle

Volume d'injection

Systéme de données

Taux de données

300°C
3ml/min
60 ml/min
3ml/min

Aucun (appoint et débit de carburant
constants)

20 unités daffichage (20 pA)

60°C
0Omin

20 °C/min
200°C

3min

2

6

8 (maximum)
Tyl

10l

o O o N

Normal
0220

0

6000

Tyl

S5Hz
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7 Encasdutilisation d'un systéeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procéde a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systeme de
données créera un chromatogramme.

8 Démarrez I'analyse.

Si vous effectuez une injection a l'aide d'un passeur d'‘échantillons, démarrez I'analyse en
utilisant le systeme de données ou en créant une séquence a un échantillon et en
appuyant sur (» sur l'écran tactile.
En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :

. . T . o N . Lo
a Sélectionnez () pour préparer l'injecteur a l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de I'échantillon de vérification, puis appuyez
sur (»). Le chromatogramme ci-aprés illustre les résultats typiques d'un détecteur
neuf équipé de nouveaux consommables.

x10?

Nalathi
Malathion

Réponse [pA]
N

Azobenzene

L n-octadécan

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Temps de rétention [min]
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Munissez-vous des éléments suivants :
+ Colonne d'évaluation, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um (19091J-413)

+ Echantillon d'évaluation des performances ECD (vérification) (18713-60040, Japon :
5183-0379

+ Bouteilles de 4 ml de solvant et de déchet ou équivalents pour injecteur automatique.
+ Isooctane de qualité chromatographique
+ Flacons déchantillon de 2 ml ou équivalents pour I'échantillon.

+ Matériel d'injecteur et d'injection voir « Préparation de la vérification
chromatographique ».

Vérifiez les éléments suivants :

« installation du manchon mélangeur rainuré en silice fondue propre. Si ce n'est pas le
cas, installez-le.

+ Gaz de qualité chromatographiques raccordés et configurés : hélium comme gaz
vecteur, azote comme gaz d'appoint.

+ Flacons pour déchet vides chargés dans la tourelle d'échantillonnage.

+ Flacon de 4 ml avec capsule de diffusion remplie d'hexane et insérée dans la position
d'injection du solvant A.

Remplacez les consommables (manchon, septum, pieges, seringue etc.) tels que requis
pour la vérification. Voir la section « Préparation de la vérification chromatographique ».

Mettez la colonne d'évaluation en place.
+ Dégazez la colonne d'évaluation pendant au moins 30 min a 180 °C.
Assurez-vous d'avoir configuré la colonne.

Affichez la sortie du signal pour déterminer la sortie de la ligne de base. Une sortie de ligne
de base stable a une valeur comprise entre 0,5 et 1 000 Hz (unités d'affichage de I'édition
OpenlLLAB CDS ChemStation) (inclus) est considérée comme acceptable.

- Sila sortie de la ligne de base est < 0,5 Hz, vérifiez que I'électrométre est allumé. Sile
décalage reste < 0,5 Hz, votre détecteur doit faire I'objet d'une révision.

+ Sila sortie de la ligne de base est > 1 000 Hz, il est possible qu'une contamination
chimique altere le signal. Dégazez I'ECD. Si des nettoyages repétés ne donnent pas un
signal acceptable, vérifiez la pureté du gaz. Utilisez des gaz avec une pureté plus élevée
et/ou installez des pieges.

Créez ou chargez une méthode avec les valeurs des paramétres répertoriées dans
Tableau 45.
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Tableau 45 Conditions de vérification du détecteur ECD

Colonne et échantillon

Type

Echantillon

Mode de la colonne

Débit de la colonne

Injecteur avec/sans division

Température

Mode

Débit de purge
Temps de purge
Purge du septum
Injecteur multimode
Mode

Température d'injecteur
Durée initiale

Taux 1

Temp. finale 1

Durée finale 1

Temps de purge
Débit de purge

Purge du septum

Injecteur de colonne remplie purgée

Température

Purge du septum

Injecteur Cool On-Column

Température

Purge du septum

HP-530 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Vérification ECD (18713-60040 ou Japon :

5183-0379)
Débit constant

6,5 ml/min (hélium)

250°C

Sans division
60 ml/min
0,75min

3ml/min

Sans division
80°C

0,1 min

720 °C/min
250°C
5min

1,0 min

60 ml/min

3ml/min

250°C

3ml/min

Suivi de four

15 ml/min
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Tableau 45 Conditions de vérification du détecteur ECD (suite)

Injecteur PTV

Mode

Température d'injecteur
Durée initiale

Taux 1

Temp. finale 1

Durée finale 1

Taux 2

Temp. finale 2

Durée finale 2

Temps de purge

Débit de purge

Purge du septum
Détecteur
Température

Débit gaz d'appoint (N2)

Sortie de la ligne de base

Four

Temp. initiale
Durée initiale
Taux 1
Temp. finale

Durée finale

Sans division
80°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C
0min

0,75 min
60 ml/min

3ml/min

300°C
25 ml/min (constant + gaz d'appoint)

Doit étre une valeur affichée < 1000. Dans
Iédition Agilent OpenLab CDS ChemStation
(<1000 Hz)

80°C
0Omin
15°C/min
180°C

70 min
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Tableau 45 Conditions de vérification du détecteur ECD (suite)

Paramétres ALS (si installé)

Ringages d‘échantillon 2
Pompages d‘échantillon 6
Volume de ringage de l'échantillon 8 (maximum)
Volume d'injection Tl
Capacité de la seringue 10l
Ringages avant injection solvant A

Ringages aprées injection solvant A 2
Volume ringage solvant A 8
Ringages avant injection solvant B 0
Ringages aprés injection solvant B 0
Volume de ringage solvant B

Mode d'injection (7693A) Normal
Volume d'air entre niveaux (7693A) 020
Retard de viscosité 0
Vitesse diinjection (7693A) 6000
Délai d'inactivité avant injection 0
Délai dinactivité apres injection 0
Injection manuelle

Volume d'injection Tyl
Systéeme de données

Taux de données 5Hz

7 Encasdutilisation d'un systeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procede a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systéeme de

données créera un chromatogramme.

8 Démarrez l'analyse.

Si vous procédez a une injection a l'aide d'un échantillonneur automatique, démarrez
I'analyse en utilisant le systeme de données ou en appuyant sur (»).

En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :

a Sélectionnez (¥ pour préparer l'injecteur & l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de I'échantillon de vérification, puis appuyez
sur(»).

Le chromatogramme ci-apres illustre les résultats typiques d'un détecteur neuf équipé
de nouveaux consommables. Le pic Aldrin n'apparaitra pas en cas d'utilisation d'un
échantillon japonais 5183-0379.
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Réponse [Hz]
o
o

Aldrin
(18713-60040)
0.4
0.2
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
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Vérification des performances du FPD+
(échantillon 5188-5953)

Pour vérifier les performances du FPD+, veuillez d'abord vérifier les performances avec du
phosphore, puis avec du soufre.

Préparation

1 Munissez-vous des éléments suivants :
+ Colonne d'évaluation, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 pm (19091J-413)

« Echantillon d'évaluation des performances du FPD+ (vérification) (5188-5953), 2,5 mg/I
(20,5 %) de parathion-méthyle dans de l'isooctane

+ Filtre phosphore

+ Filtre soufre et bague d'espacement

+ Bouteilles de 4 ml de solvant et de déchet ou équivalents pour injecteur automatique.
+ Flacons d'échantillon de 2 ml ou équivalents pour I'échantillon.

* Iso-octane de qualité chromatographique pour le solvant de ringcage de la seringue.

+ Matériel d'injecteur et d'injection voir « Préparation de la vérification
chromatographique ».

2 Vérifiez les éléments suivants :

+ Gaz de qualité chromatographique raccordés et configurés : hélium comme gaz
vecteur, azote, hydrogene et air.

+ Flacons pour déchet vides chargés dans la tourelle d'échantillonnage.

+ Flacon de 4 ml avec capsule de diffusion remplie d'isooctane et insérée dans la position
d'injection du solvant A.

3 Remplacez les consommables (manchon, septum, pieges, seringue etc.) tels que requis
pour la vérification. Voir la section « Préparation de la vérification chromatographique ».

4 Vérifiez que le réglage de Lit Offset est correct. De maniere générale, il doit étre d'environ
2,0 pA pour la méthode de vérification.

5 Mettez la colonne d'évaluation en place.

6 Réglez le four, l'injecteur et le détecteur sur 250 °C et procédez au dégazage pendant
15 minutes au minimum.

7 Assurez-vous d'avoir configuré la colonne.

Performances avec du phosphore

1 Silefiltre a phosphore n'est pas encore installé, mettez-le en place.

2 Créez ou chargez une méthode avec les valeurs des parametres répertoriées dans
Tableau 46.
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Tableau 46 Conditions de vérification du FPD+ (P)

Colonne et échantillon

Type

Echantillon

Mode de la colonne
Débit de la colonne
Injecteur avec/sans division
Température

Mode

Débit de purge

Temps de purge

Purge du septum
Injecteur multimode
Mode

Température d'injecteur
Durée initiale

Taux 1

Temp. finale 1

Durée finale 1

Temps de purge

Débit de purge

Purge du septum

Injecteur de colonne remplie purgée

Température

Purge du septum

Injecteur Cool On-Column
Température

Purge du septum

HP-530 m x 0,32 mm x 0,25 um
(19091J-413)

Vérification du FPD (5188-5953)
Débit constant

6,5 (ML/min)

180 °C avec/sans division
Sans division

60 ml/min

0,75min

3 ml/min

Sans division
75°C

0,1 min

720 °C/min
250°C

5,0 min

1,0 min

60 ml/min

3ml/min

180°C

3 ml/min

Suivi de four

15 ml/min
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Tableau 46 Conditions de vérification du FPD+ (suite)(P)

Injecteur PTV
Mode
Température d'injecteur
Durée initiale
Taux 1

Temp. finale 1
Durée finale 1
Taux 2

Temp. finale 2
Durée finale 2
Temps de purge
Débit de purge
Purge du septum
Détecteur

Température du réchauffeur et de la ligne de
transfert auxiliaire

Température du bloc démission
Débit d'hydrogéne
Débit d'air (oxydant)

Correction du débit du gaz vecteur

Débit de gaz d'appoint
Type de gaz d'appoint
Flamme

Lit offset

Tension PMT

Bloc démission

Four

Temp. initiale

Durée initiale

Taux 1

Temp. finale 1

Durée finale 1

Taux 2

Temp. finale 2

Durée finale 2

Sans division
75°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C

0 min
0,75min
60 ml/min

3ml/min

200 °C (activé)

125°C (activé)
60 ml/min (activé)
60 ml/min (activé)

Aucun (appoint et débit de carburant
constants)

60 ml/min (activé)
Azote

Allumé
Généralement 2 pA
Allumé

125°C

70°C
0Omin
25°C/min
150°C

0 min
5°C/min
190°C

7 min
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Tableau 46 Conditions de vérification du FPD+ (suite)(P)

Parametres ALS (si installé)

Ringages d‘échantillon 2
Pompages déchantillon 6
Volume de ringage de l'échantillon 8 (maximum)
Volume d'injection Tl
Capacité de la seringue 10l
Ringages avant injection solvant A

Ringages apres injection solvant A 2
Volume ringage solvant A 8
Ringages avant injection solvant B 0
Ringages apres injection solvant B 0
Volume de ringage solvant B

Mode d'injection (7693A) Normal
Volume d'air entre niveaux (7693A) 0,20
Retard de viscosité 0
Vitesse diinjection (7693A) 6000
Délai d'inactivité avant injection 0
Délai dinactivité apres injection 0
Injection manuelle

Volume d'injection Tyl
Systéeme de données

Taux de données 5Hz

3 Allumez la flamme du FPD+ si elle ne l'est pas encore.

4 Affichez la sortie du signal et surveillez-la. Le résultat attendu pour cette sortie est
denviron 10. Attendez que la sortie se stabilise. Cela prend environ 1 heure.

Sila sortie de la ligne de base est trop élevée :

- vérifiez le montage de la colonne. Si cette derniére est installée trop en hauteur, la phase
stationnaire brlle avec la flamme et augmente la valeur mesurée.

+ Veérifiez qu'il n'y a pas de fuite.
+ Procédez au dégazage du détecteur et de la colonne a 250 °C.
+ Débits incorrects réglés pour le filtre installé.

Si la sortie de la ligne de base est de zéro, vérifiez que I'électromeétre et la flamme sont
allumés.

5 En cas d'utilisation d'un systeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procede a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systeme de
données créera un chromatogramme.
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6 Démarrez lanalyse.

Si vous procédez a une injection a l'aide d'un échantillonneur automatique, démarrez

I'analyse en utilisant le systéme de données ou en appuyant sur (»).

En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :

a Sélectionnez () pour préparer l'injecteur & l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de I'echantillon de vérification, puis appuyez
sur(»).

¢ Le chromatogramme ci-apres illustre les résultats typiques d'un détecteur neuf équipé
de nouveaux consommables.

L] FPD1A (65 PISIGI0014D)
{Z1 FPD2B, (65_P11SIG10014.0)

150 pA i Méthylparathion
5000 -

4000

2000 -

Isooctane
1000

fnope

+

T T T T T T T
2 4 ] ] 10 12 14 min

Performances avec du soufre

1 Installez le filtre a soufre et la bague d'espacement du filtre.
2 Allumez la flamme du FPD+ si elle ne l'est pas encore.

3 Affichez la sortie du signal et surveillez-la. Cette sortie est généralement comprise entre
50 et 60, mais peut également monter jusqu'a 70. Attendez que la sortie se stabilise. Cela
prend environ 1 heure.

Sila sortie de la ligne de base est trop élevée :

- vérifiez le montage de la colonne. Si cette derniere est installée trop en hauteur, la phase
stationnaire brile avec la flamme et augmente la valeur mesurée.

+ Vérifiez qu'il n'y a pas de fuite.
+ Procédez au dégazage du détecteur et de la colonne a 250 °C.
+ Débits incorrects réglés pour le filtre installé.

Si la sortie de la ligne de base est de zéro, vérifiez que I'électromeétre et la flamme sont
allumés.

4 En cas d'utilisation d'un systeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procede a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systeme de
données créera un chromatogramme.

5 Démarrez lanalyse.
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2500

2000

Sivous procédez a une injection a l'aide d'un échantillonneur automatique, démarrez
I'analyse en utilisant le systéme de données ou en appuyant sur (»).

En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :

a Sélectionnez () pour préparer l'injecteur & l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de '€chantillon de vérification, puis appuyez
sur(»).

Le chromatogramme ci-apres illustre les résultats typiques d'un détecteur neuf équipé de
nouveaux consommables.

FPD1 A, (65_S1151G10011.0)
[_] FPD2B, (65_S1151G10011.0)

Méthylparathion

Isooctane

i

o,

,.,,_
e
-

-

31 4
B

=

3
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17 Vérification chromatographique

Vérification des performances du FPD+
(échantillon 5188-5245, Japon)

Pour vérifier les performances du FPD+, veuillez d'abord vérifier les performances avec du
phosphore, puis avec du soufre.

Préparation

1 Munissez-vous des éléments suivants :
+ Colonne d'évaluation, DB5 15 m x 0,32 mm x 1,0 um (123-5513)

+ Echantillon d'évaluation (de vérification) du FPD (5188-5245, Japon), composition :
n-dodécane 7 499 mg/L (x 5%), dodécanethiol 2,0 mg/L (+ 5%), phosphate de
tributyle 2,0 mg/L (= 5%), tert-butyle disulfure 1,0 mg/L (+ 5%), dans de l'isooctane
comme solvant

+ Filtre phosphore

+ Filtre soufre et bague d'espacement

+ Bouteilles de 4 ml de solvant et de déchet ou équivalents pour injecteur automatique.
+ Flacons d'échantillon de 2 ml ou équivalents pour I'échantillon.

* Iso-octane de qualité chromatographique pour le solvant de ringcage de la seringue.

+ Matériel d'injecteur et d'injection voir « Préparation de la vérification
chromatographique ».

2 Vérifiez les éléments suivants :

+ (Gaz de qualité chromatographique raccordés et configurés : hélium comme gaz
vecteur, azote, hydrogene et air.

+ Flacons pour déchet vides chargés dans la tourelle d'échantillonnage.

 Flacon de 4 ml avec capsule de diffusion remplie d'isooctane et insérée dans la position
d'injection du solvant A.

3 Remplacez les consommables (manchon, septum, pieges, seringue etc.) tels que requis
pour la vérification. Voir la section « Préparation de la vérification chromatographique ».

4 Vérifiez que le réglage de Lit offset est correct. De maniere générale, il doit étre d'environ
2,0 pA pour la méthode de vérification.

5 Mettez la colonne d'évaluation en place.

+ Réglez le four, linjecteur et le détecteur sur 250 °C et procédez au dégazage pendant
15 minutes au minimum.

6 Configurez la colonne.

Performances avec du phosphore

1 Silefiltre a phosphore n'est pas encore installé, mettez-le en place.

2 Créez ou chargez une méthode avec les valeurs des paramétres répertoriées dans
Tableau 47.
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Tableau47 Conditions de vérification au phosphore du FPD*

Colonne et échantillon

Type

Echantillon
Mode de la colonne

Débit de la colonne

Injecteur avec/sans division

Température

Mode

Débit de purge total
Débit de purge
Temps de purge
Purge du septum
Injecteur multimode
Mode

Température d'injecteur
Durée initiale

Taux 1

Temp. finale 1

Durée finale 1

Temps de purge
Débit de purge

Purge du septum

Injecteur de colonne remplie purgée

Température

Purge du septum

Injecteur Cool On-Column

Température

Purge du septum

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

Vérification du FPD (5188-5245)
Débit constant

7,5 ml/min

250°C

Sans division
69,5 ml/min
60 ml/min
0,75min

3 ml/min

Sans division
80°C

0,1 min

720 °C/min
250°C

5,0 min

1,0 min

60 ml/min

3ml/min

250°C

3 ml/min

Oven Track

15 ml/min
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Tableau 47 Conditions de vérification au phosphore du FPD* (suite)

Injecteur PTV
Mode
Température d'injecteur
Durée initiale
Taux 1

Temp. finale 1
Durée finale 1
Taux 2

Temp. finale 2
Durée finale 2
Temps de purge
Débit de purge
Purge du septum
Détecteur

Température du réchauffeur et de la ligne de
transfert auxiliaire

Température du bloc démission
Débit d'hydrogéne
Débit diair (oxydant)

Correction du débit du gaz vecteur

Débit de gaz d'appoint
Type de gaz d'appoint
Flamme

Lit offset

Tension PMT

Bloc démission

Four

Temp. initiale

Durée initiale

Taux 1

Temp. finale

Durée finale

Taux 2

Temp. finale 2

Durée finale 2

Sans division
80°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C
0Omin
0,75min
60 ml/min

3 ml/min

200 °C (activé)

125°C (activé)
60 ml/min (activé)
60 ml/min (activé)

Aucun (appoint et débit de carburant
constants)

60,0 ml/min (activé)
Azote

Allumé
Généralement 2 pA
Allumé

125°C

70°C
O0Omin

10 °C/min
105°C
0min

20 °C/min
190°C

7,25 min pour le soufre
12,25 min pour le phosphore
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Tableau 47 Conditions de vérification au phosphore du FPD* (suite)

Parametres ALS (si installé)

Ringages d‘échantillon 2

Pompages déchantillon 6

Volume de ringage de l'échantillon 8 (maximum)
Volume d'injection Tl

Capacité de la seringue 10l

Ringages avant injection solvant A

Ringages apres injection solvant A 2
Volume ringage solvant A 8
Ringages avant injection solvant B 0
Ringages aprés injection solvant B 0
Volume de ringage solvant B

Mode d'injection (7693A) Normal
Volume d'air entre niveaux (7693A) 0,20
Retard de viscosité 0
Vitesse dinjection (7693A) 6000
Délai d'inactivité avant injection 0
Délai dinactivité apres injection 0
Injection manuelle

Volume d'injection Tyl
Systéeme de données

Taux de données S5Hz

3 Allumez la flamme du FPD+ si elle ne l'est pas encore.

4 Affichez la sortie du signal et surveillez-la. Le résultat attendu pour cette sortie est
denviron 10. Attendez que la sortie se stabilise. Cela prend environ 1 heure.

Sila sortie de la ligne de base est trop élevée :

+ vérifiez le montage de la colonne. Si cette derniére est installée trop en hauteur, la phase
stationnaire brlle avec la flamme et augmente la valeur mesurée.

« Vérifiez qu'il n'y a pas de fuite.
+ Procédez au dégazage du détecteur et de la colonne a 250 °C.
+ Débits incorrects réglés pour le filtre installé.

Si la sortie de la ligne de base est de zéro, vérifiez que I'électromeétre et la flamme sont
allumés.

5 En cas d'utilisation d'un systeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procede a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systeme de
données créera un chromatogramme.
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6

160 pA

Démarrez 'analyse.

Si vous procédez a une injection a l'aide d'un échantillonneur automatique, démarrez
I'analyse en utilisant le systéme de données ou en appuyant sur (»).

En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :
a Sélectionnez () pour préparer l'injecteur & l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de I'echantillon de vérification, puis appuyez
sur (»).

Le chromatogramme ci-apres illustre les résultats typiques d'un détecteur neuf équipé de
nouveaux consommables.

Tributylphosphate

Isooctane t-Butydisulfure L
/“l

1 2 3 4 L] L] 7 L] min

Performances avec du soufre

Installez le filtre a soufre.
Allumez la flamme du FPD+ si elle ne I'est pas encore.

Affichez la sortie du signal et surveillez-la. Cette sortie est généralement comprise entre
50 et 60, mais peut également monter jusqu'a 70. Attendez que la sortie se stabilise. Cela
prend environ 2 heures.

Sila sortie de la ligne de base est trop élevée :

- vérifiez le montage de la colonne. Si cette derniére est installée trop en hauteur, la phase
stationnaire brlle avec la flamme et augmente la valeur mesurée.

+ Vérifiez qu'il n'y a pas de fuite.
+ Procédez au dégazage du détecteur et de la colonne a 250 °C.
+ Débits incorrects réglés pour le filtre installé

Sila sortie de la ligne de base est de zéro, vérifiez que I'électrométre et la flamme sont
allumés.

En cas d'utilisation d'un systeme de données, préparez ce dernier afin qu'il procede a une
analyse en utilisant la méthode de vérification chargée. Assurez-vous que le systeme de
données créera un chromatogramme.

Démarrez l'analyse.
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Sivous procédez a une injection a l'aide d'un échantillonneur automatique, démarrez
I'analyse en utilisant le systéme de données ou en appuyant sur (»).

En cas d'injection manuelle (avec ou sans systéme de données) :

a Sélectionnez () pour préparer l'injecteur & l'injection sans division.

b Lorsque le CPG est prét, injectez 1 pl de '€chantillon de vérification, puis appuyez

sur(»).

6 Lechromatogramme ci-aprés illustre les résultats typiques d'un détecteur neuf équipé de
nouveaux consommables.

150 pA

14000

12000

10000 -

4000

2000

Isooctane

t-Butydisulfure

Dodécane-1-thiol
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Tests de China Metrology

Facteurs de conversion d'une unité FPD+ et ECD 290
Facteurs de conversion pour le FPD+ 290

Facteurs de conversion pour 'lECD 291

Utilisation des facteurs de conversion 292

Références 293

Le CPG 8890est conforme aux normes de société suivantes : Q31/0115000033C005-2016-02.

Les tests de China Metrology du CPG 8890 sont effectués conformément a la norme d'entreprise
Q31/0115000033C005-2016-02. Ce chapitre fournit des informations et des techniques afin
de déterminer de facon correcte le bruit et la dérive lors du test d'un FPD+ ou d'un ECD.
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Facteurs de conversion d'une unité FPD+ et ECD

Au moment de la publication, les tests de China Metrology nécessitent des métriques de bruit
et de dérive comme indiqué ci-dessous :

Détecteur Unités de rapport
DIF A

TCD mv

NPD A

FPD+ A

ECD mv

Cependant, la collecte des données est nécessaire pour transparaitre dans la sortie numérique
disponible via le CPG et le systeme de données. Pour le DIF, le NPD et le TCD, le systeme de
données fournit des données ayant les unités de rapport souhaitées. Cependant, pour le ECD
et le FPD+, Agilent indique la sortie vers ses systemes de données en « unités d'affichage »
(DU). Cette section décrit comment convertir/régler I'échelle avec précision les résultats
numeériques du FPD+ et de I'ECD pour les rendre cohérents avec les exigences de la métrologie
chinoise.

Les facteurs de conversion pour le FPD+ et 'ECD prennent la sortie de l'unité d'affichage issue
de la voie numérique du systeme de données Agilent comme une valeur absolue pour le
courant ou la tension. Agilent a développé les facteurs de conversion de fagon empirique, sur
la base des mesures d'un systéme isolé qui présente simultanément en sortie des données
analogiques et numériques. Les facteurs de conversion integrent également :

+ Mise a l'échelle appliguée aux signaux analogiques versus les signaux numeriques
+ Réglage de la gamme des signaux analogiques de 5 (2*5) sur le CPG
+  Filtrage unique appliqué par 'ADC 35900

«+ Différences de largeur de bande (BW) associées au canal numérique du CPG (5 Hz) et de la
voie numérique de 'ADC 35900 (3 Hz)

Les différences de largeur de bande des canaux entre les voies des signaux analogiques et
numeérigues peuvent étre prises en considération comme suit :

BW = voie de 'ADC 35900 / voie numérique du CPG = V(3 Hz / 5Hz) =07

Facteurs de conversion pour le FPD+

Pour le FPD+, le facteur de conversion est le méme, quel que soit le filtre utilisé (phosphore ou
soufre)

FPD+ (phosphore) : 1TDU=1x10""2A
FPD+ (soufre): 1DU=1x10"12 A
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Facteurs de conversion pour 'ECD

Pour I'ECD, la norme Métrologie chinoise a été établie sur la base d'un modele d'ECD plus
ancien. Agilent relie les unités d'affichage et le Hz (I'unité de mesure de base pour 'ECD) avec
un rapport différent pour I'ECD par rapport a 'ECD utilisé pour développer la norme. LECD relie
une DU a 1 Hz, alors que I'ancien ECD relie 1 DU a 5 Hz. Par conséquent, la conversion inclut
aussi la différence de rapport du signal numeérique entre 'ECD et 'ECD. Pour convertir la sortie
du bruit de 'ECD en une valeur comparable a la spécification CMC, utilisez la formule suivante :

ECD:1DU=02mV

Le facteur de conversion de I'ECD montre que le facteur de conversion comparable pour I'ECD
devrait étre 1 mV/DU = 1 mV/1 Hz.
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Utilisation des facteurs de conversion

Pour utiliser les facteurs de conversion, multipliez le bruit ASTM rapporté depuis le systeme
de données Agilent pour la voie du signal numérique du CPG par le facteur de conversion
approprié.

Par exemple, si l'on examine l'application des facteurs de conversion du FPD+ et de I'ECD a un
échantillonnage statistique des performances en matiére de bruit numérique mesurées pour
les deux détecteurs chez Agilent:

Bruit ASTM moyen du FPD+ DU'2: 1,54

Bruit ASTM moyen de I'ECD, DU®: 0,16

Application des facteurs de conversion :

FPD+:1,54 DU x (1x 10712 A/1DU) = 1,54 x 10712 A
ECD: 0,16 DU x (0,2 mV/1 DU) = 0,032 mV

1 Les données Agilent pour le bruit du FPD+ dans cet exemple ne représentent que le mode soufre.

2 Les données collectées a des fins de comparaison doivent étre acquises avec un décalage nominal
du FPD+< 100 DU en mode soufre et < 20 DU en mode phosphore et a un débit de données de 5 Hz.

3 Les données collectées a des fins de comparaison doivent étre acquises avec une ligne de base
nominale de I'ECD de ou inférieure a 150 DU et a un débit de données de 5 Hz.
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“Calculation of Performance Factors for the HP 6890 Gas Chromatograph Using Different Data
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Handling Devices” Agilent Technologies publication 5965 8901E.
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Les termes répertoriés dans le Tableau 48 sont utilisés dans I'examen de ce produit. Ils sont
recueillis ici pour vous faciliter la tache.

Tableau 48 Termes

Terme Définition

ADC Convertisseur analogique-numérique

ALS Echantillonneur automatique de liquide

AS Echantillonneur automatique

BCD Décimale encodée en binaire

Clé Smart ID Fixées aux composants essentiels du trajet du débit, les clés Smart ID fournissent des informations telles que la
configuration et I'age de la colonne avec des parametres par défaut pour la configuration.

coc Injecteur de colonne a froid

CPG Chromatographe en phase gazeuse

DDM Détecteur de masse

DHCP Protocole de création dynamique de I'hote

DIF Détecteur a ionisation de flamme

ECD Détecteur a capture délectrons

ELVDS Port pour les communications externes avec les MSD Agilent

EMF Retour anticipé de maintenance

EPC Régulation électronique des gaz

FPD+ Détecteur photométrique de flamme plus

HS Echantillonneur despace de téte

UL Interface utilisateur locale

LAN Réseau local

LTM Masse thermique faible

LVDS Signalisation différentielle basse tension

MMI Injecteur multimode

NCD Détecteur par chimiluminescence de l'azote

NPD Détecteur de phosphore azote

NTP Température et pression normales (25 °C et T atmosphére)

PCI Injecteur de colonne remplie

PCM Module de contrdle de pression

PID Proportionnel, Intégral et Différentiel

PP Linjecteur purgé rempli

PSD Module de commutation pneumatique
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Tableau 48 Termes (suite)

Terme Définition

PTFE Polytetraflouroéthyléne

PTV Injecteur de vaporisation a température programmé
QTOF quadrupole-temps de vol

SCD Détecteur par chimiluminescence de soufre

SM Spectrometre de masse

SSL Injecteur avec/sans division

TCD Détecteur de conductivité thermique
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