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Agilent Technologies
0 un tecnico esperto per
eventuale assistenza;

7. qualsiasi modifica
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Il gascromatografo Serie 6890

Nel presente manuale il gascromatografo 6890 & denominato "GC".

Tabelle di controllo

Il funzionamento del GC viene controllato mediante una serie di parametri
(regolazione della temperatura, programmazione degli eventi, selezione del
segnale, ecc.) suddivisi in tabelle di controllo. Ecco la tipica tabella di controllo
del forno:

OVEN ————  Titolo della tabella di controllo

Parametri visualizzati

Parametri non visualizzati

¢ Titolo della tabella di controllo: questa riga identifica la tabella. E fissa,
non subisce cioe spostamenti quando si fa scorrere a video la tabella.

e Parametri visualizzati: il display standard ha quattro righe. La prima e
riservata al titolo, le altre tre contengono i parametri; Temp indicail valore
corrente della temperatura.

e Parametri non visualizzati: sono sei e possono essere visualizzati mediante
scorrimento. Se necessario i tre inferiori possono essere spostati nella
finestra di visualizzazione.

Componenti installati

1l display visualizza solo le tabelle dei componenti installati. E impossibile
attivare una tabella di un iniettore, di un rivelatore o di un altro dispositivo
non installato.

Lo stesso vale per le tabelle di controllo contenenti le molteplici funzioni dei vari
componenti, come [Status] o [Config]: vengono visualizzate solo quelle dei
dispositivi collegati. Pertanto, i display di esempio riportati in questo manuale
possono risultare leggermente diversi su strumenti con diversa configurazione.
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Utilizzo delle tabelle di controllo

La procedura generale per impostare i parametri del GC e la seguente:

1. Richiamare la tabella di controllo desiderata premendo il tasto
corrispondente. La tabella apparira sul display. La prima riga e riservata
al titolo della tabella.

2. Verificareiparametri dellatabella (se e lunga, sara probabilmente necessario
farla scorrere).

3. Modificare i parametri selezionati.

4. Seguire la stessa procedura per altre tabelle fino a ottenere la configurazione
desiderata.

5. Verificare il risultato.

Il vantaggio delle tabelle ¢ il raggruppamento dei parametri correlati. E possibile
verificarli e modificarli senza dovere effettuare lunghe operazioni alla tastiera.

Per esempio, per impostare l'iniettore anteriore, basta premere [Front Inlet]
Front Front i Col

[ Oven ] Inlet [Col] ] [Det J [SlgnaH J [Comp1
Back Back H Col

[Aux# ] [Inlet ] [cmz ] [DEt ] [SlgnaIZ] [CompZ

) ) ) B B

Sul display apparira la tabella di controllo dell'iniettore anteriore.
Nella Figura 1 sono riportate le tabelle di controllo dei tre tipi di iniettore,
utti dotati di controllo pneumatico elettronico.
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on-column a freddo per impaccate

split/splitless
Nle s Snnlbat . oge . .
Mode: Split Parte superiore della tabella. Utilizzare i tasti
Ym0 Pa . . .
Lemp eol di scorrimento per spostarla sul display.
Pressure 1( 10.0 —
FRONT IN (s/sL) La linea del titolo non put essere spostata.
Split £ 100 [ . _ .
, ”! ’ '* ( B x Si possono visualizzare tre linee
Spt ) b 6.0
pLit i o della tabella alla volta.
fot flow 80.4 30 .4
Gas saver on . . . -
N L >0 (; Parte inferiore della tabella. Usare i tasti di
Saver TLOw P 8 (18 . .
: L ' 5 5 scorrimento per spostarla sul display.
er time k)

Figural Alcune tabelle di controllo degli iniettori

Usare i tasti del cursore (A e V) per spostare il cursore (<) sulla riga da
modificare, digitare il nuovo valore e premere [Enter]. Ripetere 'operazione
per tutte le modifiche da apportare.

Le tabelle cambiano a seconda delle modalita di funzionamento selezionate
e della configurazione dello strumento. Le tabelle presenti su strumenti diversi
possono essere leggermente diverse da queste.
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Alcune indicazioni specifiche

Controllo del flusso di gas

I1 GC con EPC (Electronic Pneumatic Control, il controllo elettronico della
pneumatica) permette di controllare da tastiera il flusso di gas in tutti i
componenti, gli iniettori, i rivelatori e i tre elementi ausiliari. L'EPC consente
in primo luogo I'impostazione del flusso e della pressione, oltre alla possibilita
di selezionare una vasta gamma di modalita di funzionamento.

Sonoinvendita anche iniettori e rivelatori tradizionali, che funzionano cioe senza
il controllo elettronico della pneumatica, impiegando dispositivi di controllo
del flusso, di regolazione della pressione e un flussimetro separati. Si possono
attivare e disattivare da tastiera.

Colonne

Si pud controllare il gas di trasporto nella colonna impostando una portata

0 una pressione costanti o programmandone I'incremento. Gli iniettori EPC
mantengono invariate le caratteristiche del flusso (intese come pressione o
portata) fino al termine dell’analisi, consentendo parallelamente di programmare
la temperatura.

I parametri della colonna devono essere impostati prima di quelli
dell’iniettore!

Segnali

I segnali sono i dati che il GC trasmette ad altri strumenti per I'’elaborazione.
E possibile selezionare fra numerosi segnali digitali e analogici.

Automazione

Latabella degli eventi consente '’esecuzione automatica di determinati comandi
a intervalli prefissati dopo l'inieizione. La tabella oraria permette di avviare
determinate procedure a ore prestabilite.
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Metodi e sequenze

Il metodo attivo e costituito dall'insieme delle tabelle di controllo
(opportunamente impostate dall’operatore) presenti attualmente in memoria
e che vengono utilizzate per I'analisi. Possono essere memorizzati un massimo
di cinque metodi.

Una sequenza € una serie di campionamenti, ciascuno associato a un iniettore
e aun metodo di analisi. Ne possono essere memorizzate un massimo di cinque.
I campioni possono provenire da un campionatore automatico per liquidi o da
una vavola di campionamento dotata di un selettore di flusso. E possibile
interrompere le sequenze per analizzare campioni da esaminare con urgenza.

Valvole

L’esecuzione in sequenza delle operazioni nella colonna puo essere controllata
mediante valvole di commutazione. Il campionamento del gas puo essere
azionato manualmente o in automatico utilizzando una valvola multiposizione
di selezione del flusso. A ogni posizione puo essere associata una sequenza di
campionamento e analisi.

Consigli utili

Il funzionamento del GC e controllato daun sistema di tabelle, ognuna delle quali
contiene una serie di parametri correlati. Le tabelle si possono visulizzare e
modificare secondo le proprie esigenze. Ecco alcuni consigli utili.

¢ Il contenuto di molte tabelle dipende dai dispositivi installati. Il GC ¢ in grado
di rilevare la presenza di molti dei suoi componenti, identificandone le
caratteristiche, ma alcune informazioni (come il gas di trasporto in uso)
devono essere digitate dall’'utente. E necessario dunque configurare i vari
elementi del GC prima di usarli.

¢ Nella configurazione della procedura di analisi, il primo parametro da
impostare e il gas di trasporto. Occorre poi definire la modalita di
funzionamento della colonna e infine I'iniettore. I rivelatori possono essere
impostati quando si desidera.

e Premere il tasto [Config] a intervalli regolari per verificare che la
configurazione sia quella effettivamente desiderata.
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¢ Premere il tasto [Info] per visualizzare informazioni sugli intervalli di
variazione dei parametri, sul passo successivo di una procedura, ecc.

e L’impostazione di molti parametri comporta la selezione di opzioni. Per
richiamarle premere il tasto [Mode/Type]. Se al parametro non sembra
corrispondere un valore numerico o non basta semplicemente attivarlo o
disattivarlo con [On] o [Off], premere [Mode/Type] per verificare se & previsto
un menu secondario.

Manutenzione

Fusibili e batterie

I1 GC richiede alcuni fusibili e batterie per poter funzionare correttamente.
Questi ultimi devono essere maneggiati esclusivamente da personale Agilent.

Tabella 1. Fusibili e batterie della scheda principale

Identificativo fusibile Caratteristiche tecniche e tipo

F1,F2, F3, F4 8 A, 250 Vac, IEC 127 Tipo F (non ritardato), corpo in vetro
Identificativo batteria Caratteristiche tecniche e tipo

BT1 3 volt, batteria al litio, Panasonic BR3032

Tabella 2. Fusibili della scheda di alimentazione a corrente alternata

Identificativo Tensione Caratteristiche tecniche e tipo

fusibile di linea

F1,F2 120V 20 A, 250 Vac, IEC 127 tipo F (non ritardato), corpo in ceramica
F1,F2 200V-240V 15 A, 250 Vac, IEC Tipo F (non ritardato), corpo in ceramica
F3, F4 Tutti 8 A, 250 Vac, IEC Tipo F (non ritardato), corpo in vetro
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Programma di manutenzione

La frequenza della manutenzione dipende da:

¢ la frequenza di utilizzo del GC;

¢ il tipo di campioni iniettati;

¢ tipo manuale o automatico delle iniezioni;

e ]'utilizzo dello strumento per piu applicazioni oppure esclusivamente per una;
e altrifattori ambientali, come la scarsapulizia, latemperatura ambiente o altro.

Tabella 3. Programma di manutenzione

Frequenza di
manutenzione

Elementi

Quotidiana

Settimanale

Mensile

Trimestrale

Semestrale

Annualmente

Sostituire i setti, analizzare un campione di calibrazione, verificare la tenuta
dellinserto e dei dadi della colonna’

Sostituire gli inserti in vetro e le guarnizioni 0-ring, se sono previsti

Pulire la trappola sullo scarico dell'iniettore split/splitless

Verificare la presenza di eventuali perdite di idrogeno. Controllare tutti i
collegamenti a partire dal tubo di erogazione iniziale. Sul GC, verificare la
presenza di eventuali perdite degli iniettori, dei raccordi colonna-iniettore e
colonna-rivelatore.

Sostituire le bombole del gas2
Pulire i rivelatori, effettuare il test per verificare la presenza di impurita nell’-ECD

Ricondizionare o sostituire le trappole interne o esterne e i filtri chimici

1 Molto importante per la programmazione della temperatura se si usano le ferrule di vespel o le ferrule

di vespel/grafite

2 pj solito due bombole A alimentano due gascromatografi a doppio canale per circa tre mesi.
Sostituire la hombola quando la pressione scende sotto i 500 psig.
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Avvertenze generali

Molti componenti interni del GC conducono tensioni pericolose

Se il GC é collegato all’alimentazione anche se I'interruttore di accensione € su
"off", occorre prestare attenzione. Sono presenti tensioni potenzialmente
pericolose:

e suifili frail cavo di alimentazione del rivelatore e I'interruttore di accensione,

e gsuifili frail cavo di alimentazione del GC e I'alimentatore a corrente alternata,
sull’alimentatore stesso e sui fili fra questultimo e l'interruttore di
accensione.

Con gli interruttori di accensione su "on", prestare attenzione ai voltaggi
pericolosi su:

¢ tutte le schede elettroniche dello strumento,
e ifili ei cavi collegati a queste schede.

ATTENZIONE

Tutti questi componenti sono schermati da piastre di protezione. Se sono
opportunamente montate, un contatto accidentale con le tensioni pericolose
e improbabile. Salvo istruzioni specifiche, non togliere mai le piastre a meno
che il rivelatore, I'iniettore o il forno siano disattivati.

Se il rivestimento del cavo di alimentazione e sfilacciato o usurato, deve essere
sostituito. Contattare 1'Assistenza Tecnica Agilent.

Le scariche elettrostatiche costituiscono una minaccia
per i componenti elettronici del GC

Le schede a circuito stampato del GC possono essere danneggiate dalle scariche
elettrostatiche. Non toccarle ameno che sia assolutamente necessario. In questo
caso, infilare una fascia di sicurezza ESD e adottare altre misure antistatiche.
Infilare la fascia ogni volta che si smonta il pannello del vano laterale dei
componenti elettronici
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Temperature elevate

Molti componenti del GC funzionano a temperature sufficientemente elevate
da provocare gravi ustioni. Tali componenti includono, tra gli altri:

e gli iniettori,

¢ il forno,

¢ irivelatori,

¢ idadi che fissano la colonna a un iniettore o a un rivelatore.

Far raffreddare questi componenti fino a temperatura ambiente prima di
maneggiarli. Il processo di raffreddamento sara piu rapido se si preimposta
la temperatura dell’area riscaldata a temperatura ambiente. Disattivare il
componente una volta che ha raggiunto la temperatura impostata. Se occorre
effettuare operazioni di manutenzione, usare una chiave e indossare i guanti.
Se possibile, raffreddare il componente prima di pulirlo, ripararlo o sostituirlo.

ATTENZIONE

Attenzione quando si lavora sul retro del GC. Durante i cicli di raffreddamento,
vengono emessi vapori ad alta temperatura che possono causare ustioni.

Il rivestimento isolante degli iniettori, dei rivelatori, dell’alloggiamento delle
valvole e delle coppe di isolamento e in fibre di ceramica refrattaria. Al fine

di evitare I'inalazione di particelle di fibra, si consiglia di adottare le seguenti
misure: areare il locale di lavoro, indossare maglie o camicie a maniche lunghe,
guanti, occhiali di protezione e mascherina usa-e-getta; eliminare il rivestimento
isolante in un sacchetto di plastica sigillato; lavarsi le mani con sapone e acqua
fredda subito dopo.
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Arresto del GC

Per meno di una settimana

In genere ¢ possibile lasciare il GC acceso anche quando non lo si usa. Se il GC
non viene utilizzato per circa una settimana risparmiare i gas e I'energia secondo
le modalita che seguono:
e ridurre le temperature di rivelatore, iniettore e colonna a 150-200°C in modo
da risparmiare energia,
e disattivare i gas corrosivi o potenzialmente pericolosi come 1'ossigeno
e l'idrogeno,
¢ ridurre i flussi dei gas di trasporto e di makeup,
e disattivare alla fonte 1'erogazione di refrigeranti.

ATTENZIONE

Non lasciare mai attivi flussi di gas infiammabili se il GC rimarra privo di
sorveglianza perlunghi periodi. Se dovesse verificarsi una perdita, il gas potrebbe
provocare un'esplosione o un'incendio.

Mantenendo lo strumento a temperature ridotte e flussi di gas di trasporto
e di makeup molto limitati si evita che le impurita si accumulino nella colonna,
nell'iniettore e nel rivelatore.

Per piu di una settimana

1. Impostare tutte le zone riscaldate alla temperatura ambiente e disattivare
i flussi di gas di supporto al rivelatore. Lasciare attivo il flusso di gas di
trasporto.

2. Unavolta che il GC si e raffreddato, spegnerlo.
3. Interrompere alla fonte 1'erogazione di gas e refrigeranti.

4. Smontare la colonna e chiuderla con un tappo per evitare contaminazioni.
Conservare la colonna in luogo fresco e asciutto.

5. Per evitare contaminazioni chiudere con un tappo i raccordi dell'iniettore
e del rivelatore.
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Se si smontano dal GC anche i collegamenti del gas, chiudere con un tappo
anche i raccordi di alimentazione situati sul pannello posteriore dello
strumento e sul collettore dell'iniettore.

Eventualmente sostituire la cartuccia del filtro della trappola montata sullo
scarico di splittaggio (se presente).
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2 La tastiera e il display

[l display
| LED di stato
La tastiera

Tasti ad azione immediata: [Start],
[Stop] e [Prep Run]

Tasti funzione

Tasti di selezione rapida [Temp],
[Pres], [Flow], [Det Control],
[Ramp #]

[Temp], [Pres] e [Flow]
[Det Control]
[Ramp #]

[Info]

[Status]
La tabella di stato Ready/Not Ready
Tabella di stato dei valori
di regolazione
Procedura: configurazione
della tabella di stato dei valori
di regolazione

Tasti vari
[Time]
Procedura: impostarel'oraeladata
Procedura: usare il cronometro
Procedura: impostazione
di [Post Run]

[Run Log]
[Options]
[Config]

Tasti multifunzione
[Mode/Type]
[Clear]
[Delete]
[]
[-]
Memorizzazione e automazione

Parametri predefiniti
Procedura: registrazione
dei parametri predefiniti

‘ Torna al sommario ')
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Display
Sono visibili contemporaneamente
il titolo e tre linee di

una tabella di controllo.

Pannello di stato

| LED lampeggianti o statici
informano sullo stato
corrente dello strumento.

Tastiera

Premere un tasto per visualizzare
una tabella di controllo o inserire
valori di impostazione.

Figura2  Sistemi di controllo del GC
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Il display

Dal display e possibile esaminare le tabelle di controllo. Sulla prima riga e
visualizzato il titolo, sulle altre i valori di regolazione. Se la tabella e costituita
da piu di tre righe, usare i tasti di scorrimento per far apparire anche le altre.

Tasti di scorrimento (A,V)

Spostano la tabella di controllo su o giu.

Il cursore (<)

Indica la riga che puo essere modificata. Quando si inseriscono dati da tastiera,
essi appaiono sulla riga su cui e posizionato il cursore.

Asterisco (*)

Un asterisco lampeggiante indica che € necessario premere [Enter] per memorizzare il
valore inserito o [Clear] per cancellarlo. E impossibile procedere se prima non si esegue
una di queste due operazioni.

COLUNMN 1
0.0 0w 320w
ressure 0.0 Gff . . .
\ Se I'asterisco lampeggia non si possono
T ;:; eseguire altre operazioni finché non si
é%?‘ef&’ia‘i’é*{ e preme [Enter] oppure [Clear].

L’asterisco sulla sinistra di una tabella Mode/Type indica il valore corrente
selezionato.

Premere [Mode/Type] per due volte.

COLUMN 1

'Dim 10.0 m 320 u | COLUMN 1 MODE
Pressure 0.0 off |l Constant pressure <
i, Flow 1 < *Constant flow

Velocity 0.0 | i, Ramped pressure

A
o+
@
+
s
o
o
=

Mode: Constan Ramped flow
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Segnalatore acustico

Se il flusso di gas non raggiunge il valore impostato, il sistema emette una serie
di segnali acustici. Il flusso si interrompe dopo 1 o 2 minuti.

Se viene interrotto un flusso di idrogeno o se si blocca il processo di
riscaldamento, viene emesso un segnale acustico continuo. Per interromperlo
basta premere [Clear].

Ogni altra anomalia di funzionamento, messaggio di avvertimento o di arresto viene
segnalato da un bip.

Parametro lampeggiante

Se il sistema interrompe il flusso di gas, blocca una valvola multiposizione o
effettua un arrestodel forno, sulla riga corrispondente della tabella di controllo
lampeggera Off. In questo modo e facile identificare I'origine del problema.

La riga On/Off del rivelatore lampeggia se si verifica un arresto del sistema
pneumatico o un guasto di un altro componente come un filamento del rivelatore
a conducibilita termica (TCD).

Valori effettivi e valori nominali

Se sulla stessariga di unatabella di controllo appaiono due valori; quello effettivo
¢ a sinistra mentre quello nominale (impostato) & a destra. Se viene visualizzato
un solo valore, puo essere 'effettivo o il nominale, a secondo della tabella. In
alcune tabelle di controllo, come quelle relative alle colonne, il valore all’estrema
destra e sia I'effettivo sia il nominale.

Valori effettivi
Valori nominali

Valore effettivo

Valore effettivo
Valore nominale

Valore nominale ed effettivo
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Messaggi di errore

Il messaggio Caution indica un possibile errore di configurazione.

Il messaggio compare quando:

¢ [Column 1] e [Column 2] sono configurate per un unico iniettore o un unico
rivelatore;

e viene utilizzato come iniettore un canale ausialirio di flusso e il tipo di gas
di trasporto ausiliario viene configurato come aria. Non & possibile utilizzare
'aria come gas di trasporto.

Messaggio di attenzione:

CAUTION:

Premere [Clear] per annullare il messaggio.
Se si desidera, & possibile configurare lo strumento
oppure continuare con la configurazione in uso.

Il messaggio Error significa che:

e il valore inserito non rientra nell'intervallo di funzionamento consentito;

e icomponenti hardware installati non supportanol’operazione che sidesidera
eseguire.

Messaggio di errore:

Premere [Clear] per eliminare il messaggio.
Occorre inserire un altro valore,

cambiare I'hardware o riconfigurare

il GC prima di procedere.

ERROR:Qut

0 to
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I messaggi humerati vengono visualizzati quando si verifica un arresto
programmato del sistema (shutdown) un guasto (Fault) o una condizione critica
(Warning). Forniscono il tipo e l'identificativo numerico dell’errore con una
breve descrizione. Vedere "Warning (avvertenza)”.

Messaggio numerato:

SHUTDOWN (# 6): e . .
Premere [Clear] per eliminare il messaggio.

Back inlet

flow shutdown

| LED di stato

QuenRamp ] Not [J Run
Final Ready
Tem
O post [ Remote ] Clock
Run Table
Rate Gas Saver
Pre[ ] [ Front J Run
Run Initial Log
Temp [ Back

Figura3 | LED di stato

40



La tastiera e il display
| LED di stato

Tabella 4 | LED di stato

LED

Descrizione

Pre Run

LED di Oven Ramp

Post Runi

Not Ready

Run
Remote
Clock Table

Gas Saver

Run Log

E acceso quando il GC & in fase di pre-analisi (dopo che & stato premuto [Prep Run]).
Per ulteriori informazioni, vedere pagina 298.

Segnala il programma della temperatura del forno in progressione.
Il LED Rate lampeggia se il forno non raggiunge la temperatura impostata.

E acceso quando il GC esegue una fase post-analisi.

E acceso quando il GC non & ancora pronto per avviare |'analisi. Lampeggia quando
si verificano uno o pitl anomalie di funzionamento. Premere il tasto [Status]

per visualizzare i valori che hanno causato il problema e quali anomalie si sono
verificate.

E acceso quando il GC sta effettuando un'analisi cromatografica.
Indica che & in atto una trasmissione di dati a un dispositivo remoto.
Indica che sono stati impostati dei parametri nella tabella oraria.

Indica che il sistema anteriore o posteriore di erogazione a basso consumo
del gas di trasporto & attivo.

Indica che il registro elettronico (file di registrazione cronologica dell’analisi)
contiene dati utilizzabili per garantire la conformita alle norme GPL.
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La tastiera

Stop Prep | [ start
Run
Oven Front Col 1 Front Signal 1| |Col
Inlet Det Comp 1
Aux # Back Col 2 Back Signal 2| |Col
Inlet Det Comp 2
I Temp Pres Flow Det Ramp #
Control
I I
Status Mode Info Clear A
LType
Time On Enter v
Post Off 7 8 9
Run
Run Front 4 5 6
Log
Options Back 1 2 3
Config Delete 0 L _
|
Method Storage and Automation
Load Method| | Run Front Valve #| | Seq
Table Injector Control
Store Seq Clock Back Sample
Table Injector] |Tray
Figura4 La tastiera

Tasti di azione
immediata

Tasti funzione

Tasti di selezione rapida

Tasti di visualizzazione
delle informazioni

Tastierina numerica

Tasti vari

Memorizzazione
del metodo e automazione
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Tasti ad azione immediata: [Start], [Stop] e [Prep Run]

L'uso di questi tasti ha un effetto immediato sul funzionamento del GC.

[Start] e [Stop]

Avviano ed interrompono qualsiasi fase dell’analisi. [Stop] annulla uno stato
di pre-analisi o post-analisi, o blocca il ripristino delle condizioni di esercizio
dopo un’interruzione dell’alimentazione e interrompe una sequenza locale.

[Prep Run]

Per usare una (o piu) delle seguenti funzioni, € necessario premere [Prep Run]
per preparare I'analisi:

e (as saver: disattiva il sistema di risparmio gas (il "gas saver", appunto)
e regola il flusso di iniezione sul valore nominale.

e Splitless injection: chiude la valvola di spurgo.

e Pulsed split or splitless injection: aumenta la pressione di iniezione fino
a quando si attesta sul valore impostato.

e Solvent vent injection: regola la pressione di iniezione sul valore nominale
della pressione di scarico e il flusso di scarico dello split sul valore nominale
del flusso di scarico.

Se si aziona [Prep Run] si accende il LED Pre Run . Quando il LED lampeggia,

il GC attende che vengano raggiunti i valori nominali, cioe quelli impostati

(diversi da quelli associati a Prep Run). Quando i valori nominali ed effettivi

coincidono, il LED rimane acceso e vengono eseguite le funzioni di Prep Run.

Dopo unintervallo di stabilizzazione pari a sei secondi, il GC & pronto per1’analisi

e la spia Not Ready si spegne.

Se sipreme [Prep Run] mentre Pre Run sta ancoralampeggiando, il LED diventa
fisso prima che siano raggiunti tutti i valori nominali. A questo punto, il sistema
di risparmio gas e la valvola di scarico dell'iniettore split/splitless sono pronti
per I'analisi.

Con la maggior parte dei sistemi di iniezione automatica non & necessario usare
[Prep Run]. Se il campionatore o il dispositivo di controllo dell’automazione (per
esempio un integratore o una workstation) non supportano la funzione di Prep
Run, occorre impostare Auto Prep Run. Vedere 1'esempio “[Config]” a pagina 59.
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Tasti funzione

La Tabella 5 contiene un elenco dei tasti funzione con una breve descrizione
e indica dove trovare le relative informazioni in dettaglio.
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Tabella 5 | tasti funzione
Tasto Funzione: Per ulteriori informazioni:
[Oven] Imposta la temperatura del forno, Vedere "Il forno della colonna”.
isoterma o programmata
[Aux #1[1] Controllano le zone riscaldate come Vedere "Controllo delle valvole”.
e [Aux #] 2] I'alloggiamento delle valvole, I'MSD (rivelatore
a selezione di massa) o la linea di trasferimento
di un AED (rivelatore a emissione atomica) o un
dispositivo "unknown", ossia non identificato.
Permettono di programmare temperature.
[Aux #][3], Attivano un sistema pneumatico ausiliario per Vedere "Controllo del flusso e della pressione” e “Controllo
[Aux #] [4] un iniettore, un rivelatore o un altro dispositivo. delle valvole”.
e [Aux #] [5] Permettono di programmare la pressione

[Front Inlet]
e [Back Inlet]

[Col 1]
e [Col 2]

[Front Det]
e [Back Det]

[Signal 1]
e [Signal 2]

[Col Comp 1]
e[Col Comp 2]

Controllano i parametri di esercizio degli ingressi.

Controllano la pressione nelle colonne, il flusso
o la velocita. Permettono di impostare i gradienti
di flusso e pressione.

Controllano i parametri di esercizio dei rivelatori.

Assegnano un segnale, di solito al rivelatore
anteriore o posteriore.

Configurano il profilo di compensazione
per la colonna.

Vedere "Iniettore split/splitless”, “Iniettore perimpaccate”,
"Iniettore on-column a freddo”, "Iniettore a temperatura di
vaporizzazione programmata”, "Interfaccia per composti

volatili”, "Iniettori senza EPC”, "Il modulo di controllo della

pneumatica”.

Vedere “Controllo del flusso e della pressione”, “Iniettore
split/splitless”, “Iniettore per impaccate”, “Iniettore on-
column a freddo”, "Iniettore a temperatura di
vaporizzazione programmata”, "Interfaccia per composti
volatili”, "Iniettori senza EPC", "Il modulo di controllo della
pneumatica”, "Rivelatore a ionizzazione di fiamma”,
“Rivelatore a conducibilita termica”, "Rivelatore azoto-
fosforo”, "Rivelatore di cattura degli elettroni nelle
microcelle”, "Rivelatore fotometrico a fiamma (FPD)", .

Vedere "Rivelatore a ionizzazione di fiamma”, "Rivelatore a
conducibilita termica”, "Rivelatore azoto-fosforo”,
“Rivelatore di cattura degli elettroni nelle microcelle”,
"Rivelatore fotometrico a fiamma (FPD)".

Vedere “"Gestione dei segnali”.

Vedere “"Gestione dei segnali”.
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Tasti di selezione rapida [Temp], [Pres], [Flow],
[Det Control], [Ramp #]

Permettono di accedere direttamente a un valore di regolazione dall'interno
di una tabella.

[Temp], [Pres] e [Flow]

Se non e aperta nessuna tabella di controllo, i seguenti tasti permettono
di visualizzare i dati elencati:

[Temp] Temperatura del forno

[Pres]  Pressione dell'iniettore anteriore (posteriore o del canale ausiliario se
I'iniettore anteriore non & installato)

[Flow]  Flusso della colonna 1 o 2 se & installato I'iniettore EPC. Se non ¢ installato,
il flusso del rivelatore anteriore o posteriore.

Se il parametro € nella tabella di controllo aperta, il cursore si posiziona
su quella riga.

[Front Det] tabella aperta,
cursore su Mkup (He) Il cursore si posiziona su Temp

55 Premere
= [Temp] FRONT DET (FID)

46



La tastiera e il display
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Se il parametro non & nella tabella aperta, il tasto apre quella corrispondente.
Per esempio, se ¢ aperta la tabella di controllo del forno e si preme [Pres], si
aprira la tabella di controllo dell'iniettore anteriore e il cursore si posizionera
sullariga Pressure.

[Oven] tabella aperta [Front inlet] tabella aperta

OVEN

Premere
[Pres]

[Det Control]

Quando viene aperta una tabella di controllo di un rivelatore, [Det Control]
sposta il cursore sul controllo on/off.

[Front Det] tabella aperta, cursore su

Temp line Premere [Det Control]

Temp 24
Ref

M

Il cursore si posiziona su Filament,
riga corrispondente al controllo On/Off del TCD
rivelatore di conduttivita
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Se e aperta la tabella controllo di un altro tipo di dispositivo, [Det Control]
apre la tabella del rivelatore anteriore (o posteriore, se non e installato).
Il cursore si posiziona su on/off.

[Front Inlet] [Det Control]

Il cursore si posiziona su Flame,
il controllo on/off del rivelatore
a ionizzazione di fiamma

[Ramp #]
Se e aperta una tabella di controllo che non contiene gradienti di temperatura,

flusso o pressione, il tasto [Ramp #] associato a un numero apre la tabella di
controllo Oven. Se non sono definiti gradienti, il cursore si posiziona sulla riga

Rate 1 (off).

Premere Ramp #[2]

Si apre la tabella di controllo Oven.
Dato che non sono impostati dei gradienti,
ilcursoreésu Rate 1 (off.).
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Se e aperta una tabella di controllo contenente gradienti di temperatura, flusso
o pressione, [Ramp #] (1-6) sposta il cursore sulla prima riga del numero di
gradiente specificato. Se il numero di gradiente non e stato indicato, il cursore
si sposta su quello piu alto.

[Col 1] tabella aperta, cursore sulla
riga corrispondente a Pressione Premere [Ramp #] [2]

COLUMN 1

U.u

10.0 m 320
1
J

Pr e 10.0 0.0 <

Flow 1.7

Velocity 51

Mode: Ramped pres

Init Pres 10.0

Init time 2.0

Rate 1 10.0

Final p 1 20.00

Final 1 15.00 L <
Rate 2 ) 0.00

Il cursore si posiziona su Rate 2.
[Info]

Questo tasto attiva una guida contestuale che fornisce informazioni
sul parametro attivo (quello indicato dal cursore).

I messaggi possono essere visualizzati in forme diverse:

¢ definizioni
¢ intervalli di regolazione
e operazioni da eseguire
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Ecco una serie di esempi. Le informazioni fornite dipendono da quale tabella
di controllo e aperta. Premere [Info]
Definizione:

'SPLIT RATIO INFO

Split flow divided

by column flow.
0.1 to 7500

Intervalli di variazione:
ERROR: Out of range

0 to 999.99 minutes

Operazione da eseguire:

MODE/TYPE INFO L
i * is present mode. b
|l Move cursor to new

|! mode and press ENTER ||
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[Status]

Al tasto [Status] sono associate due tabelle. Premendo il tasto si passa
da una tabella all’altra.

La tabella di stato Ready/Not Ready

Questa tabella contiene i valori di regolazione che sono nello stato Not Ready
o visualizza il display Ready for Injection. Qui vengono visualizzati eventuali
Saults, warnings, o method mismatches (anomalie di funzionamento, condizioni
critiche oincongruenze con il metodo di analisi). Vedere pagina 207 e pagina 252
per informazioni dettagliate sui primi due argomenti. Le diversita tra i metodi
vengono trattate a pagina 207.

Display Ready for injection (pronto per Il'iniezione)

Sistema pronto: consultare le avvertenze.

WARNING(S) :

Sig 1T buffer full

Display di Not ready (non pronto)

Not Ready : Sistema non pronto: alcune funzioni non sono
- ’ ancora disponibili. Se sul display compare not ready
, remp verificare la presenza di errori.
Back det shutdown
FAULT(S) - Fault: ¢'é un problema hardware che
T o T richiede 'intervento di un operatore.
B TCD filament short

Warning: ci sono problemi di cui
Sin 4 Budter Futi @ necessario conoscere |'esistenza.
wig ! BUIRRE CHS Lo strumento comunque funziona.

METHOD MISMATCHC(ES):

Oven maximum temp

WARNING(S) :

Compare il messaggio: Method mismatch se,

in base ad impostazioni dell'operatore o del sistema,
la configurazione & cambiata dopo il caricamento

di un metodo o un procedimento di accensione
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Tabella di stato dei valori di regolazione

Questa tabella contiene i valori di regolazione di tutte le tabelle attive, ovvero
i valori nominali. Consente di passare in rapida rassegna i valori attivi durante
un’analisi, senza aprire molte tabelle di controllo.

Procedura: configurazione della tabella di stato dei valori di regolazione

Si puo cambiare 'ordine dell’elenco, per esempio per visualizzare i tre valori
piu importanti all’apertura della tabella.

1. Premere [Config] [Status].

2. Far scorrere la tabella fino al valore che deve essere visualizzato per primo
e premere [Enter]. Il valore apparira all'inizio dell’elenco.

3. Farscorrerelatabellafino al valore che deve essere visualizzato per secondo
e premere [Enter]. Il valore apparira immediatamente sotto il primo.

4. Continuare con questo criterio fino a completare 'elenco desiderato.

Premere [Config][Status]
a. Scorrere fino a Signal 1 e premere [Enter]. b. Ora Signal 1 & il primo valore dell’elenco.

STATUS CONFIGURE STATUS
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Tasti vari

[Time]

tasto della tabella di ora e data Questa tabella di controllo non ha un titolo.
La prima riga visualizza la data e 1'ora correnti, I'ultima un cronometro.

Visualizzazione del periodo di tempo fra un'analisi e I'altra

10:00:29 18 Mar 95 i
| Last runtime 18.05 -+ Data e ora effettive.

[ Next runtime 80.00 | ! Visualizzazione statica dell'orario dell'ultima
t=0:00.0 1/t= 0.00 < ——— analisi in minuti e di quella successiva.
Cronometro
Visualizzazione del tempo durante I'analisi
18.05 [—— Indica il periodo trascorso durante I'analisi.

Indica il tempo che rimane prima della fine dell'analisi.

20.04 | Visualizza la durata dell'ultima analisi.

-~ £

Indica il tempo che rimane
nel periodo successivo all'analisi.

Procedura: impostare I'ora e la data

Premere [Config][Time]

Inserire la nuova ora.
Inserire la nuova data.
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Procedura: usare il cronometro

All’attivazione del cronometro, vengono visualizzati sia il tempo (fino a 0,1

secondi) sia il tempo reciproco (fino a 0,01 min‘l). Il cronometro é utile quando si
misura il flusso con un flussimetro a bolla.

1. Far scorrere la tabella di controllo del tempo (Time Control) fino alla riga
del cronometro.

2. Premere [Enter] per avviare il cronometro.
3. Premere ancora [Enter] per fermarlo.
4. Premere [Clear] per azzerarlo.

E possibile selezionare altre funzioni mentre il cronometro e attivo.
Premere nuovamente [Time] per visualizzare il cronometro. Procedura:

Procedura: impostazione di [Post Run]

Usare questo tasto per programmare il ciclo di pulizia di una colonna dopo
un’analisi. Procedere come segue:

1. Premere [Post Run]

POST RUN Quando Time & impostato su 0,00,
| Time 0.00 < 1/ le altre righe della tabella non sono
selezionabili.

2. Definire la durata della fase di post-analisi con Time, in minuti.

Una volta immesso il valore di Time,
le altre linee della tabella di controllo
diventano selezionabili.
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3. Inserire il valore di Oven temp e Column pres.

Il GC & programmato per mantenere
il forno a 250°C e la pressione

in testa alla colonna da 2 a 15,0 psi
per 10 minuti dopo I"analisi.

I1 LED Post Run e acceso durante la fase di post-analisi.

Premere [Time] durante la fase di post-analisi per visualizzare il tempo residuo.

[Run Log]

Le deviazioni (compresi gli interventi da tastiera) dal metodo programmato
per 'ultima analisi sono elencate nella tabella di registrazione cronologica
dell’analisi ( run log ). Si possono memorizzare fino a 50 voci diverse. La tabella
pud essere usata per garantire la conformit alle norme GPL. E trasferibile

su una workstation e puo essere stampata su un integratore.

Premere [Run Log]

IILED Run Log ¢ acceso se vengono rilevate deviazioni dal metodo programmato
per I'analisi in corso. La tabella viene azzerata all'inizio dell’analisi successiva.
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Se non sono state registrate deviazioni, appare il seguente messaggio:

[Options]
Questo tasto permette di accedere alle opzioni di impostazione dei parametri.
Premere [Options] [ r — — ~ptIons — 7

|Service Counters |
[Calibration |
Keyboard and Display
Diagnostics

Far scorrere il contenuto del display fino all’opzione desiderata e premere
[Enter] per aprire la tabella di controllo associata.

Calibration

Elencai parametri che possono essere calibrati. Per ulteriori informazioni sulle
schermate di calibrazione, consultare il volume Agilent 6890 Service Manual.

Un’opzione di calibrazione particolarmente utile ¢ Auto flow zero.Quando
e attiva, alla fine dell’analisi, il GC arresta il flusso di gas diretto a un iniettore,
attende che il flusso si attesti sullo 0, misura e memorizza l'uscita del sensore
di flusso e riattiva il flusso di gas. Impiega circa 2 secondi. Lo scarto dallo zero
viene usato per correggere le future misurazioni di flusso.

Per attivare questa funzione, selezionare Calibration dal menu OPTIONS,

selezionare Front inlet o Back inlet e attivare Auto flow zero.

Communication

Permette di accedere ai parametri relativi alla trasmissione dati. Le schermate
di comunicazione vengono trattate in “Installazione”.
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Diagnostics

I parametri di diagnostica servono al personale dei servizi di manutenzione.
Sono trattati nel volume Agilent 6890 Service Manual.

Tastiera e display

Da questa tabella di controllo si possono selezionare e modificare i valori
di regolazione dell'interfaccia utente. Per attivare e disattivare i seguenti valori
basta premere [On] e [Off].

i tasti e le funzioni riportati di seguito possono essere utilizzati quando
la funzione keyboard lock e impostata su ON.

[Start], [Stop] e [Prep Run].

[Load][Method] e [Load][Seq].

[Seq]: da usare per modificare le sequenze impostate in precedenza.
[Seq Control]: da usare per avviare o terminare le sequenze.

Key click: puo essere attivato o disattivato: € il tipico suono dei tasti
quando vengono premuti.

Warning beep: attiva i segnali acustici relativi alle condizioni critiche.

parametro della tabella di controllo "Keyboard and Display" Method mod
beep:

impostare su [ON] affiché il sistema emetta un segnale acuto quando un valore
di regolazione di un metodo di analisi subisce una modifica.

Premere [Mode/Type] per cambiare le unita di misura della pressione
o il simbolo dei decimali. Pressure units

psi: pounds per square inch (libbre per pollice quadrato), 1b/in?
bar: unita di pressione cgs assoluta, dyne/cm2

kPa: unita mks di pressione, 10° N/m?2

Radix type: determina il simbolo dei decimali, 1.00 o 1,00

Premere [Mode/Type]
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Contatori di manutenzione

Registrano 1'utilizzo della siringa, del setto e dell'inserto contando ciascuna
iniezione (indipendentemente dal tipo, Front/Back o INJ).

1. Dalla tastiera, premere [Options].

OPTIONS
|Service Counters |
[Calibration |
Keyboard and Display
Diagnostics

2. Dalla tabella di controllo aperta, selezionare Service Counters.
Premere [Enter].

3. Scorrere fino a raggiungere il contatore desiderato. Premere [Clear]
per riportare il contatore a 0.

'SERVICE COUNTERS |
Runs since service

|Syringe 1 0 |
Syringe 2 __ _ _ 0

Front Septum
Back Septum
Front Liner
Back Liner
Column 1
Column 2

OO0 o0o0o0oo
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[Config]

Il tasto [Config] configura i parametri di controllo del GC. La modalita di
funzionamento della colonna, le sue dimensioni, il tipo di iniettore, il tipo di gas
di makeup sono parametri essenziali per un buon funzionamento dell’EPC.

Usare [Config] con altri tasti per i parametri modificati raramente.

Premere [Config] [Oven]

m s g 8
i temp 25
C imeout Off
ryo fault Off

Premere [Config] per visualizzare 1'elenco dei parametri configurabili:

Passare al parametro Instrument.

CONFIG Premere [Enter] per accedere alla tabella

Over di controllo Config Instrument.
Front inlet | tipi visualizzati dipendono
Back inlet

- dai componenti installati.
Column 1
L

Column 2

Front detector CONFIG INSTRUMENT
Back detector Serial#Us00100001
Signal 1 [ +l Auto prep run on <
Signal 2 ’ F inlet type None
Aux # B inlet type PP

ront

Back
Sample tray |

Instrument <
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Tasti multifunzione

I tasti multifunzione ampliano la gamma di funzioni associata ai tasti di controllo
dei valori di regolazione.

[Mode/Type]

tasto delle modalita di funzionamento Questo tasto permette di accedere
all’elenco delle modalita di funzionamento (parametri non numerici).

Per apportare una modifica, posizionare il cursore sull’opzione desiderata
e premere [Enter]. Un asterisco (*) contraddistingue la modalita di
funzionamento o il tipo di componente selezionato correntemente.

Gli esempi che seguono esemplificano funzioni di Mode/Type (modo/tipo).

Mode:
Premere
[Mode/Typel
INLET (S/SL) INLET MODE
Splitless <
24 off le
Purge time 0.00 Pt i spl Le
Type:
Premere
IGNAL 1 [Mode/Type] TYPE
Back
0.0 np 1
0.0 omp 2

Esempi in cui non appaiono le voci “Mode” o “Type”.
In caso di dubbio, premere [Info] per scoprire se deve essere usato [Mode|Type] .

CONFIG COLUMN 1 Premere 1IN ]
ilm thickness ‘ 0. w [ModeIType] Front
Back 1 — Back <
r 0t Aux#
Aux#é
Aux#5
NSpe fied
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Tasti multifunzione

[Clear]

Il tasto [Clear] si usa per:

e annullare i valori errati di una tabella di controllo prima di premere [Enter]
(quando I'asterisco lampeggia ancora),

e interrompere la selezione di Mode/Type prima di premere [Enter],

e tornare alla tabella di livello superiore nei sistemi di tabelle incorporate
(config, option),

e azzerare il cronometro

e annullare il messaggio di informazione e tornare allo schermo precedente,

e annullare i messaggi di errore (messaggi numerati, valori errati, etc.),

e disattivare una funzione durante una sequenza o un metodo, nella tabella
oraria (clock table) o in una tabella di esecuzione dell’analisi (run table)
e mentre si impostano o si memorizzano sequenze e metodi.

- Premere [Clear] per annullare

[Delete]

Cancella metodi e sequenze, nonché le voci delle tabelle orarie o delle tabelle
di esecuzione dell’analisi.

Premere [Delete]

[Delete] arresta il processo Adjust offset (che regola lo scarto di regolazione)
per i rivelatori azoto-fosforo (NPD) e i rivelatori a cattura di elettroni (ECD)
senza interrompere i processi legati agli altri parametri.
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Tasti multifunzione

[]
Il punto ¢ il separatore decimale. Puo essere convertito in una virgola nella
tabella di controllo Keyboard Options, incorporata nella tabella di controllo

Options.
Premere [Options]

Premere [Mode/Type]

RADIX TYPE
*Radix =

Radix = ,

[-]

Il trattino indica una sequenza numerica in cui sono compresi i numeri indicati.
Intervallo di campioni: da 1 a 3, premere [1] [-] [3]

Intervallo n. flaconi: da 1 a 10, premere [1] [-] [1] [0]

Viene usato anche come segno meno per i valori negativi.

Per -5, premere [-] [5]
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Memorizzazione e automazione

La Tabella 6 contiene I'elenco dei tasti di memorizzazione e automazione,
una breve descrizione e i documenti da consultare per ulteriori informazioni.

Tabella 6 Tasti di memorizzazione e automazione di sequenze e metodi

Tasto Funzione: Per ulteriori informazioni:
[Load] Serve a caricare fino a nove metodi e cinque ~ "Metodi analitici”
sequenze memorizzati "Sequenze analitiche”
[Store] Memorizza fino a nove metodi e cinque "Metodi analitici”
sequenze, assegna un identificativo e ladata.  "Sequenze analitiche”
[Method] Visualizza la tabella dei metodi in memoria. "Metodi analitici”
Si possono caricare, memorizzare, cancellare.
Si pud impostare un metodo predefinito.
[Seq] Visualizza la tabella di sequenze in memoria. "Sequenze analitiche”
Il tasto [Seq] passa dalla tabella di controllo
delle sequenze a quella per la definizione.
[Run Table] Visualizza la tabella degli eventi e il tempo "Automazione dello strumento”
dell’analisi
[Clock Table] Attiva la tabella oraria degli eventi nell'ordine  "Automazione dello strumento”

[Front Injector]
0
[Back Injector]

[Valve#]

[Sample Tray]

[Seq Control]

in cui si devono verificare. Si puo caricare,
memorizzare o cancellare.

Modifica i parametri di controllo dell'iniettore
come i volumi diiniezione, i campioni, i lavaggi
ecc.

Apre o chiude le valvole GSV e di selezione
da 1 a 8. Imposta la valvola multiposizione.

Visualizza lo stato della vassoio porta-
campioni.

Avvia, termina, sospende e riprende

"Il campionatore automatico”

"Controllo delle valvole”

"Il campionatore automatico”

"Sequenze analitiche”
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Parametri predefiniti

Il software del GC preved dei valori predefiniti per quasi tutti i parametri.
Sono stati studiati per un funzionamento standard, ma si possono personalizzare.
Quando si immette un valore sostitutivo, vengono cancellati.

Successivamente, puo essere utile ricaricare i parametri predefiniti.
Se li si ricarica, tutti i parametri correnti verrano cancellati e sostituiti
con quelli predefiniti, ad eccezione dei metodi memorizzati. Procedura:

Procedura: registrazione dei parametri predefiniti

1. Premere [Method]

2. Far scorrere I'elenco sul video fino allariga Set default method
e premere [Enter].

<empty>
2: 13:25 16 Feb 94
3:  fempty>
STORED METHODS
L] oar <empty>
|15: 14:02 16 Feb 94

Set default method < i

.
e

3. Apparira questo messaggio:

4. Premere [Enter] per caricare i parametri predefiniti.
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3 Controllo del flusso
e della pressione

Arresto dell'erogazione di idrogeno
Arresto della colonna

Attivazione e disattivazione
del flusso di gas
Flussi con controllo EPC
Controllo convenzionale

Controllo elettronico
della pneumatica (EPC)

Interpretazione dei valori di flusso
e pressione

Configurazione
Colonne ed iniettori

Configurazione di una colonna
Procedura: configurazione di una
colonna capillare
Note supplementari sulla
configurazione di una colonna

Configurazione del gas di trasporto
Procedura: configurazione del gas
di trasporto

Selezione della modalita di
funzionamento della colonna
Modalita di flusso
Modalita di pressione

Procedura: selezione della
modalita di funzionamento
della colonna

Indicare il flusso o la pressione
iniziale, oppure la velocita
lineare media
Procedura: impostazione del

flusso o della pressione iniziale,
oppure della velocita lineare
media

Programmazione del flusso
0 della pressione (opzionale)
Procedura: programmazione
della pressione o del flusso
in colonna

Definizione degli altri parametri
dell’iniettore
Procedura: impostazione degli altri
parametri delliniettore

Rivelatori
Configurazione del gas
Gas di makeup

Canali ausiliari
Procedura: sostituzione del filtro
di un canale ausiliario

‘ Torna al sommario ')
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Mantenimento della calibrazione
dell’EPC
Sensori di flusso
Sensori di pressione
Condizioni di azzeramento
Procedura: azzeramento
dei sensori di flusso e della
pressione

Controllo senza EPC

Iniettori
Spurgo setto

Misurazione della portata

Misurazione della portata
con il flussimetro a bolla

Punti di misurazione
Adattatori per la misurazione
del flusso
Procedura: misurazione dei flussi
di gas con il flussimetro a bolla

Interpretazione delle misure

Controllo del flusso e della pressione

Problemi di flusso e di pressione

Un gas non raggiunge la pressione o
il flusso impostati

Un gas supera la pressione
0 il flusso impostati

Oscillazioni del flusso
o0 della pressione in entrata

[l flusso misurato non é uguale a
quello visualizzato

‘ Torna al sommario ')
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Controllo del flusso e della pressione

Il gascromatografo (GC) della Serie 6890 & dotato di due tipi di sistemi di
controllo del gas. Entrambi i tipi possono essere presenti sullo stesso strumento.

e EPC: (Electronic Pneumatic Control, controllo elettronico della
pneumatica). Portata e pressione (di iniettori, rivelatori e un massimo
di tre canali ausiliari) sono impostate da tastiera.

e Senza EPC: controllo convenzionale di flusso/pressione. Gli iniettori
utilizzano meccanismi di regolazione della portata e della pressione integrati
in un modulo pneumatico montato sul lato sinistro del GC. Quelli per i
rivelatori sono sopra il GC, dietro ai rivelatori. Il flusso viene misurato
con un flussimetro a bolla o con un altro dispositivo.

Tabella 7  Sistemi di controllo per rivelatori e iniettori

Tipo modulo Tipo controllo  Posizione del controllo

Iniettore EPC Interno, tramite tastiera

Iniettore Senza EPC Modulo sul lato sinistro

Rivelatore EPC Interno, tramite tastiera

Rivelatore Senza EPC Coperchio superiore, dietro i rivelatori
Canale ausiliario EPC Interno, tramite tastiera

Sistemi di controllo del rivelatore, senza EPC

Sistemi di controllo
dell'iniettore, senza EPC

—TTTTTITTTTTN

Figura5 Posizione del controllo
Il modulo pneumatico (linea tratteggiata) € montato se € installato un iniettore
senza EPC.
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Arresto dell'erogazione di idrogeno

L’idrogeno puo essere utilizzato come gas di trasporto o combustibile per alcuni
rivelatori. Se viene a contatto con I'aria, forma una miscela esplosiva.

Il GC effettua il monitoraggio del flusso di gas nei vari iniettori e canali ausiliari.
Se un flusso di idrogeno viene interrotto perché non riesce a raggiungere i valori
impostati di portata o pressione e se tale flusso e configurato per utilizzare
idrogeno, il GC registra questo evento come una perdita e visualizza il messaggio
hydrogen safety shutdown (arresto di sicurezza dell’erogazione di idrogeno).
Gli effetti sono i seguenti:

e Lavalvola di erogazione del gas di trasporto all'iniettore si chiude ed i
dispositivi di controllo di pressione e flusso vengono entrambi spenti.

e Le valvole di splittaggio degli iniettori split/splitless e PTV si aprono.

e Ilriscaldatore del forno e laventolasi spengono. Le paratie di raffreddamento
sul retro si aprono.

¢ Le zone riscaldate di piccole dimensioni vengono disattivate.
Per ripristinare il funzionamento, eliminare la causa dell’arresto (valvola
della bombola chiusa, perdita consistente, ecc.). Spegnere e riaccendere il GC.

ATTENZIONE

Il GC non ¢ in grado di individuare le perdite nei rivelatori. Per questo motivo,
€ molto importante che i connettori delle colonne dei FID e degli NPD (o di
qualsiasi altro rivelatore che usil'idrogeno come gas di trasporto) siano sempre
correttamente fissati alle colonne, o se inutilizzati, siano chiusi con un coperchio
o un tappo. Infine e indispensabile che il GC sia configurato per monitorare il
flusso di idrogeno.
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Arresto della colonna

Se si verifica un arresto (shutdown) di un elemento di erogazione del gas di
trasporto, il riscaldatore del forno si disattiva per evitare danni provocati alla
colonna dal surriscaldamento in assenza di gas. Le paratie di raffreddamento
sono aperte a meta.

Per ripristinare il funzionamento, eliminare la causa dell’arresto (valvola della
bombola chiusa, perdita consistente, ecc.). Riaccendere il forno e riattivare
I'ingresso o il canale ausiliario che aveva determinato il malfunzionamento.

Attivazione e disattivazione del flusso di gas

Il flusso di gas di qualsiasi componente puo essere attivato o disattivato da
tastiera senza che questo interferisca con i valori nominali del flusso e della
pressione. Premendo il relativo tasto, tuttavia, si ottengono effetti diversi

a seconda se 'EPC e installato o meno.

Flussi con controllo EPC

Le valvole del modulo di controllo del gas con EPC sono studiate per la
misurazione del gas, piu che per 'attivazione/disattivazione del flusso. Quando
questo tipo di valvola viene disattivata, puo succedere che il gas continui a fluire
in quantita limitata (0,2 ml/min). Il display lo segnalera anche se e visualizzato il
messaggio Off. Notabene: questa € una perdita interna, non una perdita verso
I'esterno.

Controllo convenzionale

Le valvole del modulo di controllo del gas senza EPC sono studiate solo
per l'attivazione/disattivazione del flusso. Quando si attiva il comando di
interruzione del flusso, si chiudono ermeticamente.
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Interpretazione dei valori di flusso e pressione

Controllo elettronico della pneumatica (EPC)

I1 GC puo controllare elettronicamente tutti i flussi di gas e le pressioni
nello strumento. Fornisce in particolare:

e controllo del flusso e/o della pressione per tutti gli iniettori, compresa la
programmazione del flusso e della pressione per il gas di trasporto nelle
colonne;

e controllo del flusso tramite regolazione della pressione mediante riduttori
fissi per tutti i gas del rivelatore;

e controllo della pressione per i canali ausiliari;

e modalita di risparmio gas per ridurre il consumo di gas di trasporto per
I'iniettore split/splitless, l'iniettore PTV e l'interfaccia per sostanze volatili;

¢ immissione diretta del rapporto di splittaggio, a condizione che siano stati
definiti in precedenza i parametri di configurazione della colonna.

I componenti hardware di controllo sono montati internamente, in alto

e sul retro. I valori di regolazione vengono impostati nelle tabelle di controllo

degli iniettori, dei rivelatori e dei canali ausiliari.

Interpretazione dei valori di flusso e pressione

Lascheda di controllo dell'EPC utilizza sensori per il rilevamento della pressione
atmosferica e della temperatura dei moduli pneumatici, al fine di eliminare le
condizioni locali che determinano la variabilita del tempo di ritenzione.

I valori di flusso e pressione vengono corretti in base a condizioni prestabilite.
Queste condizioni, chiamate NTP (temperatura e pressione normali), sono 25°C
ditemperatura ed 1 atmosfera di pressione. Analogamente, i valori di regolazione
vengono messi a punto in base alle condizioni locali.

Quindi, & possibile che esista una discordanza fra le rilevazioni dell’EPC e quelle
del flussimetro a bolla, poiché quest’ultimo si basa su condizioni locali e non
sulle condizioni NTP. A questo punto, comunque, i tempi di ritenzione non
dipendono piu dalle condizioni locali.
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Configurazione

IMPORTANTE!

Il GC 6890 con EPC misura portata e pressione costantemente. Questo
modifica notevolmente le modalita di configurazione. Le regole a cui attenersi
sono diverse da quelle per I'impostazione di un gascromatografo tradizionale.
Nelle pagine seguenti sono riportate le differenze.

Configurazione

I1 GC identifica gli iniettori e i rivelatori EPC o gli altri dispositivi eseguendo
un controllo all’accensione. Alcune informazioni devono essere inserite
manualmente: questa & la "configurazione". Basta impostare solo pochi
parametri:

¢ descrizione della colonna (opzionale, ma consigliabile in caso di colonne
capillari),

¢ iniettori e rivelatori senza EPC (configurazione di fabbrica, se installati
presso lo stabilimento);

e gas di trasporto impiegato;

e alcuni gas dei rivelatori (se e possibile selezionarne piu di uno).

I dati della configurazione sono caricati in una sezione a batteria della memoria,

indipendente dall’alimentazione centrale.
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Colonne ed iniettori

Colonne ed iniettori

I1 GC, se dotato di iniettore EPC, consente di specificare direttamente la portata
delle colonne capillari. Per usare questa funzione:

1.
2.

configurare la colonna (lunghezza, diametro interno e spessore del film);
configurare il gas di trasporto (quale ¢ il gas utilizzato?);

selezionare una modalita di funzionamento della colonna (pressione e flusso
costanti, gradienti di flusso o pressione);

inserire la portata o la pressione iniziale oppure la velocita lineare media;

inserire un programma per I'impostazione della portata o della pressione
(opzionale);

inserire il resto dei parametri relativi all'iniettore.
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Configurazione di una colonna

Il resto di questo capitolo parte dal presupposto che sia installato un iniettore
split/splitless per colonne capillari. Se I'iniettore & di diverso tipo, le regole sono
ancora valide ma vi sono delle piccole differenze. Le procedure illustrate nella
parte restante del capitolo sono un po’ semplificate. Per informazioni pit
dettagliate, vedere "Introduzione ai sistemi di iniezione” e “Utilizzo dei
rivelatori”.

Configurazione di una colonna

Per configurare una colonna capillare occorre definirne lalunghezza, il diametro
e lo spessore del film. Sulla base di questi dati, il GC ¢ in grado di calcolare la
portata del flusso di gas nella colonna. Cio costituisce un vantaggio con le
colonne capillari perché permette di:

e specificare direttamente il rapporto di split, in modo che il GC possa
calcolare ed impostare automaticamente la portata adeguata;

e inserire la portata o la pressione in testa o la velocita lineare media.
Lo strumento calcola la pressione necessaria per raggiungere la portata
o la velocita, la imposta e registra tutti e tre i valori.

e effettuare iniezioni splitless senza necessita di misurare il flusso di gas;

e scegliere una qualsiasi delle quattro modalita di flusso (presentate di
seguito). Se la colonna non e definita, le opzioni sono limitate e variano
a seconda dell'iniettore.

73



Controllo elettronico della pneumatica (EPC) Controllo del flusso e della pressione
Configurazione di una colonna

Procedura: configurazione di una colonna capillare

1. Premere [Config] [Col 1] o [Config] [Col 2]. Verra visualizzata la tabella
di configurazione delle colonne.

2. Se necessario, usare i tasti A e ¥ per posizionare il cursore
sulla riga Length.

Inserire le dimensioni della colonna

Identificare I'iniettore
Identificare il rivelatore

3. Digitare la lunghezza della colonna in metri e premere [Enter].

4. Far scorrere I'elenco sullo schermo fino a Diameter, digitare il diametro
interno in micron e premere [Enter].

5. Posizionare il cursore in corrispondenza di Film thickness, digitare
lo spessore del film in micron, premere [Enter]. Ora la colonna e definita.

Se non si conoscono le dimensioni della colonna (solitamente vengono indicate
nella documentazione) o se non si intende attivare le funzioni di calcolo del GC,
immettere il valore 0 per la lunghezza o il diametro. La colonna rimarra non
definita.

6. Posizionare il cursore in corrispondenza di Inlet e premere [Front]
o [Back] per identificare I'iniettore a cui € collegata la colonna.

7. Posizionare il cursore in corrispondenza di Detector e premere [Front]
o [Back] per identificare il rivelatore a cui e collegata la colonna.

La configurazione della colonna capillare e completata. Per ulteriori
informazioni, vedere “Introduzione ai sistemi di iniezione” e "Utilizzo dei
rivelatori”.
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Configurazione di una colonna

Note supplementari sulla configurazione di una colonna

Vacuum correct. Seil rivelatore scarica nell’atmosfera, questo parametro
deve essere impostato su Off. Se una colonna e collegata direttamente a un
MSD, il parametro deve essere impostato su ON. Questo permette al GC

di compensare la pressione atmosferica (Off) o la riduzione di pressione
all'interno dell’'MSD (On).

Pres correct. Alcunirivelatori, come quelli ad emissione atomica (AED),
funzionano a una pressione che non corrisponde né a quella atmosferica né
al vuoto. Questo parametro permette all'utente di digitare un valore adatto.

Le colonne impaccate devono essere configurate come "non defined".
Digitare 0 per il diametro o la lunghezza della colonna.

E bene controllare le configurazioni di entrambe le colonne e verificare che
siano stati specificati iniettori diversi. Anche quando si usa una colonna sola
€ bene impostare un secondo iniettore per’altra colonna, nonostante questa
non siastata definita. In caso contrario, i valori del flusso calcolati dal sistema
risulteranno anomali.

E possibile, e talvolta opportuno, configurare entrambe le colonne come
collegate allo stesso iniettore.

Alcuni valori del sistema pneumatico cambiano al variare della temperatura,
poiché si modificano la perdita di carico (ovvero la resistenza opposta dalla
colonna al gas) e la viscosita del gas. Cio potrebbe confondere alcuni
operatori che vedranno cambiare i valori pneumatici impostati nel momento
in cui cambieralatemperatura del forno. Tuttavia, le caratteristiche del flusso
restano quelle specificate nella modalita di funzionamento della colonna
(portata e pressione costanti, gradienti di portata o pressione)

e nei valori di regolazione iniziale.
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Configurazione del gas di trasporto

Per il corretto funzionamento del GC, occorre specificare il gas di trasporto
in uso.

Procedura: configurazione del gas di trasporto

1. Premere [Config] [Front Inlet] o [Config] [Back Inlet].

2. Premere [Mode/Type] per visualizzare il menu del gas di trasporto.

CONFIG FRONT

Tipo di gas di trasporto.
Premere [Mode/Type] per aprire il menu.

3. Far scorrere I'elenco sul video fino al gas usato. Premere [Enter].

La configurazione del gas di trasporto ¢ completa. Per ulteriori informazioni,
vedere "Tabella di controllo: colonne capillari impaccate o non definite’.
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Selezione della modalita di funzionamento della colonna

Modalita di flusso

Il flusso viene corretto sulla base delle specifiche NTP (temperatura e pressione,
25°C e 1 atmosfera). Per maggiori dettagli, vedere a pagina 70 e 102.

e Constant flow: mantiene costante il flusso di massa del gas di trasporto
nella colonna durante 'analisi. Se la resistenza della colonna cambia a causa
della programmazione della temperatura, la pressione in testa alla colonna
viene regolata in modo da mantere il flusso costante. Cido puo abbreviare
notevolmente la durata delle analisi.

e Ramped flow: incrementa il flusso di massa nella colonna durante 1’analisi,
secondo la programmazione. Si possono impostare fino a tre gradienti di
flusso per ogni colonna, ciascuno dei quali € costituito da un incremento
programmato e da un periodo di mantenimento.

Modalita di pressione

La pressione e intesa come pressione relativa, ovvero la differenza fra la
pressione assoluta e quella atmosferica locale. Poiché, per la maggioranza dei
rivelatori, la perdita di carico del gas e piuttosto bassa, la pressione relativa in
testa alla colonna equivale in genere alla differenza di pressione tra I'ingresso
e I'uscita della colonna. Fanno eccezione i rivelatori a selezione di massa

e ad emissione atomica.

e Constant pressure: mantiene costante la pressione relativa in testa
alla colonna durante I'analisi. Se si modifica la resistenza della colonna,
la pressione relativa rimane invariata, cambia invece il flusso di massa.

e Ramped pressure: incrementa la pressione in testa alla colonna durante
P’analisi, secondo la programmazione. Si possono impostare fino a tre
gradienti di pressione per ogni colonna, ciascuno dei quali e costituito
da un incremento programmato e da un periodo di mantenimento.

Procedura: selezione della modalita di funzionamento della colonna
1. Premere [Col 1] o [Col 2].

2. Far scorrere I'elenco sul video fino alla riga Mode .
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3. Premere [Mode/Type] per aprire il menu delle modalita di funzionamento
della colonna.

1 (He) ———Selezione del gas di trasporto.

Valori della lunghezza e del diametro interno
della colonna inseriti.

Premere [Mode/Type] per visualizzare
ilmenu Column Mode.

4. Far scorrere la tabella fino alla modalita prescelta. Premere [Enter].

La selezione della modalita di funzionamento della colonna ¢ completa.
Ora occorre specificare i dati relativi all'iniettore durante tutta ’analisi
(se e stata selezionata una delle due modalita costanti) o all'inizio dell’analisi
(se e stata selezionata una delle due modalita ad aumento progressivo).
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Indicare il flusso o la pressione iniziale,
oppure la velocita lineare media

Se la colonna risulta defined (definita), € possibile specificare uno solo
dei parametri sopra indicati, il GC calcolera gli altri due.

Ad esempio si puo scegliere Constant pressure come modalita della
colonna. Basta specificare uno dei parametri come condizione iniziale,

per esempio il flusso; il GC calcolera la pressione necessaria a raggiungerlo
(elavelocitalineare media), mantenendo costante il valore di pressione durante
I'analisi.

Supponiamo di aver selezionato Constant flow come modalita di
funzionamento della colonna e il flusso come condizione iniziale. Il GC non solo
calcolera la pressione per ottenere tale flusso ma la regolera per mantenerlo
costante.

Se la colonna e impostata come not defined (non definita), si puo immettere solo
la pressione. Si puo specificare anche la modalita con flusso costante, ma il GC
non puo valutarlo.

Vedere la tabella alla pagina seguente: contiene il flusso consigliato in rapporto
al diametro della colonna, in pratica quello ottimale per numerosi componenti.
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Tabella8 Dimensioni della colonna e portata del gas di trasporto

Portata del gas di trasporto

Tipo colonna Dimensioni ldrogeno Elio
colonna

Impaccata 1/8 di pollice 30
1/4 di pollice 60

Capillare 50um d.i. 0.5 0.4
100um d.i. 1.0 0.8
200 um d.i. 2.0 1.6
250 um d.i. 2.5 2.0
320 um d.i. 3.2 2.6
530 um d.i. 5.3 4.2

Questi flussi, in ml/min con temperatura e pressione normali (25°C e 1 atm),
sono raccomandati per tutte le temperature della colonna.

Nelle colonne capillari, il flusso & proporzionale al diametro della colonna.
Quello dell’elio & inferiore del 20% a quello dellidrogeno.
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Procedura: impostazione del flusso o della pressione iniziale, oppure della velocita
lineare media

1. Premere [Col 1] o [Col 2].

Lunghezza e diametro int. della colonna.

Si imposta uno dei parametri. Il GC
| calcola gli altri due.

_ Per la modalita di funzionamento della colonna.
Vedere le tabelle che seguono.

La tabella di controllo sara costituita da dati diversi a seconda della modalita di funzionamento selezionata.

Mode: Const flow

2. Far scorrere I'elenco sul video fino a Pressure o Flow o Velocity.

3. Digitare il valore iniziale desiderato, premere [Enter]. Il GC calcolera e
visualizzera gli altri due. Correggerli manualmente, se si vuole, ripetendo
le operazioni del punto 2 e 3. Modificarne uno significa automaticamente
cambiare anche gli altri due.

L’impostazione della condizione iniziale del gas di trasporto € completa.
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Programmazione del flusso o della pressione (opzionale)

Se si seleziona la modalita di funzionamento della colonna che prevede
I'incremento progressivo della pressione o del flusso, la relativa tabella di
controllo conterra i seguenti parametri di programmazione.

Inserire un valore iniziale, Tnit Pres o Init Flow. Poispecificare Init
time: alla fine di questo intervallo, si attiva Rate 1 che restera tale fino a
quando viene raggiuntoilvalore Final pres (o Final flow). Rimane fermo
su questo valore per

Final time 1.E quindipossibile aggiungere un secondo e terzo gradiente,
ciascuno costituito da Rate, Final value (pressione o flusso)e Final
time.

Concludere la programmazione con Rate impostata su 0 (disattivata).

Quando e in funzione un programma di questo tipo, sul display e possibile seguire
I'incremento o il decremento dei valori Pressure, Flow e Velocity,
altrimenti costanti.

Il programma del forno determina la durata dell’analisi. Se il programma della
pressione o del flusso termina prima che I'analisi sia terminata, i due parametri
si attestano sull'ultimo valore raggiunto.
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Procedura: programmazione della pressione o del flusso in colonna

1. Premere [Col 1] o [Col 2].

) b La pressione (in questo esempio) &
1.0 | il'valore di regolazione controllato;
0.0 | glialtri sono valori riportati.

Ramped pres
Dato che Mode & Ramped
pres, il gradiente viene dato
in unita di pressione.

2. Posizionare il cursore in corrispondenzadi Init Pres (o Init flow).
Digitare il valore desiderato e premere [Enter].

3. Analogamente, inserire il valore di Init time. La fase iniziale della
programmazione e¢ completa (pressione costante).

4. Periniziare la programmazione di un gradiente, immettere un valore positivo
per Rate 1.Nonimporta se sitratta di un incremento o di un decremento,
la velocita di variazione € sempre positiva.

5. Se Rate 1 eimpostata su zero, la programmazione si conclude qui. Se si
assegna un altro valore, vengono visualizzate le righe relative ai valori finali
(Final Value) del primo gradiente e il cursore vi si posiziona.

6. Inserireivaloriper Final pres 1 (0 Final flow 1)e Final time 1.
La programmazione del primo gradiente ¢ completa.

7. Per impostare un secondo (o terzo) gradiente, far scorrere I'elenco fino alla
riga Rate non ancora definita e ripetere le operazioni del punto 5 e 6.
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Definizione degli altri parametri dell'iniettore

SINTESI

Notare che, ad eccezione di quando é stato impostato il tipo di gas di

trasporto, finora sono state utilizzate sole le tabelle di controllo delle

colonne. Attenzione, per il corretto funzionamento dei modelli 6890 con
ingressi EPC:

PRIMA: impostare la colonna
POI:  definire gli altri parametri

Definizione degli altri parametri dell’iniettore

L’iniettore split/splitless ha quattro modalita di funzionamento:

Split: il campione viene suddiviso fra il flusso in colonna e il flusso di scarico.

Splitless: il campione non viene suddiviso. In massima parte entra nella
colonna. Una piccola percentuale viene spurgata dall'iniettore per evitare
un aumento eccessivo dell’ampiezza e lo scodamento del picco di solvente.
Pulsed split (split pulsato): € simile alla modalita split. In questo caso pero,
la pressione dell'iniettore viene aumentata prima e durante l'iniezione; il
ripristino del valore normale avviene dopo un intervallo configurabile
dall’'utente. Il flusso totale viene aumentato in modo che il rapporto di
splittaggio rimanga invariato. Questo tipo speciale di "programmazione"

¢ indipendente dal programma a tre gradienti per il flusso o la pressione.

Pulsed splitless (splitless pulsato): analogo a pulsed split, ma senza
splittaggio.

L'iniettore split/splitless ha un dispositivo di risparmio del gas. Cio consente
di ridurre il flusso di trasporto in ingresso e in uscita dallo scarico di split al
termine dell'iniezione; non é alterato invece il flusso attraverso la colonna.

Su tutti gli iniettori EPC il flusso di spurgo del setto viene impostato
automaticamente.

Naturalmente, la temperatura dell'iniettore puo essere regolata.
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Procedura: impostazione degli altri parametri dell'iniettore
1. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet].
2. Far scorrere I'elenco sul video fino alla riga Mode .

3. Premere [Mode/Type] per aprire il menu con le opzioni di funzionamento
dell'iniettore (Inlet Mode).

Premere [Mode/Type] per visualizzare

]
| FRONT INLET (S/SL) || ilmenu Inlet Mode.
| Mode: Pulsed spLit<|—fi——— S T,
' Temp 24 off | |  FRONT INLET MODE \1
LPressuﬁre;AOLoid_O_f_f__!i | split < |
Pulsed pres 0.0 f | Splitless ‘
Pulse time 0.00 Lj‘PiL_se_d_sgLitghivﬁjI
Purge time 0.00 ' Pulsed splitless i
Purge flow 0.0
Total flow off |
Gas saver on ‘
Saver flow 0.0 ;
Saver time 2.00

4. Posizionare il cursore sulla modalita di iniezione desiderata. Premere
[Enter]. La tabella di iniezione pud cambiare a seconda dei valori scelti.
Le possibilita con colonna definita sono descritte alla pagina successiva.

5. Far scorrere I'elenco sul video fino a Temp. Digitare la temperatura
desiderata. Premere [Enter].

6. Se e stataselezionatal'opzione Split elacolonna e definita, sipuo inserire
direttamente il rapporto di splittaggio.

Per ulteriori informazioni sui parametri dell'iniettore,
vedere "Introduzione ai sistemi di iniezione”.
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Modalita split PSSR =
| FRONT INLET (S/SL) |
| Mode: Split |
Temperatura—- Temp 24 0ff < |
de||'iniett0re !_P ressure 0.0 off _}
Split ratio 100
Parametri di split Split flow 0.0
Tot flow 0.0 off
Parametri di Gas saver On
tisparmio gas Saver flow 0.0
Saver time 2.00
Modalita splitless SR 3
| FRONT INLET (S/SL) |
| Mode: Splitless |
tTemp 24 0ff < |
|Pressure 0.0 off t
keSS J
Purge time 0.00
Parametri Purge flow 0.0
di splitless Total flow off
Gas saver on
Saver flow 0.0
Saver time 2.00
Modalita pulsate
r - - s T [
| FRONT INLET (S/SL) | FRONT INLET (S/SL) |
Mode: Pulsed Split | | Mode:Pulse Splitless I
' Temp 24 off < | | Temp 24 off < |
_Pressure 0.0 Off _Pressure 0.0 0ff |
Pulsed pres 0.0 '——:] Parametri [::—'PULSEd pres 0.0
Pulse time 0.00 — dipulsazione—— Pulse time 0.00
Split ratio 100 Purge time 0.00
Split flow 0.0 Purge flow 0.0
Tot flow 0.0 off Total flow off
Gas saver On Gas saver On
Saver flow 0.0 Saver flow 0.0
Saver time 2.00 Saver time 2.00

Figura6 Tabelle di controllo per I'iniettore split/splitless
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Rivelatori

Sebbene nei rivelatori EPC sia incorporato un regolatore di pressione, €
comunque necessario un sistema di regolazione esterno, al fine di garantire
un flusso stabile di erogazione del gas per il buon funzionamento del controllo
elettronico. Si possono utilizzare trappole per eliminare eventuali contaminanti
dal gas. Montarle il piu vicino possibile al retro del GC.

Regolatori I GC 6890 |
di pressione | .

ESTERNI valvole Sensori I

1 proporzionali  pressione o
| Restrittori |

FID

Ingresso aria | M 7 |
I Controllo NPD !
| |
| |
Ingresso H2 i FaA"A — |
| |
| |
| |
Ingresso makeup l M |
| |
| |
| |
| |
| |
| |

Figura7 Impianto del gas interno/esterno: FID e NPD con EPC
Per ulteriori informazioni, vedere "Rivelatore a ionizzazione di fiamma”,
"Rivelatore azoto-fosforo”.

87



Controllo elettronico della pneumatica (EPC) Controllo del flusso e della pressione
Rivelatori

GC 6890 t:]

Regolatori TCD
di pressione Valvola di
ESTERNI Valvole Sensori commutazione

proporzionali  pressione  Restrittori 938 riferimento

pe—(M
4 Controllo

Ingresso riferimento
e makeup

Flusso di makeup

Figura8 Impianto del gas interno/esterno: TCD con EPC
Per ulteriori informazioni, vedere "Rivelatore a conducibilita termica”.
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Rivelatori
'-________________I
I GC 6890
Regolatore I 1
di pressione |
estema | Valvole Sensori |
1 proporzionali di pressione  Restrittori |
Spurgo dell'anodo | b 4 H
ed ingresso makeup I M !
A Controllo
! Spurgo dell'anodo | ECD |
' I
' I
l Flusso di makeup |
|
T 2 = I !
| ;, |
' I
' I
' I
et e e e e e e e e e e e =

Figura9 Impianto del gas interno/esterno: ECD con EPC
Per ulteriori dettagli, vedere "Rivelatore di cattura degli elettroni nelle
microcelle”.
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Rivelatori
Scarico
Membrane Valvole Sensori tri Zona di emissione
del filtro proporzionali di pressione
wia [ g M ®
Schermo | D| Filtro per

lunghezza d'onda

H, [ H M Finestra

Makeup [] H /M

Figura 10 Impianto del gas interno/esterno: FPD con EPC
Per ulteriori dettagli, vedere "Rivelatore fotometrico a fiamma (FPD)”.

Configurazione del gas

Il GC presuppone che l'idrogeno sia installato dove sono collocati FID, FPD
e NPD Hye che 1'aria sia installata nelle apposite posizioni (vedere le etichette

sui moduli gas dell'EPC).

Alcune posizioni consentono la scelta del gas. In questi casi (in genere quelli del
gas di makeup) e necessario identificare il tipo di gas tramite il processo [Config].

Gas di makeup

Le opzioni possibili sono due: constant makeup flow (flusso di makeup costante)
o costant flow (flusso del gas di makeup + flusso in colonna). Per i dettagli,
consultare "Rivelatore a ionizzazione di fiamma”, "Rivelatore a conducibilita
termica”, "Rivelatore azoto-fosforo”, "Rivelatore di cattura degli elettroni nelle
microcelle”, "Rivelatore fotometrico a fiamma (FPD)”, poiché dipendono

dal tipo di rivelatore.
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Canali ausiliari

Sono previsti tre canali ausiliari opzionali per la regolazione della pressione.
Le relative tabelle di controllo sono Aux 3, Aux 4, e Aux 5 (Aux 1 e 2 sono
per il riscaldatore).

Anche quando, configurando la colonna, si specifica come Inlet un canale
ausiliario, e possibile programmare il tempo di esecuzione e preselezionare tre
gradienti. In genere, si effettua la programmazione quando € in uso una valvola
di campionamento del gas.

I canali ausiliari sono controllati da una valore di regolazione della pressione.
Per il corretto funzionamento, &€ necessario impostare un’adeguata perdita

di carico a valle del sensore di pressione. Il collettore pneumatico dei canali
ausiliari e dotato di un riduttore del flusso per ogni canale, basato sul tipo

di filtro. I tipi di filtro sono quattro:

Classificazione filtro Resistenza al flusso N. di parte

Bollino blu Alta 19234-60660
Bollino rosso Media 19231-60770
Bollino marrone Bassa 19231-60610
Nessun bollino Azzeramento G1570-20540

Il GC viene fornito di serie con il filtro contrassegnato dal " bollino rosso"
per tutti e tre i canali.

Le due cifre sotto riportate mostrano il rapporto approssimativo pressione/flusso
per i primi tre tipi di filtro. Il presupposto € che non si crei una perdita di carico
aggiuntiva a valle del filtro.

Se viene usato il filtro a resistenza zero, € compito dell’operatore creare una
resistenza a valle e impostare i rapporti di pressione/flusso.

ATTENZIONE

Quando si fa uso di idrogeno, ¢ possibile che il flusso aumenti pericolosamente,
se la resistenza a valle del tubo di alimentazione ¢ insufficiente. Con I'idrogeno,
usare sempre il filtro con resistenza alta (bollino blu) o media (bollino rosso).
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Requisiti di pressione per restrittori di flusso EPC AUX
con aria, azoto o elio
(condizioni ambientali: 25°C, 14,7 psia)

80

70

19234-60660
(bollino blu)

60

50

I5etino rossn

Pressione
sorgente
minima 40
(psig)

30

19231-60610
(bollino marrone)

20

10

0,1 1,0 10,0 100,0 1000,0
Flusso gas in mL/min
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Requisiti di pressione per restrittori di flusso EPC AUX
con idrogeno
(condizioni ambientali: 25°C, 14,7 psia)

80

70

19234-60660
(bollino blu)

60

50

Pressione 19231-60770
sorgente (bollino rosso)

minima
(psig)

40

30

20
/ U
i 19231-60610

(bollino marrone)

10

0.1 1,0 100,0 1000,0

10,0
Flusso gas in mL/min
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Procedura: sostituzione del filtro di un canale ausiliario

1. Individuare il blocco di collegamento fra i tubi di uscita del gas dei canali
ausiliari e il modulo pneumatico.

2. Togliere la vite che fissa il blocco al modulo pneumatico. Staccare il blocco
e ruotare verso l'alto il lato con i filtri.

Aux 3
s,

Y,
Aux 4

o]
Aux 5

Tubi di uscita del gas

3. Estrarre il filtro da sostituire. Smontare la relativa guarnizione O-ring.

4. Collocare un O-ring sul nuovo filtro. Inserire la combinazione O-ring/filtro
nel blocco.

5. Ricollegare il blocco al modulo pneumatico. Serrare la vite.
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Mantenimento della calibrazione dell’EPC

Imoduli di controllo del gas con EPC sono dotati di sensori di flusso e/o pressione
calibrati in fabbrica. La sensibilita (pendenza della curva) é piuttosto stabile ma
lo scarto dallo zero va ricalibrato periodicamente.

Sensori di flusso

Gli iniettori split/splitless e per impaccate sono provvisti di sensori di flusso.
Seil dispositivo Auto flow zero eattivo, vengono azzerati automaticamente
dopo ogni analisi (vedere pagina 56). Questa ¢ la procedura consigliata. Inoltre,
possono essere azzerati manualmente, vedere alla pagina seguente.

Sensori di pressione

Tutti i componenti del’EPC usano i sensori di pressione. Essi possono essere
azzerati uno per volta o tutti insieme. Per i sensori di pressione non € previsto
I'azzeramento automatico.

Condizioni di azzeramento

IMPORTANTE

L’azzeramento dei sensori di flusso avviene con i tubi di alimentazione collegati
mentre il flusso di gas e attivo. Quello dei sensori di pressione avviene invece
con i tubi scollegati dal modulo di controllo del gas.
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Tabella 9 Intervalli di azzeramento di flusso e pressione

Tipo di sensore  Tipo di modulo Intervallo di azzeramento
Flusso Tutti Usare Auto flow zero
Pressione Iniettori
Colonne impaccate Ogni 12 mesi
Colonne capillari di piccole Ogni 12 mesi
dimensioni (d.i 320 L o inferiore)
Colonne capillari di grandi Dopo tre mesi, dopo sei mesi
dimensioni (d.i> 320 u) e poi ogni 12 mesi
Canali ausiliari Ogni 12 mesi
Gas del rivelatore Ogni 12 mesi
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Controllo elettronico della pneumatica (EPC)

Procedura: azzeramento dei sensori di flusso e della pressione

Per azzerare il sensore di flusso e pressione di un componente specifico

1. Premere [Options], far scorrere fino a Calibration e premere [Enter]
2. Far scorrere fino al componente desiderato e premere [Enter]

] CALIB FRONT DETECTOR |

| H2 zero 0.0 < || Nota: dopo I'azzeramento o la calibrazione del flusso,

' H2 flow 0.0 ! falinea Factory Calibration
_Oxidizer zero 0.0 J! viene sostituita dell'ora e dalla data della

0x1d1zer flow
Makeup zero

Makeup flow ;
Factory calibration

0.0 | ricalibrazione.
0.0 | Perritornare a Factory C., scegliere
0.0 | lalinea di data e ora e premere [Delete].
Questa operazione distrugge la calibrazione dell'utente.

3. Posizionare il cursore su una riga di zero e premere [Info]

CAL FLOW ZERO INFO

Will momentarily

. disrupt inlet flow.

l 1
E Press ON to zero. ;
| |

4. Per annullare premere [Clear]
5. Per azzerare il flusso, verificare che il gas
di trasporto sia collegato ed attivo.

6. Premere [On] per azzerare o [Clear] per annullare.

| CAL PRES ZERO INFO |
| Press ON to zero |
l after applied ‘
| pressure = 0 ‘

4. Per annuIIare premere [Clear]
5. Per azzerare la pressione verificare che la linea

di alimentazione del gas non sia collegata.

6. Premere [On] per azzerare o [Clear] per annullare.

Per azzerare tutti i sensori di pressione in tutti i moduli
1. Premere [Options], passare a Diagnostics, e premere [Enter]
2. Fare scorrere sinoa Electronics e premere [Enter]

3. Fare scorrere sinoa Pneumatics board e premere [Enter]
4. Fare scorreresinna Zero all p sensors e premere [Info]

l ZERO P SENSORS INFO [
| Press ON to zero |
{ all pres sensors, }

. _When applied pres=0

5. Per annullare premere [Clear]
6. Per azzerare verificare che le linee di alimentazione siano scollegate da tutti i moduli.

7. Premere [On] per azzerare o [Clear] per annullare.
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Iniettori

Controllo senza EPC

Le tabelle di controllo peri gas degli iniettori non dotati di EPC permettono solo
di attivare o disattivare il flusso, non di regolare portata e pressione. Entrambi i
parametri devono essere impostati manualmente e verificati con un flussimetro
abolla o di altro tipo. Per informazioni sul funzionamento del flussimetro a bolla

vedere a pagina 99.

Iniettori

I dispositivi di regolazione di pressione e di controllo del flusso o di altri
parametri degli iniettori senza EPC sono integrati in un modulo sul lato sinistro
del GC. Per informazioni sul funzionamento, vedere "Introduzione ai sistemi di

iniezione”.

Dispositivi di controllo
<_ del gas dell'iniettore
per impaccate

split/splitless —>
Dispositivi di controllo
del gas dell'iniettore

Figura 11 Dispositivi di controllo del gas per iniettori senza EPC

Spurgo setto

Per gli iniettori per impaccate senza EPC il flusso di spurgo del setto € impostato
in automatico; si puo misurare dallo scarico del pannello anteriore. Per gli
iniettori split/splitless senza EPC, lo spurgo del setto deve essere regolato
dall’'utente.
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Misurazione della portata

Questa sezione descrive come si misurano i flussi del GC e come convertire le
misurazioni alle condizioni di lavoro dello strumento. Se il GC funziona con EPC,
ricordare che i sensori di pressione e di flusso del GC sono spesso piu accurati
di alcuni misuratori di flusso pronti per 1'uso, molto economici. Se & possibile
stabilire un flusso o una pressione calibrati all'interno del GC, una misurazione
concorde con quella del GC entro i limiti di una piccola variazione percentuale
(dopo una conversione NTP, vedere pagina 102) dovrebbe essere sufficiente a
garantire che i collettori del GC funzionino correttamente e non debbano essere
sostituiti.

Misurazione della portata con il flussimetro a bolla

Il flussimetro a bolla € uno strumento molto semplice ed affidabile per misurare
il flusso di gas. Crea un menisco nel tubo in cui il gas fluisce. Il menisco fa da
barriera e il suo movimento riflette la velocita del gas attraverso il tubo. La
maggior parte dei flussimetri a bolla presenta sezioni di diametro diverso che
consentono la misurazione della portata di numerosi componenti.

Perlamisurazione dei flussi contenuti (dei gas di trasporto) e di quelli piu elevati
(Iaria del FID) occorre un flussimetro con sezioni da 1, 10 e 100 ml/min.

Start
1ml 10 ml 100 ml

D | , ;|€_

Figura 12 Flussimetro a bolla a tre volumi
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Punti di misurazione

Iniettori EPC: i flussi di spurgo del setto e di scarico dello split fuoriescono
attraverso il modulo pneumatico posizionato in alto sul retro del GC.

Split/splitless e PTV
modulo pneumatico modulo pneumatico on-column

Rivelatori: misurare tutti i flussi, compreso quello del gas di trasporto, all’'uscita
del rivelatore. Usare la tabella di controllo e selezionare un gas per volta.

Iniettori senza EPC: le uscite di scarico del flusso sono collocate sul pannello
anteriore. Vedere Figura 11.

Adattatori per la misurazione del flusso

Un tubo in gomma e fissato direttamente al foro di scarico dei rivelatori NPD,
ECD o TCD.

Per i FID e rivelatori simili viene fornito un adattatore separato. Inserirlo

nel foro di scarico, cercando di spingerlo in profondita per quanto possibile.
Si avvertira una resistenza causata dall’attrito della guarnizione O-ring. Torcere
e spingere il tubo per assicurare una buona tenuta.

|
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Procedura: misurazione dei flussi di gas con il flussimetro a bolla

Strumenti:

e flussimetro a bolla graduato a 1, 10, 100 ml; bulbo in gomma riempito a meta
con una soluzione di acqua saponata;

e adattatore per rivelatore o scarico;
e cronometro interno del GC.

ATTENZIONE Non misurare l'idrogeno insieme all'ossigeno dell'aria. Questo puo creare
miscele esplosive che si innescano automaticamente.

Per evitare questo pericolo:
disattivare 1'innesco automatico prima di iniziare;
misurare i gas sempre separatamente.

1. Collegare il tubo di ingresso del flussimetro al connettore del componente
di cui siintende misurare laportata. Se necessario usare il relativo adattatore.

2. Tenere il flussimetro verticale: premere il bulbo e rilasciarlo per creare un
menisco (bolla) nel flussimetro. Ripetere 1'operazione piu volte per bagnare
le pareti interne prima delle misurazioni.

3. Premere il tasto [Time] per visualizzare la finestra del cronometro.
Premere il bulbo.

4. Premere il tasto [Enter] per avviare il cronometro quando il menisco supera
lalinea START (la primalinea in corrispondenza della sezione iniziale, quella
piu piccola) del flussimetro.

5. Premere di nuovo [Enter] per fermare il cronometro quando il menisco
supera una delle tre linee di riferimento successive (1 ml, 10 ml, o 100 ml).
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6. Calcolare la portata in ml/min, sulla base del valore 1/t.

e Se si usa come riferimento la linea corrispondente a 1 ml, la portata
in ml/min sara pari a 1/t.

® Se si usa come riferimento la linea corrispondente a 10 ml, la portata
in ml/min sara pari a 10x 1/t.

® Se si usa come riferimento la linea corrispondente a 100 ml, 1a portata
in ml/min sara pari a 100x 1/t.

7. Premere [Clear] per azzerare il cronometro. Ripetere la misurazione almeno
una volta per la verifica.

Interpretazione delle misure

I risultati delle misurazioni effettuate con il flussimetro a bolla sono determinati
dalla temperatura e dalla pressione atmosferica locali. Alcuni flussimetri
elettronici sono calibrati per temperature diverse da 25°C o pressioni diverse
da 1 atm. Il display del GC visualizza i valori corretti sulla base delle condizioni
standard NTP (Normal Temperature and Pressure). Se non si corregge la portata
del misuratore in NTP, i valori misurati non corrisponderanno a quelli del GC.

Per convertire le misurazioni della portata effettuate con il flussimetro in NTP
(25°C e 1 atmosfera), € necessario conoscere:

¢ la pressione atmosferica locale o la pressione calibrata del misuratore
elettronico;

¢ latemperatura del flussimetro a bolla al momento della misurazione oppure
la temperatura di calibrazione del misuratore.

La formula di conversione ¢ la seguente:

Flusso|gcale X 298 X Pressione|geale

Flusso/ NTP =
Temperaturagcale
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dove:

Flusso /NTP

Flussojgcate

Temperatura,.qe

Pressione) e

Controllo del flusso e della pressione
Interpretazione delle misure

e il flusso in ml/min corretto sulla base della
temperatura standard (25°) e della pressione
standard (1 atmosfera)

¢ il flusso in ml/min misuratodal flussimetro a bolla

¢ latemperatura del flussimetro a bolla al momento
della misurazione oppure la temperatura di
calibrazione del misuratore. Il valore e in gradi
Kelvin. (Kelvin = Centigradi + 273).

¢ la pressione atmosferica locale al momento della
misurazione oppure la temperatura di calibrazione
del misuratore. Il valore € in atmosfere

(1 atm = 1,01325 bar = 760 Torr = 760 mm Hg (a 0°C)
= 101,325 kPa = 14,7 psi).
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Problemi di flusso e di pressione

Un gas non raggiunge la pressione o il flusso impostati

Il gas non raggiunge la pressione impostata da tastiera. Se un iniettore dotato
di controllo elettronico della pneumatica non raggiunge il valore di regolazione
della pressione, viene arrestato automaticamente dopo un intervallo che varia
in base al tipo di iniettore:

Tipo di iniettori Intervallo prima
dell'arresto

Per impaccate, on-column a freddo 2 minuti

Split/splitless, PTV, interfaccia 5,5 minuti

per composti volatili

Canale ausiliario 4 minuti

e Lapressione di alimentazione e troppo bassa perché possa essere raggiunto
il valore impostato. La pressione di erogazione deve essere superiore
di almeno 10 psi rispetto al valore di impostazione desiderato.

e Si e verificata una perdita consistente: Usare un rivelatore elettronico di
perdite per localizzarla, eliminarne la causa. Non dimenticare di controllare
la colonna: la fuoriuscita di gas da una colonna rotta € notevole.

* Seeattivoil sistema dirisparmio gas, assicurarsi che la portata sia sufficiente
a garantire la pressione massima in testa alla colonna durante 1’analisi.

e Il flusso e troppo limitato per la colonna in uso.
e La colonna e chiusa con I'apposito tappo o non e installata correttamente.

e Il sensore di pressione dell'iniettore o del rivelatore non funziona
correttamente. Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.

Se si usa un iniettore split/splitless, PTV o un'interfaccia per composti
volatili:

e il rapporto di splittaggio e troppo basso. Incrementare il flusso di splittaggio.

e Lavalvola proporzionale dell'ingresso & ostruita da agenti contaminanti
o bloccata per un guasto. Contattare 1'Assistenza Tecnica Agilent.
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Un gas supera la pressione o il flusso impostati

Se e in uso un iniettore per impaccate o On-column a freddo:

e lavalvola di regolazione dell'ingresso ¢ ostruita da agenti contaminanti o
bloccata in posizione chiusa per un guasto. Contattare I’Assistenza Tecnica
Agilent.

Un gas supera la pressione o il flusso impostati

¢ Il sensore di pressione di un componente non funziona correttamente.
Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.

Se si usa un iniettore split/splitless, PTV o un'interfaccia per composti
volatili:

e il rapporto di splittaggio e troppo alto. Ridurre il rapporto di splittaggio.

e Lavalvola proporzionale e bloccata in posizione chiusa.
Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.

e La trappola sullo scarico dello split € contaminata.
Contattare 1'Assistenza Tecnica Agilent.

Se e in uso un iniettore per impaccate o On-column a freddo

e Lavalvola proporzionale dell'ingresso ¢ bloccata in posizione aperta.
Contattare 1’ Assistenza Tecnica Agilent.

Oscillazioni del flusso o della pressione in entrata

L’oscillazione della pressione dell'iniettore causa variazioni della portata
e del tempo di ritenzione durante 'analisi.

e Si e verificata una piccola perdita. Usare un rivelatore elettronico di perdite
per localizzarla; eliminarne la causa. Verificare I'’eventuale presenza di
perdite nell'impianto del gas.

e L'iniettore split/splitless o PTV & gravemente ostruito. L’occlusione puo
riguardare I'inserto o la trappola sullo scarico dello split. Assicurarsi di aver
scelto I'inserto giusto. Sostituire gli inserti che provocano perdite di
pressione significative: puo essere un problemaintrinseco alla progettazione
o di montaggio. Se la causa del problemanon e I'inserto, verificare la trappola
sullo scarico dello split. Contattare I’Assistenza Tecnica Agilent.
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Il flusso misurato non é uguale a quello visualizzato

Si registrano forti escursioni termiche nel laboratorio durante le analisi.
Risolvere il problema che le provoca o spostare lo strumento in un locale
piu adatto.

Il volume di campione aggiunto al sistema e estremamente elevato (cosa che
si puo verificare se si usa una valvola di campionamento). Ridurre il volume
di campione. Fare uso degli iniettori EPC in grado di correggere le variazioni
di temperatura e pressione.

Il flusso misurato non e uguale a quello visualizzato

Effettuata la misurazione con il flussimetro a bolla e corretto il risultato con
la formula di conversione riportata in precedenza, si nota che questo non
corrisponde al valore calcolato dal GC e visualizzato sul display.

La lunghezza della colonna, il diametro interno o il tipo di gas non sono stati
configurati correttamente. Inserire i valori corretti. Premere [Config]
[Column 1] o [Config] [Column 2] per ridefinire i parametri della colonna .
Premere [Config] [Front Inlet] o [Config] [Back Inlet] per reimpostare il tipo
di gas. Se ¢ stata tagliata una parte considerevole della colonna capillare,
Pattuale lunghezza non corrisponde piu a quella originale (puo anche essere
molto inferiore). Configurare la nuova lunghezza.

Dopo la selezione della modalita di funzionamento a flusso costante
(constant flow mode) non é stato inserito il nuovo valore della pressione.
Occorre ridefinire la pressione ogni volta che questa modalita viene attivata
o disattivata.

Con un iniettore split/splitless per colonna capillare viene utilizzata una
colonna corta (<15 m) con un diametro interno fra 0,58 e 0,75 mm, (tipo
WCOT). Il flusso definito e elevato, con conseguente formazione di pressione
nell'iniettore e di un flusso di gas nella colonna anche quando il valore della
pressione e impostato su zero. (In questi casi, puo capitare che il display
visualizzi il valore effettivo della pressione, anche se quello nominale e uguale
a 0). Con le colonne corte (630-750 mm), il flusso deve essere mantenuto
basso (per esempio da 20 a 30 ml/min). Installare una colonna piu lunga
con una resistenza al flusso superiore (per esempio da 15 a 30 m).

Il tubo di scarico dello split & parzialmente ostruito: di conseguenza,
la pressione effettiva dell’iniettore e superiore a quella nominale.
Sostituire il tubo.

E in uso un MSD ma non e stata selezionata I’'opzione di compensazione del
vuoto (vacuum compensation).
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Specifiche forno
Sicurezza

Configurazione del forno
Procedura: impostazione
di un'analisi isoterma

Analisi con programmazione
della temperatura
Valori di regolazione programmabili
della temperatura
Velocita di incremento dei gradienti
Procedura: programmazione
monogradiente
Procedura: programmazione
multigradiente

Cromatografia veloce
Forno a riscaldamento rapido
Configurazione del forno

Uso dell'inserto del forno
per cromatografia veloce
Per installare I'inserto del forno
Smontaggio dell'inserto

Funzionamento criogenico
Valori di controllo della valvola
criogenica

‘ Torna al sommario ')
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Specifiche forno

Caratteristica Valori consentiti

Intervallo di temperatura -80°C ( N, liquido) 0 -60°C (CO,) fino al valore limite
consigliato configurato

Temperatura massima 450°C

Programmazione Fino a sei gradienti

temperatura

Durata massima dell'analisi 999,99 minuti

Velocita del gradiente di Da 0 a 120°C/min, a seconda della configurazione
temperatura

Nel forno si trovano due iniettori e due rivelatori; un massimo di quattro valvole
in un apposito vano termostatato sopra il forno e due valvole all'interno; colonne
capillari o impaccate.
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Sicurezza
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Figura 13 Forno della colonna

Sicurezza

Permotivi disicurezza, I'apertura del forno provocala disattivazione automatica
del riscaldatore, del ventilatore e della valvola criogena. Quest’ultima,
se installata, mantiene in memoria i valori di regolazione impostati.

Con la chisura dello sportello, il forno riprende a funzionare.

Se il forno non raggiunge o non mantiene la temperatura impostata durante
il funzionamento, che normalmente & superiore a quella ambiente, si spegne.
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Configurazione del forno

I possibili problemi sono:

¢ le paratie di raffreddamento bloccate,

e il ventilatore, il riscaldatore o il sensore della temperatura non funzionano
correttamente,

e si e verificato un guasto elettronico.

Quando si verifica un arresto programmato (shutdown), lavoce Off della

tabella di controllo lampeggia. Il forno non si riaccende automaticamente,

occorre premere [Oven] [On] o modificare il valore di regolazione Temp.

Quando il forno si spegne automaticamente, viene visualizzato il seguente
messaggio:

SHUTDOWN (#1):

Oven Shut Off

Per ulteriori informazioni sugli arresti, vedere “Shutdown (arresto)”.

Configurazione del forno

I parametri di configurazione sono la temperatura massima, il tempo
di stabilizzazione e i valori della valvola criogenica, se ¢ installata.

Premere [Config] [Oven]  Intervallo massimo di temperatura impostabile: 70 - 450° C

E OVEN
450

3.00 <
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Maximum temp impostazione massima consentita per la temperatura del
forno. Alcuni accessori come l'alloggiamento della valvola, le valvole e le colonne
hanno limiti di temperatura ben precisi. Quando si configura Maximum temp,
questilimiti devono essere considerati in modo danon danneggiare gli accessori.
Il sistema di controllo verifica, gianella fase diimpostazione, i parametri inseriti;
se viene digitato un valore diverso da quello immesso in precedenza, appare un
messaggio di avviso.

-60 to 450 deg C

Current max: 300,

set with CONFIG OVEN

Equib time Tempo necessario affinché la temperatura si stabilizzi dopo che
e stata apportata una modifica. Il tempo di stabilizzazione inzia quando lo
scostamento della temperatura effettiva da quella nominale & paria 1°C.
L’intervallo di variazione del parametro Equib time vada 0 a 999,99 minuti.

Procedura: impostazione di un'analisi isoterma

Durante un’analisi isoterma, la temperatura del forno viene mantenuta costante.
Per impostarlo, digitare il valore 0 per Rate 1.

1. Premere [Oven] per accedere alla tabella di controllo del forno.

i Temp 30
PInit time
[ Rate 1 Coff)

1



Il forno della colonna
Configurazione del forno

2. Digitare la temperatura desiderata. I valori reali saranno probabilmente
diversi dall’esempio.

3. Digitare la durata dell’analisi isoterma in minuti (Init time).
La temperatura rimarra costante per I'intervallo impostato.

4. Se Rate 1 e 0, digitare 0.
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Analisi con programmazione della temperatura

E’ possibile programmare una variazione progressiva della temperatura per una
data analisi: in tutto sei gradienti di variazione, temperatura iniziale e finale
comprese.

Una programmazione monogradiente consente di riscaldare o raffreddare
progressivamente il forno, a una determinata velocita, fino alla temperatura
desiderata, mantenendo poi costante quest’ultima per un dato intervallo

di tempo.

Temperatura finale 1

Orario finale

Velocita dei dati

Temp
(orario iniziale) Orario iniziale

Figura 14 Programmazione monogradiente

La programmazione multigradiente & simile. Anche in questo caso, ¢ possibile
impostare un riscaldamento/raffreddamento progressivo del forno fino a una
determinata temperatura, specificando inoltre diverse velocita, intervalli di
tempo e variazioni intermedie. E possibile definire incrementi e decrements.

Temp finale 2
Orario finale 2

Incremento 2

Temp finale 1

Orario finale 1

Incremento 1
Temp

Orario iniziale

Figura 15 Programmazione multigradiente
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Analisi con programmazione della temperatura

Valori di regolazione programmabili della temperatura

Temp  Temperatura iniziale di un’analisi con programmazione della
temperatura. Quando il programma viene avviato, questo valore viene copiato
eassegnato al valore diregolazione temporaneo Init temp.Terminatal’analisi,
Temp viene automaticamente reimpostato sul valoredi Init temp eil forno
ritorna alla temperatura iniziale.

I1 valore Init temp e dunque uguale a quellodi Temp eccetto che
durante 'analisi. Init temp rimane costante; Temp varia secondo la
programmazione). Modificando Init temp, sicambia latemperatura iniziale
del successivo ciclo di analisi. Se si cambiail valore di Temp, lamodificaviene
immediatamente attivata ma non memorizzata per il ciclo successivo.

Init time Intervallo di tempo in minuti durante il quale il forno manterra
la temperatura iniziale quando viene avviata I'analisi.

Rate La velocitain °C/min alla quale il forno si riscalda o si raffredda.

Final temp Temperatura finale raggiunta al termine del processo
di riscaldamento o raffreddamaento.

Final time Intervallo di tempo in minuti durante il quale il forno manterra
la temperatura finale.

La durata totale dell’analisi &€ determinata dalla programmazione della
temperatura. Il tempo massimo consentito € pari a 999,99 minuti. Anche se

il programma continua a funzionare, 1’analisi termina allo scadere dei minuti
impostati.
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Velocita di incremento dei gradienti

Se si usa il programma di riscaldamento rapido (requisito indispensabile € un
voltaggio opzionale di alimentazione paria 240 V), lalinea di alimentazione deve
avere un voltaggio > 200V e un amperaggio > 15 Amp.

Lavelocita massima dipende da molti fattori comprese la temperatura ambiente,
le temperature degli iniettori e dei rivelatori, la quantita di componenti nel forno
(colonne, valvole ecc.). Si verificano inoltre differenze trala prima analisi e della
giornata e quelle successive. L'inserto opzionale peril forno per la cromatografia
veloce (vedere pagina 119) aumenta la velocita dei gradienti per la colonna
posteriore. La Tabella 10 elenca le velocita di incremento tipo dei gradienti.

Tabella 10 Velocita di incremento dei gradienti

Velocita di incremento dei Velocita di incremento dei
gradienti 100/120 V gradienti 200/220/230/240 V
(°C/minuto) (°C/minuto)
Intervallo di Senza Con inserto Senza Con inserto
temperatura (°C)  inserto opzionale inserto opzionale
Da50a70 75 120 120 120
Da70a115 45 95 95 120
Da115a 175 40 65 65 110
Da 175 a 300 30 45 45 80
Da 300 a 450 20 35 35 65

115
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Procedura: programmazione monogradiente

In questo esempio, la temperatura del forno viene incrementata da 50°C a 150°C
alla velocita di 10°C/minuto.

1. Premere [Oven] per accedere alla tabella di controllo del forno.

2. Definire la temperatura iniziale (Temp).

3. Definire l'intervallo in minuti (Init Time) in cui il forno manterra
la temperatura impostata con Temp.

OVEN
35

4. Impostare la velocita (Rate 1) a cui aumenta la temperatura del forno.

OVEN

5. Impostare la temperatura finale (Final temp 1).
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6. Definire l'intervallo in minuti (Final time 1) in cui il forno manterra
la temperatura Final temp 1.

7. Perterminare la programmazione dopo Ramp 1, impostare Rate 2 azero.

Procedura: programmazione multigradiente
Impostare il primo gradiente come descritto nelle pagine precedenti.

Nella programmazione multigradiente, il valore Final time diun gradiente
corrisponde al valore Init time del gradiente successivo. Pertanto viene
visualizzato un solo Init time (prima di Ramp 1).

1. Definire la velocita di riscaldamento del forno per il secondo gradiente
(Rate 2).

2. Impostare la temperatura finale (Final temp 2).

3. Definire l'intervallo di tempo in minuti in cui il forno manterrala temperatura
finale (Final time 2).

4. Perterminare laprogrammazione dopo Ramp 2, impostare Rate 3 a zero.

Per aggiungere altri gradienti, ripetere le operazioni dal punto 1.
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Cromatografia veloce

I1 GC 6890 e dotato di diverse opzioni che consentono di aumentare la
produttivita e di migliorare il ciclo di lavoro. Si tratta del forno a riscaldamento
veloce (in alcuni paesi € venduto come opzione), dell'inserto del forno per
cromatografia veloce (vedere pagina 119) e del sistema di raffreddamento
criogenico (vedere pagina 122).

Forno a riscaldamento rapido
Il forno a riscaldamento rapido richiede quanto segue.

e Un GC dotato di apposito dispositivo. Il forno a riscaldamento rapido & ormai
standard con la maggior parte dei sistemi di alimentazione a 200-240 V. Se si
ordina lo strumento per Stati Uniti, Canada, Svizzera, Cina e Australia esso
deve essere ordinato come opzione oppure deve essere convertito (per
effettuare questa operazione chiamare il servizio di assistenza tecnica Agilent).

e Lalinea elettrica deve essere > 200 V e > 15 ampere.

e Negli Stati Uniti deve essere a 240 V.
Configurazione del forno

I GC dotati di forno a riscaldamento rapido sono adeguatamente configurati in
fabbrica. Se si converte un forno normale in un forno a riscaldamento rapido e
si effettuano i collegamenti elettrici correttamente sara necessario configurare
il GC perché possa utilizzare il nuovo formo in modo corretto.

ATTENZIONE

Non effettuare questo procedimento se il GC non risponde a tutti i criteri
elencati in “Forno a riscaldamento rapido”. La conversione di un forno normale
in un forno a riscaldamento rapido (e viceversa) richiede la sostituzione del
riscaldatore, dei fusibili interni e del circuito elettrico da parte di personale
qualificato della Agilent. La semplice modifica della configurazione del forno
dalla tastiera, senza aver effettutato le modifiche hardware adatte, puo
danneggiare lo strumento e causare pericolo di incendio.

1. Premere [Config], passare a [Instrument] e premere [Enter].
2. Per cambiare il tipo di forno premere [.][.], quindi [Mode/Type].

3. Selezionare il tipo di forno adatto (veloce o normale) quindi premere [Enter].
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Uso dell'inserto del forno per cromatografia veloce

L'inserto per forno a cromatografia veloce 6890 riduce il volume del forno, in
modo che la colonna ed il campione si riscaldino piu velocemente, consentendo
una separazione (e quindi una cromatografia) piu veloce. Inoltre un forno di
dimensioni piu ridotte si scalda piu velocemente di un forno di dimensioni
normali, riducendo in questo modo il tempo globale di analisi.

Cinghia

O O Attenzione!
Le superfici
metalliche
possono
riscaldarsi

Parte anteriore Parte posteriore

Figura 16 Inserto del forno

L'inserto del forno si usa con qualsiasi iniettore, colonna o rivelatore montato
nella parte posteriore. Non & compatibile con nessun tipo di accessorio che
ostruisca l'accesso alla parte posteriore del forno o richieda 1'uso dell'iniettore
anteriore o della parte anteriore del forno.

Per installare I'inserto del forno

1. Spegnere il forno del GC e lasciarlo raffreddare.

Precauzioni

Le pareti interne del forno possono avere bordi affilati in grado di danneggiare
il tessuto dell'inserto.
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2. Orientare l'inserto come illustrato dalla Figura 17 sotto riportata.
Allontanare il bordo superiore ed inserirlo fra i raccordi della colonna
per l'iniettore/rivelatore anteriore ed il supporto della colonna posteriore.
Allineare

Allineare l'inserto in

in modo che contro
- il bordo anteriore

Allineare dietro

all'iniettore del supporto della

anteriore 7 colonna posteriore
4

/\ \ \U \ La cinghia di trasporto

e verticale

Figura 17 Installazione dell'inserto nella parte anteriore del supporto
della colonna posteriore

3. Spingere la parte inferiore del tasto di inserimento in posizione, come

illustrato dalla Figura 18. Tenere l'inserto in posizione verticale come
illustrato.

4. Se e stato installato un TCD, p-ECD o NPD nella posizione del rivelatore
anteriore, togliere il tappo dell'adattatore di makeup e creare un flusso
di spurgo.
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Parte superiore del forno

N 5

Mantere l'inserto verticale

Figura 18 Inserto installato nel forno
Smontaggio dell'inserto

1. Per togliere l'inserto spegnere il forno, l'iniettore e le zone riscaldate
del rivelatore, quindi lasciar raffreddare il GC.

ATTENZIONE

Le chiusure di metallo dell'inserto del forno possono rimanere calde anche dopo
cheil forno si e raffreddato. Maneggiare sempre l'inserto tenendolo perla cinghia
oppure indossare guanti resistenti al calore.

2. Usare la cinghia per togliere l'inserto dal forno, tirando per primo il bordo
inferiore.
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Funzionamento criogenico

La valvola criogenica consente di raffreddare il forno a una temperatura
subambiente. La temperatura minima dipende dal tipo di valvola installata.

I1 GC e in grado di rilevare la presenza della valvola e le sue caratteristiche.

Se non ¢ installata, il GC disattiva automaticamente i relativi parametri. Quando
non e necessario il raffreddamento criogenico o il refrigerante criogenico non
e disponibile, occorre disattivare il funzionamento criogenico. In caso contrario,
non e possibile eseguire un adeguato controllo delle temperature del forno,

in particolare a temperature vicine a quella ambiente.

Per informazioni sull'installazione e sui refrigeranti
vedere “Requisiti per il raffreddamento criogenico”.

Valori di controllo della valvola criogenica

Tutti i valori di controllo sono nella tabella [Config] [Oven].

Se il vostro GC non & dotato di valvola
criogenica, apparira il seguente messaggio:

rF—,——————————— A

! CONFIGURE OVEN ! _—

{EaxTEuT_temp 3438 <: Equib time 3.00
qui ime - | Cryo not installed

[Cryo (N2)  Off | I
Quick cryo cool Off

Ambien? temp 25 — Valori di regolazione della valvola criogenica
Cryo timeout off

Cryo fault off

Cryo [ON] attiva il raffreddamento, [OFF] lo disattiva.

Quick cryo cool Questafunzione e distinta da Cryo. Quick cryo cool fa
raffreddare il forno dopo un'analisi piu rapidamente di quanto avverrebbe senza
questa opzione. E utile quando & necessario analizzare un elevato numero di
campioni con la massima rapidita possibile. Ovviamente, comporta un maggior
consumo di refrigerante. Si disattivanon appena viene raggiuntala temperatura
selezionata e , se necessario, Cryo si riattiva.
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Ambient temp latemperaturadellaboratorio. Elatemperaturaa cui siattiva
il funzionamento criogenico.

e Ambient temp + 25°C, per il raffreddamento standard

e Ambient temp + 45°C, per il raffreddamento rapido.

Cryo timeout La funzione diraffreddamento si disattiva automaticamente
(e il forno si spegne) quando un’analisi non si avvia entro un certo intervallo
di tempo (da 10 a 120 minuti) dopo la stabilizzazione della temperatura.

La disattivazione dell’opzione disabilita questa funzione. E’ possibile disattivare
questo valore, ma e consigliabile tenerlo attivato, perché permette di conservare
il refrigerante alla fine di una sequenza o se si verifica un guasto
dell’automazione.

Cryo fault Spegneilforno senon vieneraggiuntalatemperaturaimpostata

dopo 16 minuti di funzionamento criogenico. Attenzione, questo é l'intervallo
entro cui il forno deve raggiungere la temperatura, non comprende il tempo di
stabilizzazione e di avvio dell’analisi. Per esempio, con un iniettore "on-column
afreddo" e la funzione cryo in modalita "oven track", possono trascorrere anche
20 0 30 minuti prima che il forno sia pronto per avviare I'analisi.

Se la temperatura scende sotto il valore minimo consentito ( -90°C per 'azoto
liquido, —70°C per la CO, liquida), il forno si spegnera e apparira il seguente

messaggio:
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5 Colonne e trappole

Colonne capillari

Sospensore
Procedura: preparazione
delle colonne capillari
Procedura: montaggio
della colonna capillare
nell'ingresso split/splitless
Procedura: montaggio
della colonna capillare
nell’iniettore on-column a freddo
Procedura: montaggio
della colonna capillare
nell iniettore per impaccate
Procedura: montaggio della colonna
capillare nell'ingresso PTV e
nell’ interfaccia per composti volatili
Procedura: montaggio della colonna
capillare nei rivelatori NPD e FID
Procedura: montaggio
della colonna capillare nel TCD
Procedura: montaggio
della colonna capillare nell'u-ECD
Procedura: installazione
di colonne capillari nell'FPD

Ferrule per colonne capillari
Ferrule in grafite e ferrule
di Vespel grafitizzate

Ferrule di Vespel

Colonne impaccate di metallo

Visione d'insieme: montaggio
delle colonne impaccate di metallo

Connettori

Preparazione delle colonne
impaccate di metallo

Procedura: realizzazione di un
distanziatore da un tubo di teflon

Procedura: montaggio delle ferrule
su una colonna impaccata
di metallo

Procedura: montaggio
di un adattatore sul connettore
per rivelatori

Procedura: montaggio delle colonne
impaccate di metallo

Ferrule per colonne impaccate
di metallo

Colonne impaccate di vetro

Visione d'insieme: Montaggio
delle colonne impaccate di vetro
Procedura: montaggio delle colonne
impaccate di vetro

Ferrule e guarnizioni O-ring
per colonne impaccate di vetro

‘ Torna al sommario ')
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Colonne e trappole

Condizionamento delle colonne
Procedura: operazioni preliminari

al condizionamento
Procedura: condizionamento

di una colonna capillare
Procedura: condizionamento

di una colonna impaccata

Condizionamento
delle trappole chimiche

Calibrazione della colonna
capillare (facoltativo)

Modalita di calibrazione

Procedure di calibrazione
della colonna
Procedura: stima della lunghezza
effettiva della colonna
o del diametro
a partire da un tempo di eluizione
Procedura: stima della lunghezza
effettiva della colonna
o del diametro
a partire dalla portata misurata
Procedura: stima
della lunghezza effettiva
della colonna e del diametro
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Colonne e trappole

Colonne capillari

La prima parte di questo capitolo & dedicata alla preparazione e al montaggio
delle colonne capillari in ingressi e rilevatori. Vedere a pagina 146 per le colonne
impaccate di metallo e a pagina 157 per le colonne impaccate di vetro.

Sospensore

Le colonne capillari Agilent vengono montate su telai di filo metallico appesi
a un sospensore fissato alla parete superiore interna del forno.

Il sospensore puo essere collocato in due posizioni: scegliere quella che mantiene
la colonna il pit1 possibile al centro del forno. Evitare un’eccessiva curvatura nel
punto di connessione fra le estremita della colonna e i connettori del rivelatore
e dell'iniettore. Evitare ogni possibile contatto fra una qualsiasi sezione della
colonna e le pareti del forno.

M
Sospensore,
Codice N° 1460-1914
Colonna capillare
L
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Colonne e trappole
Sospensore

Procedura: preparazione delle colonne capillari

Prima dell'installazione la colonna capillare deve essere preparata. Una
preparazione adeguata assicura che la colonna non abbia sbavature o bordi
frastagliati e che non sia stata contaminata da grafite o altri materiali.

ATTENZIONE

Per maneggiare, tagliare e montare le colonne capillari, munirsi di occhiali
di protezione per evitare che minuscole schegge di vetro o particelle di silice
fusa penetrino negli occhi. Fare attenzione a non pungersi.

Materiale necessario

Dado della colonna e ferrula
Colonna capillare

Utensile taglia-colonne
Lente di ingrandimento
Isopropanolo

Fazzoletti di carta

1. Posizionare il dado e la ferrula sulla colonna.

Ferrula %
Dado colonna %}

Colonna
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2. Incidere la colonna con un utensile taglia-colonne adatto. L'incisione deve
essere praticata ad angolo retto per assicurare il distacco netto del segmento
da eliminare.

Taglia-
colonne

3. Staccare I'estremita della colonna facendo leva contro il bordo del
taglia-colonne dalla parte opposta dell'incisione. Verificare con la lente
I'eventuale presenza di sfridi o irregolarita.

T == N

4. Pulire la colonna con un fazzoletto di carta inumidito di isopraponolo,
per eliminare impronte e polvere.

R\
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Procedura: montaggio della colonna capillare nell'ingresso split/splitless

Prima di procedere, assicurarsi che sia montato I'inserto adatto. Le istruzioni
sulla scelta e l'installazione degli inserti sono reperibili in "Inserto”.

Materiale necessario
Dado della colonna e ferrula
Utensile taglia-colonne
Fluido correttore

Chiave da 1/4 di pollice
Righello

1. Predisporre la colonna. Per le istruzioni consultare pagina 127.

2. Posizionare la colonna in modo che sporga di 4-6 mm sopra la ferrula.
Marcare la colonna con il fluido correttore nel punto in cui termina il dado.

<
Yy
Bl

A dal 4 al 6 mm

Jl

H Segnare la colonna qui

3. Inserire la colonna nell'ingresso facendo scorrere il dado e la ferrula fino
alla base dell'iniettore. Avvitare il dado il minimo necessario.

Isolamento
Coperchio
superiore
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4. Aggiustare la posizione della colonna in modo che il segno bianco tracciato
si trovi perfettamente a filo del bordo inferiore della ghiera.

Contrassegno
del fluido
di correzione ﬁ\\

5. Stringere il dado di un altro quarto di giro (al massimo mezzo giro)
con la chiave in modo che la colonna non possa essere facilmente sfilata.

1/4 di giro

6. Unavolta che la colonna e collegata sia all'iniettore sia al rivelatore,
insufflare il gas di trasporto attraverso l'iniettore. Scaldare il forno, I'iniettore
eilrilevatore fino allatemperatura di esercizio. Lasciarli raffreddare e serrare
definitivamente i connettori.
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Colonne e trappole
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Procedura: montaggio della colonna capillare nell’iniettore on-column a freddo

Prima di procedere, assicurarsi che siano montati gli elementi metallici
di connessione adatti alla colonna e al tipo di iniezione.

Vedere ”Accessori per I'iniezione on-column a freddo” per informazioni
dettagliate.

Materiale necessario

Dado della colonna e ferrula
Utensile taglia-colonne
Chiave da 1/4 di pollice

1. Predisporre la colonna. Per le istruzioni consultare pagina 127.

2. Inserire con cautela la colonna nell’iniettore. Farla scorrere fino in fondo.
Introdurre il dado nel connettore dell’iniettore e serrarlo a mano.

3. Awvitare il dado di un altro quarto di giro con una chiave oppure a mano,
finché la colonna e bloccata in posizione.

4. Se & in uso un sistema di iniezione automatica con colonne da 250 um
0 320 um , verificare che la colonna sia correttamente montata e fissata
spingendo manualmente la siringa nell'iniettore.

5. Unavolta che la colonna e collegata sia all'iniettore sia al rivelatore,
insufflare il gas di trasporto attraverso l'iniettore. Scaldare il forno, I'iniettore
eilrilevatore fino allatemperatura di esercizio. Lasciarli raffreddare e serrare
definitivamente i connettori.
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Procedura: montaggio della colonna capillare nell’iniettore per impaccate

Prima di procedere, assicurarsi che siano montati un adattatore per colonna
capillare e un inserto di vetro. Le istruzioni sulla scelta e l'installazione di questo
hardware sono reperibili in ”Adattatori ed inserti”. Se non & installata la coppa
di isolamento, iniziare dal punto 1. In caso contrario, iniziare dal punto 4.

Materiale necessario

Dado della colonna e ferrula

Utensile taglia-colonne

Fluido correttore

Chiave da 1/4 di pollice

Righello

Coppa di isolamento

Ferrula cieca da usare come tappo quando si installa la coppa di isolamento

1. Installare un tappo nel connettore dell'iniettore.

N

Connettore dell'iniettore

Z.

= Inserto capillare

Dado della colonna con

ferrula cieca
Coppa per isolante
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2. Montare la coppa di isolamento, se necessario. Spingere lamolla della coppa
adestra. Far scorrere la coppasoprail connettore inmodo che il rivestimento
isolante sopra la coppa sia a contatto con il lato superiore del forno.

3. Inserire la molla nella scanalatura dell’adattatore. Togliere il dado e mettere
da parte la ferrula cieca.

U

Scanalatura \ [

4. Predisporre la colonna. Per le istruzioni consultare pagina 127.

5. Posizionare la colonna in modo che sporga di 1 0 2 mm dall’estremita
del dado. Fare un segno sulla colonna con il correttore in corrispondenza

del dado.

dala2mm

Segnare la colonna qui
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6. Spingere la colonna di 1 cm verso l'alto e guidarla dentro 'adattatore.
Far scorrere il dado e la ferrula lungo la colonna fino all’adattatore.
Aggiustare la posizione della colonna in modo che il segno bianco tracciato
si trovi perfettamente a filo del bordo inferiore della ghiera. Avvitare il dado
il minimo necessario.

Contrassegno del fluido di correzione

7. Serrareil dado diun altro quarto di giro (al massimo mezzo giro) conla chiave
in modo che la colonna non possa essere facilmente sfilata.

114 di giro

8. Una volta che la colonna e collegata sia all'iniettore sia al rivelatore,
insufflare il gas di trasporto attraverso l'iniettore. Scaldare il forno, I'iniettore
e il rilevatore fino alla temperatura di esercizio. Lasciarli raffreddare, quindi
stringere i raccordi.
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Procedura: montaggio della colonna capillare nell'ingresso PTV e nell’interfaccia
per composti volatili

Per questi due iniettori sono previste procedure di montaggio specifiche.
Vedere "Procedura: installazione della colonna” e "Procedura: installazione
delle colonne”.

Procedura: montaggio della colonna capillare nei rivelatori NPD e FID

Prima di procedere, assicurarsi che sul rivelatore sia montato 1'ugello adatto.
Nel corso del presente capitolo sono trattati i tipi di ugello e le modalita
di montaggio.

Sono previsti due tipi di connettori NPD/FID:

e Adattabile perl'uso con colonne capillari o impaccate

e Capillare ottimizzato per 1'uso esclusivamente con colonne capillari.
Se il connettore adattabile non é provvisto di adattatore per colonne
capillari, iniziare dal punto 1. Se ne e gia dotato o se si utilizza invece
un connettore ottimizzato per colonne capillari, iniziare dal punto 5.

Materiale necessario

(per entrambi i tipi di connettore)

Dado della colonna e ferrula
Utensile taglia-colonne
Chiave da 1/4 di pollice
Righello

Fluido correttore

(solo per connettori adattabili)

Dado da 1/4 di pollice e ferrula
Adattatore per colonna capillare
Chiave da 9/16 di pollice
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1. Assemblare un dado di ottone e una ferrula di Vespel o una ferrula in grafite
montandoli sull’adattatore.

Ferrula da 1/4 di pollice

N D

Dado da 1/4"

adattatore
colonna capillare

2. Inserire I'adattatore, tenendolo diritto, nella base del rivelatore. Spingerlo
per quanto possibile in profondita. Tenendo 1'adattatore in questa posizione,
serrare il dado a mano. Con una chiave stringere il dado di un altro quarto
di giro.

=

)

e
Adattatore per colonne capillari
ll

3. Predisporre la colonna (vedere le istruzioni a pagina 127). Se il diametro
interno della colonna & maggiore di 100 um, seguire i puntida 7 a 9. Se il
diametro ¢ inferiore a 100 um, seguire le istruzioni dal punto 4 al punto 6,
quindida8a 9.

Connettore

4\\\\
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4. Se il diametro interno della colonna e inferiore a 100 pm:
Posizionare la colonna in modo che sporga sopra la ferrula di 48 mm
(accessorio capillare ottimizzato) oppure a di 68 mm (accessorio adattabile).
Fare un segno con il correttore a livello del dado.

Capillare Accessorio ottimizzato Accessorio adattabile

09 0S Oy 0¢ 0C Ol

0L

Segnare la colonna qui

Segnare la colonna qui

5. Inserire la colonna nel rivelatore. Far scorrere il dado e la ferrula lungo la
colonna fino alla base del rivelatore. Avvitare il dado il minimo necessario.

6. Aggiustare la posizione della colonna in modo che il segno bianco tracciato si

trovi perfettamente a filo del bordo inferiore della ghiera. Passare al punto 8.

I

|
|

Contrassegno del fluido \
di correzione
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7. Evitare di forzarla. Serrare il dado a mano, quindi ritrarre la colonna
di circa 1 mm.

8. Awvitare il dado di un altro quarto di giro con la chiave.

9. Una volta che la colonna e collegata sia all'iniettore sia al rivelatore,
insufflare il gas di trasporto attraverso l'iniettore. Scaldare il forno, I'iniettore
eilrilevatore fino allatemperatura di esercizio. Lasciarli raffreddare e serrare
definitivamente i connettori.

Procedura: montaggio della colonna capillare nel TCD

Materiale necessario

Adattatore per colonne capillari
Set di dadi e ferrule per colonna
Utensile taglia-colonne

Chiavi

1. Montare le ferrule ed un dado di ottone da 1/8 di pollice sulla colonna
come illustrato.

Connettore

Ferrula anteriore

i

Ferrula posteriore

Dado colonna 1/8-pollice
Codice 5180-4103 (10/pk)

waéwl

colonna

Vedere la Tabella 11 per scegliere le ferrule adatte. Tagliare un pezzettino
di colonna per togliere qualsiasi frammento all'interno della colonna.
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2. Inserire la colonna nel rivelatore fino in fondo. Non cercare di forzare.

3. Far scorrere il dado e la ferrula lungo la colonna fino al rivelatore e serrare
il dado a mano.

4. Tirare la colonna verso l'esterno di 1 mm. Utilizzare una chiave per serrare
ildadodiun 1/4 di giro aggiuntivo La colonna ora non dovrebbe pil scorrere
né oscillare.

Tabella 11 Ferrule per il rivelatore TCD

Diametro esterno della colonna Ferrula Ferrula
posteriore anteriore

0,8 mm G1530-80400 G1530-80410

0,53 mm G1530-80400 G1530-80420

0,45 mm G1530-80400 G1530-80430

Ferrula cieca G1530-80400 G1530-80440

Procedura: montaggio della colonna capillare nell'y-ECD

Il rivelatore e dotato di serie di un adattore per colonne capillari. Se e stato
smontato, € necessario rimontarlo prima di installare la colonna capillare.

Per il -ECD occorre l'inserto dentellato, che si restringe in corrispondenza
di una delle estremita ed & trasparente.

Materiale necessario

Adattatore per colonne capillari

Inserti in silice fusa, dentellato

Dado da 1/4" e ferrula in Vespel/grafite da 1/4"
Dado e ferrula per la colonna

Utensile taglia-colonne

Chiavi da 1/4" e 9/16"
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Colonne capillari Colonne e trappole

Sospensore

1. Togliere il tappo dell’adattatore e verificare I'inserto. Se &€ danneggiato,
sostituirlo e rimettere il tappo. La dentellatura deve trovarsi
in corrispondenza dell'estremita dell'adattatore.

Tappo

Inserti in silice fusa
| Adattatore per colonne capillari
0

2. Installare un dado da 1/4" ed una ferrula di Vespel/grafite
sull'adattatore.

V Ferrula di Vespel/grafite da 1/4"
U Dado da 1/4"
af

Predisporre la colonna. Per le istruzioni consultare pagina 127.

TF

Jﬂ

- W

Se il diametro interno della colonna e di 200 um o piu, spingere la colonna

nell’adattatore fino alla dentellatura. Estrarla di 1 o 2 mm e serrare il dado
fino a bloccarlo.

Se il diametro interno é inferiore ai 200 um, fare un segno sulla colonna a
70+1 mm dall’estremita. Introdurre la colonna e il dado nell’adattatore in
modo cheil segno sia dietroil dado. Serrare il dado fino a bloccare la colonna.

Segno
|

| 70 + 1 mm
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Colonne capillari Colonne e trappole
Sospensore

5. Introdurre I'adattore lentamente, tenendolo diritto, nel connettore del
rivelatore. Assicurarsi che 1'adattatore sia completamente inserito nel
connettore del rivelatore — spingerlo se necessario. Attenzione a non
rompere la base della colonna.

Connettore

Se l'adattatore e installato correttamente, la distanza fra il dado
da 1/4-" e il fondo dell'adattatore sara di 19 = 1 mm.
22-23 mm, reinstallare 'adattatore nell'accessorio del rivelatore.

'

19 + Tmm | =F——

\E\\d

6. Far scorrere il dado e la ferrula fino al connettore e serrare il dado a mano.
Usare una chiave da 9/16" per stringere il dado per un ulteriore quarto di giro.

7. Una volta che la colonna e collegata sia all'iniettore sia al rivelatore,
insufflare il gas di trasporto attraverso I'iniettore. Scaldare il forno, l'iniettore
eilrilevatore fino allatemperatura di esercizio. Lasciarli raffreddare e serrare
definitivamente i connettori.
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Colonne capillari

Colonne e trappole
Sospensore

Procedura: installazione di colonne capillari nell'FPD

L'FPD utilizza un accessorio adattabile che puo essere usato con colonne
capillari oimpaccate. Sel'accessorio adattabile non ha un adattatore per capillari
installato iniziare dal punto 1. Se I'adattatore per capillari e gia installato
sull'accessorio adattabile, iniziare dal punto 5.

L'FPD ha un adattatore speciale per colonne capillari. L'adattatore per colonne
capillari FPD, codice N° 19256-80570, consente di utilizzare colonne in silice fusa
delle dimensioni di 530 pum di diametro interno direttamente alla base della
fiamma dell'FPD, riducendo al minimo lo scodamento del campione o la perdita
di siti chimicamente attivi.

|
<

19256-80590
Adattatore FPD da 1/8"

19256-80570
Adattatore per colonne capillari FPD

Materiale necessario

Dado della colonna e ferrula
Adattatore per colonne capillari FPD
Dado e ferrula da 1/4"

Utensile taglia-colonne

Chiave da 1/4 di pollice

Chiave da 9/16 di pollice

Righello

Fluido correttore
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Colonne capillari

1.

OO m

2.

Colonne e trappole
Sospensore

Assemblare un dado di ottone e una ferrula di
Vespel o una ferrula in grafite montandoli sull’adattatore.

Ferrula da 1/4 di pollice

Dado da 1/4"

Adattatore per colonne capillari

Inserire I'adattatore, tenendolo diritto, nella base del rivelatore. Spingerlo
per quanto possibile in profondita. Tenendo 1'adattatore in questa posizione,
serrare il dado a mano. Con una chiave stringere il dado di un altro quarto
di giro.

=

‘ Connettore
1

e
_ Adattatore per colonne capillari
ll

Installare un dado per colonne (codice 18740-20870) ed una ferrula
in grafite (d.i. 1,0 mm, codice 5080-8773 oppure d.i. 0,5, codice 5080-8853)
sulla colonna.

4\\\\

Dopo aver installato il dado e la ferrula, preparare una colonna nuova
tagliandone un pezzettino. Vedere le istruzioni a pagina 127.

Posizionare la ferrula a circa 153 mm dall'estremita della colonna.

L'altezza ottimale dipende dal tipo di campione e dai flussi di gas. Se il flusso
& troppo elevato l'estremita della colonna risulta esposta alla fiamma. Se &

troppo limitato il campione puo essere esposto all'acciaio inox caldo ed avere
un leggero scodamento.
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Colonne capillari Colonne e trappole
Sospensore

Segnare la colonna in un punto, in corrispondenza del fondo del dado.
I correttori fluidi sono adatti allo scopo.

153 mm
|

Segnare la colonna qui

6. Inserire la colonna nel rivelatore. Far scorrere il dado e la ferrula lungo la
colonna fino alla base del rivelatore. Avvitare il dado il minimo necessario.

7. Aggiustare la posizione della colonna in modo che il segno bianco tracciato
si trovi perfettamente a filo del bordo inferiore della ghiera.
Passare al punto 8.

\
Contrassegno del fluido N
di correzione

8. Serrare il dado a mano, estrarre la colonna di circa 1 mm. Avvitare il dado
di un altro quarto di giro con la chiave.

9. Una volta che la colonna ¢ collegata sia all'iniettore sia al rivelatore,
insufflare il gas di trasporto attraverso I'iniettore. Scaldare il forno, l'iniettore
eilrilevatore fino allatemperatura di esercizio. Lasciarli raffreddare e serrare
definitivamente i connettori.
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Colonne capillari

Colonne e trappole
Ferrule per colonne capillari

Ferrule per colonne capillari

La Tabella 12 contiene un elenco di ferrule usate con le colonne capillari e con
gli adattatori per iniettori e rivelatori. Consultare il catalogo Agilent Colonne
e prodotti di consumo per I'analisi chimica per un elenco piu dettagliato.

Ferrule in grafite e ferrule di Vespel grafitizzate

Disporre alcune ferrule in una capsula di Petri in vetro nel forno del GC e
decontaminarle dalle sostanze assorbite dalla grafite sottoponendole all’azione
di una temperatura fra i 250 e i 300°C per 30 minuti. Lasciare nel forno una
capsula contenente ferrule assortite, in modo da avere sempre a disposizione
ricambi decontaminati.

La ferrula deve scorrere sulla colonna ma non deve scivolare via. Se e della
misura adatta ed e correttamente montata, basta avvitarla a mano di un quarto
di giro per ottenere una buona tenuta. Se il foro e troppo largo, va fissata
mediante il dado. Cio non rappresenta un problema con le ferrule in grafite,
ma con quelle piu dure puo essere necessario esercitare una forza tale da
danneggiare il connettore, il dado o la ferrula stessa. Per evitare danni, conviene
partire con un foro sottodimensionato allargandolo progressivamente fino

a ottenere la misura desiderata.
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Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole
Visione d'insieme: montaggio delle colonne impaccate di metallo

Ferrule di Vespel

Queste ferrule garantiscono una miglior tenuta di quelle in grafite ma hanno
una minor resistenza al calore. Devono essere serrate di nuovo dopo alcuni cicli
a caldo del forno.

Tabella 12 Hardware utilizzato con colonne capillari

Articolo* Da usare con N. di parte
Ferrula in Vespel/grafite da 1/4", Inserti/ adattatori di iniettori/rivelatori 5080-
confezione da 10 pezzi 8774
Ferrule in grafite da 1,0 mm confezionida 10 Colonne capillari 5080-
8773
Ferrule in grafite da 0,5 mm, confezioneda 10 Colonne capillari 5080-
8853
Dado colonna Collegare la colonna all'iniettore 5181-
o al rivelatore 8831
Utensile taglia-colonne Incisione di colonne capillari 5181-
8836

* Diametro interno ferrule e O-ring

Colonne impaccate di metallo

Visione d'insieme: montaggio delle colonne impaccate
di metallo

Le colonne impaccate di metallo comunemente usate sono di due dimensioni,
1/4" e 1/8". Questo procedimento generale si applica alle colonne di entrambe
le dimensioni ed anche alle colonne in PTFE usate con 1'FPD.

1. Preparare le colonne impaccate (pagina 150).

2. Vedere la Tabella 13 o la Tabella 14 per gli accessori richiesti.

3. Montare 'adattatore, se necessario (pagina 154).

4. Installare la colonna (pagina 155).
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Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole
Visione d'insieme: montaggio delle colonne impaccate di metallo

5. Farfluireil gas ditrasporto attraverso l'iniettore. Scaldare il forno, I'iniettore
eilrilevatore fino allatemperatura di esercizio. Lasciarli raffreddare e serrare
definitivamente i connettori.
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Colonne impaccate di metallo

Colonne e trappole
Connettori

Connettori
Tabella 13  Accessori per colonne impaccate di metallo da 1/4" e 1/8"
Iniettore Colonne impaccate di metallo da 1/4" Colonne impaccate di metallo da 1/8"
ivelat
0 rivefatore Collegare a: Note Collegare a: Note
Iniettore Inserto da 1/4" Consultare il volume Inserto da 1/8" Consultare il volume

per impaccate

Adattatore
NPD*, FID
o FPD

ECD

TCD

Adattatore
da 1/4 " (Codice
19231-80530)

Connettore

Adattatore
da 1/4 " (codice
G1532-20710)

“Procedura: installazione degli

adattatori” per le istruzioni sul
montaggio
degli inserti.

Togliere o installare
I'adattatore a scelta.
Vedere pagina 154 per

le istruzioni sul montaggio
degli adattatori.

Togliere I'adattatore,
se necessario.

Vedere pagina 154 per
le istruzioni sul montaggio
degli adattatori.

Adattatore
da 1/8 " (Codice
19231-80520)

Adattatore
da 1/8" (Codice
19301-80530)

Connettore

"Procedura. installazione
degli adattatori” perle
istruzioni

sul montaggio degli inserti.

Vedere pagina 154 per
le istruzioni sul montaggio
degli adattatori.

Vedere pagina 154 per
le istruzioni sul montaggio
degli adattatori.

Togliere |'adattatore,
se necessario.

* Non togliere i tappi dal rivelatore NPD finché non si & pronti a collegare la colonna e accendere il rivelatore.
Se si dimentica questo semplice accorgimento, la prima volta che il rivelatore viene usato, si rischia di ridurre I'efficienza

del collettore e rallentare il tempo di stabilizzazione dell’elemento attivo.

L'adattatore FPD da 1/8" di d.e., codice 19256-80590, consente l'installazione
di colonne in PTFE in modo concentrico intorno all'inserto FPD in silice fusa,
eliminando cosi I'esposizione all’acciaio inox molto caldo.
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Colonne impaccate di metallo

Tabella 14 Accessori per FPD con colonna in PTFE

Colonne e trappole
Connettori

Colonna in PTFE da 1/4"

Colonna in PTFE da 1/8"

Collegare a:

Note

Collegare a:

Note

Adattatore da 1/4 "
(codice 19231-80530)

Togliere o installare
I'adattatore a scelta.
Vedere pagina 154 perle
istruzioni sul montaggio
degli adattatori.

Adattatore da 1/8 "
(codice 19256-80590)

Vedere pagina 154
per le istruzioni

sul montaggio
degli adattatori.
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Colonne impaccate di metallo

Colonne e trappole
Preparazione delle colonne impaccate di metallo

Preparazione delle colonne impaccate di metallo

Prima di installare questo tipo di colonna, € necessario fissare una ferrula
all'estremita della colonna. Cid consente di eliminare i problemi causati
dal volume morto presente nell'accessorio.

Posizione consigliata
Sporgenza minima
della colonna

\\\\\

E— !iiﬁl

Posizione non corretta

La colonna sporge troppo oltre la ferrula;
cio puo causare la formazione

di volume morto.

s
| 1]
—

Utilizzare le istruzioni che seguono per installare dadi e ferrule SWAGELOK
su colonne di metallo da 1/8" o da 1/4". Se sulla colonna sono gia montate
delle ferrule, passare alle istruzioni sul montaggio degli adattatori (pagina 154)
o delle colonne impaccate di metallo (pagina 155).
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Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole
Preparazione delle colonne impaccate di metallo

Procedura: realizzazione di un distanziatore da un tubo di teflon

Materiale necessario

Tubi di Teflon da 1/4" o da 1/8"

Set di dadi e ferrule da 1/4" o da 1/8"
Morsa da banco

Accessorio SWAGELOK maschio
Chiave da 9/16" o da 7/16"

Lametta o coltello affilato

1. Bloccare nella morsa un connettore maschio SWAGELOK .

/

Connettore maschio SWAGELOK

2. Far scorrere un dado SWAGELOK , una ferrula posteriore e una anteriore
su un tubo di teflon. Se I'estremita del tubo tagliato presenta irregolarita,
usare una lametta o un coltello affilato per rifinirla.

% \ Ferrula anteriore

\ Ferrula posteriore
L | Dado SWAGELOK

e OONANY

Tubo di Teflon
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Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole
Preparazione delle colonne impaccate di metallo

3. Inserire il tubo di Teflon, le ferrule e il dado nel connettore SWAGELOK
bloccato nellamorsa. Avvitare il dado a mano con tre quarti di giro per fissare
le ferrule al tubo.

Tubo, dado e ferrula

Connettore maschio SWAGELOK (morsa non mostrata)

4. Allentare il dado e togliere tubo, dado e ferrula dal connettore SWAGELOK.

5. Tagliare I'’estremita della colonna che sporge oltre la ferrula con una lametta
o un coltello affilato. Questa parte di tubo e il distanziatore.

=S
L ] =

SN
+ (D

6. Inserire il distanziatore nel connettore SWAGELOK bloccato nella morsa.

O

&

Il connettore maschio SWAGELOK e il distanziatore devono essere tenuti
a portata di mano per il momento in cui si dovranno sostituire le ferrule.
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Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole
Preparazione delle colonne impaccate di metallo

Procedura: montaggio delle ferrule su una colonna impaccata di metallo

Materiale necessario

Accessorio SWAGELOK maschio con distanziatore per tubi in Teflon
Set di dadi e ferrule SWAGELOK
Chiavi

1. Montare il dado e le ferrule SWAGELOK.

ﬁ Ferrula anteriore

Ferrula posteriore
| Dado SWAGELOK
1

=N

colonna

2. Montare il distanziatore per tubi di teflon nel connettore maschio.
Inserire a fondo la colonna, il dado e le ferrule nell'adattore bloccato
nella morsa. Serrare il dado a mano.

Utilizzare una chiave per stringere il dado in un ulteriore 1/4 di giro
per colonne da 1/4" o di 3/4 di giro per colonne da 1/8".

3. Svitare il dado dal connettore e smontare la colonna. Le ferrule dovrebbero
risultare opportunamente fissate alla colonna.

==\
Iii

:
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Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole

Preparazione delle colonne impaccate di metallo

Procedura: montaggio di un adattatore sul connettore per rivelatori

La procedura e utilizzabile per molti tipi di adattatori. Vedere la Tabella 13
per i codici degli adattatori

Materiale necessario

Chiave da 7/16" o da 9/16"
Ferrula di Vespel/grafite
Dado

Adattatore.

1.

Assemblare un dado di ottone e una ferrula di Vespel/grafite.

A Ferrula di Vespel/grafite

/

.

Dado

Adattatore

Inserire I'adattatore, tenendolo diritto, nella base del rivelatore. Spingerlo
per quanto possibile in profondita. Tenendo 'adattatore in questa posizione,
serrare il dado a mano.

= Connettore

‘\J

'l

Colonna da 1/4", stringere per ancora 3/4 di giro con una chiave da 9/16".
Colonna da 1/8", stringere per ancora 1/4 di giro con una chiave da 7/16".

=S

Adattatore

Procedere con la sezione "Montaggio delle colonne impaccate di metallo"
a pagina 155.

154



Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole
Preparazione delle colonne impaccate di metallo
Procedura: montaggio delle colonne impaccate di metallo

Prima di procedere, assicurarsi che sia montato un adattatore o un inserto
(pagina 154), se necessario, e che la colonna sia predisposta (pagina 150).

Materiale necessario
Colonna di metallo preparata

Adattatore della colonna (se necessario)
Chiave

1. Inserire la colonna nell’adattatore, rivelatore o inserto dell'iniettore. Farla
scorrere fino in fondo. Farla scorrere fino in fondo e serrare il dado a mano.

adattatore

H Colonna predisposta
|
‘\

2. Se siinstalla una colonna direttamente nell'accessorio del rivelatore:
Colonna da 1/4", stringere per ancora 3/4 di giro con una chiave da 9/16".
Colonna da 1/8", stringere ancora di 1/4 di giro con una chiave da 7/16".

3. Se si monta la colonna su un adattatore.
Stringere il dado della colonna utilizzando due chiavi in direzioni opposte,
una sul dado della colonna e 1'altra sull'inserto o sul corpo dell'adattatore.
Cio impedisce all'inserto o all'adattatore di ruotare mentre si sta serrando
il dado della colonna.
Colonna da 1/4", stringere per ancora 3/4 di giro con una chiave da 9/16".
Colonna da 1/8", stringere ancora di 1/4 di giro con una chiave da 7/16".

4. Farfluire il gas di trasporto attraverso l'iniettore. Scaldare il forno, 'iniettore
eilrilevatore fino alla temperatura di esercizio. Lasciarliraffreddare e serrare
definitivamente i connettori.
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Colonne impaccate di metallo Colonne e trappole
Ferrule per colonne impaccate di metallo

Ferrule per colonne impaccate di metallo

La Tabella 15 contiene un elenco di dadi e ferrule usati comunemente
con le colonne impaccate di metallo. Consultare il catalogo Agilent Colonne
e prodotti di consumo per I'analisi chimica per un elenco piu dettagliato.

Le ferrule non sottoposte a un adeguato pretrattamento favoriscono le
e la penetrazione di agenti contaminanti. Ecco alcuni consigli per evitarlo.

Ferrule di grafite o ferrule di Vespel/grafite. Disporre alcune ferrule in una
capsula di Petri in vetro e decontaminarle dalle sostanze assorbite dalla grafite,
sottoponendole all’azione di una temperatura fra 250 e 300°C per 30 minuti
nel forno del GC. Lasciare nel forno una capsula contenente ferrule assortite
in modo da avere sempre a disposizione ricambi decontaminati.

Ferrule di Vespel. Queste ferrule garantiscono una miglior tenuta di quelle
in grafite, ma hanno una minor resistenza al calore. Vanno serrate nuovamente
dopo alcuni cicli a caldo del forno. Assicurarsi di montare la ferrula adatta
per le dimensioni della colonna in uso.

Tabella 15 Dadi e ferrule per colonne impaccate di metallo

Articolo* Da usare con N. di parte
Acciaio inossidabile swage da 1/4", conf. da 20 1/4 di pollice 5080-8753
(nodo, ferrula anteriore, ferrula posteriore)
Acciaio inossidabile swage da 1/8", conf. da 20 1/8 di pollice 5080-8751
(dlado, ferrula anteriore, ferrula posteriore)
Ottone swage da 1/4", conf. da 20 1/4 di pollice 5080-8752
(dlado, ferrula anteriore, ferrula posteriore)
Ottone swage da 1/8", conf. da 20 ciascuna 1/8 di pollice 5080-8750
(dlado, ferrula anteriore, ferrula posteriore)
Ferrula di Vespel/ grafite da 1/4" inserti/adattatori di 5080-8774
conf. da 10 iniettoririvelatori

Colonne da 1/4"
Ferrula di Vespel/ grafite da 1/8" Colonne da 1/8" 0100-1107
conf. da 10

* diametro interno della guarnizione O-ring e della ferrula
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Colonne impaccate di vetro

Colonne impaccate di vetro

Colonne e trappole

Ferrule per colonne impaccate di metallo

Le colonne impaccate di vetro devono essere collegate contemporaneamente
all'iniettore e al rivelatore e devono essere parallele allo sportello del forno:

hl

[

Parte anteriore

L\

Parte posteriore

E possibile inserire le colonne impaccate di vetro direttamente nel connettore
standard degli iniettori per impaccate del p-ECD e in quelli adattabili del FID,

dell'FPD e dell’NPD. Per il TCD & necessario un adattatore.

Sono previsti tre tipi di colonne impaccate di vetro. Assicurarsi che la colonna
sia compatibile con il connettore dell'iniettore e il rivelatore in uso.

La Tabella 16 contiene un elenco dei connettori per iniettori e rivelatori

e la configurazione della colonna.
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Colonne impaccate di vetro

Colonne e trappole

Visione d'insieme: Montaggio delle colonne impaccate di vetro

Visione d'insieme: Montaggio delle colonne impaccate
di vetro

1.
2.
3.

La Tabella 16 contiene informazioni sui connettori e sulla colonna.

Togliere o montare un adattatore, se necessario (vedere pagina 154).

Seguire la procedura generale per il montaggio delle colonne di vetro

a pagina 159.

Tabella 16 Montaggio delle colonne impaccate di vetro

Iniettore o
rivelatore

Collegare a:

Configurazione
della colonna

Note

Iniettore per
impaccate

Adattabile

NPD, FID o FPD
Non si puo usare
con rivelatori
ottimizzati per
colonne capillari

M-ECD

TCD

Connettore per
iniettore (inserto
non montato)
oinsertoda 1/4"

Connettore
per rilevatore

Connettore
per rilevatore

Adattatore
da1/4"
N. di parte

G1532-20710)

Ao B, aseconda
del rivelatore

C (funziona con tutti

i rivelatori)

A

Lasciare almeno 50 mm di colonna
vuota per evitare che I'ago della siringa
sia a contatto del tappo in lana di vetro
o dell'impaccamento.

Smontare |'adattatore, se montato.

Lasciare almeno 40 mm di colonna
vuota per evitare che la punta
dell'ugello sia a contatto del tappo
in lana di vetro o dell'impaccamento
della colonna.

Togliere I'adattatore per la colonna
capillare, se necessario.

Le istruzioni per il montaggio
degli adattatori sono a pagina 154.

* Vedere "Procedura: installazione degli adattatori” per le istruzioni sul montaggio degli inserti
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Colonne impaccate di vetro Colonne e trappole
Visione d'insieme: Montaggio delle colonne impaccate di vetro

280 mm _ B 280 mm -~ 230 mm
9in. 9in. 9in.
230 mm 180 mm 230 mm
A B C

Figura 19. Configurazione della colonna

Procedura: montaggio delle colonne impaccate di vetro

Materiale necessario

Consigliato: Alternativo:

Due ferrule di Vespel/grafite da 1/4" Quattro O-ring

Due dadi da 1/4 Due ferrule posteriori
Chiave da 9/16" Due dadi da 1/4"

Chiave da 9/16 di pollice

1. Montare un dado di ottone e una ferrula di Vespel/grafite su entrambe
le estremita della colonna. Metodo alternativo: montare un dado da 1/4",
una ferrula posteriore e due guarnizioni
O-rings su ciacuna estremita della colonna. Una guarnizione O-ring sotto
il dado impedisce a quest’ultimo di scivolare sulla sezione di colonna dotata
di serpentina.

Posizione consigliata Metodo di installazione alternativo

| 0-ring

Ferrula di Vespel grafitizzata . —
Ferrula posteriore (osservare I'orientamento)

Dado da 1/4"

Dado da 1/4"

Colonna di vetro da 1/4" d.e.
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Colonne impaccate di vetro Colonne e trappole

2.

Visione d'insieme: Montaggio delle colonne impaccate di vetro

Inserire fino in fondo la colonna nel rivelatore. Inserire la colonna nel
connettore del rivelatore senza forzarla. Puo darsi che sia necessario inclinare
I'estremita lunga della colonna (quella collegata all'iniettore) per liberare la base
del forno.

Sfilare parzialmente la colonna dall’iniettore e dal rivelatore di 1 o 2 mm.
Avvitare entrambi i dadi a mano.

Avvitare entrambi i dadi di un altro quarto di giro con una chiave. Se si usano
ferrule di Vespel/grafite, passare al punto 5. Se si usano guarnizioni O-ring,
passare al punto 6.

Precauzioni Forzando I'inserimento nel rivelatore e nell'iniettore o serrando eccessivamente
i dadi, la colonna si pud rompere.

5. Attivare il flusso di gas nella colonna e portare forno, iniettore e rivelatore

alla temperatura di esercizio. Impostare poi il forno a temperatura ambiente
e lasciarlo raffreddare.

Avvitare i dadi di un altro mezzo giro con la chiave. Serrare il necessario
per evitare perdite.
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Colonne impaccate di vetro Colonne e trappole

Ferrule e guarnizioni O-ring per colonne impaccate
di vetro

La Tabella 17 contiene un elenco di ferrule e guarnizioni O-ring per le colonne
impaccate di vetro. Consultareil catalogo Agilent Colonne e prodotti di consumo
per l'analisi chimica per un elenco piu dettagliato.

Le ferrule non sottoposte a un adeguato pretrattamento favoriscono le e la
penetrazione di agenti contaminanti. Per evitare problemi, disporre alcune
ferrule in una capsula di Petri in vetro e decontaminarle dalle sostanze assorbite
dalla grafite sottoponendole all’azione di un temperatura fra 250 e 300°C per
30 minuti nel forno del GC. Lasciare nel forno una capsula contenente ferrule
assortite in modo da avere sempre a disposizione ricambi decontaminati.

Tabella 17 Prodotti di consumo per colonne impaccate di vetro

Articolo* Da usare con N. di parte
Ferrula di Vespel/ grafite Inserti per iniettori e rilevatori, 5080-8774
da 1/4"conf. da 10 Colonne impaccate

di vetro da 1/4"

Guarnizione 0-ring di silicone, 6,0-mm  Colonneimpaccate divetroda 1/4"  0905-0322

* diametro interno delle guarnizioni
0-ring e delle ferrule
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Condizionamento delle colonne Colonne e trappole

Condizionamento delle colonne

Condizionare una colonna significa far fluire il gas di trasporto al suo interno e
poi sottoporla a un trattamento termico (mezz’ora per le colonne capillari e una
notte per le colonne impaccate.). Lo scopo ¢ eliminare gli agenti contaminanti
e predisporre la colonna per I’analisi.

Le colonne impaccate nuove devono essere condizionate perché possono
contenere particelle volatili, residuo del processo di rivestimento. Puo anche
essere necessario ricondizionare una colonna gia in uso, rimasta inutilizzata
per un po’ di tempo senza tappi o cappucci.

Il condizionamento non € cosi essenziale per le colonne capillari nuove, in
quanto contengono una quantita minima di fase stazionaria.

Le seguenti procedure comprendono le operazioni preliminari e I'effettivo
processo di condizionamento, diverso per colonne capillari e impaccate.
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Condizionamento delle colonne Colonne e trappole

Procedura: operazioni preliminari al condizionamento
Materiale necessario

Due chiavi da 7/16 di pollice
Ferrula cieca e dado per capillari per il collegamento del rivelatore

1. Spegnere irivelatori. Arrestare il flusso di gas di supporto dei rivelatori.
E particolarmente importante disattivare I’erogazione di idrogeno!

2. Sela colonna da condizionare non € ancora stata montata, collegarne
un’estremita a un iniettore libero. Se non si sa esattamente come montare
una colonna, vedere le istruzioni fornite precedentemente in questo
capitolo. NON collegare l'altra estremita a un rivelatore!

3. Se siintende condizionare una colonna capillare collegata a un iniettore
split/splitless, montare un inserto adatto e fissare la colonnanel solito modo,
assicurandosi che essa sporga di 5 - 7 mm oltre la ferrula.

4. Chiudere i connettori del rivelatore (o dei rivelatori) con una ferrula cieca.

.%‘; e P ) collegamento rilevatore innestato

= 7 Colonna capillare staccata
CJTSTEOd o dal rivelatore

=3
O,
O
O
O,

O,
O,
O,
O,
O,
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Condizionamento delle colonne

Procedura: condizionamento di una colonna capillare

ATTENZIONE

Colonne e trappole

Non usare 'idrogeno come gas di trasporto per il condizionamento!
Potrebbe accumularsi nel forno e causare un’esplosione.

1. Selezionare una pressione adatta per la colonna, espressa in psi (kPa),

dalla presente tabella.

Diametro interno

Lunghezza, m | 0,10 mm 0,20 mm 0,25 mm 0,32 mm 0,53 mm
10 25 (170) 6 (40) 3.7 (26) 2.3(16) 0.9(6.4)
15 39 (270) 9(61) 5.6 (39) 3.4 (24) 1.41(9.7)
25 68 (470) 15 (104) 9.5 (65) 5.7 (40) 2.3(16)
30 83 (670) 18 (126) 12 (80) 7(48) 2.8(19)
50 32 (220) 20 (135) 12(81) 4.7 (32)
60 39 (267) 24 (164) 14 (98) 5.6 (39)

2. Inserire la pressione scelta. Far fluire il gas nella colonna a temperatura
ambiente per 15-30 minuti per eliminare I'aria.

3. Programmare la temperatura partendo dalla temperatura ambiente fino
alla temperatura massima per la colonna. Aumentare la temperatura
a una frequenza di 10-15°C/min e mantenere la temperatura massima
per 30 minuti.

4. Se non si utilizza la colonna condizionata immediatamente, estrarla dal

forno. Chiudere entrambe le estremita per evitare la penetrazione di aria,
umidita e altri contaminanti.
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Condizionamento delle colonne Colonne e trappole

Procedura: condizionamento di una colonna impaccata

ATTENZIONE Non usare l'idrogeno come gas di trasporto per il condizionamento!
Potrebbe accumularsi nel forno e causare un’esplosione.

1. Premere [Col 1] o [Col 2] per aprire la tabella di controllo della colonna.
2. Inserire un valore di flusso adatto:

e da 20 a 30 ml/min per colonne di vetro da 2 mm d.i. o di metallo
da 1/8"d.e.,
¢ dab50a60ml/min per colonne in vetro da 4 mm d.i. o in metallo da 1/4" d.e.
3. Latemperatura di condizionamento non supera mai il limite della
temperaturamassimaperla colonna, in genere sono sufficienti 30°C in meno
rispetto al massimo consentito. Aumentare lentamente la temperatura del
forno fino a raggiungere la temperatura di condizionamento della colonna.

Temp
{Init temp
LiInit time

4. Proseguire il condizionamento per una notte alla massima temperatura
raggiunta. Se non si utilizza la colonna condizionata immediatamente,
estrarla dal forno. Chiudere poi entrambe le estremita per evitare la
penetrazione di aria, umidita e altri contaminanti.
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Condizionamento delle trappole chimiche Colonne e trappole
Ferrule e guarnizioni 0-ring per colonne impaccate di vetro

Condizionamento delle trappole chimiche

Se le trappole sono precondizionate, non & necessario sottoporle alla procedura
di condizionamento prima dell’'uso. Tutte vanno comunque rigenerate
periodicamente, per esempio dopo aver esaurito da 1 a 4 bombole di gas o se
non sono stati usati gas del massimo grado di purezza. Solo le trappole per
umidita e al carbone attivo Agilent possono essere ricondizionate. Invece, quelle
Agilent per ossigeno contaminate vanno sostituite. Seguire le istruzioni fornite
dal produttore per il ricondizionamento.

Le trappole a setacci molecolari e al carbone attivo possono essere sottoposte
a reimpaccamento. Le relative istruzioni sono fornite nella confezione.

Tabella 18 Dati per I’'ordinazione delle trappole Agilent

Articoli N. di parte

Trappola per umidita (con setacci molecolari 5A, granulometria 45/60) 5060-9077

Trappola per umidita condizionata (con setacci 5060-9084
molecolari precondizionati 5A, granulometria 45/60 )

Trappole al carbone attivo 5060-9096
Setaccio molecolare 5A (100 grammi, granulometria 45/60 ) 5080-6759
Carbone attivo (100 grammi, granulometria 30/60) 5080-6751
Tappo per trappole, 1/8", 6 per conf. 5180-4124
Riduttori per trappole 5062-3502
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Calibrazione della colonna capillare (facoltativo) Colonne e trappole

Modalita di calibrazione

Calibrazione della colonna capillare (facoltativo)

Preparazione

Man mano che si utilizza una colonna capillare puo essere necessario tagliarla
modificandone la lunghezza. Poiché non & pratico misurarne la lunghezza reale
se si usa un EPC con una colonna definita si puo usare una procedura di
calibrazione interna per stimare la lunghezza effettiva della colonna. Allo stesso
modo se non si conosce il diametro interno della colonna o sihamotivo di credere
che non sia accurato, e possibile stimare il diametro tramite misurazioni
apposite.

Prima di calibrare 1a colonna assicurarsi che:

¢ siusiuna colonna capillare,

¢ la colonna sia definita,

* non ci siano gradienti impostati per il forno,

¢ l'erogazione di gas alla colonna (di solito attraverso l'iniettore) sia attivata
(On) e non impostata a zero.

Ricordare inoltre che la calibrazione della colonna non riesce se la correzione

della lunghezza della colonna calcolata € > 5 m o se la correzione del diametro

calcolata e > 20 pm.

Modalita di calibrazione

Esistono tre modi di calibrare la lunghezza della colonna e/o il diametro:

e calibrare utilizzando un flusso in colonna effettivo e misurato,

e calibrare utilizzando il tempo di uscita di un picco non ritenuto
(tempo di eluizione),

e calibrare diametro e lunghezza utilizzando flusso e tempo di eluizione.

Precauzioni

Quando si misura il flusso della colonna, assicurarsi di aver convertito la
misurazione in temperatura e pressioni normali se i dispositivi di misurazioni
non riportano i dati ad NTP. Se vengono inseriti dati non corretti la calibrazione
risultera errata. Vedere pagina "Misurazione della portata con il flussimetro a
bolla” per ulteriori informazioni.
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Calibrazione della colonna capillare (facoltativo) Colonne e trappole
Procedure di calibrazione della colonna

Procedure di calibrazione della colonna

Le procedure descritte di seguito utilizzano la Colonna 1 come esempio.

Procedura: stima della lunghezza effettiva della colonna o del diametro a partire
da un tempo di eluizione

1. Impostareungradiente delfornodala 0, 00, quindiverificare che lacolonna
sia definita. Vedere "Procedura: impostazione di un’analisi isoterma” o
"Configurazione di una colonna”.

2. Effettuare un'analisi utilizzando un composto non ritenuto e registrare
il tempo di eluizione.

3. Premere [Options]. Passare a Calibration e premere[Enter].

4. Dall'elenco di calibrazione selezionare Column 1 o Column 2 quindi
premere [Enter].

TCALIBRATION LIST ~— ~—
|0ven |
Front inlet |
Column 1 <
Column 2~ ~— — = = J_ Selezionare la colonna per calibrare

Front detector
Back detector

5. 11 GC visualizza la modalita di calibrazione corrente per la colonna.
In questo esempio la colonna non é calibrata.

T CALIBRATE COLUMN T — 7
|Mode: Uncalibrated<
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Calibrazione della colonna capillare (facoltativo)

Colonne e trappole
Procedure di calibrazione della colonna

Per ricalibrare o cambiare modalita di calibrazione premere [Mode/Type]
per vedere il menu delle modalita di calibrazione della colonna.

| Length & diameter i
Length <
Diameter

Modalita di calibrazione disponibili

*Uncalibrated

L'asterisco (*) indica la modalita corrente

Passare a Length e Diameter e premere[Enter]. Apparira il menu

che segue:

™ CALIBRATE COoLUMN T ~—

| Mode: Length —
Measured flow 0.0
Unretain pk 0.000< -

Calc length 0.00
Not calibrated

—— Dimensione da calibrare

— Flusso effettivo colonna, ml/min (input)
Tempo di eluizione, min (input)

" Calc length/Calc diameter:

lunghezza stimata della colonna

o hasato sull’input

PassareaUnretain pk edinserireil tempo di eluizione effettivo dell'analisi

effettuata in precedenza.

Premendo [Enter], il GC stimera la lunghezza della colonna e il diametro
basandosi sui dati inseriti e li utilizzera per tutti i calcoli.
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Calibrazione della colonna capillare (facoltativo) Colonne e trappole

Procedure di calibrazione della colonna

Procedura: stima della lunghezza effettiva della colonna o del diametro a partire
dalla portata misurata

1.

Precauzioni

Impostare un gradiente delfornodala 0, 00, quindi verificare che la colonna
sia definita. Vedere "Procedura: impostazione di un’analisi isoterma” o
"Configurazione di una colonna”.

Impostare le temperature di rivelatore, forno ed iniettore a 35°C e lasciarli
raffreddare.

Smontare la colonna dal rivelatore.

Quando si misura il flusso della colonna, assicurarsi di aver convertito la
misurazione in temperatura e pressioni normali se i dispositivi di misurazioni
non riportano i dati ad NTP. Se vengono inseriti dati non corretti la calibrazione
risultera errata. Vedere pagina "Misurazione della portata con il flussimetro a
bolla” per ulteriori informazioni.

4.

Misurare il flusso effettivo della colonna utilizzando un flussimetro a bolla.
Registrare il valore. Reinstallare la colonna.

Premere [Options]. Passare a Calibration e premere[Enter].

Dall'elenco di calibrazione selezionare Column 1 o Column 2 quindi
premere [Enter].

FCALIBRATION LIST ~— ~ ™

|Oven
Front inlet |
Column 1 <

.- - . . - 1 i
column 2 - Selezionare la colonna per calibrare

Front detector
Back detector
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Calibrazione della colonna capillare (facoltativo) Colonne e trappole

Procedure di calibrazione della colonna

I1 GC visualizza la modalita di calibrazione corrente per la colonna.
In questo esempio la colonna non ¢ calibrata.

" CALIBRATE COLUMN T
| Mode: Uncalibrated<

Per ricalibrare o cambiare modalita di calibrazione premere [Mode/Type]
per vedere il menu delle modalita di calibrazione della colonna.

| Length & diameter i Modalita di calibrazi di ibil
Length < | odalita ai calibrazione disponibili
Diameter |

*Uncalibrated

L'asterisco (*) indica la modalita corrente

Passare a Length e Diameter e premere[Enter]|. Apparira il menu
che segue:

™ CALIBRATE COLUMN T — ™
|Mode: Length |
Measured flow 0.0< T — Flusso effettivo colonna, mijmin (input)
 Unretain pk 0.000  ———— Tempo di eluizione, min (input)
Calc length 0.00 — [ Calc length: DI stimato della colonna
Not calibrated colonna basata sull'input
Calc diameter: DI stimato della colonna

10.

11.

basato sullinput

Passare a Measured flow ed inserire il flusso corretto della colonna
(in mVmin) che risulta dalla misurazione effettuata in precedenza.

Premendo [Enter], il GC stimera la lunghezza della colonna e il diametro
basandosi sui dati inseriti e li utilizzera per tutti i calcoli.
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Calibrazione della colonna capillare (facoltativo) Colonne e trappole

Procedure di calibrazione della colonna

Procedura: stima della lunghezza effettiva della colonna e del diametro

1.

Precauzioni

Impostare un gradiente delfornodala 0, 00, quindi verificare che la colonna
sia definita. Per ulteriori informazioni, vedere "Procedura: impostazione di
un’analisi isoterma” o "Configurazione di una colonna”.

Effettuare un'analisi utilizzando un composto non ritenuto e registrare
il tempo di eluizione.

Impostare le temperature di rivelatore, forno ed iniettore a 35°C e lasciarli
raffreddare.

Smontare la colonna dal rivelatore.

Quando si misura il flusso della colonna, assicurarsi di aver convertito la
misurazione in temperatura e pressioni normali se i dispositivi di misurazioni
non riportano i dati ad NTP. Se vengono inseriti dati non corretti la calibrazione
risultera errata. Vedere pagina "Misurazione della portata con il flussimetro a
bolla” per ulteriori informazioni.

5.

Misurare il flusso effettivo della colonna utilizzando un flussimetro a bolla.
Registrare il valore. Reinstallare la colonna.

Premere [Options]. Passare a Calibration e premere[Enter].

Dall'elenco di calibrazione selezionare Column 1 o Column 2 quindi
premere [Enter].

FCALIBRATION LIST ~— ~— ™

|Oven |
Front inlet |
Column 1 <

L - | i H
Colamn 2 Selezionare la colonna per calibrare

Front detector
Back detector
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Calibrazione della colonna capillare (facoltativo) Colonne e trappole

Procedure di calibrazione della colonna

I1 GC visualizza la modalita di calibrazione corrente per la colonna. In questo
esempio la colonna non é calibrata.

™ CALCIBRATE COLUMN T ~
| Mode: Uncalibrated<

Per ricalibrare o cambiare modalita di calibrazione premere [Mode/Type]
per vedere il menu delle modalita di calibrazione della colonna.

| Length & diameter <
| Length |
Diameter |

Modalita di calibrazione disponibili

*Uncalibrated

L'asterisco (*) indica la modalita corrente

10.

Passare a Length e Diameter e premere[Enter]. Apparira il menu
che segue:

™ CALIBRATE COLUMN T ~— ™
| Mode: Length & diam<
| Measured flow 0.0 —— Flusso effettivo colonna, ml/min (input)
 Unretain pk  0.000 1 Tempo di eluizione, min (input)
Calc length 0.00 — [ Calc length: DI stimato della colonna
Not calibrated colonna basata sull'input
Calc diameter: DI stimato della colonna

11.

12.

13.

basato sull'input

Passare a Measured flow ed inserire il flusso corretto della colonna
(in mVmin) che risulta dalla misurazione effettuata in precedenza.

PassareaUnretain pk edinserireil tempo di eluizione effettivo dell'analisi
effettuata in precedenza.

Premendo [Enter], il GC stimera la lunghezza della colonna e il diametro
basandosi sui dati inseriti e li utilizzera per tutti i calcoli.
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6 Gestione dei segnali

Uso delle tabelle di controllo
dei segnali
Parametro Signal Type
Valore

Impostazioni per il segnale
analogico in uscita: Zero, Range
e Attenuation
Zero analogico
Procedura: azzeramento

del segnale in uscita
Range - solo per segnali analogici
in uscita
Parametro Attenuation: solo
per segnali analogici in uscita
Velocita dei dati
Procedura: selezione
dei picchi rapidi

Gestione dei dati digitali
Zero digitale
Innalzamento e abbassamento
della linea di base
Cerity\ChemStation

Compensazione della colonna
Procedura: creazione di un profilo
di compensazione della colonna
Procedura: analisi con
compensazione della colonna
Procedura: rappresentazione
grafica di un profilo
di compensazione
della colonna memorizzato

Cromatogramma di prova

‘ Torna al sommario ')
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Gestione dei segnali

Il segnale viene inviato in uscita dal GC a un dispositivo - analogico o digitale -
in grado di elaborarlo e gestirlo. Puo provenire dal rivelatore o dai sensori della
pressione, del flusso o della temperatura. Due sono i canali preposti alla
trasmissione dei segnali in uscita.

L’uscita del segnale puo essere analogica o digitale, a seconda del tipo di
dispositivo usato per la gestione dei dati. L'uscita analogica e disponibile a due
velocita, adatte a picchi con ampiezza minima di 0,004 minuti (alta velocita) o
0,01 minuti (velocita normale). I campi di variazione dell’'uscita analogica sono:
0-1V,0-10V, e0-1mV.

L'uscitadigitale versoil software Cerity e ChemStation & disponibile a 11 velocita,
comprese tra 0,1 e 200 Hz, in grado di gestire picchi con un ampiezza da 0,001 a
2 minuti. Impostare questa velocita per il software Cerity o ChemStation in uso.

Uso delle tabelle di controllo dei segnali

Parametro Signal Type

Quando si controllano i segnali del rivelatore, azionare il tasto [Mode/Type]

e scegliere I'impostazione adatta nella tabella di controllo Signal Type o, in
alternativa, premere un tasto o una combinazione di tasti: ad esempio [Front],
[Back], [-], [Col Comp 1] e [Col Comp 2] funzioneranno sia singolarmente sia
combinati traloro. Premere [Back] peril rivelatore posteriore o[Back] [-][Front]
per sottrarre il segnale del rivelatore anteriore da quello del rivelatore posteriore.

Le voci riguardanti gli altri segnali (esclusi cioe quelli provenienti dai rivelatori)
sono test plot (diagramma di prova), thermal (termico), pneumatic (pneumatico)
ediagnostic (diagnostico). Per accedervi, premere [Mode/Type].Isegnaliascopo
diagnostico vengono utilizzati dai tecnici di assistenza e non sono trattati in
dettaglio in questo manuale.

Il tipo di segnale puo essere impostato come evento programmato da eseguire
durante I'analisi. Vedere "Programmazione del tempo di analisi” per ulteriori
informazioni.
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Gestione dei segnali
Uso delle tabelle di controllo dei segnali

Valore

Il parametro Value nellatabella di controllo del segnale equivale ad Output
nella tabella di controllo del rivelatore quando il tipo di segnale ¢ Front o
Back. Quando si sta effettuando una sottrazione tra segnali (come in Front
- Back), Value corrispondera alla differenza. Non e possibile specificare un
valore di regolazione per Value.

Nell'interpretazione del parametro Value puo rendersi necessario introdurre
un fattore di conversione: ad esempio, un'unita FID corrisponde a un
picoampere; un’unita ECD 1 Hz. Le unita associate al rivelatore e ad altri segnali
sono riportate nella tabella sottostante.

Tabella 19 Conversione dei segnali

Tipo di segnale 1 unita visualizzata equivale a :
Rivelatore:

FID, NPD 1,0pA(1,0x 10712 p)

FPD 150pA (150 X102 A)

TCD 25mV (2,5x10°V)

UECD 1Hz

Scheda d'ingresso analogica 15 uv

(per collegare il GC a rivelatori
non prodotti da Agilent

Diverso dal rivelatore:

Termico 1°C
Pneumatico:

Portata 1 ml/min

Pressione 1 unita di pressione visualizzata (psi, bar o kPa)
Diagnostico unita miste, alcune senza scala
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Premere [Signal 1] o [Signal 2]

I
|
1

Gestione dei segnali
Uso delle tabelle di controllo dei segnali

____________ =z
SIGNAL 1 |
Type: Front <-F—Molte scelte possibili, vedere i tipi di segnali di seguito
Value 0.0 - valore effettivo di uscita del rivelatore
Zero 0.0 |
R an g e 0 — S - . ..
olo per segnali di uscita analogici
Attn 0 —:] P g g

Per modificarei tipi di segnali, premere [Mode/Typel:

=
|

SIGNAL 1 TYPE ?

| *Front <

Back [

Front - col comp 1 J

Front - col comp 2

Back - col comp 1

Back - col comp 2

Col comp 1

Col comp 2

Test plot -1

Thermal Signals

Pneumatic Signals

Diagnostic Signals

Segnali del rivelatore.
Passare al segnale adatto,
digitare e premere [Enter].

Cromatogramma di prova

Segnali non provenienti dal rivelatore. Passare ad una di queste
righe e premere [Enter] per ottenere |'elenco completo

dei segnali - vedere pagina successiva.

Figura 20 Tabella di controllo del segnale
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Segnali termici:

{ SIGNAL 1 TYPE |
| Oven temp < |
| Front inlet temp |
!Front det temp !
Aux 1 temp

Gestione dei segnali
Uso delle tabelle di controllo dei segnali

Segnali diagnostici:

Segnali pneumatici:

| SIGNAL 1 TYPE |
| Column 1 flow <
| Column 2 flow |
lCoLumn 1 pres i

“Column 2 pres
F inlet flow
inlet pres
det H2 pres
det air pres
det makeup pres
det air flow
det makeup flow

M M m m m M

| menu secondari riportano solo le voci installate.

|
1
\

' Test signal <[

L

SIGNAL 1 TYPE |

Atm pressure |
+5V monitor 4
+24V monitor

+15V monitor

-15V monitor

Line sense

F det ignitor V
Raw ADC reading
ADC reading noise
Mux ADC noise

Mux ADC offset
Pneu 10 volts
Pneu adc offset
Attn out 1

Attn out 2

DAC out 1

DAC out 2

F det 1st order
det 2nd order
det 1st order
det 2nd order
TCD bridge V
TCD valve V

det data

det data

det offset

B det offset

Finl module temp
B inl module temp
F det module temp
B det module temp
Aux module temp

F inl gas voltage
Oven rtd reading
F det rtd reading
B det rtd reading
F inl rtd reading
B inl rtd reading
Aux 1 rtd reading
Aux 2 rtd reading

mM W MWW WW™
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Impostazioni per il segnale analogico in uscita: Zero,
Range e Attenuation

Quando si utilizza un registratore analogico, per lavorare meglio con il segnale
talvolta e necessario regolarlo: i parametri Zero, Range, e Attn nella tabella

di controllo Signal assolvono a questa funzione.

Premere [Signal 1] o [Signal 21. Sottrae il valore indicato per la linea

Front di base (premere [On] per impostare Value
0.0 oppure [Off] per annullare)

Modifica in scala i dati provenienti dal rivelatore
| (Valori di regolazione validi: da0 a 13
in base al tipo di rivelatore.)

Modifica in scala la presentazione del segnale in uscita
per adattarla al formato del registratore a nastro di carta

(valori ammessi: da 0 a 10)

Zero analogico

Questo parametro corregge gli innalzamenti o gli scarti dalla linea di base.
Una delle sue applicazioni pitt comuni & quella di correggere uno spostamento
della linea di base verificatosi in seguito a un azionamento delle valvole.

Dopo I'azzeramento, il segnale analogico in uscita corrisponde al parametro
Value della tabella di controllo meno il valore assegnato al parametro Zero.

I1 parametro Zero puo essere impostato come evento programmato
da eseguire durante I'analisi. Per ulteriori informazioni, vedere "Procedura:
programmazione degli eventi da eseguire durante 1'analisi”.
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Procedura: azzeramento del segnale in uscita

1. Verificare che il rivelatore sia acceso e pronto a funzionare (stato "ready").

2. Premere [Signal 1] o [Signal 2] per accedere alla tabella di controllo del
segnale.

0.0 < = Premere [On] per impostare
0 il segnale (15in
questo caso) o specificare un numero.

3. Scorrere I'elenco fino a posizionarsi su Zero.

4. Premere [On] per impostare il parametro Zero sul valore attuale
del segnale,
oppure
specificare un numero compreso tra -500000 e +500000. Un valore inferiore
aquello attuale di Zero provocherebbe un innalzamento della linea di base.
Parametro Range:

Range - solo per segnali analogici in uscita

Il parametro Range € noto anche come guadagno, modifica in scala o
dimensionamento. La sua funzione & infatti quella di dimensionare i dati
provenienti dal rivelatore in modo da adattarli ai circuiti dei segnali digitali

ed evitarne il sovraccarico (livellamento). Il parametro Range modificainscala
tutti i segnali analogici (1 mV, 1V, ecc.)

Se un cromatogramma ha un aspetto simile ad A o B nella Figura 21, occorrera
portare in scala tutti i dati (come in C) in modo da rendere visibili su carta tutti
i picchi.

I valori di regolazione ammessi vanno da 0 a 13 e rappresentano un esponente
di due, quindi corrispondono a 2° (1) - 213 (8192). Modificando di 1 il valore

di regolazione si modifichera I'altezza del cromatogramma di un fattore 2.

I cromatogrammi nella Figura 21 illustrano questo concetto. Usare il pit1 piccolo
valore possibile per limitare al massimo eventuali errori di integrazione.
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Per la modifica in scala del segnale in uscita, vedere Tabella 20.

Tabella 20 Modifica in scala del segnale in uscita

Analogico  Un’unita visualizzata = a Digitale 1 conteggio visualizzato = a
0-1TmV 1mV/2Rangey gAttn Software Ceritye 1 conteggio dell'altezza
ChemStation

|| 'Jil"?-|.'.i;.'l UEL | ol || | U“*

A: Range = 0 B: Range = 3 C: Range = 1

Figura 21 Effetti dell'impostazione dei valori sul cromatogramma

Esistono dei limiti per l'impostazione dei valori utilizzabili per alcuni rivelatori.
La tabella sotto riportata indica i valori di regolazione ammessi per ciascun
rivelatore.

Valori ammessi

Rivelatore (2%

FID Da0a13
NPD Da0a13
FPD Da0a13
TCD Da0ab
u—ECD Da0Oa6

Ingresso analogico Da0a7

Range puo essere programmato per essere modificato durante 1’analisi.
Vedere "Procedura: programmazione degli eventi da eseguire durante 'analisi”
per ulteriori informazioni.
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Parametro Attenuation: solo per segnali analogici in uscita

Il parametro Attenuation (Attn) modifica in scala la presentazione dei segnali
in uscita diretti ai registratori a carta da 0 - 1 mV. I valori di regolazione ammessi
vanno da 0 a 10 e rappresentano un esponente di due, quindi corrispondono a 20
-219_ Come nel caso di Range, diminuendo o aumentando di un’unita il valore
di regolazione, si dimezzano o raddoppiano rispettivamente le dimensioni del

cromatogramma.

Attenuation si somma a Range. Di conseguenza, il fattore totale di messa
in scala e:

2Range % 2Attenuati0n
Il parametro Attenuation puo essere programmato per essere modificato durante

I'analisi. Vedere "Procedura: programmazione degli eventi da eseguire durante
Panalisi” per ulteriori informazioni.

Velocita dei dati

L’integratore o il registratore devono avere una velocita sufficiente a elaborare
i dati provenienti dal GC. Se non riescono a restare al passo con il GC, i dati
potrebbero venire danneggiati. Cid si manifesta generalmente con picchi piu
ampi e perdita di risoluzione.

La velocita viene misurata in termini di larghezza di banda: il registratore o
I'integratore devono avere una larghezza di banda doppia rispetto al segnale che
si sta misurando.

I1 GC consente di operare a due velocita: La velocita piu elevata, da utilizzare
solo con I'FID, FPD e NPD, consente ampiezze dei picchi minime di 0,004 minuti
(larghezza di banda 8 Hz), mentre la velocita standard, che puo essere utilizzata
con tuttiirivelatori, consente larghezze di picco minime di 0,01 minuti (larghezza
di banda 1,6 Hz).

Se si opta per la funzione dei Fast Peaks (picchi rapidi), 'integratore deve
funzionare intorno ai 15 Hz.
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Procedura: selezione dei picchi rapidi
1. Premere [Config][Signal 1] o [Config][Signal2].

CONFIGURE SIGNAL 1

Fast peaks On < == 2. Premere [ON] (solo FID).

Gestione dei dati digitali

Zero digitale

Le uscite del segnale digitale rispondono al comando Zero sottraendo da tutti
i valori futuri il livello di segnale registrato durante 1’esecuzione del comando.

Innalzamento e abbassamento della linea di base

Alcune operazioni effettuate nel corso dell'analisi, come la modifica del segnale
o della valvola di commutazione, possono produrre cambiamenti significativi
nella posizione della linea di base del segnale. Cid puo rendere complicata
I'elaborazione del segnale da parte di dispositivi esterni. Il GC fornisce due
comandi per tabelle di esecuzione allo scopo di ridurre al minimo tali problemi;
vedere "Programmazione del tempo di analisi”.

Store signal value Salva il valore del segnale registato al momento
del comando.

Sig zero - value Calcolaunnuovo valore peril parametro zero sottraendo
dal valore attuale del segnale il valore memorizzato e applica tale zero a tutti
i valori futuri.

Quando questi comandi precedono e seguono un comando che produce uno
spostamento della linea di base, quest’ultima ritorna al livello precedente, come
illustrato dalla Figura 22.

L'evento Store deve precedere I'evento che sposta la linea di base e I'evento
zero - value deve verificarsi dopo che la linea di base si & stabilizzata al
livello raggiunto con lo spostamento.
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segnale

segnale

Gestione dei segnali
Gestione dei dati digitali

Nessuna correzione

Modifica del livello della linea di base

Evento di spostamento della linea di base

Tempo

Correzione durante I'analisi/ 3. Evento di zero

-

2. Evento di spostamento della linea di base
1. Evento di salvataggio segnale

Tempo

Figura 22 Correzione degli innalzamenti o abbassamenti della linea

di base nei segnali digitali

Cerity\ChemStation

I1 GC e in grado di elaborare i dati a 11 velocita diverse, ciascuna corrispondente
ad un’ampiezza minima di picco. La tabella riporta gli effetti prodotti dalla
selezione della velocita dei dati.
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Gestione dei dati digitali

Tabella 21 Elaborazione del segnale nella Cerity\ChemStation

Veloc.dati  Ampiezza minima picco

(Hz) (minuti) Rumore relativo  Detector Tipo colonna
200 0.001 3.1 Diametro ristretto
(50 um)
100 0.002 22 Solo FID/FPD/ Capillare
NPD
50 0.004 1.6
20 0.01 1
10 0.02 0.7
5 0.04 0.5 in
2 0.1 0.3 Tutti i tipi
1 0.2 0.22
0.5 04 0.16
0.2 1.0 0.10
0.1 2.0 0.07 "Impaccata lenta"

La velocita dei dati non & modificabile durante 1’analisi.

Alle velocita di campionamento piu elevate si notera una crescita del rumore
di fondo relativo. Raddoppiando la velocita dei dati si puo raddoppiare anche
I'altezza dei picchi, mentre il rumore di fondo relativo aumenta del 40%:
nonostante questo aumento, il rapporto segnale-rumore ¢ comunque migliore
alle velocita elevate.

Il vantaggio si determina tuttavia solo se la velocita originaria era tanto bassa da
causare un allargamento dei picchi e una riduzione dellarisoluzione. Si consiglia
pertanto di scegliere la velocita in modo che il prodotto tra la velocita dei dati
e 'ampiezza dei picchi sia compreso tra 10 e 20.

La Figura 23 mostra il rapporto tra il rumore di fondo relativo e la velocita di
campionamento dei dati. Il rumore diminuisce al diminuire della velocita, fino
a quando quest’ultima non si attesta intorno ai 5 Hz. Mentre rallenta la velocita
di campionamento possono subentrare altri fattori, quali ad esempio il rumore
termico, che aumentano il livello di disturbo.
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@ . Eccesso di rumore (dovuto a flusso,

2 temperatura del forno, blocco di

g 1 . temperature nel rivelatore, ecc.)
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200 100 50 20 10 5 2 1 0.50 0.20 0.10

Velocita dati elevata

Velocita dati lenta

Figura 23 Rapporto rumore di fondo/velocita dei dati

Compensazione della colonna

I picchi vengono integrati in modo piu accurato e ripetibile su di una linea di
base piatta rispetto ad una linea di base ascendente. La compensazione della
colonna corregge gli innalzamenti della linea di base durante la programmazione
della temperatura. Cio si effettua tramite una corsa in bianco, senza iniezione di
campione. Questa esecuzione viene salvata e sottratta dall'esecuzione reale allo
scopo di produrre una linea di base piatta. La Figura 24 illustra il concetto.

Nel corso dell'esecuzione per la compensazione della colonna tutte le condizioni
analitiche devono essere identiche a quelle reali. Devono essere usati la stessa
colonna e lo stesso rivelatore, funzionanti alla stessa temperatura e con le stesse
condizioni di flusso del gas. Si possono memorizzare due diversi profili della
linea di base (come [Col Comp 1] e [Col Comp 2]).
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Compensazione della colonna

1:08E
13,505

2430
6

2.25%
95
11,421
B
12,408
15,206

5,157

11,420

Cromatogramma

con linea di base

ascendente — =
Cromatogramma
con compensazione
della colonna

Analisi in bianco con
compensazione della colonna

Figura 24 Compensazione della colonna
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Compensazione della colonna

Procedura: creazione di un profilo di compensazione della colonna

1. Preparare lo strumento per I'analisi.

2. Eseguire un’analisi in bianco per verificare che la linea di base sia "pulita":
questa operazione ¢ di particolare importanza se le condizioni sono variate
oppure se il GC e rimasto inattivo per diverse ore.

3. Premere [Col Comp 1] o [Col Comp 2] per aprire la tabella di controllo.

4. Premere [Front] o [Back] a seconda del rivelatore utilizzato.

Il messaggio indica lo stato.
C COMP 1 Dopo un'analisi completata con successo
No data . dice: Data ok.

Detector: Front < Premere il tasto [Front] o [Back]
start comp run T per cambiare il rivelatore.
i i ] Premere [Enter] per avviare |'analisi.

Premere [Enter] per creare due
profili - Col Comp 1 e
Col Comp 2.

5. Selezionare Start comp run o Start comp 1&2 run. Premere [Enter].
a. Start comp run crea un profilo.

b. Start comp 1&2 run crea due profili (usando rivelatori e colonne
diverse, ma lo stesso programma per la temperatura del forno).

6. Se l'analisi riesce, la prima riga della tabella di controllo indica:
Data ok, e compaiono in fondo un'ora e una data.

Procedura: analisi con compensazione della colonna

1. Impostarele condizioni cromatografiche: dovranno essere identiche a quelle
fissate nell’analisi con la quale é stata memorizzata la compensazione della
colonna, ad eccezione del parametro Final time nell'ultimo gradiente
del programma per la temperatura, che puo essere pit lungo o piu breve.

2. Premere [Signal 1] o [Signal 2] per accedere alla tabella di controllo
del segnale.
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Compensazione della colonna

3. Scorrere fino a Type: e premere [Mode/Type].
Premere [Signal 1] o [Signal 2]

5.
6.

SIGNAL 1

Premere [Mode/Type]
SIGNAL 1 TYPE

*Front

Back

Front - col comp 1 <
Front - col comp 2
Back - col comp 1
Back - col np 2

Col comp 1
Col comp 2

etc,

Scegliere Front - col comp 1 ouna delle altre tre opzioni
di compensazione della colonna presenti nell’elenco.

Specificare i valori di regolazione per Zero, Range e Attn, senecessario.

Avviare 'analisi.

Procedura: rappresentazione grafica di un profilo di compensazione della colonna
memorizzato

1.

2
3.
4

Premere [Signal 1] o [Signal 2] per aprire la tabella di controllo del segnale.

Scorrere fino a Type: e premere [Mode/Type].

Scegliere Col comp 1 0o Col comp 2.

Premere [Start].

A
U

Lo}

Premere [Mo}deITvpe].

N =3 e
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Cromatogramma di prova

La funzione Test plot generainternamente un “cromatogramma’
assegnabile a un canale di uscita del segnale. Il cromatogramma ¢ composto
da tre picchi ripetuti separati sulla linea di base. L’area del piu grande e di circa
1 Volt/sec, quella del picco centrale e 0,1 volte quella del pit grande, infine quella
del piu piccolo e 0,01 volte la pit grande.

SN

I1 Test plot puo servire a verificare il funzionamento dei dispositivi
esterni di elaborazione dei dati senza dover eseguire ripetutamente 1’analisi
cromatografica. E utilizzabile anche come segnale stabile per confrontare

i risultati ottenuti dai diversi dispositivi di elaborazione dei dati.
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7 Automazione dello strumento

Esecuzione degli eventi durante
I’analisi
Programmazione del tempo di analisi

Uso degli eventi programmati
da eseguire durante I’analisi
Procedura: programmazione
degli eventi da eseguire durante
I"analisi

La tabella di esecuzione

Procedura: inserimento degli
eventi nella tabella di esecuzione

Procedura: modifica degli eventi
nella tabella di esecuzione

Procedura: cancellazione degli
eventi da eseguire durante
I"analisi

Programmazione a tempo

Uso degli eventi a tempo
Procedura: programmazione
a tempo di eventi
Procedura: inserimento
degli eventi nella tabella oraria
Procedura: modifica
degli eventi a tempo
Procedura: cancellazione
degli eventi a tempo

‘ Torna al sommario ')
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Automazione dello strumento

Esecuzione degli eventi durante I'analisi

Automatizzare lo strumento significa programmare gli eventi in modo che questi
si verifichino al momento desiderato durante I'analisi, attraverso la tabella di
esecuzione, oppure effettuare unaprogrammazione atempo con latabella oraria.
Ciascuna delle due tabelle offre la possibilita di eseguire fino a 25 eventi
programmati.

Programmazione del tempo di analisi

In questo tipo di programmazione alcuni valori di regolazione cambiano
automaticamente durante ’analisi, in funzione del tempo dell’analisi
cromatografica: ad esempio, un evento che ¢ programmato a 2 minuti

si verifichera 2 minuti dopo ogni iniezione.

Questa programmazione consente di:

e controllare la commutazione della colonna o di altre valvole,

e modificare i parametri Signal Type, Zero, Range e Attn,

e controllare un canale ausiliario di pressione,

e cambiare la polarita di un rivelatore a conduttivita termica (TCD),

e attivare o disattivare il flusso di idrogeno al rivelatore azoto-fosforo (NPD,)
e arrestare (congelare) e riprendere il valore di un segnale

Le modifiche vengono inserite in una tabella di esecuzione che specifica il
parametro da modificare, il momento della variazione e il nuovo valore. Al
termine dell’analisi cromatografica, gran parte delle impostazioni modificate
tramite la tabella torneranno al loro valore originario.

Questo non vale per le valvole che, pur programmabili, non tornano alla
posizione originaria al termine dell’analisi. Anche il ripristino nella vecchia
posizione deve percio essere espressamente programmato nella tabella.
Vedere "Controllo delle valvole”.
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Uso degli eventi programmati da eseguire durante
I’analisi
La programmazione degli eventi viene effettuata con il tasto [Run Table].

Durante un’analisi e possibile controllare:

e levalvole (1-8);

e la valvola multiposizione

e il tipo di segnale (vedere pagina 173);

e iparametri Zero, Attn e range per il segnale analogico;

e il parametro Zero ed il valore della linea di base per il segnale digitale
(vedere pagina pagina 181);

e lapressione dei canali ausiliari (3, 4, 5);

e lapolarita negativa (attivazione/disattivazione) del TCD;

e il flusso di H, (attivazione/disattivazione) all’NPD;

e l'arresto (congelare) e la ripresa del valore di un segnale
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Procedura: programmazione degli eventi da eseguire durante I'analisi

1. Premere [Run Table] per aprire la tabella di controllo dei tempi dell’analisi.
Se non esistono ancora voci programmate, comparira il seguente messaggio.

RUN TIME TABLE
No entries in tabLe.I
(Press MODE/TYPE

to select new entry)

L - - T = _I

2. Premere [Mode/Type] per visionare i tipi di eventi.

" RUN TIME TABLE TYP E;

Valve |
Multipos valve
Signal definition

|_S__ R 4 Nota: compariranno solo i tipi
x 1 gna 1 zero compatibili con la configurazione
Tgnat range impostata.

Detector H,0 flow
Detector polarity
Store Signal value
Sig zero - value
Freeze sig. value
Resume sig. value

3. Passare al tipo di evento da programmare.

RUN TIME TABLE TYPE

| |
RUN TABLE (1 of 1)
:Time: 0.00 — L1 Tempo per evento previsto

 Type: Sig 1 zero _! L Tipo di evento per la voce n.1
Setpoint = = = 0On - —— Parametro del valore di regolazione:

cambia in base al tipo di evento

4. Inserire i valori per i parametri Time: e Setpoint.:.
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La tabella di esecuzione

Gli eventi programmati sono elencati in ordine di esecuzione nella Run Table
(tabella di esecuzione). Vediamo il breve esempio riportato nella figura:

erUN TABLE (1 of 3)

IT1'me: 0.10
Type: Valve #2
 Setpoint __ On_
RUN TABLE (2 of 3)
Time: 3
Type: Sig 1
att

Setpoint 2
RUN TABLE (3 of 3)
Time: 4.20
Type: Valve #2

L'evento 1 fa ruotare una valvola, che potrebbe
essere una valvola di commutazione
su colonna.

L'evento 2 regola I'attenuazione del segnale.
Al termine dell'analisi verra reimpostato sul
valore originario.

L'evento 3 reimposta la valvola #2 alla
sua posizione originale in preparazione
per un‘altra analisi. Le valvole non si
reimpostano in automatico.

Figura 25 Un esempio della Run Table

Procedura: inserimento degli eventi nella tabella di esecuzione

1. Per aggiungere altri eventi alla tabella di esecuzione, premere [Mode/Type]
mentre ci si trova sullariga Time: o Type: di qualsiasi voce.

2. Selezionare il tipo di evento.

3. Impostare opportunamente i parametri Time: e Setpoint.

Ripetere I'operazione fino ad aver inserito tutte le voci desiderate. Gli eventi
verrano classificati automaticamente in base all’ordine di esecuzione.
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Procedura: modifica degli eventi nella tabella di esecuzione

1.
2.

Premere [Run Table].
Spostare il cursore sull’evento da modificare.

Per modificare 'ora di esecuzione dell’evento, spostarsi sulla riga Time.
Specificare I'ora desiderata e premere [Enter].

Per modificare un valore di regolazione, spostarsi sulla voce desiderata
facendo scorrere 'elenco e premere il tasto [On] o [Off] oppure specificare
un valore numerico. Premere [Enter].

Procedura: cancellazione degli eventi da eseguire durante I'analisi

1.
2.

Premere [Run Table] per accedere alla tabella dei tempi di esecuzione.

Unavolta nella tabella, premere il tasto [Delete] per cancellare gli eventi non
pitnecessari. Premendo [Delete] all'interno di una tabella verra visualizzato
il seguente display:

| RUN TIME TABLE |
Delete this event?
ENTER to delete

| CLEAR to cancel

Premere [Enter] per cancellare I'evento programmato attivo;
premere [Clear] per annullare I'operazione.

RUN TIME TABLE
Delete entire table?
ENTER to delete

| CLEAR to cancel |
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Programmazione a tempo

La programmazione a tempo comporta la modifica automatica di alcuni valori
di regolazione al momento specificato (nella giornata di 24 ore). Percio, un
evento programmato per le 14:35 avra luogo alle 2:35 del pomeriggio. Un’analisi
0 una sequenza gia in esecuzione ha la precedenza su qualsiasi evento
programmato per quel momento: I'evento non viene quindi eseguito.

Tra gli eventi programmabili a tempo sono previsti:

il controllo delle valvole,

il caricamento di metodi e sequenze,

I’'avvio di sequenze,

la predisposizione di analisi in bianco e preparatorie,
le modifiche per la compensazione della colonna,

la regolazione dello scarto di rivelazione.
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Uso degli eventi a tempo

La funzione Clock Table (tabella oraria) consente di programmare gli eventi che
dovranno verificarsi in una giornata (basata sull’orologio a 24 ore). Gli eventi
cosi programmati che dovrebbero verificarsi durante un’analisi o una sequenza
verranno ignorati.

La tabella oraria puo ad esempio essere utilizzata per avviare un’analisi prima
di arrivare in ufficio la mattina.

Procedura: programmazione a tempo di eventi

1. Premere [Clock Table] per accedere alla tabella di controllo della tabella
oraria. Se non esistono eventi gia programmati comparira il messaggio
che segue.

' CLOCK TIME TABLE |

No entries in table
(Press MODE/TYPE
to select new entry

I’ CLOCK TIME TABLE |
TYPE | Visihili solo se lo strumento
Valve — e provvisto di valvole

L Multipos valve _ _

Load method

Load sequence
Start sequence
Blank run

Prep run

Col comp 1

Col comp 2

Col comp 1&2
Adjust det offset
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Scorrere I'elenco fino a selezionare il parametro da programmare.

Se ad esempio I'evento “Load Method” viene selezionato come evento
atempo n. 1, il contenuto del display sara simile a quello sottostante.

4. Modificare i valori di

Time: e Method#: per questo evento.

| CLOCK TBLC1 of 1)

| Time: 10:00 — 71— Oraprogrammata per |'evento

I Type:Load method —t— Tipo di evento per la voce n.1

| Method#: 1 — 41— Il parametro impostato
L a cambia in base al tipo di evento

Si programma cosi il momento specifico in cui il GC carichera il metodo
predeterminato.

5. Dopo l'esecuzione dell’evento a tempo appare la seguente schermata:

lr CLOCK TABLE EVENT —;

! Executed at 10:00 L Lo strumento emette un segnale acustico dopo
: Method:#1 Loaded : I'esecuzione dell’evento.

L - — - — — — — — J
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CLOCK TBL(1 of 9)
Time: 01:25
Type: Multipos valve
Stream # 1
Time: 03:00
Type: Prep run
Time: 03:30
Type:B det-polar
Setpoint Oon
Time: 08:46
Type:Blank run
Time: 10:25
Type:Adjust offset
Detector: Back
Time: 11:00
Type:Start sequence
Time: 13:20
Type:Load sequence
Sequence # 2
Time: 21:35
Type:Col comp?2
Time: 23:54
Type: Valve#?2
Setpoint: Off

Evento 1di 9

Evento 2 di 9

Evento 3 di 9

Evento 4 di 9

Evento 5 di 9

Evento 6 di 9

Evento 7 di 9

Evento 8 di 9

Evento 9 di 9

s ) e sl

La tabella oraria riprende alle 01:25 della mattina seguente
con un evento riguardante una valvola multiposizione.

Figura 26 Esempio di tabella oraria

Nota: quella raffigurata non & una tabella oraria realistica. E stata creata per
illustrare una gamma di eventi che possono essere programmati e per dimostrare
che le dimensioni di ogni inserimento dipendono dai parametri richiesti per
quell'evento.

E possibile programmare fino a 25 eventi a tempo.
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Procedura: inserimento degli eventi nella tabella oraria

1.
2.

Premere [Clock Table].

Per inserire nuovi eventi nella tabella oraria, premere [Mode/Type].
Durante l'inserimento gli eventi vengono disposti automaticamente
in ordine cronologico.

Selezionare il tipo di evento successivo.

Impostare i parametri del caso.

Ripetere il procedimento fino ad aver inserito tutte le voci desiderate.

Procedura: modifica degli eventi a tempo

1.
2.

Premere [Clock Table] per visionare tutti gli eventi programmati.
Scorrere I'elenco fino a posizionarsi sull’evento da modificare.

Per modificare 'ora di esecuzione dell’evento, spostarsi sulla riga
Time e digitare I'ora desiderata.

Per modificare un valore di regolazione, spostarsi sulla voce desiderata
facendo scorrere 'elenco e premere il tasto [On] o [Off] oppure specificare
un valore numerico.
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Procedura: cancellazione degli eventi a tempo
1. Premere [Clock Table].

2. Premere il tasto [Delete] per cancellare gli eventi dalla tabella oraria.
Premendo [Delete] all'interno di una tabella verra visualizzato il seguente

display:

erLOCK TABLE EVENT |
| Delete this event? |
| ENTER to delete, |
| CLEAR to cancel |

3. Premere [Enter] per cancellare I'evento programmato attivo; premere
[Clear] per annullare 'operazione.

Per cancellare l'intera tabella, premere [Delete] [Clock Table].
Verra visualizzato il seguente display:

erLOCK TABLE EVENT |
| Delete entire tabLe?I
| ENTER to delete, I
| CLEAR to cancel |
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8 Metodi analitici

Cos’é un metodo?
Cosa si puo fare con un metodo?

Creazione di un metodo
Procedura: memorizzazione
di un metodo
Procedura: caricamento
di un metodo memorizzato
Procedura: caricamento
del metodo predefinito

Incongruenze fra metodi
Modifiche alla configurazione
specificate dall’utente
Modifiche alla configurazione
hardware
Procedura: modifica
di un metodo memorizzato
Procedura: cancellazione
di un metodo memorizzato

| listati dei metodi

‘ Torna al sommario ')
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Metodi analitici

Cos’eé un metodo?

Un metodo analitico € costituito da una serie di valori di regolazione necessari
per analizzare un campione singolo sul gascromatografo serie 6890. I metodi
permettono di ripristinare una determinata configurazione dello strumento
senza dover reinserire tutti i valori.

Potremmo paragonare un metodo a unaserie di tabelle di controllo gia complete
che contengono le informazioni sui programmi per la temperatura del forno, i
programmi per la pressione, le temperature degli iniettori, ecc. In realta sul GC
esiste sempre un metodo attivo, & il complesso delle condizioni che controllano
lo strumento in quel momento. La creazione del metodo avviene memorizzando
quelle condizioni come metodo numerato tramite il tasto [Store].

Esistono tre tipi di metodo:

¢ il metodo attivo: le impostazioni in uso,
¢ imetodi memorizzati: uno dei cinque metodi memorizzabili nel GC,

¢ il metodo di default: un gruppo di parametri preimpostati per il GC.
Puo essere ripristinato in qualsiasi momento.

Cosa si puo fare con un metodo?

Un metodo puo essere:

e creato, impostando il GC come desiderato: ¢ il metodo attivo;

® memorizzato, premendo [Store] ed assegnando al metodo un numero
di identificazione da 1 a 5;

e caricato premendo [Load] e specificando il numero di metodo da caricare.
Quando si carica un metodo vengono sostituiti i valori di regolazione del
metodo attivo.

e modificato caricandolo, effettuando le modifiche desiderate e
memorizzandolo servendosi del numero originale. La nuova versione
sostituisce quella nuova.
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Creazione di un metodo

La tabella che controlla lo stato dei metodi indica 1'ora e la data di
memorizzazione dei metodi. Per accedere alla tabella, premere [Method].

METHODS

Stato del metodo. <empty > significa che

b 94 nessun metodo & archiviato. Se un metodo & archiviato
I'ora e la data dell'ultimo salvataggio compaiono sul.
- display.
I b 94
et method ————  Impostare il metodo di default. Sostituire il metodo

attivo con i valori di default.

Creazione di un metodo

Un metodo dipende dalla configurazione dello strumento, perché e costituito
daun insieme di tabelle di controllo con i valori di regolazione usati per I'analisi.
Di seguito sono riportati i parametri per i quali si possono memorizzare i valori
di regolazione durante lo sviluppo del metodo.

Oven (forno)

Front/Back inlet (iniettore anteriore/posteriore)
Column 1 & 2 (colonna 1 & 2)

Front/Back detector (rivelatore anteriore/posteriore)
Signals 1 & 2 (segnali 1 & 2)

Aux #1-5 (canali ausiliari 1-5)

Post run (fase post-analisi)

Valve # 1-8 (valvole 1-8)

Run time table (tabella di esecuzione)

Front and back injectors (iniettori anteriori/posteriori)
Sample tray (vassoio portacampione)

Questi parametri vengono salvati durante lo spegnimento del GC e caricati
automaticamente quando si riaccende lo strumento. Se tuttavia sono state
effettuate modifiche all’hardware (per esempio € stato cambiato o aggiunto
un rivelatore) mentre lo strumento era spento, talvolta non e possibile
ripristinare tutti i valori di regolazione contenuti nel metodo.
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Procedura: memorizzazione di un metodo

Per memorizzare un metodo:

1. premere [Method] e posizionarsi (scorrendo il contenuto del display)
sul numero del metodo da usare.

3. [Enter] memorizza il metodo usando il numero scelto. [Clear] riporta
alla tabella di controllo STORED METHODS senza memorizzare il metodo.

4. Se esiste gia un metodo abbinato al numero scelto compare il seguente
display:

STORE METHOD
Method 2 exists,

ENTER to overwrite,

CLEAR to cancel

¢ [Enter] sostituisce al metodo esistente il nuovo metodo e riporta
alla tabella di controllo STORED METHODS.

e [Clear] riporta alla tabella di controllo STORED METHODS senza
memorizzare il metodo.
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Procedura: caricamento di un metodo memorizzato
Per caricare un metodo memorizzato:

1. Premere [Method] per accedere alla tabella di controllo STORED METHODS.

2. Posizionarsi sul metodo da caricare facendo scorrere il contenuto del display.

3. Premere il tasto [Load].

A questo punto compare un messaggio che richiede di caricare il metodo
premendo [Enter] o di annullare la funzione premendo [Clear].

4. Premere [Enter] per caricare il metodo. Il metodo selezionato andra
a sostituire il metodo attivo.

[Clear] annulla la funzione e riporta alla tabella di controllo
STORED METHODS.
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Procedura: caricamento del metodo predefinito
I parametri predefiniti del GC sono ricaricabili in qualsiasi momento.

1. Premere[Method].

2. Far scorrere il contenuto del display fino a posizionarsi su Set default
method.

Sty >

16 Feb 94

3. Premere [Enter].

Vedere "La tastiera e il display”.
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Incongruenze fra metodi

I messaggi che segnalano le incongruenze con un metodo appaiono quando

il metodo caricato contiene parametri che non corrispondono all’attuale
configurazione del GC. In questi casi e possibile ignorare i valori di regolazione
che non coincidono.

Le incongruenze sono causate damodifiche inserite dall'utente (ad es. unascelta
diversa del gas di trasporto o altro) o da modifiche all’hardware (un TCD
sostituito con un FID) effettuate dopo la memorizzazione del metodo.

Modifiche alla configurazione specificate dall’utente

In genere le modifiche alla configurazione tra il metodo memorizzato e il metodo
attivo vengono segnalate da appositi messaggi. Il metodo attivo sovrascrivera
la modifica al parametro.

Premere [Status] per vedere quali parametri causano I'incongruenza.

iy ;

¥ i
!

!

Incongruenze tra i metodi-—compare un messaggio se
e stata modificata la configurazione hardware o quella
inserita dall'utente.

L S
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Modifiche alla configurazione hardware

Quando si effettuano modifiche all’hardware, puo accadere che alcune parti
del metodo vengano ignorate. In tal caso apparira un messaggio che lo segnala.
Supponiamo ad esempio di sostituire un FID frontale con un u—ECD. Se a questo
punto sirichiama il metodo che prevede I'uso del FID, i valori di regolazione del
rivelatore non possono essere caricati: verranno quindi ignorati mentre avranno
validita i valori correnti relativi all’u—ECD. Tutti gli altri valori compatibili
verranno caricati.

Procedura: modifica di un metodo memorizzato
Quando si carica un metodo, questo andra a sostituire il metodo attivo.
Per modificare un metodo precedentemente memorizzato occorre:

1. caricare il metodo desiderato,
2. inserire le modifiche del caso,

3. memorizzare il metodo con lo stesso numero di identificazione
(sovrascrivendo cosi il metodo originale) oppure memorizzare il metodo
assegnandogli un numero diverso.

Procedura: cancellazione di un metodo memorizzato

1. Una volta all'interno della tabella, posizionarsi sul metodo desiderato
facendo scorrere il contenuto e premere [Delete]. Sucessivamente apparira
la seguente richiesta:

L DELETE METHOD

i pelete method 27

ﬁ ENTER to delete,
CLEAR to cancel

| Sl

2. Per cancellare il metodo, premere [Enter].

3. Per annullare la cancellazione del metodo, premere [Clear].
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| listati dei metodi

Quando un GC 6890 trasmette un listato formattato dei metodi a un dispositivo
esterno, il listato riporta i valori di regolazione del sistema pneumatico relativi
alla temperatura iniziale (inizio dell’analisi) del forno, a prescindere dalla sua
temperatura attuale.

Con questo accorgimento si ottengono listati omogenei che dipendono solo dal
contenuto del metodo e che non sono invece influenzati dallo stato attuale dello
strumento.

Di conseguenza, i valori di regolazione del sistema pneumatico elencati su un
integratore (o un altro prodotto che usi il listato formattato dei metodi) possono
differire dai valori di regolazione che contemporaneamente appaiono sul display
del GC 6890.
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9 Il campionatore automatico

Tabella di controllo dell'iniettore
Procedura: modifica delle
impostazioni dell'iniettore

Configurazione dell’iniettore
Procedura: configurazione
di un iniettore con torretta
ad 8 vial di campione
Procedura: configurazione
di un iniettore con torretta
a tre vial di campione

Valori di regolazione per il vassoio
portacampioni
Procedura: modifica delle
impostazioni del vassoio
portacampioni
Procedura: configurazione
del lettore di codice a barre

Salvataggio dei valori di regolazione
per I’iniettore

‘ Torna al sommario ')
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Il campionatore automatico per liquidi

Questa sezione descrive come configurare ed usare 1'ALS.

Il campionatore automatico perliquidi € composto dauna o due torri diiniezione,
da un lettore di codici a barre e da un vassoio portacampioni. Per specificare

i valori di regolazione per l'iniettore e il vassoio e per controllare semplici
sequenze, si usa la tastiera del GC. Il campionatore € costituito dalle parti

che seguono.

o Torre di iniezione: che contiene una siringa per l'iniezione del campione.
Per iniettare in entrambi gli iniettori si possono montare due torri. La torre
puo essere sopraelevatarispetto all'iniettore e appoggiata su montanti dietro
il GC.

e Vassoio portacampioni: contiene al massimo 100 vial di campione.

e Torretta portacampioni: contiene i vial del campione, di scarico
e di lavaggio.

e Lettore di codici a barre: legge e decodifica i codici a barre.

Per ulteriori informazioni sul campionatore automatico per liquidi, riferirsi

a Operation Guide (codice n. G2612-94117).
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Torre

Vassoio

Torretta

Figura 27 Componenti del campionatore automatico

Tabella di controllo dell'iniettore

Premere [Front Injector] o [Back Injector].

FRONT INJECTOR

Injection vol 1.0<
|#Sample pumps 1
Viscosity delay _ 1
#Sample washes 1
#Solv A washes 1
Stop plunger off
Pre dwell time 0.10
Post dwell 0.10

Sampling offset 2.0
#Solv A pre wash 2
#Solv B pre wash 2

—
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Injection volume :Volume campione da iniettare. Premere [Mode/Type]
per effettuare la selezione. I volumi disponibili dipendono dalle dimensioni
configurate per la siringa. Vedere “Configurazione dell'iniettore” a pagina 215.

¢ Le scelte possibili rappresentano il 2%, 10%, 20%, 30%, 40% e 50% delle
dimensioni della siringa

¢ Per disattivare l'iniettore, mettere il volume di iniezione nella posizione Off
Number of sample pumps: numero di corse effettuate dal pistone della
siringa, con I'ago introdotto nel campione, per espellere le bolle d’aria e per
migliorare la riproducibilita.

Vigscosity delay: numero di secondi in cui il pistone si ferma dopo aver
aspirato il campione (ago nel campione). In caso di particolare densita del
campione, la pausa consente al campione di salire nella parte di vuoto creata
nella siringa.

Number of sample washes:numero dilavaggi con il campione a cui viene
sottoposta la siringa prima dell'iniezione. L'iniettore introduce I'ago nel vial del
campione, riempie la siringa per otto decimi della sua capacita totale e la svuota
nei flaconi di scarico.

Number of solvent A washes:numero di lavaggi a cui viene sottopostala
siringa con il solvente prelevato dal flacone A.

Number of solvent B washes:numero dilavaggi a cui viene sottoposta la
siringa con il solvente prelevato dal flacone B.

Slow plunger :velocita del pistone della siringa durante I'iniezione. Questo
parametro consente di ridurre la velocita del pistone e trattenere 'ago della
siringa nell'iniettore del GC per 4 secondi dopo l'iniezione. Attivando
I'impostazione On si raggiunge la velocita di 5 pl/sec (con una siringa da 10 pl);
Off e circa 20 volte piu rapido. La velocita del pistone durante il pompaggio e
I'eliminazione dei residui non cambia.

Dwell times:tempo in minutiperil qualel'ago rimane all'interno dell'iniettore
del GC prima e dopo l'iniezione.

Sampling offset: consente una profondita di campionamento nel vial
variabile.
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Procedura: modifica delle impostazioni dell'iniettore

Accedendo a ciascuno dei due tasti relativi all'iniettore si ha la possibilita
di modificare i valori di controllo, come il volume di iniezione, i lavaggi
con il solvente e con il campione.

Per modificare i valori di regolazione dell'iniettore.

1. Premere [Front Injector] o [Back Injector].
2. Far scorrere I'elenco fino a raggiungere il valore di regolazione desiderato.
3. Specificare un valore oppure attivare o disattivare il valore di regolazione.

e Premere [Mode/Type] per scegliere una dimensione per la siringa.
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Configurazione dell’iniettore

Posizione della torre

I cavi dell'iniettore sono collegati alla porta INJ1 o INJ2 del modulo di
controllo. Questo parametro identifica la torre e l'iniettore del GC su cui essa
€ posizionata. Se I'iniettore € uno solo, non occorre spostare i cavi quando

si sposta la torre: basta semplicemente riconfigurare la posizione della torre.

Modalita del flacone di scarico

Per controllare le posizioni del flacone di scarico della torretta servirsi del tasto

[Mode/Type]:

e Use both A and B permette di passare alternativamente da un flacone
all'altro

e Use only A bottle indica di utilizzare esclusivamente il flacone A

e TUse only B bottle indica di utilizzare esclusivamente il flacone B

Use B2 wash

Si puo abilitare questa opzione per 1'uso di due vial da 4 ml di solvente B,
aumentando cosi il numero di analisi che si possono effettuare prima di dover
riempire di nuovo i vial di solvente.

e Utilizzare lo stesso solvente nelle posizioni B e B2. (Questa opzione non
consente di utilizzare un terzo solvente.)

e Usare la torretta da tre vial.

Dato che la capacita del solvente ¢ ora di 6 ml (2 ml per ogni vial di solvente A,
B e B2), si devono usare due vial di scarico. Vedere Modalita del flacone di
scarico sopra.

e Configurare ogni iniettore separatamente.
Ricordare che il numero di lavaggi con solvente B per ogni iniezione non cambia.
L'iniettore alterna semplicemente 1'uso dei due vial di solvente B.
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Procedura: configurazione di un iniettore con torretta ad 8 vial di campione

1. Premere [Config][Front Injector] o [Config][Back Injector].

T "CONFIG F INJECTOR
|Fr0nt Tower INJ1

|Syringe size 10.0 |
Tower fan _ _ _Off |

2. Quandoil cursore sitrova sullarigarelativa alla torre, impostare la posizione
della torre su INJ1 o INJ2 usando itasti [On] o [Off].

3. Inserire un valore per Syringe size,in uL.

4. Con il cursore posizionato su Tower Fan, servirsi del tasto [On] o [Off]
per selezionare 1'utilizzo della ventola.

¢ In generale, e preferibile lasciare la ventola sulla posizione On.

Procedura: configurazione di un iniettore con torretta a tre vial di campione

1. Premere [Config] [Front Inlet] o [Config] [Back Injector].

i CONFIG B INJ }
|Back Tower INJ1
|[Use B2 wash on |
Waste Btle mode __ A
Syringe size 10.0
Tower fan off

2. Impostare l'utilizzo del flacone di lavaggio B2 su On o Off.
3. Per selezionare la modalita del flacone di scarico, premere [Mode/Type].

4. Inserire le dimensioni della siringa installata, in uL, nel campo Syringe
size.

5. Con il cursore posizionato su Tower Fan, servirsi del tasto [On] o [Off]
per selezionare 1'utilizzo della ventola.

¢ In generale, e preferibile lasciare la ventola sulla posizione On.
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Valori di regolazione per il vassoio portacampioni

Il vassoio portacampioni fornisce vial di campioni all'iniettore anteriore

e a quello posteriore a seconda dei parametri della sequenza definiti. Ci sono
gruppi di parametri della sequenza separati per ogni iniettore. Il vassoio
rifornisce prima l'iniettore anteriore. Per fornire al vassoio istruzioni su dove
collocare e ritrovare i vial di campioni possono essere utilizzate sequenze
memorizzate e configurazioni di codici a barre.

Enable tray: scegliere On per attivare una sequenza, Off per trasportare
i flaconi di campione alla torretta dell'iniettore.

Enable bar code: attiva o disattiva il lettore di codici a barre.
Procedura: modifica delle impostazioni del vassoio portacampioni

1. Premere [Sample tray] per accedere ai valori di regolazione relativi al vassoio
portacampioni e al lettore di codici a barre.

2. Premere [On] o [Off] per attivare o disattivare il vassoio.
3. Premere [On] o [Off] per attivare o disattivare il lettore di codici a barre.

Procedure: configurazione del lettore di codice a barre

Previa opportuna configurazione, il lettore di codici a barre € in grado di leggere
i codici sulle etichette.
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Salvataggio dei valori di regolazione per I'iniettore

1. Per modificare i valori di regolazione del lettore, premere [Config]
[Sample Tray].

; [On] per usare la codifica, [0ff] per disattivarla

- Posizione del lettore sul vassoio da 1a 19

2. Premere [On] o [Off] per controllare i seguenti parametri relativi ai codici
a barre.

Enable 3 of 9:il codice 3 di 9 offre la maggior versatilita per gli scopi
di laboratorio. Codifica sia lettere che numeri, pit alcuni segni di
punteggiatura; € possibile variare la lunghezza dei messaggi per conformarsi
alla quantita di dati da codificare e allo spazio disponibile.

Enable 2 of 5:ilcodice 2 di5 e limitato ai numeri ma permette una
lunghezza di messaggi variabile.

Enable UPC code:il codice universale diprodotto (UPC - Universal Product
Code) e probabilmente il codice pit1 conosciuto attualmente in uso. I codici
UPC sono solo numerici e con lunghezza di messaggio fissa.

3. Inserire 3 come posizione del codice a barre quando ¢ installato davanti
al vassioio.

Per ulteriori informazioni riferirsi al manuale di installazione o di funzionamento
relativo al lettore.

Salvataggio dei valori di regolazione per I'iniettore

Dopo aver impostato l'iniettore, il vassoio portacampioni ed il lettore di codice
a barre, memorizzare i parametri come parte del metodo seguendo la procedura
descritta al capitolo “Procedura: memorizzazione di un metodo”. Questo
metodo diventa una parte della sequenza usata per analizzare i campioni.

Per ulteriori informazioni sulle sequenze dell'iniettore e sul loro controllo,
consultare “Sequenze analitiche”.
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Alloggiamento delle valvole
Riscaldamento delle valvole
Programmazione della temperatura

delle valvole
Configurazione di una zona termica
per Aux

Controllo delle valvole
Driver delle valvole

Driver delle valvole interne
Driver delle valvole esterne

Configurazioni delle valvole
Procedura: configurazione
di una valvola

Controllo delle valvole
Procedura: controllo
delle valvole dalla tastiera
Dalle tabelle di esecuzione o orarie

Esempi di controllo delle valvole
Valvola semplice—selezione
delle colonne
Valvola di campionamento dei gas
Valvola di selezione del flusso
multiposizione e valvola
di campionamento
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Controllo delle valvole

Il gascromatografo Serie 6890 (GC) contiene fino a quatttro valvole in un
alloggiamento per valvole riscaldato posto sulla parte superiore del forno.

L'alloggiamento delle valvole e la posizione ottimale in quanto € una zona
a temperatura stabile, isolata dalle colonne del forno.

Alloggiamento delle valvole

Retro dello strumento

Pneumatica dell'EPC

Blocchi
delle valvole

Rivelatori

O
O

O |re
Alloggiamento
valvole Q
Coperchio ()

rimosso

@O
Oe

Figura 28 Alloggiamento delle valvole
Riscaldamento delle valvole

L'alloggiamento delle valvole contiene due blocchi riscaldati, ciascuno con due
posizioni di montaggio per le valvole (ombreggiate). Il foro centrale su ciascun
blocco viene utilizzato per far passare i tubi all'interno del forno.

Se vengono utilizzate due valvole, montarle sullo stesso blocco. Cid consente
di riscaldarle tramite un unico canale di controllo (Aux 1 o Aux 2, a seconda
del modo in cui sono collegati gli elementi riscaldanti). Con piu di due valvole,
€ necessario utilizzare sia Aux 1 che Aux 2 per il riscaldamento dei due blocchi.
Impostarli alla stessa temperatura.
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Programmazione della temperatura delle valvole

La maggior parte delle applicazioni delle valvole sono isoterme; tuttavia

¢ possibile definire tre gradienti di temperatura, qualora richiesto. Premere
[Aux #] e successivamente [1] o [2]. Programmare questo gradiente allo stesso
modo di un gradiente del forno. Per ulteriori informazioni, consultare

Analisi con programmazione della temperatura a pagina 113.

i AUX 1 )
| Temp 35 150 |
|Init time 0.00
LRate 1 0.00_,
Final temp 1 00.0
Final time 1 0.00
Rate 2 0.00
Final temp 2 00.0
Final time 2 0.00
Rate 3 0.00
Final temp 3 00.0
Final time 3 0.00

Configurazione di una zona termica per Aux

Per configurare una zona termica per Aux (1 o 2), premere [Config], quindi
[Aux #]. Premere [Mode/Type], quindi selezionare il tipo di dispositivo che deve
essere controllato dalla zona e premere [Enter].

CONFIG AUX 1
|VaLve box |
|MSD transfer Line |
LAED transfer line

Nickel catalyst

Unknown
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Controllo delle valvole

11 controllo delle valvole puo essere eseguito manualmente dalla tastiera oppure
come parte di un programma a tempo o di un piano di esecuzione. Tenere
presente che se durante un'analisi la posizione di una valvola viene modificata,
tale posizione non verra ripristinata automaticamente al termine dell'analisi,

a meno che la valvola stessa non sia stata configurata come valvola di
campionamento dei gas. Per altri tipi di valvole, € necessario includere eventuali
operazioni di ripristino desiderate all'interno del programma.

Driver delle valvole

Il driver di una valvola e rappresentato dal software e dai circuiti del GC
che controllano una valvola o una funzione ad essa collegata. Sono disponibili
otto driver noti come serie che va dalla Valvola 1 alla Valvola 8.

Tabella 22 Caratteristiche dei driver delle valvole

Numero Alimentazione

di valvola Tipo Volt o corrente Utilizzare

1,2,3e4 Sorgente 24VDC 13 watt Controllo delle valvole
di corrente della pneumatica

beb Sorgente 24\VDC 100 mA Relé e dispositivi
di corrente a bassa potenza

7e8 Chiusura 48VDC o Controllo di una sorgente
dei contatti 48 VAC RMS esterna di corrente
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Driver delle valvole interne

I driver da 1 a 4 vengono utilizzati generalmente per controllare le valvole

a funzionamento pneumatico montate nell'alloggiamento delle valvole.

I cavi di tali valvole compaiono in unaserie di connettori all'interno del coperchio
di destra del GC.

Le valvole a funzionamento pneumatico sono controllate da solenoidi montate
vicino ai connettori che controllano il flusso d'aria diretto agli attuatori delle
valvole.

Tastiera  — Staffa del cavo a solenoide
> Connettore V1
0
: ——m» Connettore V2
Tempo di Valvola interna
esecuzione R driver (da 1 4)
Programmaziond river (da 1 2 ——m Connettore V3
0
—— Connettore V4
Programma
a tempo —

Figura 29 Driver delle valvole interne

Non esiste nessuna relazione diretta tra la posizione di una valvola all'interno
dell'alloggiamento e il driver che la controlla. Cio dipende dal modo in cui sono
collegate le valvole a solenoide e da come sono inseriti gli attuatori.
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Driver delle valvole esterne

I driver delle valvole 5 e 6 controllano una corrente che puo essere utilizzata
per comandare un relé o altri dispositivi a bassa potenza. I driver delle valvole
7 e 8 commutano la corrente proveniente da una sorgente esterna. I dettagli
relativi all'elettricita sono inclusi nella Tabella 22 a pagina 222.

Questi driver, in particolare quelli delle valvole 7 e 8, possono essere utilizzati
per controllare una valvola posizione con comando a motore per la selezione
dei flussi.

Tutti e quattro i driver sono presenti nel connettore per eventi esterni situato
sul retro del GC.

Connettore per eventi esterni

Tastiera [ sul pannello posteriore
— = Valvola5 (pin1)e
0 terra (pin 30 4)
Valvola 6 (pin 2
Tabella di Driver delle valvole > ¢ awoa. :(3p|n4) ¢
esecuzione > erra (pin 3 0 4)
programmazione esterne (da 5 a 8)
B Valvola 7
0 (pin 5 e pin 6)
L— = Valvola 8
tabella oraria (pin 7 e pin 8)
programmazione|

Figura 30 Driver delle valvole esterne
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Configurazioni delle valvole

Esistono cinque tipi di valvole:

per campionamento di gas: valvola a due posizioni (carico e iniezione).
Nella posizione di carico, un flusso di gas esterno scorre attraverso un
circuito di campionamento collegato alla stessa e all'esterno, per lo scarico.
Nella posizione di iniezione, il circuito di campionamento caricato viene
inserito nel flusso del gas di trasporto. Quando la valvola passa dalla
posizione di carico a quella di iniezione, avvia un'analisi, se non ne

é gia in corso una. Vedere I'’esempio a pagina 229

di commutazione: una valvola a due posizioni con quattro, sei o piu porte.
Si tratta di valvole a funzione generica utilizzate per operazioni quali la scelta
delle colonne, il loro isolamento e molte altre. Per un esempio di controllo
delle valvole, vedere pagina 228.

multiposizione: detta anche valvola di selezione del flusso. Viene
generalmente utilizzata per selezionare vari tipi di flusso di gas e farlo
pervenire a una valvola di campionamento per essere analizzato. Dispone
di uno speciale attuatore che fa avanzare di una posizione la valvola ogni
volta che viene attivata, oppure puo essere comandata da un motore.

A pagina 231 é riportato un esempio che abbina una valvola di selezione
del flusso e una valvola di campionamento dei gas.

altro tipo: potrebbe essere qualsiasi tipo di valvola.
Non installata: non richiede spiegazioni.
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Procedura: configurazione di una valvola

1. Premere [Config] [Valve #].

____________ T
| CONFIG VALVE |

1 |

| Which valve? (1-8) <lo—— 2. Specificare il driver della valvola da configurare.
L ____________ g Digitare il numero (1 in questo esempio) e

premere [Enter].

3. Viene mostrato il tipo presente per questo driver.

- '
| CONFIG VALVE 1 |
| Type: Switching <|
| |
| |
b . 4. Premere [Mode/Type] per la scelta delle valvole.
0 r———F""""" "7 -1
| VALVE 1 TYPE |
T 5 | Gas sampling f
| CONFIG VALVE 1 ( | switching 1
| Type: Multiposition </ —L*MuLtiposition <J
| switching time 1.0 ! Other
Lipxgigﬁggg__“_”‘__gp__J Not installed
5. Selezionare un tipo di valvola e premere [Enter].
oppure
r T =
| CONFIG VALVE 1 |
| Type: Gas sampling </
1 Loop volume 0.250 :
 Load time 0.5
Inject time 1.00
Inlet: None
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Controllo delle valvole,

Procedura: controllo delle valvole dalla tastiera

Le valvole (ad eccezione delle valvole multiposizione) hanno due posizioni,
controllate dai tasti [On] e [Off]. I comandi da tastiera per le valvole a due
posizioni sono:

[Valve #] <portarsi sulla valvola desiderata> [On]
(fa ruotare la valvola fino a un punto di arresto)

e

[Valve #] <portarsi sulla valvola desiderata> [Off]
(fa ruotare la valvola sull'altro punto di arresto)

Dalle tabelle di esecuzione o orarie

I comandi Valve On e Valve Off possono essere programmati in base a una tabella
di esecuzione oppure oraria. Vedere "Procedura: programmazione degli eventi
da eseguire durante 1'analisi”. Vedere "Procedura: programmazione a tempo di
eventi”

Se una valvola viene fatta ruotare da un programma di tempi di esecuzione,
non viene automaticamente riportata alla posizione iniziale al termine
dell'analisi. E necessario che sia 1'utente stesso a programmare questa
operazione di ripristino.
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Esempi di controllo delle valvole

Valvola semplice—selezione delle colonne

Questo e lI'impianto per una valvola singola, configurata come valvola di
commutazione, che seleziona una delle due colonne presenti per 1'analisi.

Non ha parametri di configurazione.

Colonna frontale

Colonna frontale

Da iniettore o

valvola di
campionamento

Colonna posteriore

Figura 31 Valvola di selezione delle colonne

Per selezionare la colonna, premere [Valve #] <portarsi sulla valvola 2> [On]

(per la colonna frontale) o [Off] (per la colonna posteriore). Questa tabella di
esecuzione garantisce che la valvola sia nello stato Off tra un'analisi e 1'altra:

| Accertarsi che la valvola sia in stato di
Of £ traun'analisi e I'altra.
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Valvola di campionamento dei gas

Se una valvola e configurata come valvola di campionamento dei gas, avvia
un'analisi automaticamente quando viene commutata nella posizione di
iniezione. Cid puo essere eseguito tramite un comando da tastiera o per mezzo
di una sequenza secondaria o la voce di una tabella oraria. Possono essere
presenti due valvole di campionamento dei gas.

Alla colonna Alla colonna

Trasporto in

[Load] Iniezione
posizione posizione
Circuito
Ingresso campione

Uscita campione———@——

Ingresso campione
Uscita campione

Posizione di carico: nel circuito viene iniettato un flusso del gas campione.

Nella colonna viene inserito il gas di trasporto.

Posizione di iniezione: il circuito riempito viene inserito nel flusso del gas di trasporto.
Il campione viene spinto sulla colonna. L'analisi viene avviata automaticamente.

Figura 32 Valvola di campionamento dei gas

Il gas di trasporto puo essere fornito da un canale dei gas ausiliario (opzionale).
A questo scopo, configurare la colonna e indicare come iniettore un canale Aux
#. Il canale Aux # diventa quindi programmabile con quattro modalita di
funzionamento.

Loop volume e Inlet: sonoapuro

CONFIG VALVE titolo informativo—non influiscono sul funzionamento.

Type: Gas

Loop volume

Tempo in minuti in cui la valvola rimane in
posizione di carico prima di essere pronta

Load ti

1let: None Tempo in minuti in cui la valvola rimane in posizione
di iniezione prima di tornare alla posizione di carico
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Il ciclo della valvola di campionamento e il seguente:

1. lavalvoladicampionamentoruotanellaposizioneLoad. ITnizia il tempo
di carico. Lavalvola non é pronta.

2. Il tempo di carico finisce. La valvola e pronta.

3. Se tutto il resto e pronto, il GC e pronto.
Se il resto non € pronto:

e Se si sta utilizzando una tabella oraria o il controllo delle sequenze,
il GC attende fino a quando e tutto pronto, quindi esegue il comando
di iniezione della valvola.

® Se non si sta utilizzando una tabella oraria o il controllo delle sequenze,
l'iniezione della valvola puo essere effettuata in qualsiasi momento
dalla tastiera.

4. Lavalvola di campionamento ruota (comando da tastiera o controllo delle
sequenze)nellaposizione diiniezione. Inizia il tempo di iniezione.
Viene avviata l'analisi.

5. Il tempo di iniezione finisce. Tornare alla fase 1.

Valvola di selezione del flusso multiposizione e valvola
di campionamento

Molti fabbricanti producono valvole di selezione del flusso multiposizione che
possono essere azionate da driver di tipo da 1 a 4. E possibile configurare solo
una valvola multiposizione. Vedere Tabella 22 a pagina 222 per i dati elettrici.

Se una valvola e configurata come valvola multiposizione e dispone di un'uscita
con posizione BCD collegata al GC, la posizione della valvola puo essere
selezionata direttamente.
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Alla colonna

Multiposizione Ingresso
) trasporto
selezione del flusso
valvola [Load]
posizione
Loop

Ingresso flussi \f
ctampione Uscita flusso

selezionata Allo scarico

Figura 33 Valvola multiposizione con valvola di campionamento dei gas

Se il GC ha una valvola configurata come valvola multiposizione e un'altra
configurata come valvola di campionamento dei gas, 1o strumento deduce che
devono essere utilizzate nel modo indicato nella Figura 33. Questa “doppia
configurazione” puo essere utilizzata per sostituire un campionatore automatico
di liquidi e un vassoio portacampioni in una sequenza analitica. La valvola
multiposizione diventa il vassoio portacampioni; la valvola di campionamento
dei gas diventa l'iniettore. Vedere "Procedura: creazione di una sequenza
secondaria per le valvole”.

Due parametri di configurazione forniscono la compatibilita meccanica ed
elettrica con la maggior parte degli attuatori delle valvole multiposizione.

Periodo di tempo tra le fasi delle valvole
Se On, fadacomplemento all'iniettore BCD

e Tempo di commutazione, in secondi, € un ritardo tra movimenti
successivi dell'attuatore. Accorda del tempo al meccanismo dell'attuatore
per prepararsi al movimento successivo.

e TInvert BCD fa dacomplemento all'iniettore BCD—i valori 1 diventano 0

e ivalori 0 diventano 1. Cio appiana le differenze nelle convenzioni
di assegnazione dei codici tra i produttori.
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11 Sequenze analitiche

Cos’e una sequenza?
Cosa si puo fare con un metodo?

Definizione di una sequenza
Sequenza prioritaria
Sequenze secondarie
Post-sequenza

Procedura: creazione
di una sequenza
Procedura: creazione

di una sequenza secondaria
per il campionatore
Procedura: creazione
di una sequenza secondaria
per le valvole
Procedura: impostazione
degli eventi post-sequenza

Procedura: memorizzazione
di una sequenza

Procedura: caricamento
di una sequenza memorizzata

Procedura: modifica
di una sequenza memorizzata

Procedura: cancellazione
di una sequenza

Controllo delle sequenze
Stato della sequenza
Procedura: avvio ed esecuzione
di una sequenza
Procedura: sospensione
e ripresa di una sequenza
Procedura: interruzione
di una sequenza
Arresto controllato di una sequenza

Avvertenze durante I’uso
di un integratore

‘ Torna al sommario ')
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Sequenze analitiche

Cos’e una sequenza?

Una sequenza specificai campioni da analizzare e i metodi memorizzati da usare
per ciascun campione. Si compone di sequenze secondarie, ognuna delle quali
fa riferimento a un solo metodo, di una sequenza prioritaria e di alcuni eventi
post-sequenza.

Una sequenza puo contenere fino a cinque sequenze secondarie ed essere
azionata dal campionatore automatico per liquidi o dalla valvola.

Cosa si puo fare con un metodo?

Una sequenza puo essere:

e creata, inserendo da tastiera le informazioni riguardanti il metodo
e il campione
e memorizzata, premendo [Store] [Seq] e assegnandole un numero
di identificazione da 1 a 5,
e caricata, premendo [Load] [Seq] e specificando il numero della sequenza,
e modificata, caricandola, effettuando le modifiche desiderate quindi
memorizzandola con lo stesso numero. La nuova versione sostituisce
quella precedente.
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Cosa si puo fare con un metodo?

La tabella di controllo della sequenza memorizzata (nella Figura 34) riporta
I'ora e la data di memorizzazione delle sequenze. Per accedere a questa tabella,
premere [Seq]. Il tasto [Seq] consente di passare alternativamente dalla tabella
di controllo della sequenza memorizzata alla tabella di controllo di definizione
della sequenza Figura 35.

sequenza ] ; Stato della sequenza

numero, ! E ‘ <empty> = nessuna

dalabd | STORED|S sequenza con questo numero.
1z lempty>
2: 13:25 16 Feb 94 L ora e data = quando la sequenza
3: <empty> ‘ @ stata salvata.
4 <empty>» |
5: 94:02 16 Feb 94

Figura 34 Tabella di controllo della sequenza memorizzata
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Titolo: questo titolo verra modificato
a seconda di dove il cursore
si trova sulla tabella di controllo

r7SEQUENCE (Priority)

’ Priority meth# 0 <

} Type: Front Injector

( #Injections/vial 1 prioritaria sequenza
Samples 1-1
Use priority on
————— Subseq 1-----
Method # 0
Type: Front Injector
#Injections/vial 1
Samples 1-1
----- Subseq 2-----
Method # 1
Type: Valve sequenze secondarie
#Injections 1
————— Subseq 3-----
Method # 0
Type: Both Injectors
F#inj/vial 1
F samples 2-2
B#inj/vial 1
B samples 3-3

---Post Sequence---
Method # 0 eventi post-sequenza

Repeat sequence off

Figura 35 Tabella di controllo di definizione della sequenza

Quando ci si trova all'interno di una tabella di controllo, il tasto [Info] fornisce
utili informazioni sui parametri della sequenza.

235



Sequenze analitiche
Definizione di una sequenza

Definizione di una sequenza

Una sequenza puo comporsi delle seguenti parti (tutte e tre sono facoltative).

Sequenza prioritaria: si tratta di una disposizione particolare che consente
di interrompere una sequenza per analizzare campioni urgenti.

Sequenze secondarie: ogni sequenza secondaria contiene il numero del
metodo memorizzato e le informazioni che definiscono il gruppo di campioni
e di standard di calibrazione da analizzare con quel metodo. Una sequenza
puo contenere fino a cinque sequenze secondarie.

Evento post-sequenza: richiama il metodo da caricare ed eseguire dopo
I'ultimo ciclo di analisi dell’'ultima sequenza secondaria. Specifica se ripetere
la sequenza per un periodo indeterminato o se interromperla.
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Sequenza prioritaria

La sequenza prioritaria interrompe una sequenza in esecuzione per passare
all’analisi di uno o vari campioni piu urgenti. E formata da una sola sequenza
secondaria, che consiste di un campionatore o di un tipo di valvola, e da uno
speciale parametro, Use priority.

e Se Use priority eimpostatosu Off,la Sequenza prioritaria € inattiva.

Puo essere attivata in qualsiasi momento, anche durante 1'esecuzione della
sequenza stessa, aprendola e modificando il valore impostandolo su Yes.

e Seil parametro Use priority e impostatosu On.
1. lasequenza effettua una pausa al termine del ciclo di analisi corrente.

2. Il metodo di priorita e stato caricato. I campioni di priorita vengono
eseguiti, come specificato nella sequenza di priorita.

3. Il parametro Use priority viene disattivato (impostatosu Off).

4. La sequenza principale riprende da dove era stata interrotta.

Campionatore Valvola

Figura 36 Sequenze prioritarie
Sequenze secondarie

Per effettuare I'iniezione, una sequenza secondaria puo ricorrere al
campionatore automatico per liquidi o alla valvola di campionamento.
La sequenza esegue inoltre I'analisi di un gruppo di campioni usando
un solo metodo.
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Post-sequenza

La post-sequenza ¢ formata da una coppia di eventi che possono essere
applicati al termine dell'ultima sequenza secondaria. La sequenza secondaria
puo caricare un metodo, in genere per arrestare 1'erogazione dei gas e abbassare
le temperature e puo inoltre ripetere l'insieme delle sequenze secondarie.

Procedura: creazione di una sequenza

1.
2.

4.
5.

Premere [Seq] per aprire la tabella di controllo della sequenza.

Creare, se necessario, una sequenza prioritaria. Si tratta in realta di una
sequenza secondaria che usa una valvola o un campionatore con due
differenze: La riga del metodo ¢ etichettata Priority meth #. Unariga
aggiuntiva, etichettata Use priority, pud essereimpostatasu On oppure
su Off.

Creazione da una a cinque sequenze secondarie. Le sequenze secondarie
possono essere sequenze secondarie per il campionatore (vedi sotto)

0 sequenze secondarie per le valvole (pagina 239). Entrambi i tipi sono
utilizzabili nella stessa sequenza.

Modificare, all’'occorrenza, gli eventi post-sequenza.

Memorizzare la sequenza completa.

Procedura: creazione di una sequenza secondaria per il campionatore

Per creare una sequenza secondaria per il campionatore.

1.
2.

Premere [Seq] per aprire la tabella di controllo della sequenza.

Scorrere fino alla riga Method #. Nel caso di una sequenza prioritaria,
larigasara Priority meth #.

Specificare il numero del metodo. Inserire 0 per il metodo attualmente attivo,
un numero da 1 a 5 per i metodi memorizzati oppure Off per concludere
la sequenza.

Il metodo attivo, 0, cambiera se le sequenze secondarie useranno metodi
memorizzati. Il metodo 0 va quindi scelto per la sequenza prioritaria solo
se tutte le sequenze secondarie usano il metodo 0.
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Definizione di una sequenza

Premere [Mode/Type] e selezionare uno dei tre tipi di iniettore.

Sequenza per il campionatore Selezionare con [Mode|Type] I'iniettore

7.

Inserire dati sugli altri parametri della sequenza. Se si usano entrambi
gli iniettori si formeranno due gruppi di parametri.

e #Injections/vial:il numero di cicli ripetuti per ciascun vial.
Inserire 0 se non ci sono campioni da iniettare.

e Samples: l'intervallo (primo-ultimo) di vial del campione da analizzare.

Se questa e la sequenza prioritaria, impostare il parametro Use priority
su On.

Procedere con la sequenza successiva o con il parametro Post Sequence.

Procedura: creazione di una sequenza secondaria per le valvole

Se il GC e dotato di una valvola di campionamento per gas e una valvola
multiposizione (facoltativa) e possibile creare una sequenza secondaria
per le valvole.

1.
2.

Premere [Seq] per aprire la tabella di controllo della sequenza.

Scorrere fino alla riga Method #. Nel caso di una sequenza prioritaria,
la riga sara Priority meth #.

Specificare il numero del metodo. Inserire 0 per il metodo attualmente attivo,
un numero da 1 a 5 per i metodi memorizzati oppure Off per concludere
la sequenza.

Il metodo attivo, 0, cambiera se le sequenze secondarie useranno metodi
memorizzati. Il metodo 0 va quindi scelto per la sequenza prioritaria solo
se tutte le sequenze secondarie usano il metodo 0.
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4. Premere [Mode/Type] e selezionare Valve.

Con valvola multiposizione Senza valvola multiposizione

Figura 37 Sequenze secondarie per le valvole
5. Specificare i parametri relativi alla sequenza della valvola (i primi tre
compaiono solo se ¢ stata configurata una valvola multiposizione):

#inj/position numero di iniezioni per ogni posizione, (0-99)
Position rng prima-ultima posizione della valvola, (1-32)
Times thru range numero divolte per le qualil'intervallo deve essere
ripetuto, (1-99)
# injections numero di iniezioni per ogni campione

Procedura: impostazione degli eventi post-sequenza

1. Far scorrere le informazioni a video fino alla sezione dal titolo Post
Sequence.

SEQUENCE (Post Seq)
--=-Post Sequence-~- i
Method # 0
Repeat sequence Off

i

2. Method # éilmetodo da caricare e da eseguire una volta al termine
della sequenza. Inserire un numero da 1 a 5 per selezionare un metodo
memorizzato. Se non ci sono metodi da caricare, digitare 0.

3. Repeat sequence On continua a ripetere la sequenza. Questa funzione
¢ utile per le sequenze che usano le valvole. Off ferma la sequenza al
termine. Attivare o disattivare Repeat sequence a seconda delle
necessita.
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Procedura: memorizzazione di una sequenza

1. Premere [Store][Seq] per aprire la tabella di controllo Store Sequence.

STORE SEQUENCE

Which Sequence? (1-5) |

2. Specificare il numero di identificazione della sequenza desiderata.

Se il numero di sequenza specificato esiste gia, il sistema richiedera di:

e sovrascrivere la sequenza esistente, sostituendo cosi la sequenza nuova

¢ annullare la memorizzazione e tornare alla tabella di controllo STORED
SEQUENCES.

Esiste una procedura alternativa per memorizzare le sequenze: accedere alla

tabella di controllo STORED SEQUENCES, posizionare il cursore sul numero

della sequenza desiderata e premere il tasto [Store].
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Procedura: caricamento di una sequenza memorizzata

1. Per caricare le sequenze premere [Load][Seq].

SEQUENCE

3. Premere [Enter] per caricare lasequenza o [Clear] per annullare 'operazione.

4. Premendo [Enter] si conferma il caricamento. Quella raffigurata diventa ora
la sequenza attiva.

LOAD SEQUEN

Se il numero specificato non corrisponde a quello di una sequenza
memorizzata, il sistema visualizzera un messaggio di ERRORE.
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Procedura: modifica di una sequenza memorizzata
1. Caricare la sequenza da modificare.

2. Aprire la tabella di controllo della sequenza. Far scorrere il cursore fino al
parametro contenuto nellasequenza secondaria o negli eventi post-sequenza
da modificare.

SEQUENCE (Priority)

Priority meth# 0 <
il Type: Front Injector
| #Injections/vial 1
Samples 1-1
Use priority On
=====8ubseq Jrrr=~

Method # 0

3. Inserire le modifiche.

4. Per salvare i nuovi valori, memorizzare la sequenza con il suo numero
originale.
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Procedura: cancellazione di una sequenza

1. Per cancellare una sequenza, premere [Delete] [Seq]. Il sistema visualizzera

la seguente richiesta:

2. Premere uno dei tasti numerici indicati per selezionare una delle cinque
possibili sequenze da cancellare.

T T T

| DELETE SEQUENCE

| Belete seguence 172

| ENTER to delete,
CLEAR to cancel ;

3. Cancellare la sequenza premendo [Enter]. Sul display comparira:

it B e E et R

DELETE SEQUENCE

Seguence 1 deleted

.

Controllo delle sequenze

Per accedere alla tabella di controllo delle sequenze ( Sequence Control),
premere il tasto [Seq control]. In questo modo verra visualizzato lo stato effettivo
della sequenza attiva.
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Stato della sequenza
Una sequenza puo trovarsi in una delle sei seguenti condizioni (o "stati"):

e Start/running (avvio/in esecuzione)

e Ready wait (in attesa di pronto)

e Paused/resume (sospesa/ripristinata)
e Stopped (interrotta)

e Aborted (in arresto controllato)

¢ No sequence (nessuna sequenza,)

SEQUENCE CONTROL i Sequence Controlvisualizza
Status Running | lo stato corrente della sequenza,
Pause sequence < mostra quale sequenza &

quence attiva, quale campione corrente # o
Priority Cfr inj) quale posizione della valvola, iniezione
Sample# 1 o numero di esecuzioni multiple siano
j tion 1 of 3 in uso.

Procedura: avvio ed esecuzione di una sequenza

Per avviare una sequenza, posizionarsi sullariga Start sequence
e premere [Enter].

CENIIEMPE FPAMTBAL
SEQUENCE CONTROL

Premendo [Enter], lo stato della sequenza si modifica in Running.

|| SEQUENCE CONTROL ||

{| Status: Running

|| Pause sequence <1

|l Stop sequence |

La sequenza continua fino a quando tutte le sequenze secondarie non sono state
eseguite o fino a quando non si verifica uno degli eventi descritti a pagina 247.
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Ready wait (in attesa di pronto)

Se siavviaunasequenzamalo strumento non e pronto (a causa dellatemperatura
del forno, del tempo di stabilizzazione o altro), la sequenza non procedera fino
a quando tutti i valori di regolazione non saranno pronti.

Procedura: sospensione e ripresa di una sequenza

1. Una sequenza in esecuzione puo essere temporaneamente sospesa
posizionandosi su Pause sequence e premendo [Enter]. Premendo
[Enter] lo stato della sequenza diventa paused: a quel punto I'operatore
puo scegliere se riprendere o arrestare definitivamente la sequenza sospesa.

La sospensione della sequenza avviene quando I’analisi del campione attuale
e terminata.

2. Per continuare I'esecuzione della sequenza sospesa, far scorrere il contenuto
del display fino a posizionarsi su Resume sequence e premere [Enter].

Una sequenza sospesa riprende dal campione successivo.
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Procedura: interruzione di una sequenza

Per fermare 1'esecuzione di una sequenza, far scorrere il contenuto del display
fino a posizionarsi su Stop sequence e premere [Enter].

Una volta interrotta , la sequenza puo essere riavviata solo dall’inizio; il vassoio
portacampioni viene arrestato immediatamente.

La sequenza si ferma alla fine dell'ultima sequenza secondaria attiva, a meno
che negli eventi post-sequenza il parametro Repeat sequence siaimpostato
su On.

Arresto controllato di una sequenza

Quando si effettua un arresto controllato (con il comando "abort"), la sequenza
vieneinterrottaimmediatamente, senza attendere il termine dell’analisi corrente.
Ecco come procedere:

L'esecuzione viene arrestata B
. | SEQUENCE CONTROL
premendo il tasto [Stop]. Status: Aborted
|l Resume sequence <

| 'Stop sequence

Si e verificato un errore
del campionatore che ha prodotto
un messaggio di errore.

Sampler error,
sequence aborted:

no bottle in gripper
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Il GC rileva un errore di
corrispondenza di configurazione
durante il caricamento

di un metodo

Sequence aborted:

ion

o+

configura

mismatch in

Una sequenza in esecuzione
cerca di caricare un metodo vuoto.

Il campionatore e disattivato.

Sequence abor

Sampler off-Li1

A questo punto e possibile correggere il problema e riprendere quindi
I'esecuzione della sequenza. L’analisi interrotta verra ripetuta.

No sequence (nessuna sequenza)

Se la sequenza e disattivata o non € definita, il display visualizzera lo stato
No sequence.

Per modificare questa condizione, definire una sequenza premendo il tasto [Seq]
oppure attivare i parametri della sequenza.
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Avvertenze durante I'uso di un integratore

Le definizioni della sequenza non sono le stesse nel GC Serie 6890 e
nell'integratore 3396. Quando le sequenze sono utilizzate con questa
combinazione GC/integratore occorre considerare i seguenti punti:

L’integratore ha una sola sequenza secondaria piu la sequenza prioritaria.
All'interno della sequenza di un integratore si puo utilizzare un solo metodo
del GC.

I parametri del metodo per un campionatore automatico per liquidi vengono
preparati usando i tasti [Front injector] e [Back injector] sulla tastiera

del 6890.

La tabella informativa sul campione viene preparata dall'integratore.

I parametri della sequenza per I'iniezione possono essere impostati sia
tramite iltasto [Seq] sullatastiera del GC 6890 oppure dalla finestra di dialogo
[PREP][SEQ] dell'integratore 3396. L'impostazione dei parametri su uno
dei due strumenti modifica la sequenza anche sull’altro.

La funzione Start sequence del GC non ¢ attiva.

La sequenza deve essere avviata dall'integratore con [SEQ][START].

I due tasti di arresto producono due effetti diversi. Il tasto [STOP]
dell'integratore blocca I’analisi e I'esecuzione della sequenza, mentre quello
del GC blocca solo I'analisi: la sequenza invece continua fino a quando il GC
raggiungera lo stato di "Ready".
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12 Messaggi di errore

Messaggio di Not Ready

Messaggi di non pronto relativi
alle zone termiche

Messaggi di non pronto relativi
a flusso e pressione

Messaggi di non pronto
del rivelatore

Messaggi di non pronto relativi
alle valvole

Altri messaggi di non pronto

Messaggi di arresto

Messaggi di condizione critica

Messaggi di segnalazione
guasti

‘ Torna al sommario ')
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I1 GC controlla regolamente lo stato dei rivelatori, del sistema pneumatico,

del forno, delle schede PC e di altri componenti. Quando si verifica un problema,
il GC visualizza un messaggio, emette un segnale acustico o attiva un LED e,
se il problema costituisce un pericolo per I'utente, attiva il "funzionamento di
sicurezza".

Oltre che in questo capitolo, si possono trovare informazioni specifiche su
diagnostica e manutenzione dei singoli dispositivi in altri capitoli o nei volumi
Sistemi di iniezione e Rivelatort.

Esistono sei tipi di messaggi:

Not Ready

Un messaggio Not Ready (non pronto) indica che qualche componente del GC
non € pronto per iniziare un'analisi. Quando il GC non e pronto, la luce del LED
Not Ready lampeggia, ma non compare alcun messaggio sul display. Premere
[STATUS] per visualizzare il messaggio e vedere perché il GC non & pronto.
Questa categoria di messaggi viene inserita nel file di registrazione dell’analisi
("run log").

Method Mismatches (mancata corrispondenza dei metodi)

Questa categoria di messaggi appare quando il metodo caricato contiene
parametri che non corrispondono alla configurazione effettiva del GC.

In caso di incongruenza tra il metodo e la configurazione, le conseguenze
possibili sono due.

e Se il parametro non corrispondente viene impostato da tastiera, il metodo
sovrascrive il parametro attivo e un messaggio segnala che il parametro
corrente é stato sostituito. Ad esempio, se il tipo di gas configurato & diverso
da quello impostato nel metodo, quest’ultimo sovrascrivera il primo.

® Se il parametro non corrispondente ¢ legato al tipo di hardware, il metodo
verraignorato e rimarranno attiviivalori diregolazione correnti; ilmessaggio
segnala che i parametri del metodo sono stati ignorati. Se il metodo indica
che il rivelatore anteriore € un NPD, ma questo € stato sostituito con un FID,
le informazioni riguardanti 'NPD verranno ignorate, mentre saranno validi
i parametri effettivi del FID.
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Warning (avvertenza)

Un’avvertenza di questo tipo segnala la presenza di un problema che tuttavianon
impedisce allo strumento di eseguire 'analisi. Il GC emette un segnale acustico
e sul display compare un messaggio della categoria "Warning". Il GC ¢ in grado
di avviare I'analisi e il messaggio scompare non appena I'analisi ha inizio.
Queste avvertenze non vengono inserite nel file di registrazione.

Shutdown (arresto)

L’arresto (shutdown) si verifica in presenza di problemi hardware che
potrebbero compromettere la sicurezza dell'utente o danneggiare lo strumento.
Prima dell’arresto, il GC emette una serie di segnali acustici. Una volta trascorso
un certo periodo di tempo, il componente cessa di funzionare, il GC emette
ancora un segnale acustico e sul display appare un messaggio di avvertimento.
I1 GC permane nello stato di pronto (ready). Sotto il tasto [STATUS]

non compaiono altre informazioni e I’errore non viene registrato.

Fault

I messaggi che segnalano difetti o guasti (contraddistinti cioe dalla parola
"Faults") evidenziano problemi hardware che richiedono I'intervento dell'utente.
In base al tipo di errore, il GC non emette segnali acustici o ne emette uno solo.
I1 LED corrispondente allo stato "Not Ready" lampeggia perché il GC non

e in grado di iniziare I'analisi e sul display compare un messaggio di errore.
Premere [STATUS] per ulteriori informazioni. L’errore viene registrato in un file.

Sono due i casi in cui un difetto puo causare I'arresto totale del sistema: un
problema al sistema pneumatico per un componente che utilizza idrogeno e una
fuga termica del forno del GC. In questi casi, il GC continua ad emettere segnali
acustici fino a quando non si preme [Clear].

Messaggi di guasto della scheda madre e di errore fatale

Questi messaggi indicano quasi sempre che esiste un malfunzionamento

della scheda madre e che questa deve essere sostituita. Questi messaggi non
sono numerati e compaiono appena lo strumento viene avviato. Consultare

la Tabella 23. Salvo alcune eccezioni, elencate nella tabella, quando compaiono
messaggi di questa categoria ("Bad mainboard" o "Fatal error") € necessario
rivolgersi all’Assistenza tecnica Agilent per la sostituzione della scheda.
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Tabella 23 Messaggi di guasto della scheda madre e di errore fatale

Messaggio a comparsa

Note

BAD MAINBOARD
Main FPGA Failure
Static RAM Failure
Boot ROM Checksum

DMA FPGA Failure
DRAM Failure

Rivolgersi al servizio di assistenza tecnica Agilent.

Rivolgersi al servizio di assistenza tecnica Agilent.

FATAL ERROR
Exception Vector

Bus Error

Address Error
lllegal Instruction
Divide by Zero

No 512Hz Interrupt

Rivolgersi al servizio di assistenza tecnica Agilent.
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Messaggio di Not Ready

Un elenco di messaggi di Not Ready e fornito nella Tabella 24 qui di seguito

Tabella 24 Messaggi di Not Ready (non pronto)

Messaggio di stato Voce del file Note
di registrazione

Messaggi di non pronto relativi alle zone termiche

Oven temp Not ready: Vedere pagina 257.
Oventemp  ####

Front inlet temp Not ready:
Finlet temp ####

Back inlet temp Not ready:
Binlet temp ####

Front det temp Not ready: Vedere pagina 258.
Front det temp ####

Back det temp Not ready:
Back det temp ####

Aux 1 temp Not ready:

Aux 1temp ####

Aux 2 temp Not ready:
Aux 2 temp  ###H

Messaggi di non pronto relativi a pressione e flusso

Front inlet pressure Not ready:
Finl pres
Front inlet flow Not ready:

Finlet flow ##.4

Back inlet pressure Not ready:

Back inlet flow Not ready: Vedere pagina 258.
Binlet flow ##.#

Front det H2 flow Not ready:
F det H2 flow

Front det gas 2 Not ready:
F det gas 2

F det makeup gas Not ready:

F det makeup
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Tabella 24, continua

Messaggi di errore

Messaggio di stato

Voce del file
di registrazione

Note

Back det H2 flow Not ready: Not ready:
B det gas 2
Back det gas 2 Not ready:
B det gas 2
B det makeup gas Not ready:
B det makeup
Aux 3 pressure Not ready: Vedere pagina 258.
Aux 4 pressure Not ready:
Aux 5 pressure Not ready:

Messaggi di non pronto del rivelatore

Front det waiting

Back det waiting

Front det igniting

Back det igniting

Front det adjusting

Back det adjusting

Front det equib time

Back det equib time

Front det shutdown

Back det shutdown

F NPDBead slewing

Not ready:
Front det on wait

Not ready:
Back det on wait

Not ready:
Front det ignite

Not ready:
Back det ignite

Not ready:
Front det adjust

Not ready:
Back det adjust

Not ready:
Front det equib

Not ready:
Back det equib time

Not ready:
Front det shutdown

Not ready:
Back det shutdown

Not ready:
Front NPD slewing

Vedere pagina 259.

Vedere pagina 259.

Vedere pagina 259.

Vedere pagina 259.

Vedere pagina 260.

Vedere pagina 260.

Vedere pagina 260.

Vedere pagina 260.

Vedere pagina 260.

Vedere pagina 260.

Vedere pagina 261.
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Tabella 24, continua

Messaggi di errore

Messaggio di stato

Voce del file
di registrazione

Note

F NPDBead slewing Not ready: Vedere pagina 261.

Back NPD slewing
Messaggi di non pronto
dell'iniettore

Gas saver Not ready: L'iniettore & in modalita di
Gas saver active risparmio gas. Premere [Prep Run].

Front inlet purging Not ready: L'iniettore in modalia split & in fase
F inlet purge di spurgo. Premere [Prep Run].

Vedere pagina 262.

Back inlet purging Not ready: L'iniettore in modalia split & in fase

B inlet purge di spurgo. Premere [Prep Run].
Vedere pagina 262.

F inl pulse inactive Not ready: Premere [Prep Run].
F inlet pres pulse

B inl pulse inactive Not ready: Premere [Prep Run].
B inlet pres pulse

Finl VI flow idle Not ready: Premere [Prep Run].
Finlet VI flow

B inl VI flow idle Not ready: Premere [Prep Run].
B inlet VI flow

Need F inl Solv vent Not ready: Premere [Prep Run].
F inlet Solv.

Need B inl Solv vent Not ready: Premere [Prep Run].

Messaggi errore relativi

24V pneu valve drive

Multiposition valve

Gas sampling valve 1

B inlet Solv. vent

Not ready:
24V pneu valve drive

Not ready:
Multiposition valve

Not ready:
Gas sampling valve 1

Vedere pagina 261.

Vedere pagina 261.

Vedere pagina 261.
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Tabella 24, continua

Messaggi di errore

Messaggi di non pronto relativi alle zone termiche

Messaggio di stato

Voce del file
di registrazione

Note

Gas sampling valve 2

Not ready:
Gas sampling valve 2

Vedere pagina 261.

Altri messaggi di non pronto

Modalita di diagnosi

Test in progress

Front inj door open

Back inj door open

Host system

External device

Power on in progress

Not ready:
Diagnostics active

Not ready:
Test in progress

Not ready:
Front inj door open

Not ready:
Back inj door open

Not ready:
Host system

Power-on restart:
Blank run

Vedere pagina 262.

Il sistema sta effettuando un
test diagnostico. Attendere.

Vedere pagina 262.

Un dispositivo esterno collegato
al connettore di Remote Start
non & pronto.

Vedere pagina 263.

Messaggi di non pronto relativi alle zone termiche

Temperatura del forno (oven temp)

I1 GC non & pronto a iniziare I’analisi fino a quando la temperatura del forno
non raggiunge il valore impostato per essa ( +1 grado). Se il forno non € acceso,

il GC non & pronto.

Se il forno non ¢ in grado di raggiungere il valore di regolazione, il GC rimane
nello stato "not ready" per un tempo indeterminato a meno che la temperatura
del forno sia fuori dall’intervallo di valori consentiti, con conseguente arresto

del sistema.
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Altre zone termiche

Oltre al forno, il GC presenta un certo numero di zone riscaldate: gli iniettori,
irivelatori e le zone ausiliarie, spesso denominate con la sigla, “aux” (auxiliary).
I1 GC non é pronto a iniziare un’analisi fino a quando tutte queste zone hanno
raggiunto unatemperaturadi + 1°C dal valore diregolazione e’hanno mantenuta
per 30 secondi. Quando una zona si spegne viene considerata "pronta" (cioe nello
stato "ready").

Se una zonanon ¢ in grado di raggiungere il valore di regolazione, il GC permane
nella condizione "not ready", anche per un periodo indeterminato. Il GC non si
spegne a meno che una temperatura non sia esterna alla gamma per quella zona.

Messaggi di non pronto relativi a flusso e pressione

I1 GC non avvia 'analisi fino a quando tutte le aree pressurizzate non hanno
raggiunto gli opportuni valori di regolazione e non li hanno mantenuti per 6
secondi. L'intervallo di valori impostabili per la pressione di una zona ¢ compresa
tra 0,05 e 0,5 psi, a seconda del tipo di sensore.

Analogamente, il GC non e pronto per dare I'avvio aun’analisi fino a che le portate
non sono a 1 ml/min dal valore di regolazione e rimangono nella gamma di valori
ammessi per 6 secondi. Quando le zone in pressione si spengono, vengono
considerate "ready".

Se entro il periodo di tempo specificato la zona non raggiunge lo stato "ready",
il funzionamento del GC subisce un arresto. Consultare a questo proposito i
messaggi di arresto (categoria "Shutdown").

Se una pressione o un flusso non riescono a raggiungere lo stato di pronto,
controllare che il sistema di erogazione del gas sia funzionante e vi sia
abbastanza gas.

258



Messaggio di Not Ready Messaggi di errore
Messaggi di non pronto del rivelatore

Messaggi di non pronto del rivelatore

Front det waiting
Back det waiting

Per evitare danni dovuti alla condensa, la temperatura del rivelatore a
ionizzazione di fiamma (FID) e del rivelatore azoto-fosforo(NPD) deve
raggiungere almeno i 150°C prima che i rivelatori possano accendersi. Il FPD
deve essere a 120°C o piu per potersi accendere. Il rivelatore a conducibilita
termica ( TCD) deve raggiungere almeno i 100°C prima che il filamento venga
scaldato elettricamente. Se le temperature sono inferiori al valore minimo,

il GC non & pronto per I'analisi.

Finché il rivelatore non & in grado di raggiungere la temperatura minima, il GC
permane nella condizione "not ready", anche per un periodo indeterminato.

e Verificare che il valore di regolazione per la tempertura del rivelatore sia
sufficientemente alto da garantire il funzionamento. Aumentarlo se & troppo
basso.

¢ Quando il valore di regolazione della temperatura é sufficientemente alto
ma il rivelatore non ¢ in grado di raggiungerlo, possono essersi verificati
un’anomalia di funzionamento del riscaldatore oppure un guasto del sensore
o della scheda madre. Contattare 1’ Assistenza Tecnica Agilent.

Front det igniting
Back det igniting

I1 GC non & pronto quando la sequenza di accensione della fiamma del FID
o del FPD e in esecuzione. Il messaggio scompare se si spegne il rivelatore.

Se il FID o I'FPD non si accende, € possibile arrestare il funzionamento del
rivelatore (con uno shutdown). Vedere "Rivelatore a ionizzazione di fiamma”
o "Rivelatore fotometrico a fiamma (FPD)”.
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Messaggi di non pronto del rivelatore

Front det adjusting
Back det adjusting

I1 GC non & pronto perché I'NPD o 1'n-ECD sta regolando la propria linea di base
in modo da raggiungere l'impostazione di offset (FID) o output (p-ECD).
Laregolazione dell' p-ECD viene completata in circa 30 secondi. L'NPD richiede
circa un'ora.

In caso di contaminazione del sistema (il gas non ha un sufficiente grado di
purezza o I'elemento attivo € umido) o di usura dell’elemento attivo, 'NPD
potrebbe anche non essere in grado di raggiungere il valore impostato. Questa
condizione non verra tuttavia segnalata da un messaggio di errore, quindi il GC
non sara pronto per 'analisi.

Spegnendo il rivelatore, il messaggio scompare.

Front det equib time
Back det equib time

L’NPD ha completato la regolazione dello scarto di rivelabilita e attende ora
che il valore rimanga al valore fissato per il tempo di stabilizzazione.

L’NPD potrebbe anche non stabilizzarsi se il sistema € contaminato o se
I'elemento attivo & usurato. Oltre a questo, anche la temperatura ambiente
potrebbe influire negativamente sulla stabilizzazione. Se il rivelatore si spegne,
il GC sara pronto per I'analisi.

E’ possibile modificare il tempo di stabilizzazione dal menu di controllo Detector.

Front det shutdown
Back det shutdown

Il funzionamento dei FID, FPD, NPD o TCD si arresta se questi rivelatori
subiscono un guasto al sistema di controllo pneumatico o, nel caso del TCD,
un guasto al filamento.

I1 GC rimane nello stato "not ready" fino a quando il rivelatore guasto non viene
disattivato: disattivando 1'FID o 1'FPD si disattiva il dispositivo di accensione, il
flusso di idrogeno e il flusso dell'aria; disattivando I'NPD si disattiva la tensione
dell'elemento attivo dell'NPD, il flusso di idrogeno e il flusso dell'aria;

disattivando il TCD si disattiva la tensione del filamento e il flusso di riferimento.

260



Messaggio di Not Ready Messaggi di errore
Messaggi di non pronto relativi alle valvole

F NPD bead slewing
B NPD bead slewing

La tensione dell'elemento attivo del NPD si sta regolando ad un nuovo valore.

Messaggi di non pronto relativi alle valvole

24V pneu valve drive

Questo messaggio della categoria " Not Ready" indica che la tensione di +24 V
fornita alle valvole del sistema pneumatico e in realta inferiore a +16,5 V.
Tutte le valvole vengono pertanto disabilitate, per prevenire il funzionamento
improprio delle stesse. Quando la tensione effettiva tornera al suo valore
nominale, il GC sara pronto per iniziare 1’analisi.

Questa condizione " Not Ready" potrebbe anche indicare un problema
dell’hardware.

Gas sampling valve 1
Gas sampling valve 2

I1 GC non & pronto perché il tempo di iniezione o di caricamento non sono
ancora terminati: lo diventera allo scadere dei suddetti tempi.

Multiposition valve

La valvola multiposizione impedisce che il GC sia pronto per iniziare I'analisi.
Le cause possibili sono le seguenti.

e La valvola multiposizione non si trova nella posizione impostata. I1 GC
permane nello stato di non pronto finché la valvola non raggiunge il valore
impostato.

e Il cavo BCD manca oppure non € inserito nella presa. Nella prima ipotesi
(cavo mancante) non c’e possibilita che la valvola passi nello stato "ready".

e [l valore di regolazione BCD non e corretto per la polarita dell'uscita BCD
della valvola. E’ probabile che la valvola si arresti visualizzando i messaggi
di errore "[llegal Position" o " Not Switching".

e Selavalvola e collegata o il campione e viscoso, il tempo di commutazione
potrebbe essere troppo breve per consentire il corretto funzionamento della
valvola: in tal caso, si consiglia di aumentarne la durata.
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Altri messaggi di non pronto

Diagnostics mode

I1 GC non & pronto per I'analisi quando si trova in modalita diagnostica.

La modalita diagnostica viene attivata quando si accede ad una delle tabelle
di controllo Diagnostics tramite il tasto [Options]. Uscire dalla sezione
Diagnostics della tastiera:

il GC sara in condizione di iniziare ’analisi (passera nello stato "ready").

External device

Uno strumento collegato al bus di start/stop non e pronto: ad esempio,
il campionatore automatico per liquidi non e pronto per avviare I'iniezione.
Il GC sara pronto quando lo saranno anche gli strumenti collegati al bus.

Host system

I1 GC non & pronto a iniziare I’analisi se non lo sono a loro volta 'integratore,
la ChemStation Agilent o altre unita di controllo: in altre parole, quando € pronto
anche il sistema centrale.

Front inlet purging
Back inlet purging

Eventualita che si verifica solo con un iniettore split/splitless. Il messaggio
appare se si tenta di avviare un’analisi quando la valvola di spurgo € ancora
in modalita split.

L’iniettore non € pronto e lo spurgo continua fino a che non si preme il tasto
Prep Run. Infatti premendo Prep Run si chiude la valvola (si disattiva inoltre
lamodalita "gas saver" e si incrementa la pressione per un impulso di pressione,
se selezionato).
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Power on in progress

Questo messaggio appare quando:

e siriattiva la corrente elettrica dopo un’interruzione improvvisa
dell’alimentazione durante un’analisi oppure quando si accende il forno
e il GC non stava eseguendo analisi,

e siriattiva la corrente elettrica dopo che un operatore 'aveva disattivata
mentre il forno era acceso.

Il GC scalda dapprima tutte le zone termiche e quindi il forno. Soltanto quando
il forno raggiunge il valore impostato e questo rimane stabile per il tempo
di stabilizzazione, il GC sara pronto a iniziare I’analisi.

Se durante un’analisi si verifica un’improvvisa interrruzione dell’alimentazione,
al ritorno della corrente elettrica il GC riscalda tutte le zone termiche e il forno,
quindi esegue un’analisi in bianco. Al termine dell’analisi in bianco, il GC sara
in condizione di iniziare I'analisi (nello stato "ready").
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Messaggi di arresto

Messaggi di errore

Quando sul GC si verifica una condizione che implica I'arresto ("Shutdown")

di un componente, sul display appare un messaggio numerato che espone
brevemente il problema. Questo capitolo offre informazioni piu dettagliate

sulle condizioni che arrestano il funzionamento del GC o di un componente.

Tabella 25Messaggi di arresto

N. di arresto

Messaggio

Note

1

— O 00 N OO o1 & W N

1
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23

Note Oven shut off

Oven cryo shutdown

Front inlet pressure shutdown
Front inlet flow shutdown

Back inlet pressure shutdown

Back inlet flow shutdown

Front detector fuel gas shutdown
Front detector air/ref shutdown
Front detector makeup shutdown
Back detector fuel gas shutdown
Back detector air/ref shutdown
Back detector makeup shutdown
Pres aux 3 shutdown

Pres aux 4 shutdown

Pres aux 5 shutdown

Multiposition valve is not switching
Can’t reach setpoint of multipos valve
Front inlet cryo shutdown

Back inlet cryo shutdown

Aux 1 cryo shutdown

Aux 2 cryo shutdown

Front inlet heating too slowly: temperature shut off

Back inlet heating too slowly: temperature shut off

Vedere pagina 265.
Vedere pagina 265.
Vedere pagina 266.
Vedere pagina 266.
Vedere pagina 266.
Vedere pagina 266.
Vedere pagina 266.
Vedere pagina 267.
Vedere pagina 267.
Vedere pagina 267.
Vedere pagina 267.
Vedere pagina 267.
Vedere pagina 267.
Vedere pagina 268.
Vedere pagina 268.
Vedere pagina 268.
Vedere pagina 268.
Vedere pagina 269.
Vedere pagina 269.
Vedere pagina 269.
Vedere pagina 269.
Vedere pagina 270.
Vedere pagina 270.
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Messaggi di arresto

Messaggi di errore

Shutdown 1 — Oven shut off

L’energia elettrica necessaria a mantenere il forno sul valore impostato supera
quella prevista per ottenere quella temperatura. I1 GC non e pronto per iniziare
I'analisi. Le paratie del forno si aprono a meta (se funzionano correttamente).
Spegnere e riaccendere il GC o modificare la temperatura del forno per
ripristinare il funzionamento. Le possibili cause di questa situazione sono:

e un cattivo funzionamento delle paratie del forno: controllare le paratie
sul retro del GC. Devono essere aperte durante il raffreddamento (per
temperature comprese fra 50 e 250°C) oppure chiuse completamente
per raggiungere i valori di regolazione della temperatura. Se una paratia
e completamente bloccata o parzialmente aperta, non sta funzionando
correttamente. Contattare I’Assistenza Tecnica Agilent.

e eventuali fughe termiche nel forno (ad esempio, per mancanza di isolamento
intorno all'iniettore o al rivelatore o per una fuga dallo sportello).

® un carico eccessivo nel forno (ad esempio, una colonna impaccata
di grandi dimensioni).

e cattivo funzionamento del riscaldatore del forno o dei componenti
elettronici del riscaldatore. Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.

Shutdown 2 — Oven cryo shutdown

Il forno del GCsié spento. Gli arresti criogenici conservanoilliquido refrigerante
quando il GC non ¢ in grado di avviare un'analisi. Un arresto criogenico non
significa che il sistema di raffreddamento non funzioni correttamente.

Le cause potrebbero invece essere le seguenti:

e ¢ stato superato il tempo massimo consentito per il sistema criogenico
(cryo timeout): il forno del GC ha raggiunto la temperatura impostata,
ma il tempo massimo specificato nell’'opzione Timeout & trascorso senza
che sia stata avviata alcuna analisi.
Spegnere e riaccendere il forno o modificare il valore di regolazione in modo
da ripristinare il normale funzionamento. Disattivare quindi I'opzione
Timeout per evitare un ulteriore arresto oppure prolungare il tempo
massimo nell’opzione Timeout.
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Messaggi di errore

e sieverificato un errore del sistema criogenico (cryo fault). Il raffreddamento
e terminato da 16 minuti ma il forno non ha ancora raggiunto la temperatura
impostata.

Controllare il livello del fluido criogenico e reintegrarlo se & troppo basso
per garantire un raffreddamento adeguato. La valvola criogenica puo essere
bloccata in posizione di apertura o di chiusura. Se il livello del fluido
criogenico e normale, potrebbe trattarsi di una rottura della valvola o di un
funzionamento anomalo della trasmissione elettronica (evento pil raro).
Contattare ’Assistenza Tecnica Agilent.

Shutdown 3 — Front inlet pressure shutdown

L’ingresso anteriore non raggiunge il valore impostato perlapressione nel tempo
assegnato. Il tempo varia a seconda del tipo di iniettore: 2 minuti per gli iniettori
per impaccate e on column a freddo e 5,5 minuti per il sistema di iniezione split/
splitless. Il GC permane nello stato "not ready" fino a quando il problema non
viene risolto e l'iniettore raggiunge il valore impostato.

Shutdown 4 — Front inlet flow shutdown

L’iniettore anteriore non raggiunge il valore impostato per il flusso nel tempo
assegnato. Nella modalita di controllo del flusso, questo tempo equivale a 2
minuti, trascorsi i quali I'iniettore cessa di funzionare. Il GC permane nello stato
"not ready" fino a quando il problema non viene risolto e I'iniettore raggiunge
il valore impostato per il flusso.

Shutdown 5—Back inlet pressure shutdown

L’iniettore posteriore non raggiunge o non mantiene il valore impostato
per la pressione. Vedere Shutdown 3.

Shutdown 6 — Back inlet flow shutdown

L’ingresso posteriore non raggiunge o non mantiene il valore impostato
per il flusso. Vedere Shutdown 4.

Shutdown 7 — Front detector fuel gas shutdown

Il gas di combustione del rivelatore anteriore non raggiunge o non mantiene

il valore di regolazione della pressione nei due minuti consentiti. Il GC rimane
nello stato "not ready" fino a quando il problema non viene risolto e il rivelatore
non raggiunge il valore di regolazione.
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Messaggi di errore

Shutdown 8 — Front detector air/ref shutdown

L’aria o il gas di riferimento del rivelatore anteriore non raggiunge o non
mantiene il valore di regolazione della pressione. Il modulo aux 3 del controllo
pneumatico non e in grado di mantenere il valore di regolazione della pressione.
Vedere Shutdown 7.

Shutdown 9 — Front detector makeup shutdown

Il gas di makeup del rivelatore anteriore non raggiunge o non mantiene il valore
di regolazione della pressione. Tutti i gas del rivelatore vengono disattivati
e il GC non & pronto. Vedere Shutdown 7.

Shutdown 10 — Back detector fuel gas shutdown

Il gas di alimentazione del rivelatore posteriore non raggiunge o non mantiene
il valore di regolazione della pressione. Tutti i gas del rivelatore vengono
disattivati e il GC non e pronto. Vedere Shutdown 7.

Shutdown 11 — Back detector air/ref shutdown

L’aria o il gas di riferimento del rivelatore posteriore non raggiunge o non
mantiene il valore di regolazione della pressione. Il modulo aux 3 del controllo
pneumatico non ¢ in grado di mantenere il valore di regolazione della pressione.
Vedere Shutdown 7.

Shutdown 12 — Back detector makeup shutdown

Il gas di makeup del rivelatore posteriore non raggiunge o non mantiene il valore
di regolazione della pressione. Il modulo aux 3 del controllo pneumatico non
¢ in grado di mantenere il valore di regolazione della pressione.

Vedere Shutdown 7.

Shutdown 13 — Pres aux 3 shutdown

Il modulo aux 3 del controllo pneumatico non ¢ in grado di mantenere il valore
di regolazione della pressione. Il modulo aux 3 del controllo pneumatico

non ¢ in grado di mantenere il valore di regolazione della pressione.

Vedere Shutdown 3.
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Shutdown 14 — Pres aux 4 shutdown

Il modulo aux 4 del controllo pneumatico non ¢ in grado di mantenere il valore
di regolazione della pressione. Vedere Shutdown 3.

Shutdown 15 — Pres aux 5 shutdown

Il modulo aux 5 del controllo pneumatico non e in grado di mantenere il valore
di regolazione della pressione. Vedere Shutdown 3.

Shutdown 16 — Multiposition valve is not switching

La valvola multiposizione ha tentato di cambiare posizione due volte senza
successo. La valvola si arresta e segnala che non e pronta (non corrisponde
al valore regolato). Annullare I'arresto specificando un nuovo valore di
regolazione. Le possibili cause di questa situazione sono:

e Jlavalvolanon é collegata al driver corretto o manca addirittura
il collegamento: collegare la valvola al driver adatto.

e Jlavalvola é bloccata.

e il tempo che trascorre tra due movimenti successivi dell’attuatore e troppo
breve per la velocita della valvola. La valvola cambia posizione piu
lentamente: potrebbe essere leggermente bloccata oppure il campione
¢ troppo viscoso; si consiglia di aumentare il valore del tempo. in tal caso,
si consiglia di aumentarne la durata.

Shutdown 17 — Can’t reach setpoint of multipos valve

La valvola sta passando alla posizione sbagliata o non riesce ad assumere la
posizione impostata. La valvola si chiude. Annullare I'arresto specificando un
nuovo valore di regolazione. Le possibili cause di questa situazione sono:

¢ un errore nella posizione della valvola. E stato impostato un valore che la
valvola non riesce a raggiungere . Ad esempio € stata inserita una posizione
dieci per una valvola a otto vie. Impostare un valore di posizione corretto.

e il valore di regolazione BCD per I'impostazione della logica negativa non &
corretto. Con la maggior parte delle valvole, 'impostazione logica negativa
deve essere attivata (On). Se il valore di regolazione BCD e gia impostato su
On e si verifica un arresto, impostarlo su Off.
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Shutdown 18 — Front inlet cryo shutdown
Shutdown 19 — Back inlet cryo shutdown

L'iniettore viene spento. Gli arresti criogenici conservano il liquido refrigerante
quando il GC non ¢ in grado di avviare un'analisi. Un arresto criogenico non
significa che il sistema di raffreddamento non funzioni correttamente. Le cause
potrebbe invece essere le seguenti:

e estatosuperato il tempo massimo consentito per il sistema criogenico (cryo
timeout): il forno del GC ha raggiunto la temperatura impostata ma il tempo
massimo specificato nell’opzione Timeout e trascorso senza che sia stata
avviata alcuna analisi.

Spegnere e riaccendere l'iniettore o modificare il valore di regolazione in
modo da ripristinare il normale funzionamento. Disattivare quindil’opzione
Timeout per evitare un ulteriore arresto oppure prolungare il tempo
massimo nell’opzione Timeout.

e sieverificatoun errore del sistema criogenico (cryo fault). Ilraffreddamento
¢ terminato da 16 minuti ma l'iniettore non ha ancora raggiunto la
temperatura impostata.

Controllare il livello del fluido criogenico e reintegrarlo se € troppo basso
per garantire un raffreddamento adeguato. La valvola criogenica puo essere
bloccata in posizione di apertura o di chiusura. Se il livello del fluido
criogenico € normale, potrebbe trattarsi di una rottura della valvola o di un
funzionamento anomalo della trasmissione elettronica (evento piu raro).
Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.

Shutdown 20 — Aux 1 cryo shutdown
Shutdown 21 — Aux 2 cryo shutdown

La zona della temperatura ausiliaria dotata di raffreddamento criogenico si €
disattivata. Gli arresti criogenici conservano il liquido refrigerante quando il GC
non ¢ in grado di avviare un'analisi. Un arresto criogenico non significa che il
sistema di raffreddamento non funzioni correttamente. Le cause potrebbe
invece essere le seguenti:

e ¢ stato superato il tempo massimo consentito per il sistema criogenico
(cryo timeout): la zona ausiliaria del GC ha raggiunto la temperatura
impostatamail tempo massimo specificato nell’opzione Timeout e trascorso
senza che sia stata avviata alcuna analisi.
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Spegnere e riaccendere la zona o modificare il valore di regolazione in modo
da ripristinare il normale funzionamento. Disattivare quindi I'opzione
Timeout per evitare un ulteriore arresto oppure prolungare il tempo
massimo nell’opzione Timeout.

e sieverificatoun errore del sistema criogenico (cryo fault). Il raffreddamento
e terminato da 16 minuti ma la zona ausiliaria non ha ancora raggiunto la
temperatura impostata.

Controllare il livello del fluido criogenico e reintegrarlo se e troppo basso
per garantire un raffreddamento adeguato. La valvola criogenica puo essere
bloccata in posizione di apertura o di chiusura. Se il livello del fluido
criogenico € normale, potrebbe trattarsi di una rottura della valvola o di un
funzionamento anomalo della trasmissione elettronica (evento pil raro).
Contattare 1'Assistenza Tecnica Agilent.

Shutdown 22 — Front inlet heating too slowly:
temperature shut off

Shutdown 23 — Back inlet heating too slowly:
temperature shut off

Il riscaldatore dell'iniettore € a regime da tempo ma la temperatura non ha
ancora raggiunto il valore impostato. Il sensore della temperatura per la zona
riscaldata non ha funzionato oppure il riscaldatore & difettoso.
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Messaggi di condizione critica

Tabella 26

Messaggi di errore

La Tabella 26 riporta i messaggi di condizione critica del GC. La maggior parte
di questi richiede l'intervento del servizio di manutenzione Agilent. I problemi
che possono essere corretti dall'operatore sono riportati unitamente alle

procedure da seguire.

Messaggi di condizione critica

Messaggio no.

Messaggio di stato

Messaggio

Voce del file
di registrazione

Note

100
101

102

103

104

105

106

107

108

109

Oven sensor missing

Invalid heater power

Invalid heater power

Sig 1 buffer full

Sig 2 buffer full

Analog out data loss

Signal data loss

F det config changed

B det config changed

F inl config changed

Oven sensor missing

Invalid heater power
for front detector, inlet,
and aux 1

Invalid heater power
for front detector, inlet,
and aux 2

Sig 1 buffer full

Sig 2 buffer full

Analog out data loss

Non-recoverable data loss.
Data corrupt.

Front det: config changed,
method defaulted

Back det: config changed,
method defaulted

Frontinlet: config changed,
method defaulted

Possible data loss:
Sig 1 buffer full

Possible data loss:
Sig 2 buffer full

Possible data loss:
Analog out data loss
Rivolgersi alla

Possible data loss:
Signal data loss
Rivolgersi alla

Se si usa un” MSD
assicurarsi che la zona
ausiliaria sia
configurata per la linea
di trasferimento MSD.

Vedere pagina 275.

Vedere pagina 275.

Rivolgersi
all’assistenza
tecnica Agilent.

Rivolgersi
all'assistenza
tecnica Agilent.

Correggere il metodo in
modo che corrisponda
all'hardware.

Correggere il metodo in
modo che corrisponda
all'hardware.

Correggere il metodo in
modo che corrisponda
all'hardware.
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Messaggio no.

Messaggio di stato

Messaggio

Voce del file

di registrazione

Note

110 B inl config changed Back inlet: config changed, Correggere il metodo in
method defaulted modo che corrisponda
all'hardware.
1m Col 1 config changed Column 1: config changed, Correggere il metodo in
method defaulted modo che corrisponda
all'hardware.
Tabella 26, continua
Messaggio no.  Messaggio di stato Messaggio Voce del file Note

di registrazione

112

113

114

115

116

117
118

119
120

121

Col 2 config changed

Aux 3 method changed

Aux 4 method changed

Aux 5 method changed

F inl calib deleted
B inl calib deleted

F det calib deleted
B det calib deleted

P aux calib deleted

Column 2: config
changed, method
defaulted

Aux 3 config changed
Method defaulted

Aux 4 config changed
Method defaulted

Aux 5 config changed
Method defaulted

F inl calib deleted
B inl calib deleted

F det calib deleted
B det calib deleted

P aux calib deleted

Log overflow

Correggere il metodo in
modo che corrisponda
all'hardware.

Correggere il metodo in
modo che corrisponda
all'hardware.

Correggere il metodo in
modo che corrisponda
all'hardware.

Correggere il metodo in
modo che corrisponda
all'hardware.

La capacita di
registrazione @ di 50
inserimenti.

Il modulo dell'iniettore
viene riportato alla
calibrazione di default.

Il modulo del rivelatore
viene riportato alla
calibrazione di default.

Il modulo viene
riportato alla
calibrazione di default.
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Messaggio no.  Messaggio di stato Messaggio Voce del file Note
di registrazione
122 Comm data overrun Host communications: Possible data loss: Rivolgersi
data overrun Comm data overrun all'assistenza
tecnica Agilent.
123 Comm data error Host communications: Possible data loss: Rivolgersi
data error Comm data error all'assistenza
tecnica Agilent.
124 Comm abnormal break Host communications: Possible data loss: Controllare i
abnormal break Comm abnormal break collegamenti.
125 Sampler data overrun Sampler communications:  Possible data loss: Controllare
data overrun Sampler data overrun I'impostazione
del campionatore.
Rivolgersi
all'assistenza
tecnica Agilent.
126 Sampler data error Sampler communications:  Possible data loss: Controllare
data error Sampler data error I'impostazione
del campionatore.
Rivolgersi
all'assistenza
tecnica Agilent.
127 Sampler abnormal com  Sampler communications: ~ Possible data loss: Controllare i
abnormal break Sampler abnormal com  collegamenti.
Tabella 26, continua
Messaggio no.  Messaggio di stato Messaggio Voce del file Note
di registrazione
128 F inl flow cal fail Front inlet flow sensor Rivolgersi
auto zero calib failed. all'assistenza
tecnica Agilent.
129 B inl flow cal fail Back inlet flow sensor Rivolgersi
auto zero calib failed. all'assistenza
tecnica Agilent.
130 Aux 1 cryo disabled Aux 1 & front inlet on Riconfigurare il drive

same cryo valve drive:
aux1 disabled

della zona aus. o del
sistema criogenico
dell'iniettore.
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Messaggio no.

Messaggio di stato

Messaggio

Voce del file
di registrazione

Note

131

132

133

138

138

140

141

142

142

Aux 2 cryo disabled

F injfinlet mismatch

b injfinlet mismatch

Aux 2 & back inlet on
same cryo valve drive:
aux?2 disabled

Chgd Col 1 Init time to
###.## ; avoids Sampling
End problem

Chgd Col 2 Init time to
###.## ; avoids Sampling
End problem

Front injector
incompatible with front
inlet

Back injector
incompatible with front
inlet

Chgd FI Saver time to
### 44 ; avoids Sampling
End problem

Chgd BI Saver time to
###.## ; avoids Sampling
End problem

Chgd FI Purge time to
###.## ; avoids Sampling
End problem

Chgd BI Purge time to
### 44 ; avoids Sampling
End problem

Riconfigurare il drive
della zona aus. o del
sistema criogenico
dell'iniettore.

Nell'interfaccia per
sostanze volatili, un
valore impostato entra
in conflitto con il
parametro Sampling
End. Controllare il
metodo. Per ulteriori
informazioni, vedere

"

"Interfaccia per
composti volatili”.

Nell'interfaccia per
sostanze volatili, un
valore impostato entra
in conflitto con il
parametro Sampling
End. Controllare il
metodo. Per ulteriori
informazioni,

"

"Interfaccia per

composti volatili”
vedere.
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Warning 103 - Sig 1 buffer full
Warning 104 - Sig 1 buffer full

Di solito questo errore si verifica quando il dispositivo di raccolta dati
(ad esempio un PC che gestisce software Cerity o ChemStation Agilent)
va in modalita "non in linea" quando il GC sta ancora raccogliendo dati.

Cause possibili e soluzioni:

esiste un problema sul PC, sul cablaggio del PC o sullarete locale che collega
il GC al PC. Controllare il PC, il cablaggio o la rete.

il PC é stato spento senza prima aver chiuso la sessione di lavoro relativa
allo strumento su Cerity o ChemStation Agilent. Il GC raccoglie e memorizza
dati relativi a diagrammi in tempo reale fino a che la memoria tampone
registra un flusso eccessivo di dati e compare il messaggio di errore.
Chiudere la sessione relativa allo strumento prima di spegnere il PC in modo
che interrompa la raccolta di dati.

il PC e passato in modalita di risparmio energetico. Quando il PC entra

in modalita il processore rallenta e non puo raccogliere dati a velocita
sufficientemente elevata per le normali comunicazioni, provocando la
comparsa del messaggio di errore. Ad esempio, se il PC rimane in modalita
di risparmio energetico per tutta la notte, si verifichera un errore sul GC ma
il software Cerity o ChemStation Agilent sara comunque in stato di pronto
(Ready). Chiudere e riavviare la sessione dello strumento e disabilitare il
sistema di risparmio energetico del PC.

si e verificato un problema di software ed il PC ha interrotto la raccolta
di dati.

il GC ha un problema hardware. Se il problema persiste, contattare
Agilent per l'assistenza.
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Messaggi di segnalazione guasti

Messaggi di errore

Messaggi di segnalazione guasti

LaTabella 27 elencaimessaggi di segnalazione guasti (fault) del GC. Lamaggior
parte richiede I'intervento dell’assistenza tecnica Agilent, ma nei casi risolvibili
dall’operatore é stato riportato il numero di pagina in cui & descrittala procedura

correttiva.
Tabella 27  Messaggi di segnalazione guasti
Guasto no.  Messaggio di stato Messaggio Voce del file Note

di registrazione

200

201

202

203

204

205

206

207

208

209

210

Pneu board FPGA

Pneumatics board

idrogeno

Signal DSP faulty

Sig DSP ROM broken

Sig DSP RAM broken

Sig DSP registers

Sig DSP data corrupt

0-TmVout#1

0-1mVout#2

Analog out # 1

Pneumatics shutdown:
faulty pneumatics board

Pneumatics shutdown:
faulty pneumatics board

Hydrogen safety

shutdown

Signal DSP faulty

Sig DSP ROM broke

Sig DSP RAM broken

Sig DSP registers

Sig DSP data corrupt

Signal path test failed

Signal path test failed

Signal path test failed

Not ready:
Pneu board FPGA

Not ready:
Pneumatics board

Not ready:
idrogeno

Vedere pagina 282.

Not ready:
Signal DSP faulty

Not ready:
Sig DSP ROM broken

Not ready:
Sig DSP RAM broken

Not ready:
Sig DSP registers

Not ready:
Sig DSP data corrupt

Not ready:
0-1mVout #1

Not ready:
0-1mVout #2

Not ready:
Analog out # 1
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Messaggi di segnalazione guasti

Tabella 27, continua

Messaggi di errore

Guastono.  Messaggio di stato Messaggio Voce del registro Note
elettronico
211 Analog out # 2 Signal path test failed Not ready:
Analog out # 2
212 F det electrometer Front detector Not ready:
electrometer out F det electrometer
of specification
213 B det electrometer Back detector Not ready:
electrometer out B det electrometer
of specification
214 Front det flame out Front detector flame out Not ready: Vedere pagina 283.
Front det flame out
215 Back det flame out Back detector flame out Not ready: Vedere pagina 283.
Back det flame out
216 F TCD filament open Front TCD filament open Not ready: Vedere pagina 283.
F TCD filament open
217 B TCD filament open Back TCD filament open Not ready: Vedere pagina 283.
B TCD filament open
218 F TCD filament short Front TCD filament Not ready: Vedere pagina 284.
shorted F TCD filament short
219 B TCD filament short Back TCD filament Not ready: Vedere pagina 284.
shorted B TCD filament short
220 Heater overcurrent Heater overcurrent.
Thermal shutdown.
221 Thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
222 Oven temp too hot Oven thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
Thermal shutdown
223 Oven temp too cool Oven thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
Thermal shutdown
224 Oven temp sensor Oven thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
Thermal shutdown
225 F det temp too hot Front detector thermal Not ready: Vedere pagina 284.

shutdown

Thermal shutdown
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Messaggi di segnalazione guasti

Tabella 27, continua

Messaggi di errore

Guastono.  Messaggio di stato Messaggio Voce del registro Note
elettronico
226 F det temp sensor Front detector thermal Not ready: Vedere pagina 284.
shutdown Thermal shutdown
227 B det temp too hot Back detector thermal Not ready: Vedere pagina 284.
shutdown Thermal shutdown
228 B det temp sensor Back detector thermal Not ready: Vedere pagina 284.
shutdown Thermal shutdown
229 F inl temp too hot Front inlet thermal Not ready: Vedere pagina 284.
shutdown Thermal shutdown
230 F inl temp sensor Front inlet thermal Not ready: Vedere pagina 284.
shutdown Thermal shutdown
231 B inl temp too hot Back inlet thermal Not ready: Vedere pagina 284.
shutdown Thermal shutdown
232 B inl temp sensor Back inlet thermal Not ready: Vedere pagina 284.
shutdown Thermal shutdown
233 Aux | temp too hot Aux 1 thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
Thermal shutdown
234 Aux | temp sensor Aux 1 thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
Thermal shutdown
235 Aux 2 temp too hot Aux 2 thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
Thermal shutdown
236 Aux 2 temp sensor Aux 2 thermal shutdown Not ready: Vedere pagina 284.
Thermal shutdown
237 No line interrupt No line interrupt Not ready:
thermal shutdown Thermal shutdown
238 Line interrupt Faulty line interrupt Not ready:
thermal shutdown Thermal shutdown
239 No mux ADC response Mux ADC thermal Not ready:
shutdown Thermal shutdown
240 Mux ADC offset value Mux ADC thermal Not ready:
shutdown Thermal shutdown
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Messaggi di segnalazione guasti

Tabella 27, continua

Messaggi di errore

Guasto no.  Messaggio di stato Messaggio Voce del registro Note
elettronico
241 Invalid line sense Line sense reading Not ready:
thermal shutdown Thermal shutdown
242 Aux 3 faulty fact cal Pneu aux module invalid Not ready:
constants from factory Aux 3 faulty fact cal
calibration
243 Aux 4 faulty fact cal Pneu aux module invalid Not ready:
constants from factory Aux 4 faulty fact cal
calibration
244 Aux 5 faulty fact cal Pneu aux module invalid Not ready:
constants from factory Aux 5 faulty fact cal
calibration
245 F det module rev Front det module: Not ready:
obsolete EEPROM F det module rev
246 B det module rev Back det module: obsolete  Not ready:
EEPROM B det module rev
247 F inlet module rev Front inlet module: Not ready:
obsolete EEPROM F inlet module rev
248 B inlet module rev Back inlet module: Not ready:
obsolete EEPROM B inlet module rev
249 Aux module rev Pres aux module: obsolete  Not ready:
EEPROM Aux module rev
250 F det wrong module Front det: non-det module ~ Not ready:
F det wrong module
251 B det wrong module Back det: non-det module ~ Not ready:
B det wrong module
252 F inlet wrong module Front inlet: non- Not ready:
inletmodule F inlet wrong module
253 B inlet wrong module Back inlet: non- Not ready:
inletmodule B inlet wrong module
254 Aux wrong module Non-aux module in pneu Not ready:

aux position

Aux wrong module
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Messaggi di segnalazione guasti

Tabella 27, continua

Messaggi di errore

Guastono. Messaggio di stato Messaggio Voce del registro Note
elettronico
255 F det invalid type Front detector:invaliddet  Not ready:
module F det invalid type
256 B det invalid type Back detector:invalid det ~ Not ready:
module B det invalid type
257 F inlet invalid type Front inlet: invalid inlet Not ready:
module F inlet invalid type
258 B inlet invalid type Back inlet: invalid inlet Not ready:
module B inlet invalid type
259 F det type mismatch Front detector: det board  Not ready: Se @ stato installato un
not the same as module F det type mismatch rivelatore nuovo, controllare
_ che la scheda
260 B det type mismatch Back detector: det board ~ Not ready: dell'elettronica ed il modulo
not the same as module B det type mismatch siano installati in
collocazioni corrette.
262 RS232 defective Host communications: Not ready:
RS232 defective RS232 defective
264 Sampler RS232 defect ~ Sampler communications:  Not ready:
RS232 defective Sampler RS$232 defect
265 F inlet invalid pid Front inlet: invalid pids
266 B inlet invalid pid Back inlet: invalid pids
267 F det invalid pid Front detector:
invalid pids
268 B det invalid pid Back detector:
invalid pids
269 Pneu aux invalid pid Pneu aux module:
invalid pids
270 F inlet bad cksum Front inlet: invalid

module checksum
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Messaggi di segnalazione guasti

Tabella 27, continua

Messaggi di errore
Altri messaggi di non pronto

Guasto no.  Messaggio di stato Messaggio Voce del registro Note
elettronico
271 B inlet bad cksum Back inlet: invalid module
checksum
272 F det bad cksum Front detector: invalid
module checksum
273 B det bad cksum Back detector: invalid
module checksum
274 Pneu aux bad cksum Pneu aux module: invalid
module checksum
275 F inlet bad fact cal Front inlet: invalid
constants from factory
calibration
276 B inlet bad fact cal Back inlet: invalid
constants from factory
calibration
277 F det bad fact cal Front detector: invalid
constants from factory
calibration
278 B det bad fact cal Back detector: invalid
constants from factory
calibration
279 P aux bad fact cal Pneumatics aux invalid
constants from factory
calibration
280 F inlet ifo failure
281 B inlet i/o failure
282 F det i/o failure
283 B det i/o failure
284 Pneu aux ifo failure
285 F det adjust failure Front detector offset Not ready:
adjustment failed F det adjust failure
286 B det adjust failure Back detector offset Not ready:

adjustment failed

B det adjust failure
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Messaggi di segnalazione guasti Messaggi di errore

Altri messaggi di non pronto

Tabella 27, continua

Guasto no.  Messaggio di stato Messaggio Voce del registro Note
elettronico

290 Zones not updating Zones not updating Not ready:
Zones not updating

293 Zone heater driver Zone heater driver Not ready:

Zone heater driver

Fault 202 — Hydrogen safety shutdown

Un'iniettore configurato per 1'idrogeno non ha raggiunto la temperatura
impostata entro 2 minuti. Poiché 1'idrogeno presenta rischi di esplosione
si e verificato quanto segue:

la ventola del forno ed i riscaldatori del GC si sono spenti;

le paratie del forno sono completamente aperte;

isistemi di controllo del flusso e della pressione si sono spenti ed i parametri
di controllo lampeggiano se visualizzati;

i riscaldatori per piccole zone di iniettori e rivelatori sono stati spenti

ed i parametri di controllo lampeggiano se visualizzati;

il segnale acustico continua fino a quando si preme il tasto [Clear];

il forno non puo essere riacceso se lo strumento non viene scollegato

dalla corrente. Spegnere e riaccendere I'alimentazione elettrica del GC
per ripristinare il funzionamento.

La sequenza continua fino alla riparazione del guasto. Per scoprire la causa
del guasto controllare quanto segue:

controllare la pressione del sistema di erogazione del gas. Aumentare la
pressione dell'erogazione iniziale se € troppo bassa per raggiungere il valore
di regolazione.

controllare che non vi siano perdite in qualche punto del sistema. Eseguire
un controllo di tenuta dei condotti del sistema di erogazione del gas,
dell'iniettore e dei raccordi della colonna dell'iniettore. Le procedure

per il controllo di tenuta sono incluse in ogni sezione sugli iniettori.
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Messaggi di segnalazione guasti Messaggi di errore
Altri messaggi di non pronto

¢ lacolonna potrebbe presentare una rottura; verificare la presenza di perdite
nella colonna con I'apposito dispositivo e sostituire la colonna rotta oppure
eliminare la parte danneggiata.

e una valvola di controllo proporzionale puo essersi bloccata in posizione
di apertura o di chiusura per una contaminazione o un difetto. Contattare
I’Assistenza Tecnica Agilent.

Fault 214 — Front detector flame out
Fault 215 — Back detector flame out

Questo messaggio appare quando il rivelatore a ionizzazione di fiamma (FID)
o il rivelatore fotometrico a filtro (FPD) non ¢ in grado di accendere la fiamma
o quando la fiamma si spegne nel corso di un’analisi. Durante il processo di
accensione o I'analisi, il rivelatore tenta per due volte di accendere la fiamma,;
se entrambi i tentativi falliscono, I'idrogeno, I'aria e il dispositivo di accensione
si arrestano e sul display appare il messaggio di errore. Il rivelatore non sara
pertanto nello stato "ready".

e Assicurarsi che i flussi dell'idrogeno e dell’aria siano attivati e che la loro
portata sia sufficiente per accendere la fiamma.

e Conl'appositorilevatore elettronico, verificare la presenza di perdite intorno
ai connettori della colonna del rivelatore ed eventualmente eliminarle.

e Consultare le informazioni che corrispondono al rivelatore installato
contenute in "Rivelatore a ionizzazione di fiamma”, "Rivelatore fotometrico
a fiamma (FPD)” per assicurarsi di usare I'ugello adatto alla colonna.

e Modificare Lit Offset a 0,5 per il FID o 0,2 per il FPD (il valore preimpostato).

* Se il problema persiste, rivolgersi all’Assistenza tecnica Agilent.

Fault 216 — Front TCD filament open
Fault 217 — Back TCD filament open

La tensione del ponte del filamento del rivelatore a conducibilita termica (TCD)
indica che laresistenza del filamento e troppo alta (o "aperta", in senso elettrico).
La resistenza potrebbe essere troppo alta perché il filamento € rotto o
assottigliato per I'usura, oppure perché i cavi del TCD non sono collegati alla
scheda del rivelatore o ancora perché il sensore di temperatura della cella
(APRT) € in cortocircuito.
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Messaggi di segnalazione guasti Messaggi di errore
Altri messaggi di non pronto

Il rivelatore non sara pronto finché permarra in questa condizione.

e Verificare che i fili provenienti dal TCD siano collegati alla scheda
del rivelatore.

e Controllare il sensore di temperatura della cella (APRT).
e Sostituire la cella del TCD. Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.

Fault 218—F TCD filament shorted
Fault 219—B TCD filament shorted

La tensione del ponte del filamento del rivelatore a conducibilita termica (TCD)
indica che la resistenza del filamento e troppo bassa e il filamento e in
cortocircuito. Quest'ultimo puo essere causato da un filamento usurato oppure
se i cavi del TCD (compresi i cavi del sensore di temperatura della cella) non
sono correttamente collegati alla scheda del rivelatore o sono in contatto.

Il rivelatore non sara pronto finché permarra in questa condizione.

e Verificare che i fili provenienti dal TCD siano collegati aulla scheda
del rivelatore.

e Sostituire la cella del TCD. Contattare 1’ Assistenza Tecnica Agilent.
Faults 221 to 236 — Thermal shutdown

Questi guasti possono causare I'arresto generale del GC. Vengono rilevati quando
il forno o un’altra zona riscaldata hanno una temperatura che non rientra
nell'intervallo di valori consentiti (inferiore o superiore di 25°C rispettivamente
alla temperatura minima e massima). Questo errore puo essere causato da una
serie di fattori:

e un problema all’alimentazione elettrica dello strumento

e il cattivo funzionamento dell’elettronica di controllo della zona

¢ un sensore di temperatura in cortocircuito

e unriscaldatore in cortocircuito

Al forno e alle altre zone riscaldate non arriva tensione. I1 GC non & pronto.
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Messaggi di segnalazione guasti Messaggi di errore
Altri messaggi di non pronto

Su tutti i componenti che seguono possono verificarsi arresti termici: forno,
iniettori, rivelatori e zone ausiliarie riscaldate. Inoltre alcuni problemi di tipo
elettronico sulla scheda principale del PC possono causare un arresto termico.

e Se siriceve un messaggio che riguarda un arresto termico, spegnere e
riaccendere il GC: se I'’errore era causato dall’alimentazione elettrica,
scomparira e lo strumento sara pronto. Se I'errore riappare, probabilmente
occorre sostituire la scheda madre o uno o pitt componenti del sensore o del
riscaldatore. Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.
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13 Introduzione al sistemi
di iniezione

Tipi di iniettori

Utilizzo dell’idrogeno

Procedura: Unita di pressione:
Selezionare psi, kPa, bar

Tabelle di controllo dell’iniettore
e della colonna

Tabelle di controllo della colonna
Tabella di controllo: colonne
capillari definite
Tabella di controllo: colonne
capillari impaccate o non definite

La funzione di risparmio gas
Procedura: utilizzo della funzione
di risparmio gas

Pre Run e Prep Run
Tasto [Prep Run]
Procedura: Auto Prep Run

Spurgo del setto

‘ Torna al sommario ')
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Introduzione ai sistemi di Iniezione

Tipi di iniettori
Per il gascromatografo 6890 GC sono disponibili cinque tipi di sistema di

iniezione. Tutti hanno il controllo ettronico della pneumatica (EPC) e due sono
disponibili anche senza EPC.

Tabella 28 Tipi di iniettori

Tipo di iniettore Controllo del flusso di gas
Split/splitless Con e senza EPC

Per impaccate Con e senza EPC

On-column a freddo Solo con EPC

Temperatura di vaporizzazione Solo con EPC

programmabile

Interfaccia per composti volatili Solo con EPC

Utilizzo dell’idrogeno

ATTENZIONE Quando si utilizza I'idrogeno (Hy) come gas di trasporto, non dimenticare
che questo gas (Hy) puod penetrare nel forno creando un pericolo di esplosione.

Assicurarsi quindi che la sorgente del gas sia chiusa sino al completamento di
tuttii collegamenti e che i connettori per la colonna sull’iniettore e sul rivelatore
siano collegati ad una colonna o chiusi ogni volta che si eroga I'idrogeno (Hs)

allo strumento.
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ATTENZIONE

Introduzione ai sistemi di iniezione
Utilizzo dell'idrogeno

L’idrogeno (H,) € un gas infiammabile. Nel caso in cui le perdite siano confinate

in uno spazio chiuso si possono provocare incendi ed esplosioni. Quando si
utilizza idrogeno (H,) effettuare sempre la verifica delle perdite su connessioni,

linee e valvole prima di utilizzare lo strumento. Chiudere sempre la sorgente
di idrogeno (II,) prima di interventi sullo strumento.

Tabella 29 Sistemi di iniezione — cenni preliminari

Campione Campione
Iniettore Colonna Modalita Concentrazione | Note in colonna
Split/splitless Capillare Split Alta Molto poco
Split pulsato Alta Puo essere utile per iniezioni Molto poco
di grandi volumi di campione
Splitless Bassa Tutti
Splitless pulsato | Bassa Utile per iniezioni di grandi Tutti
volumi di campione
Capillare n/d Bassa Minima discriminazione Tutti
On-Column 0 sostanze labili e decomposizione
a freddo
Per impaccate Impaccata n/d Qualsiasi Tutti
Capillare n/d Qualsiasi OK se risoluzione non critica Tutti
grande
Capillare Split Alta Molto poco
Temperatura_ Split pulsato Alta Molto poco
g_rogram_mahl_le Splitless Bassa Tutti
i vaporizzazion . .
aporizzazione Splitless pulsato | Bassa Tutti
Ventilazione Bassa Leiniezionimultiple concentrano | La maggior
solvente le sostanze analizzate e parte
il solvente dello scarico
Interfaccia per Capillare Direct (diretta) Bassa Volume morto minimo Tutti
composti volatili Split Alta Flusso max. = 100 ml/min Molto poco
Splitless Bassa Tutti
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Introduzione ai sistemi di iniezione
Utilizzo dell'idrogeno

Tabella 30 Dimensioni della colonna e flusso del gas di trasporto

Tipo colonna Dimensioni Flusso del gas di trasporto

colonna
Idrogeno Elio

Impaccata 1/8 di pollice 30
1/4 di pollice 60

Capillare 50 pm d.i. 0.5 0.4
100 um d.i. 1.0 0.8
200 pm d.i. 2.0 1.6
250 pm d.i. 2.5 2.0
320 pm d.i. 3.2 2.6
530 pm d.i. 5.3 4.2

Questi flussi, in ml/min con temperatura e pressione normali (25°C e 1 atm), sono
raccomandati per tutte le temperature della colonna.

Per le colonne capillari, i flussi sono proporzionali al diametro della colonna e inferiori
del 20% per I'elio rispetto all'idrogeno.

Procedura: Unita di pressione: Selezionare psi, kPa, bar

La pressione puo essere espressa in psi, bar o kPa. Per vedere quale unita si sta
utilizzando, premere il tasto [Info] mentre il cursore si trova sulla riga Pressure
di una tabella di controllo.
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Introduzione ai sistemi di iniezione
Utilizzo dell'idrogeno

Per cambiare I'unita di misura, procedere nel seguente modo:

1. Premere [Options].
2. Scorrere fino a keyboard & Display e premere [Enter].

| OPTIONS |
%* Calibration %
r Communication ;

Keyboard & Dasptay <
i Dxagnostlcs ;
3.

Scorrere fino a Pressure unlts: e premere [Mode/Typel.

Kevbosrd lock  off | | PRESSURE UNITS H

Key click on { *ps i <

_Warning beep on i bar I

Method mod beep Off | kPa 1

" KEYBOARD OPTIONS W | eEsomrms s T s ?
f

] .
| Pressure units: psi <
| Radix type: .
!

o

4. Selezionare un'altra unita di misura e premere [Enter].

Tabella 31 Conversione delle unita di pressione

Per convertire in Moltiplicare per
psi bar 0.0689476
kPa 6.89476
bar psi 14.5038
kPa 100
kPa psi 0.145038
bar 0.01
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Tabelle di controllo dell’iniettore e della colonna

Tabelle di controllo dell’iniettore e della colonna

Le tabelle dell'iniettore e della colonna sono correlate tra loro. Impostando
un valore di pressione nella tabella di controllo della colonna, lo stesso valore
diventa attivo anche nella tabella di controllo dell'iniettore e viceversa.
Sebbene sia possibile controllare il sistema pneumatico sia dalla colonna che
dall'iniettore, € tuttavia meglio prendere in considerazione prima la colonna.

re T T T T T T r

| COLUMN 1 (He) | | FRONT INLET (S/SL)

I Dim 30.0 m 320 u | | Mode: Splitless

| pressure 10.0 10.0 H  Tem 250 250 <
| | | cmP

LFlow 0.7 —_Pressure 10.0 10.0 |
Velocity 19 Purge time 0.75
Mode: Constant flow Purge flow 15

Total flow ??
Gas saver off

Notare che i valori della pressione, sia quelli impostati che quelli effettivi,
sono identici nelle tabelle di controllo della colonna e dell’iniettore.
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Tabelle di controllo della colonna

Tabelle di controllo della colonna

Le tabelle di controllo cambiano in base alla configurazione della colonna.
Nelle pagine seguenti vengono descritte le tabelle di controllo di due tipi di
colonne: capillare e impaccata.

Tabella di controllo: colonne capillari definite

Se la colonna é definita, la tabella di controllo e simile a quella indicata
nella Figura 38.

Titolo Questa intestazione identifica la colonna - (Colonna 1 o Colonna 2) - e
il tipo di gas di trasporto configurato per il sistema di iniezione (tra parentesi).

Dim Questarigaindica le dimensioni della colonna specificata. La lunghezza
¢ espressa in metri (m) ed il diametro interno in micron (W).

Pressione, flusso e velocita sono collegati tra loro. Se la colonna & definita,
inserire uno dei valori: il gascromatografo provvede a calcolare e a visualizzare
gli altri due.

Pressure Il valore di regolazione appare all’estrema destra. Il numero a
sinistra corrisponde al valore effettivo della pressione. Immettendo un valore
di pressione, vengono automaticamente calcolati e visualizzati i valori relativi
al flusso e alla velocita lineare media.

Flow Inserendo un valore di flusso (in ml/min), vengono calcolate e regolate
la pressione e la velocita.

Velocity Inserendo lavelocita lineare media (in cm/sec), vengono calcolati
la pressione e il flusso.

Mode: Sono disponibili quattro modalita per la colonna: constant flow (flusso
costante), constant pressure (pressione costante), ramped flow (flusso a piu
gradienti) e ramped pressure (pressione a piu gradienti). Per cambiare modalita,
scorrere fino a Mode : e premere [Mode/Type].

“Controllo del flusso e della pressione” spiega come impostare programmi
di pressione e di flusso.
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Premere [Col 1] 0 [Col 2]

Introduzione ai sistemi di iniezione
Tabelle di controllo della colonna

Tipo di gas di trasporto

Dimensioni della colonna
Pressione effettiva

—

1

r— T T T T T T T = 1

| COLUMN 1 (He) | l_‘

| Dim 30.0 m 320 u H

:Pressure 10.0 10.0 f

LE}SW _____ _“QL§__f
Velocity 25
Mode: Constant flow ——

Valore di regolazione della pressione

Flusso in colonna (ml/min)

—- valore impostato ed effettivo
Velocita lineare media

Modalita: Nella

——

Mode: Const flow <

—_—

Mode:Ramped flow <

calcolata (cm/sec)
—- valore impostato ed effettivo

Premere [Mode/Type]
r——"—-""-"""—""""""7" 1
| COLUMN 1 MODE |
| Constant pressure |

*Constant flow < |
| Ramped pressure |

Ramped flow

tabella di controllo pud comparire una delle seguenti modalita:

———

Mode: Const pressure <

Init flow
Init time
Rate 1

Final flow 1
Final time 1
Rate 2 (0ff)

0.

N OO
.
OO0 oOoOwvo o

0

- -~
Mode:Ramped pressure<
Init pressure 10.0
Init time 1.0
Rate 1 1.0
Final pressure 125.0
Final time 1 5.0
Rate 2 (0ff) 0.00

—_—

———~—— T __—

Figura 38 Visualizzazione della colonna: colonne capillari definite
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Tabella di controllo: colonne capillari impaccate o non definite

Se la colonna non é specificata o se la selezione dell'iniettore € Unspecified,
la tabella di controllo e simile a quella indicata nella Figura 39.

Titolo Questa intestazione identifica la colonna - (Colonna 1 o Colonna 2) - e
il tipo di gas di trasporto configurato per il sistema di iniezione (tra parentesi).

Dimensions unknown Questariga segnala che la colonna non e stata
definita.

Pressure Gliiniettori split/splitless e on-column a freddo sono controllati
dalla pressione. Essendo la colonna non definita, non ¢ possibile calcolare
il flusso e la velocita lineare media.

L’iniettore per impaccate € controllato dal flusso. Il valore effettivo della
pressione e visualizzato, ma l'utente non lo puo controllare.

Mode: Utilizzando un iniettore split/splitless o on-column a freddo, si hanno a
disposizione tre modalita - constant pressure (pressione costante), constant flow
(flusso costante) e ramped flow (flusso a piu gradienti). L'iniettore per impaccate
offre solo due modalita di flusso - constant (costante) e ramped (a piu gradienti).

“Controllo del flusso e della pressione” spiega come impostare programmi
di pressione e di flusso.
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Iniettore split/splitless o cool on-column

Introduzione ai sistemi di iniezione
Tabelle di controllo della colonna

Tipo di gas di trasporto
Indica che la colonna non & definita
Pressione (in psi, bar o KPa)

Premere [Mode/Type]

Constant pressure <
*Constant flow

F COLUMN 1 (He) —*“—;}

| Dimensions unknown H

| Pressure 10.0 10.0 Y

| Mode: constant flow |
Iniettore per impaccate

____________ Z

| COLUMN 1 (He) ————H
| Dimensions unknown =
| Pressure 10.0 L
' Flow 0.0 off L
“Mode: Constant flow

=
| COLUMN 1 MODE
|
|
|
L

Ramped pressure

—— Tipo di gas di trasporto

Indica che la colonna non & definita
Pressure

Flusso all'iniettore, valore impostato ed effettivo

Premere [Mode/Type]

=
| COLUMN 1 MODE

t xConstant flow <
| Ramped flow

Figura 39 Visualizzazione della colonna - Colonne capillari impaccate

0 non definite
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La funzione di risparmio gas

La funzione di risparmio riduce il flusso del gas di trasporto eliminato attraverso
I'uscita dello split dopoil trasferimento del campione nella colonna. La pressione
in testa alla colonna e la portata rimangono invariate, mentre i flussi di spurgo
e di uscita dello split diminuiscono. I flussi - tranne quello in colonna -
mantengono il livello ridotto finche non si preme [Prep Run].

La funzione di risparmio puo essere utilizzata con tutte le modalita degli iniettori
split/splitless e PTV e con le modalitasplit e splitless dell'interfaccia per composti
volatili.

[Start] Attivazione del risparmio gas (3 min)
Modalita split
50 [Prep run] Flusso normale
""""" i Fine analisi
40 ] \
Scarico split 30 ! !
dal risparmio Flusso , \ Flusso risparmio gas
gas (mljmin) 20 | fisparmio gas \_ fBasSaverFlow) ____
10
T T T T T T T T T
2 -1 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tempo (min)
Modalita [Start] _ Attivazione del risparmio gas (5 min)
litless Purge time
sp 50 [Prep run] (2 min) . L.
Fine analisi
40
Scarico __ _Pgrge_ﬂgvg __
split flusso 30 Flusso |' 1 Flusso risparmio gas
(ml/min) 20 | risparmio gas |l ‘\ (Gas Saver Flow)
10 Y |
T T T ! T T T T T
2 -1 0 1 2 3 4 5 6 7 8

Tempo (min)

Figura 40 Funzionamento del risparmio gas
Le modalita pulsate degli iniettori split/splitless e PTV sono simili, tranne che
per I'impulso di pressione, che inizia con [Prep Run] e termina con Pulse time.
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La funzione di risparmio gas

La modalita ventilazione del solvente del PTV e piu complessa; per ulteriori
informazioni consultare “Utilizzo della modalita di ventilazione del solvente” .

Procedura: utilizzo della funzione di risparmio gas
Premere [Front Inlet] o [Back Inlet].

Mode: Split
Temp 24 off
Pressure 0.0 off
Split ratio 10
Split flow 0.0 . o Lo
Tot flow 0.0 0ff 1. Attivare il risparmio di gas.
T T T e e e T A~ -
: GZZOZLV?\:LET s/ SL())n {_I 2. Impos_tare un ﬂusso:_deve essere 15 ml/min
| saver flow 20.0 H maggiore del flusso in colonna
| Saver time 2.00 A 3. Nella modalita split, impostare dopo I'iniezione.
T T TS - In tutte le altre modalita, impostare dopo lo spurgo.
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Pre Run e Prep Run

Pre Run e Prep Run

Con alcuni sistemi di iniezione e alcune modalita di funzionamento, determinati
parametri strumentali assumono valori diversi durante un'analisi e tra un'analisi
e l'altra. Per ripristinare i valori impostati per 'iniezione, & necessario portare il
gascromatografo nello stato di Pre Run.

Lo stato di Pre Run va utilizzato nei seguenti casi.

¢ Quando si utilizza la funzione di risparmio gas con qualsiasi iniettore.

¢ (Quando si utilizza la modalita splitless con qualsiasi iniettore.

¢ (Quando si utilizza una modalita a pressione pulsata con qualsiasi iniettore.

¢ (Quando si utilizza la modalita ventilazione solvente per l'iniettore PTV.

e Quando si utilizzala modalita diretta o splitless dell'interfaccia per composti
volatili.

Esistono due modi per attivare Pre Run: premere manualmente il tasto [Prep

Run] prima di ogni analisi oppure configurare il gascromatografo in modo da

attivare lo stato di Pre Run automaticamente. Entrambi i metodi vengono trattati

di seguito.

Durante lo stato di Pre Run:

e laspia Pre Run lampeggia e quella Not Ready & accesa;

e ivalori impostati si trasformano nei valori corretti per I'iniezione;

* iniziano i tempi di equilibrazione dell’iniettore, del rivelatore e del forno.
Al termine di tutti i tempi di equilibrazione, la spia di Pre Run rimane accesa.
Una volta soddisfatti tutti i criteri necessari per 1'effettuazione di un’analisi,
questa spia si spegne. A questo punto il gascromatografo & pronto per I'iniezione
del campione.

Tasto [Prep Run]

Premere il tasto [Prep Run] prima di iniettare un campione manualmente.
Il gascromatografo passa nello stato di Pre Run. Quando la spia Pre Run rimane
accesa e quella Not Ready si spegne, inizia I'analisi.
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Spurgo del setto

Procedura: Auto Prep Run

Con la maggior parte dei sistemi di iniezione automatica non e necessario
usare [Prep Run]. Se il campionatore o il dispositivo di controllo automatico
(ad esempio un integratore o una stazione di lavoro) non supporta la funzione
[Prep Run], & necessario impostare il gascromatografo su Auto Prep Run.

Si procede come segue.

1. Premere il tasto [Config] per visualizzare un elenco di parametri
configurabili.

2. Scorrere fino al parametro Instrument e premere [Enter].

3. Scorrere fino a Auto prep run e premere [On].

’r CONFIG INSTRUMENT

| Serial #US00100001

| Auto prep run on <

LF inlet type None |
B inlet type PP 1

Spurgo del setto

La linea di spurgo si trova accanto al setto nel quale viene inserito 1'ago. Una
piccola quantita di gas di trasporto lambisce il setto ed elimina qualsiasi impurita.

Ogni iniettore ha un flusso di spurgo del setto diverso. Il gascromatografo
imposta automaticamente il flusso di spurgo degli iniettori con EPC; volendo
lo si puo misurare dall’'uscita di spurgo del setto.
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Spurgo del setto

Tabella 32 Flussi di spurgo del setto

Iniettore Alimentazione Spurgo del setto (ml/min)
Split/splitless, He, N, Ar/5% Me 3
tutte le modalita
Hy 6
Per impaccate Tutti dala3
On-column a feddo He, Ny, Ar/5% Me 15
H, 30
PTV He, Ny, Ar/5% Me 3
Hy 6
Interfaccia per He, N2, Ar/5% Me 3
composti volatili
H, 6
Iniettore split/splitless Iniettore per impaccate

Iniettore PTV

Iniettore on-column a freddo

Interfaccia per composti volatili

Uscita di spurgo del setto

Figura 41 Uscite di spurgo del setto
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14 Iniettore split/splitless

Utilizzo di un iniettore
split/splitless

Versioni standard e ad alta pressione

tenuta del setto

Inserto
Procedura: sostituzione
dell'inserto

Pneumatica della modalita split

Tabella di controllo - modalita split
Procedura: utilizzo della modalita
split con la colonna definita
Procedura: utilizzo della modalita
split con la colonna non definita

Pneumatica della modalita splitless

Tabella di controllo -
modalita splitless

Parametri di funzionamento
Procedura: utilizzo della modalita
splitless con colonna definita
Procedura: utilizzo della modalita

splitless con colonna non definita

Modalita split pulsato
e splitless pulsato

Tabella di controllo -
modalita split pulsato
Procedura: utilizzo della modalita
split pulsato

Tabella di controllo -

modalita splitless pulsato
Procedura: utilizzo
della modalita splitless pulsato

Manutenzione di un iniettore
split/splitless

Sostituzione dei setti
Procedura: sostituzione del setto

Sostituzione dell'O-ring
Procedura: sostituzione dell’0O-ring

Come sostituire la guarnizione
della base dell’iniettore
Procedura: sostituzione
della guarnizione della base
dell'iniettore

Sostituzione del filtro della trappola
dello scarico di splittaggio

Procedura: prova di tenuta
dell'impianto del gas

Procedura: prova di tenuta di un
iniettore split/splitless con EPC

Procedura: prova di tenuta di un
iniettore split/splitless senza EPC
Procedura: eliminazione

delle perdite
Procedura: pulizia dell'iniettore

‘ Torna al sommario ')
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Iniettore split/splitless

Utilizzo di un iniettore split/splitless

Questo sistema viene utilizzato per analisi split, splitless, splitless pulsato o split
pulsato. Si puo selezionare la modalita nella tabella di controllo dell'iniettore. La
modalita split viene generalmente utilizzata per I'analisi dei campioni piu diffusi,
mentre la modalita splitless viene utilizzata per le analisi di tracce. Le modalita
di splitless pulsato e split pulsato vengono utilizzate per lo stesso tipo di analisi,
ma consentono di iniettare maggiori quantita di campione.

Versioni standard e ad alta pressione

L'iniettore split/splitless € regolato ad una pressione di 120 psi alla linea del gas.
In questo modo e adatto alla maggior parte delle colonne. L'iniettore ad alta
pressione e regolato su una pressione massimadi 170 psied e adatto per colonne
capillari con un diametro molto piccolo, in quanto offrono una resistenza
notevole al flusso di gas.

Per vedere quale versione si sta utilizzando, premere [Front Inlet] o [Back Inlet],
scorrere fino alla riga Pressure e premere il tasto [Info]. Sul display compare
I'intervallo di valori di pressione per l'iniettore-da1 a 100 psi (versione
standard) oppureda 1 a 150 psi (versione ad alta pressione).

tenuta del setto

Per il dado di fermo del setto, una molla interna applica pressione al setto.
Per pressioni dell'iniettore fino a 100 psi, stringere 'anello di tenuta finche
I’'anello a C non si trova a 1 mm dalla superficie. Questa soluzione € indicata
nella maggior parte dei casi.

L ==,

A

Con pressioni piu elevate all'iniettore, stringere I'anello di tenuta del setto finche
I'anello a C non si blocca, il che significa che I'anello di tenuta si appoggia
saldamente sul setto. Quindi stringere di un altro giro.

Se si usa un setto Merlin Microseal ™}istringere il dado con le dita fino all'arresto.
La capacita di pressione dipende dal setto utilizzato.
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Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless

Inserto

Inserto

Selezionare l'inserto in base al tipo di iniezione da eseguire: split o splitless.
Sono disponibili diversi tipi di inserti ordinabili dal catologo Agilent periprodotti
di consumo e le forniture.

Procedura: sostituzione dell'inserto
Elenco delle parti

ATTENZIONE

Inserto, numero di parte 5183-4647 (split) o 5062-3587 (splitless)
Pinzette

Chiave per setto (numero di parte 19251-00100)

O-ring in Viton (numero di parte 5180-4182) (standard)

Premere [Oven] eimpostareil forno a35°C. Quando latemperaturaraggiunge
il valore impostato spegnere il forno. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet]
a seconda che si utilizzi I'iniettore anteriore o posteriore e disattivare la
temperatura e la pressione dell'iniettore.

Procedere con cautela! I raccordi dell'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

2.

Togliere il dado di tenuta dell'inserto. Eventualmente utilizzare la chiave
per setto.

Se e presente un inserto, toglierlo con una pinzetta o con un utensile adatto.
Prestare attenzione a non spezzare l'inserto.

Esaminare l'inserto. Assicurarsi che si tratti del tipo adatto alla modalita
di iniezione da utilizzare, split o splitless.

Mettere un o-ring in Viton sull'inserto ad una distanza di 2-3 mm dall'estremita
superiore.

303



Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Inserto

6. Inserire l'inserto nell’iniettore.

Precauzioni Non aggiungere o-ring né altre guarnizioni nella parte inferiore dell'inserto;
si rischia di danneggiare l'iniettore e di frantumare 1'inserto.

7. Rimettere il dado di tenuta dell'inserto e stringerlo. Non serrare
eccessivamente.

0-ring
(a2-3 mm
dalla parte superiore)

Inserto

Dado di tenuta
inserto

Figura 42 Installazione dell'inserto
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Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Pneumatica della modalita split

Pneumatica della modalita split

Un’iniezione in modalita split viene effettuata introducendo un campione liquido
inuniniettore caldoin cui evaporarapidamente. In questo modo solo unapiccola
quantita del campione entra nella colonna, mentre la maggior parte viene
eliminata attraverso l'uscita dello split. Il rapporto tra il flusso in colonna

e il flusso di splittaggio & controllato dall’operatore. Le iniezioni in split vengono
utilizzate soprattutto per i campioni ad elevata concentrazione, quando ci si
puo permettere di perdere la maggior parte del campione dallo scarico di split.
Si usano anche per i campioni che non possono essere diluiti.

La Figura 43 illustra il sistema pneumatico per l'iniettore in modalita split.

" Loop di controllo
Frit di Regolatore dello spurgo
del flusso totale Supporto setto  gensore g del setto purg

limitazione
del flusso I E di pressione  (non regolabile)
EMjC FS e PS == |sPR[] Uscita

Valvola  Sensore Loop di controllo pressione
proporzionale di flusso testa colonna
11
I— |J A~ Flusso di
== scari
f N . III.:O
Trap-  Valvola Valvola Insplit
di spurgo  prop. 2
aperta
‘\A Al rivelatore

Modalita di chiusura di emergenza:
Valvola proporzionale 1 chiusa
Valvola proporzionale 2 aperta

Valvola di splitaggio aperta

Figura 43 Pneumatica del flusso in split
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Tabella di controllo - modalita split

Mode: Modalita di funzionamento corrente: split
Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura dell’iniettore
Pressure Valore impostato e valore effettivo della pressione dell'iniettore

Split ratio Ilrapporto trail flusso di splittaggio e il flusso in colonna.
Il valore del flusso in colonna e impostato nella tabella di controllo Colonna 1
Questa riga non compare se la colonna non ¢ definita.

Split flow Flusso,in ml/min, dall’'uscitadello split. Questariganon compare
se la colonna non e definita.

Total flow Rappresentail flusso totale in ingresso, cioe la somma del flusso
di splittaggio, del flusso in colonna e del flusso di spurgo del setto. Variando il flusso totale,
il rapporto e il flusso di splittaggio cambiano, mentre il flusso e la pressione in colonna

rimangono invariati.
T B e e R Premere [Mode/Typel
| FRONT INLET (S/SL) ‘ s T e e P A =
| Mode: split M | FRONT INLET MODE [
I Temp 250 250 < | _l——i *Split < |
ILP_rg_s‘s_uLeﬁLO.ﬁO?‘[Q._gﬁJ | Splitless |
Split ratio 100 [Lfli_liegieli‘tieisﬁ_vj
Split flow 76.6
Tot flow 80.3 80.3
gas Sa‘f’fr 2003 Se si utilizza il sistema di risparmio gas,
syl . =N > impostare un tempo successivo a quello di iniezione.
Saver time 2.00
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Utilizzo di un iniettore split/splitless

Iniettore split/splitless
Tabella di controllo - modalita split

Procedura: utilizzo della modalita split con la colonna definita

1.

Rapporto di
splittaggio =

Flusso di splittaggio
Flusso della colonna

Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

se si utilizza quello posteriore.

a.

b.

Premere [Front Inlet] se si utilizza I'iniettore anteriore o [Back Inlet]

Scorrere fino a Mode : e premere [Mode/Type]. Selezionare Split.

Impostare la temperatura dell'iniettore.

c. Desiderandoimpostare un rapporto di splittaggio specifico, scorrere fino
aSplit ratio einserire il valore desiderato. Il flusso di splittaggio
viene calcolato automaticamente.

Desiderando impostare un flusso di splittaggio specifico, scorrere fino

aSplit flow e inserire il valore desiderato. Il rapporto di splittaggio
viene calcolato automaticamente.

e. Se desiderato, attivare la funzione Gas saver. Impostare il campo
Saver time in modo che la funzione si attivi dopo l'iniezione.
Usare il tasto [Prep Run] (vedere pagina 298) prima di iniettare
manualmente il campione.

E
| FRONT INLET (S/SL)

| Mode:

| Temp 250
Pressure 10.0
Split ratio
Split flow
Tot flow 80.3
Gas saver
Saver flow
Saver time

[

Split
250

i

Premere [Mode/Type]

| FRONT INLET MODE |
-l split < |
I*Splitless i

_ Pulsed split

Pulsed splitless

Se si utilizza la funzione gas saver, impostare
impostare un tempo successivo a quello di iniezione.
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Utilizzo di un iniettore split/splitless

Iniettore split/splitless
Tabella di controllo - modalita split

Procedura: utilizzo della modalita split con la colonna non definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.

Rapporto di
splittaggio =

Flusso di splittaggio
Flusso della colonna

Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

Premere [Front Inlet] o [Back Inlet]

r—— T T -
|  FRONT INLET (S/SL) |
| Mode: split |
| Temp 250 250 < |
| Pressure 10.0  10.0 |
Tot flow 79.1 79.1

a. Impostare la temperatura.

b. Impostare il valore del flusso totale (Total Flow) in ingresso.
Con un flussimetro misurare il flusso dell’'uscita dello split.

c. Calcolare il flusso in colonna sottraendo dal flusso totale il flusso
di uscita dello split e il flusso di spurgo del setto (vedere pagina 299 valori
nominali dei flussi di spurgo del setto per tipo di gas di trasporto).

d. Calcolare il rapporto di splittaggio. Arrotondare eventualmente il valore.

Parte anteriore dello strumento
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Pneumatica della modalita splitless

In questa modalita la valvola di splittaggio & chiusa durante l'iniezione e rimane
tale mentre il campione si vaporizza nell'inserto e viene trasferito in colonna.
Dopoiltempo specificato, lavalvoladi splittaggio si apre per eliminare attraverso
I'uscita dello split eventuali vapori rimasti nell'inserto. Questo consente di
evitare lo scodamento del solvente dovuto al volume elevato dell'iniettore
rispetto alla ridotta portata del flusso in colonna. Specificare il momento

di attivazione dello spurgo e il flusso nella tabella dell'iniettore.

Se si utilizza la funzione di risparmio gas, impostare il campo Time ad un valore
superiore a quello impostato per lo spurgo.

Loop di controllo

. della pressione dell'iniettore regolatore
Frit di dello spurgo
limitazione Sensore Supporto setto Sensore del setto

del flusso di flusso E ) di pressione  (non regolabile)
IEN\jt FS T» PS == |SPR[] Uscita

Valvola
proporzionale 1

Trap-  Valvola Valvola
di spurgo  proporzionale 2
chiusa

Al rivelatore

Modalita di chiusura di emergenza:
Valvola proporzionale 1 chiusa
Valvola proporzionale 2 aperta
Valvola di splitaggio aperta

Figura 44 Diagramma del flusso splitless, dalla pre-analisi all’attivazione
dello spurgo
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Tabella di controllo - modalita splitless

Mode: Modalita di funzionamento corrente: splitless
Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura dell’iniettore
Pressure Pressione dell'iniettore effettiva e nominale in psi, bar, or kPa

Purge time Il momento, espresso in minuti dall'inizio dell’analisi,
in cui si apre la valvola di spurgo.

Purge flow Il flusso, in ml/min, dall'uscita dello spurgo, a partire dal
momento impostato nel campo Purge time. Non e possibile specificare questo
valore se la colonna non e definita.

Total flow Lariga Total flow indica il flusso effettivo in ingresso durante
una pre-analisi (la spia e accesa e non lampeggia) e durante un’analisi prima
dell'attivazione dello spurgo. In queste fasi non & possibile inserire un valore in questo
campo. Altrimenti per Total flow sono indicati sia i valori impostati sia quelli effettivi.

| FRONT INLET (S/SL) i

| Mode: Splitless 5

| Temp 250 250 < |

| Pressure 10.0 _10.0 |
Purge time 0.75
Purge flow 15.0
Total flow 77.6
Gas saver On Se si usa un sistema di risparmio gas,
Saver flow 20.0 impostare un tempo successivo
Saver time 2.00 a quello di iniezione
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Iniettore split/splitless
Parametri di funzionamento

Parametri di funzionamento

L’iniezione in modalita splitless si effettua secondo le fasi che seguono.

1. Vaporizzare il campione e il solvente in un iniettore riscaldato.

2. Utilizzare un flusso e una temperatura del forno tali da creare una zona satura
di solvente nella testa della colonna.

3. Utilizzare questa zona per intrappolare e riconcentrare il campione in testa

alla colonna.

4. Attendere fino a che tutto o la maggior parte del campione e stato trasferito
alla colonna. Poi eliminare i vapori rimasti nell'iniettore (per lamaggior parte
solvente) aprendo la valvola di spurgo. Cio evitalo scodamento del solvente.
Aumentare la temperatura del forno per analizzare il campione.

5. Aumentare la temperatura del forno per vaporizzare il solvente e gli analiti.

Per migliorare le condizioni di funzionamento, sono necessari alcuni
esperimenti. La Tabella 33 contiene i valori di riferimento entro cui si muovono

i parametri critici.

Tabella 33 Parametri di iniezione per la modalita splitless

Parametro

Intervallo di valori consentiti

Valore di partenza
consigliato

Temperatura del forno

Tempo diriscaldamento
iniziale del forno
(Oven initial time)

Tempo di spurgo
dell'iniettore

Attivazione Gas saver
(Gas Saver Time)

Flusso dal risparmio gas
(Gas Saver Flow)

No cryo, 24°C a 450°C
C0, cryo, -60°C a 450°C
N, cryo, -80°C a 450°C

Da 0 a 999,9 minuti

Da 0 a 999,9 minuti

Da 0 a 999,9 minuti

Da 15 a 1000 mi/min

10°C al di sotto del punto
di ebollizione del solvente

> tempo di spurgo
dell'iniettore

Liner volume
Column flow

Dopo il tempo di spurgo

15 ml/min flusso in colonna
massimo
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Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Parametri di funzionamento

Procedura: utilizzo della modalita splitless con colonna definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet] se si utilizza I'iniettore anteriore o [Back Inlet]
se si utilizza quello posteriore.

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Splitless.
b. Impostare la temperatura dell'iniettore.
c. Inserire un valore di Purge time e un valore di Purge flow.

d. Sesivuole, attivare la funzione Gas saver. Il campo Time vaimpostato
su un valore superiore a quello impostato per il flusso di spurgo.

ke o Premere [Modify/Type

| FRONT INLET (S/SL) f r__[__lw_yil_ _____ =
IMode: splitless K | FRONT INLET MODE i
:Temp 250 250 < : | split < |
Pressure 10.0 10.0 | ~lxsplitless ‘
Purge time 0.75 _ Pulsed split J
Purge flow 15.0 Pulsed splitless

Total flow 77.6

Gas saver On Se si utilizza la funzione gas saver, impostare
Saver f%"“ 20.0 il campo Time su un valore superiore a quello
Saver time 2.00 impostato per il flusso di spurgo.

3. Utilizzare il tasto [Prep Run] (vedere pagina 298) prima di iniettare
manualmente un campione.
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Parametri di funzionamento

Procedura: utilizzo della modalita splitless con colonna non definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet] se si utilizza I'iniettore anteriore o [Back Inlet]
se si utilizza quello posteriore.

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Splitless.
b. Impostare la temperatura dell'iniettore.
c. Inserire un valore di Purge time.

d. Impostare il flusso totale ad un valore maggiore rispetto alla somma
del flusso in colonna piu il flusso di spurgo del setto (vedere pagina 299)
in modo da garantire un flusso in colonna adeguato.

P e e e A Premere [Mode/Type]

| FRONT INLET (S/SL) | e S R =
[ Mode: Splitless | FRONT INLET MODE |
' Temp 250 2so<‘—tl split < |
LPressure 10.0 10.0 _J‘ HxSplitless |
Purge time  0.75 | || Pulsed split |
Tot flow 77.6 77.6 Pulsed splitless

3. Utilizzare il tasto [Prep Run] (vedere pagina 298) prima di iniettare
manualmente un campione.
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Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Modalita split pulsato e splitless pulsato

Modalita split pulsato e splitless pulsato

L’'impulso di pressione prodotto quando si lavora in queste modalita ha la
funzione di aumentare la pressione dell'iniettrore prima dell’inizio di un’analisi
e di riportarla al valore normale dopo un periodo di tempo specificato. Lo scopo
e quello di trasferire piu rapidamente il campione dall’iniettore alla colonna,
riducendo il rischio di decomposizione. Se la separazione cromatografica e
influenzata dall'impulso di pressione puo essere utile, per ripristinare la forma
del picco, installare una precolonna.

Quando si opera in una modalita a pressione pulsata, prima di effettuare
I'iniezione manuale premere [Prep Run]. Vedere pagina 298 per ulteriori
informazioni.

Nelle modalita "pulsate" e possibile programmare la pressione e il flusso
in colonna. In tal caso I'impulso di pressione avra la precedenza sul gradiente
della pressione o del flusso in colonna.

Impulso di pressione
pressione effettiva

Programma della pressione (o del flusso)

0 1 2 3 4 5 6 7 8

Tempo (min)

Figura 45 Impulso di pressione e flusso o pressione in colonna

314
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Tabella di controllo - modalita split pulsato

Mode: Modalita di funzionamento corrente: split pulsato
Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura dell’iniettore

Pressure Valoreimpostato ed effettivo della pressione dell'iniettore a inizio
analisi, senza tener conto dell’effetto dell'impulso di pressione. Punto di partenza
di un programma di pressione a piu gradienti o valore della pressione fissa se
non viene utilizzato alcun programma.

Pulsed pres La pressione dell'iniettore desiderata per I'inizio dell’analisi.
La pressione aumenta a questo valore quando viene premuto [Prep Run] e ivi
rimane fino al termine del periodo impostato nel campo Pulse time, quando
viene ripristinato il valore impostato nel campo Pressure.

Pulse time Momento in cuila pressione torna al valore normale.

Split ratio Ilrapporto trail flusso di splittaggio e il flusso in colonna.
Il valore del flusso in colonna e impostato nella tabella di controllo
Colonna 1 o 2. Appare solo se la colonna e definita.

Split flow Flusso, il ml/min, dall'uscita dello split/spurgo. Appare solo se
la colonna e definita.
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Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Tabella di controllo - modalita split pulsato

Total flow Lasomma del flusso di splittaggio, del flusso in colonna e del
flusso di spurgo del setto. Modificando il flusso totale, cambiano il rapporto
e il flusso di splittaggio, mentre il flusso in colonna e la pressione rimangono
invariati. Quando viene utilizzato un impulso di pressione il flusso totale
aumenta, per mantenere costante il rapporto di splittaggio.

r T T T T M
| FRONT INLET (S/SL) |
| Mode: Pulsed split i
| Temp 250 250 < |
|Pressure 10.0  10.0 |
:z : z:d . ?;z s 3? 8 ::' Impostazioni dell'impulso di pressione
Split ratio 100
Split flow 67.0
Tot flow 70.9
Gas saver on
Saver flow 20.0
Saver time 3.00

Procedura: utilizzo della modalita split pulsato
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet] se si utilizza I'iniettore anteriore o [Back Inlet]
se si utilizza quello posteriore.

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Pulsed
Split.

b. Impostare la temperatura dell'iniettore.

c. Inserireivalori di Pulsed Prese Pulse time.

Rapporto di
splittaggio = d. Desiderandoimpostare unrapporto di splittaggio specifico, scorrere fino
Flusso di splittaggio aSplit ratio e inserire il valore desiderato. Il flusso di splittaggio

Flusso della colonna viene calcolato automaticamente se la colonna & definita.
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Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Tabella di controllo - modalita split pulsato

e. Per specificare un flusso di splittaggio, scorrere fino a Split flowe
inserirne il valore. Il rapporto di splittaggio viene calcolato
automaticamente se la colonna e definita.

f. E possibile attivare la funzione Gas saver. Impostare il campo Time
su un valore superiore a quello impostato per Pulse time.

re T T T T T T 1 Premere [Mode/Type]

|  FRONT INLET (S/SL) | s s oS =
:Temp 250 250 < : | split < |
Pressure 10.0 10.0 | | splitless I
Pulsed pres 30.0 - *Pulsed split J
Pulse time 1.0 Pulsed splitless

Split ratio 100

Split flow 67.0

Total flow 77.6 77.6

Gas saver off

3. Premere il tasto [Prep Run] (vedere pagina 298) prima di iniettare
manualmente un campione.
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Tabella di controllo - modalita splitless pulsato

Tabella di controllo - modalita splitless pulsato

Mode: Modalita di funzionamento corrente: splitless pulsato
Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura dell’iniettore

Pressure Valoreimpostato ed effettivo della pressione dell'iniettore a inizio
analisi, senza tener conto dell’effetto dell'impulso di pressione. Punto di partenza
di un programma di pressione a piu gradienti o valore della pressione fissa se
non viene utilizzato alcun programma .

Pulsed pres La pressione dell'iniettore desiderata per I'inizio dell’analisi.
La pressione aumenta a questo valore quando viene premuto [Prep Run] e ivi
rimane fino al termine del periodo impostato nel campo Pulse time, quando
viene ripristinato il valore impostato nel campo Pressure.

Pulse time Momento in cuila pressione torna al valore normale.

Purge time Il momento, dall'inizio dell’analisi, in cui si desidera che si apra
la valvola di spurgo. Impostare I'inizio dello spurgo (Purge time) a 0,1 - 0,5 minuti
prima che la pressione torni sul valore normale (momento impostato nel campo
Pulse time).

Purge flow Il flusso, in ml/min, dall’'uscita dello spurgo, a partire dal
momento impostato nel campo Purge time. La colonna deve essere definita.

Total flow Rappresenta il flusso totale in ingresso, ¢ la somma del flusso
in colonna e del flusso di spurgo del setto.

r T T T T =

| FRONT INLET (S/SL) |

| Mode:Pulsed splitless |

| Temp 250 250 <!

| Pressure 10.0 10.0 |
Pulsed pres 30.0 — Impostazioni
Pulse time 1.6 __j dell'impulso di pressione
Purge time 1.5 -—-j Valori di spurgo
Purge flow 15.0 — dell'iniettore
Total flow 77.6
Gas saver on
Saver flow 0.0
Saver time 3.00
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Utilizzo di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless

Procedura: utilizzo della modalita splitless pulsato
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet] se si utilizza I'iniettore anteriore o [Back Inlet]
se si utilizza quello posteriore.

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Pulsed
Splitless.

b. Impostare la temperatura dell’iniettore.
c. Inserireivalori di Pulsed Prese Pulse time.

d. Specificare il momento dell’apertura della valvola di spurgo
(Purge time). Impostare il tempo di spurgo da 0,1 a 0,5 minuti prima
del momento di disattivazione dell'impulso ( Pulse time).

e. Sela colonna e definita, inserire un valore per Purge flow.

f. Sela colonna é definita e possibile attivare la funzione Gas saver.
Il campo Time va impostato su un valore superiore a quello impostato

per il flusso di spurgo.
P S e Premere [Mode/Type]
| FRONT INLET (S/SL) | e S e =
| Mode:Pulsed Splitless H | FRONT INLET MODE |
| Temp 250 250 <! | split < |
| Pressure 10.0  10.0 || ||l splitless |
Pulsed pres 30.0 {__Pu_ts_eg_sp_ti_t _____ J‘
Pulse time 1.0 — *Pulsed splitless
Purge time 0.9 1 o o
Purge flow 15.0 Impostare I'attivazione dello spurgo da 0,1 a 0,5 minuti
Total flou 77 .6 prima dell’attivazione dell'impulso
Gas saver 0n =77 Se si utilizza la funzione gas saver, impostare
Saver flow 0.0 :lil campo Time su un valore superiore a quello
Saver time 3.00 —J mpostato per il flusso di spurgo.

3. Premere il tasto [Prep Run] (vedere pagina 298) prima di iniettare
manualmente un campione.
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Manutenzione di un iniettore split/splitless

Iniettore split/splitless
Tabella di controllo - modalita splitless pulsato

Manutenzione di un iniettore split/splitless

Dado Merlin

Dado di tenuta del setto

Microguarnizione Merlin

Setto

Gruppo inserto

O-ring

Linea di uscita dello split

Inserto

[solamento

iniettore split/splitless

Corpo

Dado di bloccaggio

Guarnizione base dell'iniettore

Coppa per isolante

@
Q Rondella
@ Dado di riduzione

Isolamento
()

% Ferrula
: Dado colonna

Figura 46 L'iniettore capillare split/splitless
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Sostituzione dei setti

Sostituzione dei setti

Quando un setto perde si verificano alcuni fenomeni, ad esempio tempi
di ritenzione variabili o piu lunghi, perdita di risposta e/o caduta della pressione
in testa alla colonna. Aumento del rumore del segnale.

La durata utile dei setti dipende dalla frequenza delle iniezioni e dalla qualita
dell’ago; un ago rovinato o danneggiato puo ridurre la durata del setto.

Se lo strumento viene utilizzato costantemente, si consiglia di sostituire il setto
ogni giorno.

Il tipo di setto usati dipende dalle esigenze cromatografiche. Un'altra opzione
disponibile ¢ il setto Merlin Microseal ™}'un setto duckbill a basso spurgo e lunga
durata, se utilizzato con il campionatore automatico 7683 e con le siringe
consigliate. I setti possono essere ordinati direttamente da Agilent Technology;
per ordinare le parti consultare il catalogo Agilent per i prodotti di consumo

e le forniture.

Tabella 34 Setti consigliati per I'iniettore split/splitless

Descrizione N. di parte
Setto da 11 mm, rosso, a hasso spurgo 5181-1263
Setto da 11 mm con foro passante parziale, rosso, a basso spurgo 5181-3383
Setto da 11 mm, grigio, a basso spurgo 5080-8896
Setto Merlin Microseal (30 psi) 5181-8815

Setto in silicone da 11 mm, resistente alle alte temperature (350°Ceoltre) 5182-0739

ATTENZIONE Procedere con cautela! Il forno e/o I'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.
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Manutenzione di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Sostituzione dei setti

Procedura: sostituzione del setto

Materiale necessario:

e Guanti (se I'iniettore e caldo)

e Setto nuovo - vedere Tabella 34 a pagina 321 per i nunmeri di parte

e Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)

¢ Un utensile di plastica o di legno appuntito per togliere il setto dall'iniettore
e Lana d’acciaio 0 o 00 (opzionale)

¢ Pinzette

e Aria compressa filtrata o azoto (opzionale)

1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

e Spegnere il forno e il rivelatore.
e Raffreddare il forno e l'iniettore a temperatura ambiente.
e Disattivare la pressione dell'iniettore.

2. Togliere il dado di fermo del setto o il dado Merlin; se il dado & caldo o
appiccicoso utilizzare una chiave. Togliere il setto o la microguarnizione
Merlin. Se il setto e appiccicoso usare un utensile appuntito per toglierlo.
Assicurarsi di averlo tolto completamente. Evitare di graffiare l'interno
della testa del setto.

L
@ \ Dado di tenuta del setto
@

Se il setto appiccica usare

un utensile appuntito per

rimuoverlo. Fare attenzione a non
graffiare il metallo intorno al setto,
togliere e rimuovere tutti i componenti
del vecchio setto.

Setto
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Manutenzione di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
Sostituzione dei setti

3. Con un pezzo di lana d’acciaio arrotolato e un paio di pinzette eliminare
qualsiasi residuo dal dado di tenuta e dal supporto del setto. Utilizzare aria
compressa o azoto per togliere i pezzi di lana d’acciaio e di setto.

4. Usare una pinzetta per inserire un setto nuovo o una microguarnizione
Merlin. Spingerlo bene nella sua sede.

Se siinstalla una micorguarnizione Merlin fare in modo che le partiin metallo
siano rivolte verso il basso (dalla parte del forno).

. Setto standard
.I-I' e relativo dado

5. Riposizionare il dado del setto o il dado Merlin stringendolo bene con le dita.
Se si usa il dado standard del setto, I'anello a C si trovera a circa 1 mm al
di sopra del dado. Non serrare eccessivamente.

Anelloa C

1Tmmtrail
dado e I'anelloa C

Non serrare troppo il dado per

evitare di comprimere eccessivamente
il setto, azione che potrebbe provocare
un guasto anticipato, oltre alla
contaminazione dell'iniettore con
frammenti del setto.

6. Ripristinare le normali condizioni di funzionamento.
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Sostituzione dell'0-ring

Sostituzione dell'O-ring

L’O-ring deve essere cambiato ogni volta che si sostituisce 1'inserto oppure
quando e usurato per evitare perdite nell'iniettore. Per determinare se I'O-ring
perde, eseguire una prova di tenuta sull'iniettore split/splitless.

Gli O-ring contengono plastificanti che li rendono elastici. Gli O-ring sigillano
la parte superiore dell'iniettore, la relativa base e 1'adattatore. Tuttavia,

a temperature elevate i plastificanti si induriscono e gli O-ring diventano rigidi
€ Nnon riescono a creare una tenuta.

Inserto Inserto
O-ring —\. — O-ring /
Base iniettore |
Base iniettore
0-ring nuovo 0-ring usurato

Figura 47 Sezione di iniettore, inserto e o-ring

Se l'iniettore viene utilizzato abitualmente a temperature elevate sarebbe meglio
utilizzare Oring in grafite. Sebbene durino di piti, anch'essi potrebbero perdere
la capacita di chiusura ermetica. Verificare nella Tabella sotto riportata il tipo
di O-ring adatto per I'iniettore in uso.

Tabella 35. O-ring per I'iniettore split/splitless

Descrizione N. di parte
0-ring in Viton per temperature fino a 350°C 5181-4182
0O-ring in grafite per inserto split (temperature oltre i 350°C) 5180-4168
0O-ring in grafite per inserto splitless (temperature oltre i 350°C) 5180-4173
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Manutenzione di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless

ATTENZIONE

Sostituzione dell'0-ring

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni. Se I'iniettore ¢ caldo, indossare i guanti.

Procedura: sostituzione dell'O-ring

Materiale necessario:

!—A

N

Guanti (se I'iniettore e caldo)

Un O-ring nuovo - vedere Tabella 35 a pagina 324
Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)
Pinzette

Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

e Spegnere il forno e il rivelatore.
e Raffreddare il forno e I'iniettore a temperatura ambiente.

e Disattivare la pressione dell'iniettore.

Allentare il dado dell'inserto split/splitless; eventualmente utilizzare
I’'apposita chiave. Smontare il dado con cautela per evitare di spezzare
l'inserto.

Dado dell'inserto split/splitless

325



Manutenzione di un iniettore split/splitless Iniettore split/splitless
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3. A questo punto si dovrebbero vedere 1'estremita dell'inserto e 'O-ring.
Estrarre 1'inserto usando le pinzette.

Inserto e O-ring {
nell'iniettore

of

4. Togliere '0O-ring vecchio e inserirne uno nuovo sull'inserto.

5. Con le pinzette riposizionare l'inserto nell'iniettore. Riavvitare il dado
dell'inserto con I'apposita chiave.

6. Ripristinare le normali condizioni di funzionamento del gascromatografo.
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

Come sostituire la guarnizione della base dell’iniettore

Questa guarnizione deve essere sostituita ogni volta che si allenta o si toglie
il dado di riduzione. Inoltre alcuni sintomi cromatografici (es. picchi fantasma)
indicano che la guarnizione € sporca e deve essere sostituita.

Sono disponibili tre tipi di guarnizioni per la base dell'iniettore:

e guarnizione placcata in oro, numero di parte 18740-20885,

e guarnizione placcata in oro-, a croce, numero di parte 5182-9652,

e guarnizioni in acciaio inox, numero di parte 18740-20880.

La guarnizione viene sostituita dall'interno del forno, per cui & necessario
smontare la colonna. Se non si e pratici di installazione e rimozione di colonne,
consultare “Colonne e trappole” .

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore
Procedura: sostituzione della guarnizione della base delliniettore

Materiale necessario:

¢ Guanti puliti privi di peli, non di nylon (da indossare quando si maneggia
la guarnizione).

e Una guarnizione nuova (vedere elenco dei numeri di parte).
¢ Una rondella nuova (numero di parte 5061-5869).

e Chiave da 1/4 di pollice (per la colonna).

e Chiave da 1/2 di pollice

1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

e Spegnere il forno e il rivelatore.
e Raffreddare il forno e l'iniettore a temperatura ambiente.
e Disattivare la pressione dell'iniettore.

2. Togliere la colonna dall'iniettore. Chiudere con un tappo 1'estremita aperta
della colonna per evitare contaminazioni. Se e installata una coppa
d’isolamento intorno alla base dell'iniettore, toglierla.

- = = =%
e : N - =N :
Dado di riduzione 8o 0 il Colonna scollegata, con coperchio
¥ 6 o 7
¥ 500 7
[e]Mlele]el¢ [e)e)
[e]e]e [e]elele] vle]e] @
[e]e]e] vlelelel¢ Tole]e]
0 OOOOOOOC OOOOOOO DOOOOOOO °
[e]e]e]e[e]e]e]e] vle]e]o]e)] Q
[e]e]e]e] slelelelt Ie]elele]
OOOOOO OOOOOOO DOOOOOOOO
[e]e]e]e [e]e]e]e] slele]e]
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

3. Conlachiave da 1/2 pollice allentare il dado di riduzione, quindi toglierlo. La
rondella e la guarnizione si trovano all'interno del dado di riduzione. Toglierli.
E possibile sostituire la rondella quando si sostituisce la guarnizione interna.

Dado di riduzione

4. Indossare i guanti per proteggere la guarnizione della base dell'iniettore e la
rondella da ogni contaminazione. Collocare larondellanel dado di riduzione.
Collocare sopra a questo la nuova guarnizione della base dell'iniettore.

Guarnizione della base
dell'iniettore vista di lato:

S —
Rondella |
Assicurarsi che

Dado di riduzione la protuberanza
sia rivolta verso
il basso.

Guarnizione base dell'iniettore @

5. Sostituire il dado di riduzione. Usare la chiave da 1/2 pollice per stringere il
dado. Riposizionare la colonna e la coppa di isolamento. Una volta installata
la colonna, ripristinare la normali condizioni di funzionamento.
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

Sostituzione del filtro della trappola dello scarico di splittaggio

ATTENZIONE

Spegnere il forno ed il riscaldatore dell'iniettore che utilizza la trappola dello
scarico di splittaggio e lasciarli raffreddare. Disattivare la pressione del gas
di trasporto.

La trappola dello scarico di splittaggio puo contenere quantita residue

di campione o altre sostanze chimiche utilizzate nel GC. Seguire le procedure
di sicurezza adatte per la manipolazione di questo tipo di sostanze durante

la sostituzione della cartuccia del filtro della trappola.

1. Spegnere l'iniettore ed il forno e lasciarli raffreddare.
Impostare tutti i flussi del GC a zero.

Togliere il coperchio del sistema pneumatico.

= W

Sollevare il gruppo della trappola dal supporto di montaggio e svitare
il dispositivo della trappola del filtro.

Saldatura posteriore dello scarico di splittaggio ‘ .
7\
V.
[z
Kit di sostituzione del filtro @

@ Cartuccia del filtro
S

0-ring (2)

Saldatura anteriore
dello scarico

5. Togliere le vecchie cartucce ed i vecchi O-ring e sostituirli.
6. Rimontare la trappola.

7. Verificare che non vi siano perdite.
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

Procedura: prova di tenuta dell'impianto del gas

La presenza di perdite nel sistema di circolazione del gas puo influenzare in
maniera sostanziale i risultati cromatografici. Con la seguente procedura viene
controllato il sistema del flusso fino al collettore (ovvero la parte pneumatica
posta fisicamente in corrispondenza dell'iniettore) escluso. Se questa parte di
sistema non presenta perdite, passare alla procedura successiva per controllare
I'iniettore e il relativo collettore.

E consigliato I'uso di rivelatori di perdite che utilizzano liquidi, soprattutto
nelle applicazioni che richiedono la massima pulizia.

Nel caso in cui le prove di tenuta vengano effettuate con un fluido, sciacquare
immediatamente lo strumento per eliminare i residui di sapone.

ATTENZIONE

Per evitare qualsiasi rischio di scossa elettrica, quando per le prove di tenuta
si utilizza un fluido, spegnere il gascromatografo e staccare il cavo di
alimentazione. Prestare attenzione a non far cadere gocce di soluzione sui cavi
elettrici, soprattutto quelli dell’elemento riscaldante del rivelatore.

Materiale necessario:

¢ Unrivelatore di perdite elettronico in grado di rivelare il tipo di gas in uso
oppure fluido di rivelazione. Se si utilizza un fluido di rivelazione, una volta
terminato il test eliminare i residui.

¢ Due chiavi da 7/16 di pollice

1. Con il rivelatore di perdite scelto controllare tutti i punti di raccordo.

2. Eliminare le perdite serrando meglio i raccordi. Ripetere il test sui raccordi

che presentavano perdite.
Continuare a serrare e a verificare finché tutti i raccordi risultano
perfettamente serrati.
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

Procedura: prova di tenuta di un iniettore split/splitless con EPC

I punti all'interno di un sistema di iniezione nei quali possono verificarsi delle
perdite sono diversi. Questa procedura permette di determinare, in generale,
se nell'iniettore e presente una perdita di dimensioni eccessive.

Se nell'iniettore sono presenti perdite, utilizzare un rivelatore elettronico

per individuare il componente che perde.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

Materiale necessario:

e Ferrula cieca

e Chiave da 7/16 di pollice

* Guanti (se l'iniettore e caldo)

e Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)
e Chiave da 9/16 di pollice

e Tappo SWAGELOK da 1/8 di pollice

¢ Flussimetro a bolla

1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

® Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
come metodo

* Spegnere il forno.
e Raffreddare il forno e l'iniettore a temperatura ambiente.
e Disattivare la pressione dell'iniettore.

¢ Smontare la colonna, se installata, e chiudere il relativo raccordo
con un dado e una ferrula cieca.

e Togliere il setto vecchio e sostituirlo con uno nuovo.
Per le istruzioni, vedere “Sostituzione dei setti”.

e Controllare I'O-ring e sostituirlo se indurito o danneggiato.
Vedere le istruzioni contenute in “Sostituzione dell'O-ring” .
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2. Chiudere il raccordo dello spurgo del setto con un tappo SWAGELOK da 1/8
di pollice.

Raccordo chiuso dello spurgo
del setto

3. Regolare il forno e I'iniettore sulla normale temperatura d’esercizio.
4. Configurare la colonna a lunghezza 0.]

5. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet] per aprire la tabella di controllo
dell'iniettore.

e Impostare la normale temperatura d’esercizio dell'iniettore.

e Inserire un valore di pressione di 25 psi o, se maggiore, quello
normalmente usato. Assicurarsi che la pressione alla fonte superi
di almeno 10 psi la pressione dell'iniettore.

e Impostare il flusso totale a 60 ml/min.
e Impostare l'iniettore in modalita di splittaggio.

Attendere finche la pressione e il flusso non si sono stabilizzati. Se non si
riesce a raggiungere la pressione impostata, significa che esiste una grossa
perdita o che la pressione e troppo bassa.

6. Disattivare la pressione o il flusso. Dato che lo spurgo del setto e i raccordi
della colonna sono chiusi, il gas rimane intrappolato nel sistema e la
pressione rimane costante.

7. Monitorare la pressione per 10 minuti. Una caduta di pressione di 0,5 psig
(0,05 psi/min o inferiore) € normale.

Se la pressione scende pill rapidamente della velocita accettabile,
vedere “Procedura: eliminazione delle perdite” .
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Procedura: prova di tenuta di un iniettore split/splitless senza EPC

I punti all'interno di un sistema di iniezione nei quali possono verificarsi

delle perdite sono diversi. Questa procedura permette di determinare, in
generale, se nell'iniettore € presente una perdita di dimensioni eccessive.
Se nell'iniettore sono presenti perdite, utilizzare un rivelatore elettronico
per individuare il componente che perde.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

Materiale necessario:

Ferrula cieca

Chiave da 7/16 di pollice

Guanti (se I'iniettore e caldo)

Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)
Chiave da 9/16 di pollice

Tappo SWAGELOK da 1/8 di pollice

Flussimetro a bolla

Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
Raffreddare il forno a temperatura ambiente, quindi spegnerlo.
Quando il forno e freddo, togliere pressione all'iniettore.

Smontare la colonna, se installata, e chiudere il relativo raccordo
con un dado e una ferrula cieca.

Togliere il setto vecchio e sostituirlo con uno nuovo. Per le istruzioni
relative alla sostituzione dei setti vedere pagina 321.

Controllare I'0O-ring e sostituirlo se indurito o danneggiato.
Per le istruzioni consultare pagina 324.

Chiudere l'uscita dello spurgo con un tappo SWAGELOK da 1/8 poll

Regolare il forno e I'iniettore sulla normale temperatura d’esercizio.
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4.

Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

Impostare la normale temperatura d’esercizio dell'iniettore. Assicurarsi
che la pressione dell’erogazione iniziale di gas sia di almeno 35 psi.

Impostare un valore di pressione dell'iniettore di 25 psi oppure la normale
pressione d’esercizio se € maggiore. Impostare il flusso di splittaggio

a 60 ml/min. Attendere finche la pressione e il flusso non si sono stabilizzati.
Se il sistema non riesce a raggiungere la pressione impostata, significa che
esiste una grossa perdita o che la pressione di esercizio e troppo bassa.

Con un flussimetro a bolla controllare che il flusso di splittaggio sia
disattivato.

Disattivare il flusso in ingresso disattivando il gas di trasporto con
il dispositivo di controllo del flusso. Quindi ruotare il regolatore della
pressione di uscita in senso orario di un altro quarto di giro.

Osservare la pressione in colonna per circa 10 minuti. Se la caduta di
pressione e inferiore a 0,5 psig (0,5 psi/min o inferiore), si pud considerare
I'iniettore privo di perdite.

Se la pressione diminuisce ad una velocita maggiore di quella accettabile,
passare alla sezione successiva “Eliminazione delle perdite”.
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

Procedura: eliminazione delle perdite

Materiale necessario:

Rivelatore di perdite elettronico

Utensili per stringere i raccordi

Con il rivelatore di perdite elettronico controllare tutte le zone dell'iniettore
potenzialmente fonte di perdite. Sono punti potenzialmentre a rischio:

I'uscita dello spurgo chiusa,
il punto di innesto della colonna,
il setto e/o la relativa sede,

lazonain cui i condotti del gas sono collegati all'iniettore: 1'0-ring, il dado
dell'O-ring e la guarnizione della base dell'iniettore.

Con 'apposita chiave stringere i raccordi in modo da eliminare le perdite.
Eventualmente ripetere la prova di tenuta.

Se ora la caduta di pressione ¢ inferiore a 0,03 psi/min, il sistema puo essere
considerato a tenuta. Se la pressione diminuisce ad una velocita maggiore,
continuare a cercare le perdite e ripetere la prova di tenuta. Se tuttiiraccordi
risultano in ordine ma l'iniettore continua a perdere troppa pressione, pud
essere necessario sostituire il collettore. Contattare 1’ Assistenza Tecnica
Agilent.
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Come sostituire la guarnizione della base dell'iniettore

Procedura: pulizia dell'iniettore

Non accade spesso di dover pulire a fondo l'iniettore come indicato nella
seguente procedura, tuttavia puo accadere che all'interno dell’iniettore split/
splitless si formino depositi dovuti ai campioni iniettati. Prima di pulire
I'iniettore, sostituire gli adattatori e gli inserti della colonna sporchi con altri
puliti. Se i problemi permangono, procedere con la pulizia dell'iniettore.

Materiale necessario:

Spazzole: il kit di pulizia del FID contiene le spazzole adatte
(numero di parte 9301-0985)

Solvente per eliminare i depositi all'interno dell'iniettore

Aria compressa filtrata e anidra o azoto

Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

® Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

¢ Disattivare le zone riscaldate; attendere che si raffreddino.

® Scollegare alla fonte tutti i flussi di alimentazione dell'iniettore.
* Spegnere il gascromatografo ed estrarre la spina.

e Togliere l'inserto dell’iniettore.

e Smontare 'adattatore della colonna. Vedere “Colonne e trappole” .

e Togliere la guarnizione della base dell'iniettore. Per le istruzioni
consultare pagina 327.

Illuminare I'interno dell'iniettore dalla parte inferiore e controllare che
non ci siano tracce di contaminanti. Inserire lo spazzolino. Spazzolare
energicamente le pareti interne dell'iniettore per eliminare i depositi.

Prima rimontare, eliminare tutte le particelle usando aria compressa o azoto.

Rimontare l'iniettore. Utilizzare una guarnizione della base dell'iniettore
nuova. Ripristinare le condizioni di funzionamento normali.
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15 Iniettore per impaccate

Utilizzo di un iniettore
per impaccate

Adattatori ed inserti
Procedura: installazione
degli adattatori
Procedura: installazione
degli inserti di vetro

Tabella di controllo
Colonne impaccate o non definite
Colonne capillari definite
Procedura: utilizzo di colonne
capillari impaccate e non definite
Procedura: utilizzo di colonne
capillari definite

Manutenzione di un iniettore

per impaccate

Procedura: sostituzione dei setti

Procedura: sostituzione dell’O-ring

Procedura: prova di tenuta
dell'impianto del gas

Procedura: prova di tenuta di un
iniettore per impaccate con EPC

Procedura: prova di tenuta di un
iniettore per impaccate senza EPC

Procedura: eliminazione delle perdite

Procedura: pulizia dell'iniettore

‘ Torna al sommario ')
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Iniettore per impaccate

Utilizzo di un iniettore per impaccate

Questo sistema ¢ usato nelle analisi con colonna impaccata, quando non sono
necessarie separazioni ad elevata efficienza. Puo essere usato anche con colonne
capillari di tipo mega bore con portate anche superiori a 10 ml/min.

Se viene utilizzata una colonna capillare e la colonna é definita, I'iniettore ¢ a
controllo di pressione. Se la colonnanon e definita (colonne impaccate e colonne
capillari non definite), I'iniettore ¢ a controllo di flusso.

Modalita a controllo di flusso (consigliata per colonne impaccate)

Filtro di _ Regolatore di
limitazione Valvola  Sensore Sensore di Supporto setto scarico del setto

del flusso proporzionale del flusso pressione E (non regolabile)
b Gl

(=M FS PS T’ SPRI==1 gell'uscita
| di spurgo

Circuito di controllo
del flusso totale

Alla colonna
e al rivelatore

Modalita a controllo di pressione (consigliata per colonne capillari)

Filtro di Regolatore di
limitazione ~ Valvola  Sensore Sensore di SUPPOrto setto scarico del setto
del flusso proporzionale del flusso pressione (non regolabile)
Flusso
IEN\jc FS PS T SPRI==1 oiruscita
| | di spurgo

Circuito di controllo
della pressione dell'iniettore

Alla colonna
e al rivelatore

Figura 48 Iniettore per impaccate con elettronico
della pneumatica (EPC)
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Adattatori ed inserti

Adattatori. La scelta dell'adattatore dipende dal tipo di colonna in uso.
Sono disponibili adattatori per colonne capillari impaccate da '4" con grosso
diametro interno oppure per colonne impaccate da 1/8" L'adattatore consente
di collegare la colonna all'iniettore. Per le istruzioni di installazione, vedere
pagina 341.

Inserti. Gliinserti di vetro sono spesso utilizzati insieme ad adattatori di metallo
per ridurre la reattivita e intrappolare residui non volatili. Vengono sempre
utilizzati con colonne capillari. Gli inserti vengono installati nella parte superiore
dell'iniettori e devono essere montati prima della colonna. Per le istruzioni

di installazione, vedere pagina 343.

L’iniettore per impaccate viene fornito completo di un adattatore e di un inserto
da utilizzare con colonne capillari; vedere la Tabella 36. Si sconsiglia 1'uso di
colonne capillari a diametro ristretto con questo tipo di iniettore. Se si utilizzano
colonne impaccate, consultare la Tabella 37.

Tabella 36. Adattatori ed inserti per colonne capillari di grosso

Tipo colonna | Adattatore Adattatore
530 umo 19244-80540 5080-8732 0
320 um ﬂ 5181-3382 (disattivato)
Ferrula Vespel Y
da 1/4"
Dado da 1/4"

Inserto capillare

=mn

diametro
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Tabella 37 Adattatori ed inserti per colonne impaccate

Tipo colonna Adattatore Inserto
In metallo da 1/8" Acciaio inox 1/8"
19243-80510 Nessuno
19243-80530 5080-8732 0
5181-3382*
In metallo da 1/4" Acciaio inox 1/4" Nessuno
19243-80520
19243-80540 5080-8732 0
5181-3382*
In vetro da 1/4" Adattatore non necessario. Non applicabile

L'estremita della colonna
funge da adattatore.

Si pud usare anche un
inserto in metallo da 1/4"

*Non attivato

Adattatore da 1/4" o da 1/8" Inserto
(acciao inossidabile)

Ferrula in Vespel da 1/4"

Dado da 1/4"

Adattatore in acciaio inox
da 1/8" o da1/4"

Procedura: installazione degli adattatori

Queste istruzioni riguardano I'installazione di tuttii tipi di adattatori. Si consiglia
di utilizzare ferrule in Vespel grafitizzate in quanto quelle di metallo tendono a

bloccarsi in modo permanente. Se si verifica una perdita e si utilizzano ferrule

di metallo, € necessario sostituire 'intero adattatore.
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Adattatori ed inserti

Materiale necessario:

ATTENZIONE

Adattatore, dado in ottone e ferrula (vedere la Tabella 36 o la Tabella 37)
Un panno privo di peli

Metanolo

Chiave da 9/16 di pollice

Premere [Oven] eimpostareil forno a35°C. Quando latemperaturaraggiunge
il valore impostato spegnere il forno. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet]
e disattivare la temperatura e la pressione o il flusso all'iniettore.

Procedere con cautela. Il forno e i raccordi dell'iniettore possono essere molto
caldi. Pericolo di ustioni.

2.

-

® N oo

Pulire I'estremita dell'adattatore con un panno privo di peli in modo
da eliminare qualsiasi traccia di contaminazione (es. impronte).
Utilizzare il metanolo come solvente.

Mettere un dado di ottone e una ferrula in Vespel grafitizzata sull'adattatore.

Aprire lo sportello del forno e localizzare la base dell’iniettore.
Inserire 1'adattatore verticalmente nella base.

Tenere 1'adattatore in questa posizione e stringere il dado con le mani.
Con una chiave stringere il dado di un altro quarto di giro.
Installare la colonna.

Far passare del gas di trasporto nell'iniettore e riscaldare il forno e I'iniettore
fino a raggiungere le relative temperature d’esercizio. Lasciarli raffreddare,
quindi stringere i raccordi.
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g Connettore dell'iniettore

Adattatori ed inserti

Ferrula Vespel grafitizzata

Dado in ottone

Inserto

Figura 49 Installazione dell'adattatore
Procedura: installazione degli inserti di vetro

Materiale necessario:

¢ Inserto (vedere la Tabella 36 o la Tabella 37)
¢ Pinzette

e Filo

1. Premere [Oven] eimpostareilforno a35°C. Quando latemperaturaraggiunge
il valore impostato spegnere il forno. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet]
e disattivare la temperatura e la pressione o il flusso all'iniettore.

ATTENZIONE Procedere con cautela. I raccordi dell'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

2. Togliere il dado zigrinato situato nella parte superiore dell’iniettore.

3. Con molta cura togliere I'inserto vecchio. Una graffetta puo essere utile
per sollevarlo.
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4. Con le pinzette o un utensile simile, afferrare I'inserto e installarlo
nell'iniettore con il lato svasato rivolto verso l'alto.

5. Se e installata una colonna capillare e I'inserto non si adatta alla perfezione,
smontare la colonna, installare I'inserto e rimontare la colonna.

6. Riposizionare il dado zigrinato e stringerlo con le mani.

Dado zigrinato

Inserto

Figura 50 Installazione di un inserto di vetro in un iniettore
per impaccate
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Iniettore per impaccate
Tabella di controllo

Tabella di controllo

Colonne impaccate o non definite

(Iniettore) (Colonna)
____________ r T T T T T T T
| FRONT INLET (PP) | | COLUMN 1 (He) |
| Temp 24 off | | Dimensions unknown
| Pressure 0.0 | | Pressure 0.0 |
| Tot flow 0.0  0ff | Flow 0.0  off |
Mode: Constant flow

Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura.

Pressure Il valore effettivo della pressione (in psi, bar o kPa) in ingresso.
Non & possibile inserire un valore di impostazione.

Tot flow Inserire un valore di impostazione, viene visualizzato il valore
effettivo. L'iniettore & controllato dal flusso di massa.

Colonne capillari definite

(Colonna definita)

;7 FRONT INLET (PP) |
| Temp 24 off |
| Pressure 0.0 off |
LTot flow t

Temp Il valore impostato e il valore effettivo della temperatura

Pressure L’iniettore e controllato dalla pressione. Inserire il valore
di regolazione (in psi, bar o kPa), viene visualizzato il valore effettivo.

Tot flow Il flusso totale effettivo in ingresso. Questo € un valore di sola
lettura, non un valore da impostare.
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Tabella di controllo

Procedura: utilizzo di colonne capillari impaccate e non definite
Se la colonna non é definita, sono disponibili solo le modalita a controllo
di flusso.

1.

Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso
o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione”.

Premere [Front Inlet] o [Back Inlet] ed inserire un valore di temperatura.
(11 flusso & stato impostato nella colonna al punto 4)

FRONT INLET (PP) |
Temp 24 off |
Pressure 0.0 j

i
|

Iniettare il campione.

Impostare il flusso della colonna dalla tabella relativa alla colonna.
11 flusso totale nella tabella dell'iniettore e la somma del flusso della colonna
e del flusso di spurgo del setto.

Procedura: utilizzo di colonne capillari definite

1.

Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso
o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione”.

Premere [Front Inlet] o [Back Inlet] ed inserire un valore di temperatura.

FRONT INLET (PP)

|
Temp 24 off |
Pressure 0.0 off |
Tot flow off |

Iniettare un campione.
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Tabella di controllo

Manutenzione di un iniettore per impaccate

@ Isolamento
Dado Merlin @ @ Dado del setto
S

Microguarnizione Merlin Setto

Dado zigrinato

0-ring 2
téﬁ Gruppo del
3 riscaldatore/sensore

Corpo dell'iniettore
per impaccate

=

>
/J Isolamento

W :
J Coppa per isolante

Ferrula
I .@

Dado colonna

Isolamento

<=1

Figura 51 Iniettore per impaccate
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Procedura: sostituzione dei setti

Lapresenza di perdite in corrispondenza del setto da sempre origine a fenomeni
piuttosto visibili quali lo spostamento dei tempi di ritenzione, una perdita di
risposta e/o una caduta di pressione in testa alla colonna. Inoltre aumenta il
disturbo del segnale del rivelatore.

La durata dei setti ¢ determinata dalla frequenza di iniezione e dalla qualita
dell’ago. Gli aghi spuntati o che presentano sbavature o imperfezioni riducono
la durata del setto. Quando lo strumento viene usato regolarmente si consiglia
di sostituire il setto ogni giorno

Il tipo di setto usati dipende dalle esigenze cromatografiche. Un'altra opzione
disponibile ¢ il setto Merlin Microseal, un setto duckbill a basso spurgo e lunga
durata se utilizzato con il campionatore automatico 7683 e con le siringhe
consigliate. I setti possono essere ordinati direttamente da Agilent Technologies;
per ordinare le parti consultare il catalogo Agilent per i prodotti di consumo

e le forniture.

Tabella 38. Setti consigliati per I'iniettore per impaccate

Descrizione N. di parte
Setto da 11 mm, rosso, a basso spurgo 5181-1263
Setto da 11 mm con foro passante parziale, rosso, a basso spurgo 5181-3383
Setto da 11 mm, grigio, a basso spurgo 5080-8896
Setto Merlin Microseal (30 psi) 5181-8815

Setto in silicone da 11 mm, resistente alle alte temperature (350°C e 5182-0739
oltre)

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

Precauzioni

Durante la sostituzione del setto il flusso in colonna viene interrotto; poiché in
mancanza del flusso di gas di trasporto a temperature elevate esiste il rischio di
danneggiare le colonne; primadi procedere, raffreddare il forno alla temperatura
ambiente.
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Materiale necessario:

Guanti (se I'iniettore € caldo)

Nuovo setto: vedere la Tabella 38 per i numeri di parte

Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)

Un utensile di plastica o di legno appuntito per togliere il setto dall'iniettore
Lana d’acciaio 0 o 00 (opzionale)

Pinzette

Aria compressa filtrata o azoto (opzionale)

Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

e Spegnere il forno e lasciarlo raffreddare a temperatura ambiente.
e Spegnere il rivelatore.

e Raffreddare I'iniettore a temperatura ambiente.

e Disattivare la pressione dell'iniettore.

Se I'iniettore & caldo, indossare i guanti per evitare di ustionarsi le mani.
Togliere il dado di fermo del setto o il dado Merlin; se il dado e caldo

0 appiccicoso utilizzare la chiave per allentarlo o toglierlo.

Togliere il setto o la microguarnizione Merlin.

Dado di tenuta del setto

Setto
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Se il setto & bloccato, utilizzare un utensile appuntito per toglierlo.
Fare attenzione a non graffiare il metallo intorno al setto; smontare
tutti i pezzi del setto vecchio.

3. Con un pezzo di lana d’acciaio e un paio di pinzette eliminare qualsiasi
residuo dal dado di tenuta e dal supporto del setto. Utilizzare aria compressa
0 azoto per togliere i pezzi di lana d’acciaio e di setto.

Usare un forcipe per inserire un setto nuovo o una microguarnizione Merlin.
Spingerlo bene nella sua sede.

4. Sesiinstallaunamicorguarnizione Merlin fare in modo che le partiin metallo
siano rivolte verso il basso (dalla parte del forno).

-~

Microguarnizione K

1 Setto standard
e relativo dado '

.T-T e relativo dado
=

5. Riposizionare il dado del setto o il dado Merlin.

e Se si utilizza il dado del setto standard, stringerlo finche I'anello a C
non si trova a 1 mm dal dado. Non serrare eccessivamente.

e Se si usa un dado Merlin stringere con le dita fino all'arresto
(non deve potersi muovere).

Anelloa C

1 mm tra il dado

el'anelloaC
Dado

di tenuta
del setto

Non serrare troppo il dado per
evitare di comprimere troppo
il setto, azione che potrebbe

provocare un guasto prematuro,
o
oltre alla contaminazione
o)) / dell'iniettore con frammenti del setto.

6. Ripristinare le normali condizioni di funzionamento

ii:';’\w TT —w‘,‘?‘;
i i
‘&M\Mﬂ
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Procedura: sostituzione dell’'0-ring

L’O-ring va sostituito periodicamente perche si usura e puo causare perdite
nell'iniettore. Per determinare se I'O-ring perde, eseguire la prova di tenuta
descritta pit avanti in “Procedura: prova ditenuta di un iniettore per impaccate
con EPC”.

Gli O-ring contengono plastificanti che lirendono elastici. L’O-ring sigillala parte
superiore dell'iniettore e la relativa base. Tuttavia, a temperature elevate i
plastificanti si induriscono e gli O-ring diventano rigidi e non riescono a creare
una tenuta. Utilizzando I'iniettore con temperature elevate, ¢ probabile

che I'O-ring debba essere sostituito spesso.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni. Se I'iniettore & caldo, indossare i guanti.

Materiale necessario:
e Guanti (se I'iniettore e caldo)

e Un O-ring di Viton nuovo (numero di parte 5080-8898)

e (Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)

¢ Pinzette (opzionali)

1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.
e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
e Spegnere il forno e lasciarlo raffreddare a temperatura ambiente.
® Spegnere il rivelatore.

¢ Raffreddare I'iniettore a temperatura ambiente.

e Disattivare la pressione dell'iniettore.
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2. Sel'iniettore e caldo utilizzare la chiave del dado del setto. Allentare il dado
zigrinato. Togliere il dado e smontare la parte superiore dell'iniettore.

L'O-ring sara visibile. Togliere 1'o-ring vecchio. Potrebbe essere necessario
usare pinzette per afferrarlo. Inserire 1'o-ring nuovo utilizzando le pinzette.

Sollevando il dado
Z|gr|nato si estrae la parte
superiore dell'iniettore <=

ea.o.v‘ W

O-ring

3. Riposizionare la parte superiore dell’iniettore e stringere a fondo il dado
zigrinato. Ripristinare le normali condizioni di funzionamento del
gascromatografo.
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Procedura: prova di tenuta dell'impianto del gas

La presenza di perdite nel sistema di circolazione del gas puo influenzare
sostanzialmente i risultati cromatografici. Con la seguente procedura viene
controllato il sistema del flusso fino al collettore (ovvero la parte pneumatica
posta fisicamente in corrispondenza dell'iniettore) escluso. Se questa parte di
sistema non presenta perdite, passare alla procedura successiva per controllare
I'iniettore e il relativo collettore.

E consigliato I'uso di rivelatori di perdite che utilizzano liquidi, soprattutto
nelle applicazioni che richiedono la massima pulizia.

Nel caso in cui le prove di tenuta vengano effettuate con un fluido, sciacquare
immediatamente lo strumento per eliminare i residui di sapone.

ATTENZIONE

Per evitare qualsiasi rischio di scossa elettrica, quando per le prove di tenuta
si utilizza un fluido, spegnere il gascromatografo e staccare il cavo di
alimentazione. Prestare attenzione a non far cadere gocce di soluzione sui cavi
elettrici, soprattutto quelli dell’elemento riscaldante del rivelatore.

Materiale necessario:

e Rivelatore di perdite elettronico o fluido rivelatore. Se si utilizza il fluido,
pulire il liquido in eccesso al termine della prova.

¢ Due chiavi da 7/16 di pollice

1. Con il rivelatore di perdite scelto controllare tutti i punti di raccordo.

2. Eliminare le perdite serrando meglio i raccordi. Ripetere il test sui raccordi
che presentavano perdite. Continuare a serrare e a verificare finché tutti
i raccordi risultano perfettamente serrati.

Procedura: prova di tenuta di un iniettore per impaccate con EPC

Questa procedura consente di stabilire se vi & una perdita nell’iniettore.

Si consiglia di eseguire questa prova con l'iniettore alla normale temperatura
d’esercizio in quanto 1'0O-ring potrebbe perdere se lasciato raffreddare

a temperatura ambiente.
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Materiale necessario:

e Guanti (se I'iniettore e caldo)

e (Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)

e Tappo SWAGELOK da 1/8" (numero di parte 5180-4120)

Se st utilizzano colonne capillari

¢ Ferrula cieca
e (Chiave da 7/16 di pollice
Se st utilizzano colonne impaccate

e Tappo di Vespel
¢ (Chiave da 9/16 di pollice

1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.
e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

e Spegnere il forno e lasciarlo raffreddare a temperatura ambiente.
Quando il forno e freddo, togliere pressione all'iniettore.

e Smontare la colonna, se installata, e chiudere il relativo raccordo.
Se si utilizzano colonne capillari, inserire una ferrula cieca nel dado
della colonna in modo che funga da tappo. Se si utilizzano colonne
impaccate, usare un tappo di Vespel.

e Togliere il setto vecchio e sostituirlo con uno nuovo.
Per le istruzioni relative alla sostituzione dei setti, vedere
“Procedura: sostituzione dei setti”.

e (Controllare I'O-ring e sostituirlo se indurito o danneggiato.
Vedere a pagina 351 le istruzioni per la sostituzione dell’O-ring.

e (Controllare che la pressione dell'impianto gas sia di almeno 35 psi.

e (Chiudere il raccordo dello spurgo del setto con un tappo SWAGELOK
da 1/8 di pollice.

¢ Definire una colonna capillare per portare l'iniettore in modalita
di controllo della pressione. Premere [Column 1] o [Column 2]
ed inserire un diametro (es. 320) ed una lunghezza 0. Premere [Enter].
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2. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet] per aprire la tabella di controllo.

P e e e e e e =
g FRONT INLET (pp)

[ Temp 150 150 <1
}Pressure 0.0 off !
(Jotal flow 0.0

3. Impostare la normale temperatura d’esercizio dell'iniettore.

4. Impostare la pressione dell'iniettore a 25 psi. Attendere qualche minuto che
la pressione si stabilizzi. Durante la fase di stabilizzazione e possibile che la
pressione superi di poco il valore impostato. Se non riesce a raggiungere il
valore impostato significa che esiste una grossa perdita o la pressione del
gas e troppo bassa.

5. Disattivare la pressione dell'iniettore. Poiché la colonna ¢ chiusa,
la pressione dovrebbe rimanere piuttosto costante.

Monitorare la pressione per 10 minuti. Una caduta di pressione 0,3 psig
(0,03 psi/min o inferiore) e considerata accettabile. Se la caduta di pressione
€ molto superiore a 0.7 psi, vedere “Eliminazione delle perdite” a pagina 357.

Procedura: prova di tenuta di un iniettore per impaccate senza EPC

Questa procedura consente di stabilire se vi & una perdita nell’iniettore.

Si consiglia di eseguire questa prova con l'iniettore alla normale temperatura
d’esercizio, in quanto I'O-ring potrebbe perdere se raffreddato alla temperatura
ambiente.

Materiale necessario:

e Guanti (se I'iniettore e caldo)
e (Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)
e Tappo SWAGELOK da 1/8 di pollice (numero di parte 5180-4120)

Se si utilizzano colonne capillari

e Ferrula cieca
e Chiave da 7/16 di pollice
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Se si utilizzano colonne impaccate

Tappo di Vespel
Chiave da 9/16 di pollice

Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

e Spegnere il forno e lasciarlo raffreddare a temperatura ambiente.
Quando il forno e freddo, togliere pressione all'iniettore.

¢ Smontare la colonna, se ¢ installata, e chiudere il raccordo. Se si
utilizzano colonne capillari, inserire una ferrula cieca nel dado della
colonna in modo che funga da tappo. Se si utilizzano colonne impaccate,
usare un tappo di Vespel.

e Togliere il setto vecchio e sostituirlo con uno nuovo. Per le istruzioni
relative alla sostituzione dei setti vedere “Sostituzione dei setti”.

¢ Controllare 'O-ring e sostituirlo se indurito o danneggiato. Vedere
“Sostituzione dell'O-ring” per le istruzioni per la sostituzione dell’O-ring.

e (Controllare che la pressione dell'impianto gas sia di almeno 30 psi.
Impostare le normali temperature d’esercizio dell'iniettore.

Chiudere l'uscita dello spurgo del setto con un tappo SWAGELOK da 1/8
di pollice.

Attivare il gas in ingresso alla fonte e regolare la pressione di mandata a 30
psi. Aprire completamente il dispositivo di controllo del flusso in massa
ruotando tutta la manopola in senso orario. Attendere un paio di minuti
per garantire 1'equilibrazione. L'indicatore o il pannello anteriore devono
essere stabili.

Togliere pressione in testa alla colonna girando il controllore di flusso in
senso orario e completamente. Non stringere troppo o si danneggerala sede
della valvola.
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6. Disattivare il gas all'iniettore alla fonte. Monitorare la pressione per 10

minuti. Si puo utilizzare la funzione di cronometro del gascromatografo.
Una caduta di pressione di 0,7 psig (0,07psi/min o inferiore) € considerata
accettabile.

Se la caduta di pressione e inferiore a 0,7 psi (0,07 psi/min) o inferiore,
si puo considerare l'iniettore privo di perdite.

Se la caduta di pressione e molto superiore a 0,7 psi (0,07 psi/min),
consultare “Procedura: eliminazione delle perdite”.

Procedura: eliminazione delle perdite

Materiale necessario:

Rivelatore di perdite elettronico adatto per il tipo di gas utilizzato

Utensili per stringere i componenti dell'iniettore che perdono
(in caso di rilevamento di perdite)

Conil rivelatore di perdite elettronico controllare tutte le zone dell'iniettore
potenzialmente fonte di perdite. Sono punti potenzialmentre a rischio:

e il setto e/o la relativa sede,

e laferrula da 1/4 di pollice (in caso di impiego di adattatori),
e TI'O-ring,

e J'uscita dello spurgo chiusa,

e il punto di innesto della colonna,

e il dado zigrinato,

e lazonain cuilalinea del gas é collegata all'iniettore.

Se non si utilizza 1'adattatore, chiudere la colonna con un tappo SWAGELOK
da 1/4 di pollice o simile.
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2. Se necessario, stringere i raccordi allentati con una chiave in modo da
eliminare le perdite. Puo darsi che si debba ripetere la prova di tenuta.

Se ora il calo di pressione e inferiore a 0,03 psi/min il sistema puo essere
considerato a tenuta.

Se la pressione scende piu rapidamente, cercare le altre perdite e ripetere il
test della pressione. Se non si riscontrano perdite nei raccordi, mal'iniettore
continua a perdere troppa pressione, puo darsi che sia necessario sostituire
il collettore dell'iniettore. Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.

Procedura: pulizia dell'iniettore

Non accade spesso di dover pulire a fondo l'iniettore come indicato nella
seguente procedura, tuttavia puo accadere che all'interno dell’iniettore per
impaccate si formino depositi dovuti ai campioni iniettati. Prima di pulire
I'iniettore, sostituire gli adattatori e gli inserti della colonna sporchi con altri

¢

puliti. Per le istruzioni, consultare “Procedura: installazione degli adattatori”,
“Procedura: installazione degli inserti di vetro”. Se i problemi permangono,

procedere con la pulizia dell'iniettore.

Materiale necessario:

e Spazzole: il kit di pulizia del FID contiene le spazzole adatte
(numero di parte 9301-0985)

e Solvente per eliminare i depositi all'interno dell’iniettore
e Aria compressa filtrata e anidra o azoto
1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.
e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
e Lasciare raffreddare le zone riscaldate.
e Scollegare alla fonte tutti i flussi di alimentazione dell'iniettore.
e Spegnere il gascromatografo ed estrarre la spina.

e Seil setto € usurato o sporco, sostituirlo. Vedere le istruzioni contenute
in “Procedura: sostituzione dei setti”.

e Togliere la colonna, I'adattatore e I'inserto. Vedere “Colonne e trappole”.
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2. Allentare il dado zigrinato e sollevarlo. L'O-ring sara visibile.
Sostituirlo se necessario. Vedere “Procedura: sostituzione dell’O-ring”
per una descrizione della procedura.

Sollevando il dado
zigrinato si estrae la
parte superiore dell’iniettore

0-ring

3. Illuminare I'interno dell'iniettore dall'interno del forno e guardare nello
stesso dall’alto. Gli eventuali depositi presenti dovrebbero essere visibili.

4. Inserire lo spazzolino. Spazzolare energicamente le pareti interne
dell'iniettore per eliminare i depositi. Inumidire la spazzola con solvente.
Con I'aria compressa o I'azoto asciugare I'iniettore ed eliminare qualsiasi
traccia di contaminante e solvente.

5. Riposizionare la parte superiore dell'iniettore e stringere il dado zigrinato.
Sostituire la colonna (vedere “Procedura: installazione di colonne capillari
nell’FPD”).

6. Ripristinare le normali condizioni di funzionamento del gascromatografo.
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16 Iniettore on-column a freddo

Utilizzo dell'iniettore
on-column a freddo

Hardware

Iniezione automatica o manuale
con dado del setto
Dadi del setto
Setti

Iniezione manuale con torretta di
raffreddamento e setto duckbill
Procedura: Sostituzione del dado
del setto e della relativa sede
o della torretta
Procedura: installazione di uninserto
Procedura: controllodelle dimensioni
dell’ago rispetto alla colonna
Procedura: esecuzione dell’iniezione
manuale con dado del setto
Procedura: perl'iniezione manuale
con torretta di raffreddamento

Precolonne

Temperatura dell’iniettore
Funzione CryoBlast (opzionale)
Modalita Track oven
Modalita Ramped temp

(temperatura programmata)

Considerazioni
sul raffreddamento criogenico
Intervalli di regolazione
Procedura: programmazione
della temperatura
Procedura: esecuzione
dell'iniezione on-column a freddo

Manutenzione dell’iniettore
on-column a freddo

Problemi di funzionamento
degli iniettori on-column
Problemi di raffreddamento
dell'iniettore

L'iniettore non raggiunge
la temperatura impostata

L"ago della siringa si piega durante
I'iniezione

Procedura: sostituzione
degli aghi in silice fusa

Procedura: installazione
degli aghi in silice fusa

‘ Torna al sommario ')
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Sostituzione dei setti
Procedura: modifica dei setti
Procedura: pulizia dell'iniettore
Procedura: esecuzione delle prove
di tenuta del circuito del gas
Procedura: esecuzione delle prove
di tenuta dell’'iniettore on-column
a freddo
Procedura: eliminazione delle perdite
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Iniettore on-column a freddo

Utilizzo dell'iniettore on-column a freddo

Questo sistema di iniezione consente di introdurre il campione liquido
direttamente all'interno di una colonna capillare. A tal fine, al momento
dell'iniezione sia l'iniettore sia il forno devono essere freddi o comunque avere
una temperatura inferiore al punto di ebollizione del solvente. Poiché in questo
modo il campione non si vaporizza immediatamente nell'iniettore, i problemi
di discriminazione sono ridotti al minimo. Se effettuata in modo corretto,
I'iniezione on column ¢ in grado di fornire risultati accurati e precisi.

L’iniettore on-column a freddo puo essere impostato in modalita Track oven,
per 'adeguamento continuo alla temperatura del forno, oppure possono essere
programmati fino a tre gradienti di temperatura. Inoltre e disponibile una
funzione di raffreddamento criogenico che utilizza CO5 o Ny, per portare lo

strumento a temperature inferiori a quella dell'ambiente.

 Fritdi Regolatore dello spurgo
limitazione  Valvola Sensore  Supporto setto o) sattq (non regolabile)

del flusso  prop. di pressione G
|
EMjC PS T SPR[] Uscita flusso

Loop di controllo Al rivelatore
del flusso totale

Figura 52 Iniettore on-column a freddo con EPC Accessori
per I'iniezione on-column a freddo
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Hardware

Hardware

Poiché il campione viene iniettato direttamente nella colonna, il tipo di accessori
necessari ¢ determinato principalmente dal diametro interno della stessa. Inoltre
va tenuto conto della tecnica di iniezione utilizzata (manuale o automatica).
La Tabella 39 contiene I'elenco di controllo necessario per guidare I'operatore
nella scelta dell'hardware e indica dove si trovano le istruzioni per l'installazione

e per I'esecuzione dell'iniezione del campione.

Ricordare che se si effettuano iniezioni automatiche su di una colonna

da 250 pm/320 pm utilizzando un campionatore automatico per liquidi 7683
occorre adattare il campionatore automatico per il funzionamento on-column.
Consultare i manuali elencati nella Tabella 39sottostante.

Tabella 39. Elenco di controllo per la scelta dell'nardware e delle procedure

Iniezione automatica

iniezione manuale con dado del setto

iniezione manuale con torretta
di raffreddamento

Hardware

Vedere la Tabella 40 per i codici
delle parti

(O  Sede del setto
O Inserto
(J  Ago in acciaio inossidabile

Vedere la Tabella 40 per i codici
delle parti

(J  Sede del setto

(J  Setto pieno

O Inserto

(3 Ago in acciaio inossidabile

Vedere la Tabella 41 per i codici delle parti

Torretta di raffreddamento

Setto duckbill

Inserto

Ago in silice fusa (colonne >200 LLm)

oppure

Ago in acciaio inossidabile (colonne >250 wm)

Q Qaoaa
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Hardware
Dove trovare le istruzioni per
O Installare un inserto, O Installare un inserto, pagina369 O Installare un inserto, pagina 369
pagina 369 O Sostituire il dado del setto (3 Sostituire il dado del setto o la torretta
(J Sostituire il dado del setto o la torretta di raffreddamento di raffreddamento completa, pagina 368
o la torretta di raffreddamento completa, pagina 368
completa, pagina 368
3 Controllare le dimensioni O Eseguire I'iniezione manuale (3  Eseguire I'iniezione manuale utilizzando
dell’ago rispetto alla colonna, utilizzando un setto pieno una torretta di raffreddamento,
pagina 370 e un ago in acciaio inossidabile, pagina 371 e sostituire un ago

O 7683 Guida all'installazione pagina 371 in alto in silice fusa, pagina 380
del campionatore automatico
per liquidi, n. di parte
G2613-90107
O 7683 Manuale d'uso n.
di parte G2612-90117

3. Setto 5. Setto duckbill

6. Molla

7. Inserto

e

Figura 53 Accessori per I'iniezione on-column a freddo
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Iniezione automatica o0 manuale con dado del setto

Dado del setto, iniezione manuale o automatica

1. Dado del setto (numero di parte 19245-80521) per colonne da 250-um
e 320-um . Vedere il manuale del campionatore per le caratteristiche
del supporto dell’ago

2. Dado del setto (numero di parte G1545-80520) per colonne da 530-pm.
3. Molla

Torretta di raffreddamento e setto duckbill, iniezione manuale
4. Torretta di raffreddamento completa (numero di parte 19320-80625)

5. Setto duckbill (numero di parte 19245-40050) per colonne da 200 pum e oltre

Per tutte le applicazioni:

6. Molla. Mantiene in posizione I’ inserto.

7. Inserto. Guida I’ago nella colonna. Va scelto in base alla colonna e all’ago.
Vedere la Tabella 40 e la Tabella 41.

Iniezione automatica o manuale con dado del setto

Scegliere un ago, un dado per il setto e un inserto in base al diametro interno
della colonna. Per scegliere 'hardware adatto per l'iniezione, consultare la
Tabella 40. Se si esegue l'iniezione manuale con un setto duckbill vedere

la Tabella 41.

Dadi del setto

S

19245-80521 G1545-80520
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Utilizzo dell'iniettore on-column a freddo

Iniettore on-column a freddo
Iniezione automatica o0 manuale con dado del setto

Tabella 40. Iniezione automatica o manuale con ago in acciaio inox

Tipo di colonna e Ago Dado del setto Inserto
diametro interno n. di parte* n. di parte n. di parte
Silice fusa:
530 um d.i. 5182-0832** G1545-80520 19245-20580

(senza anelli)
320 um d.i. 5182-0831 19245-80521 19245-20525 (5 anelli)
250 um d.i. 5182-0833 19245-80521 19245-20515 (6 anelli)
200 um d.i. Per I'uso con torretta di raffreddamento 19245-20510 (1 anello)
placcato in alluminio
530 um 5182-0832 G1545-80520 19245-20780 (4 anelli)
Capillare in vetro
320 um d.i. 5182-0831 19245-20670 19245-20550 (3 anelli)
250 um d.i. 5182-0833 19245-20670 19245-20550 (3 anelli)

Ordinare la siringa ad ago removibile, numero di parte 5182-0836. Se si esegue l'iniezione manuale va ordinato anche I'apposito

accessorio per il pistone, numero di parte 5181-8866.

** Per esequire lniezione in una colonna da 530 L possono essere utilizzati molti altri aghi. Per ulteriori informazioni Consultare il

catalogo Agilent per i prodotti di consumo e le forniture

Setti

Usare un setto pieno (56181-1261) per l'iniezione manuale oppure un setto

preforato (5181-1260) per l'iniezione automatica.
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Iniettore on-column a freddo

Iniezione manuale con torretta di raffreddamento e setto duckbill

Iniezione manuale con torretta di raffreddamento

e setto duckbill

Per eseguire questo tipo di iniezione manualmente possono essere utilizzati aghi
in silice fusa o in acciaio inossidabile intercambiabili. Per selezionare il giusto
modello di inserto e siringa, consultare la Tabella 41.

Tabella 41. Accessori per I'iniezione manuale: torretta di raffreddamento

e setto duckbill

Tipo di colonna e diametro interno

Inserto (n. di parte)

Silice fusa
530 um
320 um
250 um
200 um
Placcata in alluminio, 530 pm

Capillare in vetro

19245-20580 (senza anelli)
19245-20525 (5 anelli)
19245-20515 (6 anelli)
19245-20510 (1 anello)
19245-20780 (4 anelli)
19245-20550 (3 anelli)

Siringa e ago

Per aghi in silice fusa

Siringa con ago in silice fusa

Aghi di ricambio in silice fusa da 0,18 mm (6 pk)
Ferrula di ricambio in Teflon® per siringa

Per aghi di acciaio inox

Siringa con ago removibile, 10 pL

Aghi di ricambio, 0,23 mm (confezione da 3)

9301-0658
19091-63000
0100-1389

5182-9633
5182-9645
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Iniezione manuale con torretta di raffreddamento e setto duckbill

Procedura: Sostituzione del dado del setto e della relativa sede o della torretta
Se occorre modificare 1'inserto, fare riferimento alla sezione successiva.
“Procedura: installazione di un inserto”

1. Premere[Oven] eimpostareilfornoa35°C. Quando latemperaturaraggiunge
il valore impostato spegnere il forno. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet]
a seconda che si utilizzi I'iniettore anteriore o posteriore e disattivare
la temperatura e la pressione dell'iniettore.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! I raccordi dell'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

2. Localizzare il dado del setto o la torretta di raffreddamento situati sopra
all'iniettore (vedere Figura 53). Se si usa una torretta di raffreddamento,
afferrare i tre anelli e svitarli. Se si usa un dado per setto afferrare la
zigrinatura e svitare.

In fondo all'iniettore si trova una piccola molla. Se questa rimane attaccata
alla sede del setto reinserirla nella relativa sede nell'iniettore.

3. Se siusaun dado del setto togliere il setto vecchio con un paio di pinzette
o con l'apposito estrattore. Installare un setto nuovo usando le pinzette.
Premere il setto nella relativa sede assicurandosi che sia nella posizione
corretta.

Se si utilizza una torretta di raffreddamento installare il setto duckbill nella base
dell'iniettore, all'interno della molla.

4. Installare il dado del setto o la torretta di raffreddamento e serrare
saldamente.

5. Prima di effettuare un’iniezione controllare I'allineamento dell’intera
struttura.
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Iniezione manuale con torretta di raffreddamento e setto duckbill

Procedura: installazione di un inserto

1.

Scegliere un inserto. Vedere la Tabella 40 o la Tabella 41 per le istruzioni
sulla scelta di un inserto.

Premere [Oven] eimpostareil forno a35°C. Quando latemperaturaraggiunge
il valore impostato spegnere il forno. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet]
a seconda che si utilizzi I'iniettore anteriore o posteriore e disattivare

la temperatura e la pressione dell’iniettore.

Togliere la colonna, la ghiera della colonna e la ferrula.

A seconda del dispositivo in uso, smontare il dado del setto o la torretta

di raffreddamento situate sopra all'iniettore. Se il setto rimane nel dado,
non smontarlo ameno che non siintenda sostituirlo. Se necessario, sostituire
il setto pieno o duckbill esistente con uno nuovo. Vedere le istruzioni
“Manutenzione dell'iniettore on-column a freddo” . Riporre il dado del setto
o la torretta di raffreddamento.

Smontare la molla dall'iniettore e metterla da parte. Attenzione a non
perderla o danneggiarla, perché ha la funzione di tenere in posizione
il setto nuovo.

Togliere I'inserto dall’iniettore agganciandolo con filo metallico.
Conservare l'inserto per eventuali usi futuri.

Inserire 'inserto nuovo nell'iniettore.
Ricollocare la molla sopra all’'inserto.

Reinstallare il setto pieno nella relativa sede o il setto duckbill e la torretta
di raffreddamento e serrare manualmente.

10. Reinstallare la colonna, la ghiera e la ferrula.
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Iniezione manuale con torretta di raffreddamento e setto duckbill

Procedura: controllo delle dimensioni dell’ago rispetto alla colonna

Precauzioni

Si applica solo a colonne da 250 um e 320 um,

Dopo aver selezionato un inserto e prima di installare la colonna € necessario
controllare accuratamente le dimensioni dell’ago rispetto a quest’ultima, per
assicurarsi che le due parti siano compatibili. Tentando di inserire I'ago in una
colonna di diametro inferiore esiste infatti il rischio di piegarlo. Verificare quindi
che la colonna che si intende usare sia delle giuste dimensioni usando un inserto
adatto alle dimensioni dell’ago.

1. Identificare un inserto delle corrette dimensioni.

2. Inserire la colonna in una delle estremita dell’inserto come illustrato sotto.

Siringa

Inserto

Colonna

3. Inserire I'ago della siringa attraverso l'altra estremita dell’ inserto fino
all'interno della colonna. Se I'ago fa fatica a entrare nella colonna
capovolgere I'inserto e provare inserendo 1'ago nell’altra estremita.

Se I'ingresso dell’ago nella colonna risulta ancora difficoltoso € probabile che
quest’ultima non abbia il diametro interno adatto all'ago. Controllare che le
dimensioni corrispondano a quelle riportate sull’etichetta e provare
eventualmente con un’altra colonna.
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Iniezione manuale con torretta di raffreddamento e setto duckbill

Procedura: esecuzione dell'iniezione manuale con dado del setto
Prima di eseguire l'iniezione assicurarsi che il setto ed il dado installati siano
del tipo adatto.

1. Immergere I'ago nel campione; spingere fino in fondo il pistone nella siringa
per espellere 'aria presente nel cilindro e nell’ago.

Aspirare il campione nella siringa.
Estrarre I'ago dal campione e aspirare nella siringa ca. 1 ul di aria.

Se I’ago e bagnato, asciugarlo.

AR

Inserire I'ago ben diritto nel dado del setto, forare il setto e affondare I'ago
nell'ingresso fino all’arresto.

6. Dare inizio all’esecuzione premendo Start, spingere fino in fondo il pistone
nella siringa il piu rapidamente possibile ed infine estrarre 'ago
dall'ingresso.

Queste fasi devono svolgersi in rapida successione, contenendo al minimo
i tempi di attesa intermedi.

Procedura: per l'iniezione manuale con torretta di raffreddamento

Quando I'iniezione viene effettuata con aghi in silice fusa o con aghi removibili
in acciaio inossidabile, assicurarsi che I'iniettore sia dotato di una torretta di
raffreddamento e di un setto duckbill. La pressione iniziale deve essere impostata
ad un valore inferiore a 30 psi. Pressioni piu elevate rendono difficoltoso
I'inserimento dell’ago.

1. Immergere I'ago nel campione; spingere fino in fondo il pistone nella siringa
per espellere 'aria presente nel cilindro e nell’ago.

2. Aspirare il campione nella siringa. Lasciar trascorrere il tempo sufficiente
perché i fluidi passino attraverso il diametro ristretto dell'ago.

3. Estrarre I'ago dal campione e aspirare nella siringa ca. 1 p di aria.
Se I'ago e bagnato, asciugarlo.

4. Premere verso il basso la parte superiore della torretta di raffreddamento
per aprire il setto duckbill.

ATTENZIONE La torretta di raffreddamento pud essere molto calda!
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Iniezione manuale con torretta di raffreddamento e setto duckbill

5. Tenere premuta la torretta di raffreddamento e guidare I'ago fino a inserirlo
completamente nell'iniettore. E probabile che nella tabella di controllo si
possa notare una caduta del valore della pressione.

Se I’ago non entra fino in fondo, provare a ruotare la siringa e a ridurre
leggermente la pressione esercitata sulla torretta di raffreddamento.

Se rimane difficile inserire I'ago, I'apertura del setto duckbill potrebbe essere
otturata. Provare a togliere il setto, aprirlo manualmente e reinstallarlo.

6. Unavolta che I'ago e entrato nella colonna, rilasciare la torretta. Attendere
1-2secondichelapressione diritorno agente sul setto duckbill faccia aderire
perfettamente quest’ultimo intorno all’ago.

7. Avviare il gascromatografo premendo Start, affondare il pistone nella siringa
il piu rapidamente possibile e infine estrarre ’ago dall'iniettore.
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Precolonne

Precolonne

Poiché il campione viene iniettato direttamente nella colonna si consiglia di
proteggere quest’ultima con una precolonna. Una precolonna € una colonna
vuota che viene installata tra I'iniettore e la colonna. Si consiglia di installare
almeno un 1 m di precolonna per ogni |l di campione iniettato. Le informazioni
per ordinare una precolonna sono contenute nel catalogo Agilent per i prodotti
di consumo e le forniture.

Se e montata una precolonna e si opera in modalita Column defined, 1alunghezza
della precolonna puo influire sui calcoli del flusso e della velocita in colonna. Se la
precolonna ha lo stesso diametro interno della colonna, & opportuno sommare la
lunghezza delle due parti prima di inserire il valore nella tabella di controllo Configure
Column. Se invece il diametro interno della precolonna ¢ maggiore di quello della
colonna, questa operazione di calcolo non & strettamente necessaria.

Temperatura dell’iniettore

Funzione CryoBlast (opzionale)

La funzione CryoBlast riduce il tempo di attesa tra le singole analisi. Se silavora
conunavalvola criogenica CO5 0 Ns eil dispositivo CryoBlast, & possibile raffreddare

l'iniettore a—37°C nelle modalita "track oven" o di programmazione della temperatura.
Modalita Track oven

Nellamodalita Track oven latemperatura dell'iniettore viene mantenuta 3°C
al di sopra di quella del forno per tutta la durata del programma. Non & pertanto
previsto I'inserimento di un valore di temperatura. Se si utilizza il CryoBlast,
I'iniettore terra traccia delle temperature del forno fino a—-40°C; senza CryoBlast
il limite inferiore viene impostato in base alla temperatura dell'ambiente.
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Modalita Ramped temp (temperatura programmata

Questa modalita consente di inserire nella tabella di controllo dell’iniettore fino
a tre gradienti di temperatura. In questo modo l'iniettore e il forno funzionano

in maniera independente. E 1a modalita di funzionamento consigliata al di sotto
dei -20°C.

Atemperature del forno cosibasse, latemperatura dell'iniettore dovrebbe essere
maggiore di almeno 20°C rispetto alla temperatura del forno. Questo valore & piu
che adeguato per il solvente.

A temperature superiori a quella ambiente, per consentire un corretto controllo
dellatemperatura dell'iniettore questo deve sempre essere almeno 3°C piu caldo
del forno.

Il programma di temperatura del forno e quello che controlla I'analisi.
Se e piu lungo del programma di temperatura dell'iniettore, questo manterra la
sua temperatura finale fino al termine del programma del forno (e dell’analisi).

Considerazioni sul raffreddamento criogenico

Quando si opera in modalita Track oven e il forno e dotato di sistema criogenico,
tutti gli altri iniettori devono essere disattivati oppure in modalita Track oven.

Intervalli di regolazione

La tabella sottostante contiene gli intervalli di regolazione ammessi
per I'impostazione dei parametri dell'iniettore.

temperatura Intervallo di valori consentiti

Track oven 3°C maggiore rispetto alla temperatura del forno fino a un massimo
di 450°C. Se si possiede CryoBlast, I'iniettore puo mantenere
temperature inferiori a —40°C, sebbene le impostazioni consentite
per il forno siano di —60°C per CO, e —80°C per N,

Incremento programmato Da 24°C a450°C
senza funzione CryoBlast
Incremento programmato Da—40°C a450°C

con funzione CryoBlast
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Temperatura dell'iniettore

Procedura: programmazione della temperatura

1.
2.

Premere anteriore [Front Inlet] o posteriore [Back Inlet].

Premere [Mode/Type] e selezionare Ramped temp.

Modalita Ramped temp

L

———————————— A Premere [Mode/Type]

FRONT INLET (COC) | T
Mode: Ramped temp < | | FRONT INLET MODE [
Temp 100 100 | | Track oven |
I_ni_t_t_irgg_ww#[:QQAJl | *Ramped temp < |
Rate 1 4.00 e }
Final temp 1 200
Final time 1 35.00
Rate 2 (off) 0.00
Pressure 10.0 10.0

Inserire un valore nel campo Temperature. Questa & la temperatura
di partenza.

Inserire unvalorenel campo Init time.Questovalorerappresentail tempo
per il quale I'iniettore manterra la temperatura iniziale a partire dall'inizio
dell’analisi.

Inserire un valore nel campo Rate. Questo valore rappresenta la velocita
alla quale I'iniettore verra scaldato o raffreddato. Inserendo 0 nel campo
Rate si elimina la possibilita di programmare ulteriori gradienti.

Inserire un valore nel campo Final temp. Questo valore indica
la temperatura dell’iniettore al termine del primo gradiente.

Inserire un valore nel campo Final time. Questo valore rappresenta
il numero di minuti per i quali I'iniettore mantiene la temperatura finale
inserita nel campo Final temp.

Per programmare un secondo (o terzo ) gradiente di temperatura far scorrere
il cursore fino a visualizzare la corrispondente riga Rate e ripetere le fasi
dabat.
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Iniettore on-column a freddo

Procedura: esecuzione dell’iniezione on-column a freddo
Verificare che siano installati una colonna e un inserto adatti e un setto pieno
con relativa sede o una torretta di raffreddamento. Assicurarsi di aver scelto

un ago di diametro adatto alle dimensioni della colonna.

1.

Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso
o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.

Lapressione puo essere impostata sia dalla tabella di controllo della colonna
siadaquella dell'iniettore. Sianellamodalita Constant flow (flusso costante)
sia nella modalita Ramped flow (incremento programmato del flusso)

la pressione sara determinata dalle esigenze in fatto di flusso.

La soluzione piu pratica consiste nell'impostare solo il flusso.

Modalita Track oven

Modalita Ramped temp

z
!
7
|
|

Pressure 10.0
L.

FRONT INLET (COC)
Mode: Track oven
Temp 24 off

10.0

I |

FRONT INLET (COC)

Mode: Ramped temp
Temp 100 100
Init time  1.00
Rate 1 4.00
Final temp 1 200
Final time 1 35.00
Rate 2 (off) 0.00
Pressure 10.0 10.0

Premere [Front Inlet] se si utilizza I'iniettore anteriore o [Back Inlet]
se si utilizza quello posteriore.

a. Selezionare la modalita desiderata per il controllo della temperatura:
Track oven o Ramped temp.

b. Perlamodalita Ramped temp inserire i valori dei gradienti
di temperatura (pagina 375). Per la modalita Track oven non va

impostato alcun valore.

Iniettare il campione.
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Manutenzione dell’'iniettore on-column a freddo

La manutenzione dell'iniettore on-column a freddo prevede la sostituzione dei
setti, la pulizia dei componenti dell'iniettore, I'esecuzione delle prove di tenuta
e I'eliminazione delle eventuali perdite.

Gli accessori montati dall'iniettore on-column a freddo sono diversi a seconda
chel'iniezione venga effettuata manualmente o automaticamente e laloro scelta
dipende dal tipo di ago usato e dalle dimensioni della colonna.

Dado del setto @

(colonne da 250 e 320-um ) d
Setto

Dado del setto
(colonne da 530 pm)

Setto

Molla

Inserto (varia a seconda
della colonna usata)

JOLeEE

Figura 54 Iniettore on-column a freddo per I'iniezione automatica
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Torretta di raffreddamento
codice 19320-80625

Setto duckbill
codice 19245-40050

Molla

Inserto (varia a seconda della colonna usata)
Vedere la Tavola 14

JOUGEE

Figura 55 Iniettore on-column a freddo per sistemi

di iniezione manuale

Iniettore on-column a freddo
Temperatura dell'iniettore
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Problemi di funzionamento degli iniettori on-column

Problemi di funzionamento degli iniettori on-column

Problemi di raffreddamento dell’iniettore

L’iniettore si raffredda molto lentamente La ventola dell'iniettore non
funziona o giranella direzione sbagliata. Se non funzionarivolgersi al servizio
di assistenza tecnica Agilent.

L’iniettore non raggiunge la temperatura impostata

Controllare il tempo di stabilizzazione della temperatura. Se e stato
impostato un tempo troppo breve, la temperatura puo oscillare. Aumentare
il valore impostato nel campo Equilib Time.

Controllare che il raffreddamento criogenenico non sia inserito. Il forno

e l'iniettore devono essere spenti dopo 1'uso, in caso contrario potrebbero
nonriuscire araggiungere le temperature impostate, specialmente per valori
vicini alla temperatura ambiente. Se I'iniettore non raggiunge la temperatura
impostata nemmeno a raffreddamento criogenico disattivato rivolgersi
all’assistenza Agilent.

L’ago della siringa si piega durante I'iniezione

L’ago poteva essere difettoso gia prima dell'iniezione. Prima dell'iniezione
controllare sempre la siringa per assicurarsi che I'ago sia diritto.

Controllare che il dispositivo di supporto dell'ago sia installato
correttamente.

Controllare che sia stato scelto il tipo di inserto adatto e che sia stato
installato correttamente.

Controllare I'allineamento del setto e della relativa sede.
Il foro del setto puo essersi otturato. Sostituire il setto.

Se viene utilizzato un campionatore automatico (ALS):

per maggiori informazioni vedere il manuale del campionatore.

I tappi delle fiale possono essere stati stretti eccessivamente.
Controllare la guida dell'ago e verificare che non presenti segni di usura
e che non sia danneggiata.

Sostituire la guida se necessario. Controllare 'allineamento

del campionatore automatico rispetto all'iniettore.
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Problemi di funzionamento degli iniettori on-column

Procedura: sostituzione degli aghi in silice fusa

1.

Tenendo la siringa in verticale, inserire ’ago in silice fusa finché risulta
visibile all'interno del corpo della siringa. Se non si riesce a introdurre I'ago
fin dentro al corpo della siringa, la ferrula in Teflon (numero di parte 0100-
1389) potrebbe essere bloccata. Sostituire eventualmente la ferrula. Spingere
il pistone fino in fondo. L'ago verra lavato con l'estremita dello stantuffo

Una volta inserito I’ago serrare bene la ghiera manualmente. Tirare
delicatamente I'ago per assicurarsi che la ferrula in Teflon abbia aderito
perfettamente all’ago. Se necessario, serrare ulteriormente la ghiera.

Allentare la ghiera di quanto necessario per liberare nuovamente I'ago.
Spingere lentamente il pistone portando 'ago fino in fondo al cilindro,
poi serrare bene la ghiera con le dita.

Con un solvente sciacquare la siringa e controllare che non vi siano perdite
0 ostruzioni.

Le perdite (evidenziate dall'incapacita di eliminare le bolle d’aria) possono
essere eliminate serrando ulteriormente la ghiera. In caso di ostruzioni
(o di perdite gravi) € invece necessario ripetere l'intera procedura.

Col tempo la ferrula di Teflon puo perdere la capacita di tenuta. In tal caso,
provare dapprima a serrare meglio la ghiera di bloccaggio. Se la perdita rimane,
installare una ferrula di Teflon e un ago nuovi.

Quando la siringa non viene utilizzata, allentare la ghiera per aumentare la durata
della guarnizione.
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Procedura: installazione degli aghi in silice fusa

Ago in silice fusa

%

g / Guaina della ferrula

Ferrula in Teflon

 m—]
Se gli aghi di ricambio vengono ricavati direttamente da una colonnain silice fusa

1. La colonna utilizzata per preparare gli aghi deve avere un diametro esterno
piu piccolo sia del diametro interno dell’iniettore on-column (0,23 mm) sia
del diametro interno della colonna installata.

2. Il tratto di colonna usato deve essere accuratamente lavato per eliminare
eventuali residui di fase stazionaria attiva.

3. Incidere la colonna a circa 1 cm dall’estremita. Spezzare questo breve tratto
terminale e gettarlo. Poi inciderne e spezzarne un tratto di 115 + 5 mm
da usare come ago per la siringa.
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Sostituzione dei setti

Sostituzione dei setti

Lapresenza di perdite in corrispondenza del setto da sempre origine a fenomeni
piuttosto visibili quali lo spostamento dei tempi di ritenzione, una perdita di
risposta e/o una caduta di pressione in testa alla colonna. Inoltre aumenta il
disturbo del segnale del rivelatore.

La durata dei setti e determinata dalla frequenza di iniezione e dalla qualita
dell’ago. Gli aghi spuntati o che presentano sbavature o imperfezioni riducono
la durata del setto. Quando lo strumento viene usato regolarmente si consiglia
di sostituire il setto ogni giorno

Il tipo di setto usati dipende dalle esigenze cromatografiche. I setti possono
essere ordinati direttamente da Agilent Technologies; per ordinare le parti
consultare il catalogo Agilent per i prodotti di consumo e le forniture.

Precauzioni

La procedura da seguire per la sostituzione del setto differisce a seconda che
I'iniettore on-column a freddo monti una torretta di raffreddamento con setto
duckbill o un setto normale con relativo dado. Assicurarsi che la procedura
seguita sia quella corretta per il tipo di iniettore in uso!

Tabella 42 Setti consigliati per I'iniettore on-column a freddo

Descrizione N. di parte
Setto pieno per iniezione manuale e automatica 5181-1261
(50 pk)

Setto preforato per iniezione automatica (confezione da 25) 5181-1260
Setto pieno, spurgo e temperatura ottimizzati 5182-0745
(50 pk)

Setto duckbill solo per I'iniezione manuale (con il duckbill & 19245-40050

necessario usare la torretta di raffreddamento) (confezione da 10)

ATTENZIONE Procedere con cautela! Il forno e/o I'iniettore possono essere molto caldi.

Pericolo di ustioni.
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Precauzioni

Durante la sostituzione del setto il flusso in colonna viene interrotto; poiché in
mancanza del flusso di gas di trasporto a temperature elevate esiste il rischio di
danneggiare le colonne; prima di procedere, raffreddare il forno alla temperatura
ambiente.

Procedura: modifica dei setti

Materiale necessario:
¢ Nuovo setto, vedere Tabella 42 per i numeri di codice

e Pinze (o pinzette)
¢ Filo metallico sottile (diametro 0,2 poll.) per togliere il setto dall'iniettore
1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli

e raffreddare il forno a temperatura ambiente e poi spegnerlo;

e raffreddare I'iniettore a temperatura ambiente e poi spegnerlo.

A seconda del tipo di analisi e della tecnica di iniezione utilizzata, 'iniettore
montera una delle seguenti parti.

Dado per setto per iniezioni @
e 320 um Colonne

Dado del setto per iniezioni
in colonne da 530-um

Torretta di raffreddamento
(solo per iniezioni manuali)
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2. Se e installata una torretta di raffreddamento
Smontare la torretta completamente ruotandola in senso antiorario. Sotto di
essa, all'interno dellamolla, si trova il setto duckbill. Quando viene sollevata
la torretta, puo accadere che lamolla e il setto vengano espulsi dall'iniettore.
Attenzione a non perderli. Se non fuoriescono spontaneamente estrarli
aiutandosi con un sottile filo metallico.

@ Torretta di raffreddamento

i

o)

Er .
W completa Setto duckbill

Inserire il setto duckbill nella molla e collocarlo nell’ iniettore.
Ricollegare il dispositivo della torretta di raffreddamento. Stringerlo bene.

3. Se é stato installato un dado per setto
togliere il dado del setto afferrando la zigrinatura e girando in senso
antiorario.
Probabilmente il setto sara attaccato al dado. Anche la molla potrebbe
fuoriuscire bruscamente quando il dado viene tolto. Attenzione a non
perderla. Se il setto non ¢ attaccato, potrebbe essere necessario usare
pinzette per afferrarlo e toglierlo.

Dado del setto @
(colonne da 250
e 320 um) Colonne

Dado del setto
(colonne da 530 um

Setto

Setto

o

Molla

Molla

Assicurarsi che la molla si trovi all'interno dell'iniettore. Usare le pinzette
per posizionare il setto nuovo sul fondo del dado, quindi riavvitare il dado
del setto all'iniettore. Stringere bene il dado.

4. Ripristinare le normali condizioni di funzionamento del gascromatografo.
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Procedura: pulizia dell'iniettore

Le particelle di sporco e di polvere contenute nell’aria che si depositano sulla
torretta di raffreddamento e sul dado del setto possano entrare nell’iniettore e,
attraverso I'ago, nella colonna, con il passaggio dell’ago alterando i risultalti
dell’analisi cromatografica. Per pulire la guida dell’ago, la molla e 'inserto
procedere nel modo seguente. Procedere con cautela!

Il forno e/o I'iniettore possono essere molto caldi.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

Materiale necessario:
Chiave da 9/16 di pollice

Filo metallico sottile (0,02 pollici di diametro) o un piccolo tratto di colonna
capillare (250 p di diametro) per togliere la molla e I'inserto

Vaschetta a ultrasuoni con detergente a base acquosa
Acqua distillata

Metanolo

Aria compressa filtrata e anidra o azoto

Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
Raffreddare il forno e l'iniettore a temperatura ambiente e poi spegnerli.
Scollegare alla fonte tutti i flussi di alimentazione dell'iniettore.
Spegnere il gascromatografo ed estrarre la spina.

[13

Smontare la colonna. Vedere “Procedura: montaggio della colonna capillare
nell'ingresso split/splitless” .

385



Manutenzione dell’iniettore on-column a freddo Iniettore on-column a freddo
Sostituzione dei setti

2. Se e installata una torretta di raffreddamento.
Smontare la torretta completamente ruotandola in senso antiorario. Sotto di
essa, all'interno dellamolla, si trova il setto duckbill. Quando viene sollevata
latorretta, puo accadere che lamolla e il setto vengano espulsi dall’iniettore.
Attenzione a non perderli. Se non fuoriescono spontaneamente estrarli
aiutandosi con un sottile filo metallico.

> Torretta di raffreddamento

e -
W Setto duckhl"

3. Se e stato installato un dado per setto.
Togliere il dado del setto afferrando la zigrinatura e girando in senso
antiorario. Probabilmente il setto sara attaccato al dado. Anche la molla
potrebbe fuoriuscire bruscamente quando il dado viene tolto.
Attenzione a non perderla.

Dado del setto Q@)

(colonne da 250-

Dado del setto
(colonne da 530 pm)

e 320 um) Colonne
Setto
Setto 8
g Molla
Molla
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4. Inserire il filo metallico (o un piccolo tratto di colonna capillare) all'interno
dell'iniettore e attraverso il forno quindi spingere fuori 'inserto e la molla
(se non sono usciti prima) dalla parte superiore dell'iniettore.

g Molla

I Inserto (varia a seconda
della colonna usata)

Inserire il filo metallico nell'iniettore procedendo dal basso

5. Procedura per la pulizia

a. Riempire la vaschetta a ultrasuoni con detergente a base acquosa
e collocarvi la molla e l'inserto. Pulire per 1 minuto.

b. Eliminare il detergente e riempire la vaschetta con acqua distillata.
Pulire per 1 minuto.

c. Estrarre le parti dal bagno e sciacquarle accuratamente con acqua
e metanolo.

d. Asciugare le parti con un getto di aria compressa o azoto.

6. Reinstallare I'inserto. Se si utilizza un setto pieno con relativa sede, inserire
la molla e I'inserto con la molla.in alto.

7. Inserire un setto nuovo alla base del dado del setto. Se € montata una torretta
di raffreddamento inserire un nuovo setto duckbill nella molla e collocare
entrambi nell'iniettore.

8. Montare la sede del setto o la torretta di raffreddamento e serrare
manualmente. Reinstallare la colonna e ripristinare le normali condizioni
operative dello stumento.
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Procedura: esecuzione delle prove di tenuta del circuito del gas

La presenza di perdite nel sistema di circolazione del gas puo influenzare
sostanzialmente i risultati cromatografici. Con la seguente procedura viene
controllato il sistema del flusso fino al collettore (ovvero la parte pneumatica
posta fisicamente in corrispondenza dell'iniettore) escluso. Se questa parte
del sistema si dimostra priva di perdite, passare alla procedura successiva
per controllare I'iniettore e il collettore.

E consigliato I'uso di rivelatori di perdite che utilizzano liquidi, soprattutto
nelle applicazioni che richiedono la massima pulizia.

Nel caso in cui le prove di tenuta vengano effettuate con un fluido, sciacquare
immediatamente lo strumento per eliminare i residui di sapone.

ATTENZIONE

Per evitare qualsiasi rischio di scossa elettrica, quando per le prove

di tenuta si utilizza un fluido, spegnere il gascromatografo e staccare il cavo
di alimentazione. Prestare attenzione a non far cadere gocce di soluzione
sui cavi elettrici, soprattutto quelli dell’elemento riscaldante del rivelatore.

Materiale necessario:

¢ Unrivelatore di perdite elettronico in grado di rivelare il tipo di gas in uso
oppure fluido di rivelazione. Se si utilizza un fluido di rivelazione, una volta
terminato il test eliminare i residui.

¢ Due chiavi da 7/16 di pollice
1. Con il rivelatore di perdite scelto controllare tutti i punti di raccordo.

2. Eliminare le perdite serrando meglio i raccordi. Eseguire di nuovo il test
dei raccordi; continuare a serrare finché sono eliminate tutte le perdite dai
raccordi.

3. Chiudere l'uscita dello spurgo del setto con un tappo SWAGELOK da 1/8-".
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Procedura: esecuzione delle prove di tenuta dell'iniettore on-column a freddo

I punti all'interno di un sistema di iniezione nei quali possono verificarsi delle
perdite sono diversi. Questa procedura permette di determinare, in generale,
se nell'iniettore e presente una perdita di dimensioni eccessive.

Se nell'iniettore sono presenti perdite, utilizzare un rivelatore elettronico

per individuare il componente che perde.

Materiale necessario:

Ferrula cieca
Chiave da 1/4 di pollice
Guanti (se I'iniettore e caldo)

Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
Raffreddare il forno a temperatura ambiente e poi spegnerlo.
Quando il forno e freddo, togliere pressione all'iniettore.

Smontare la colonna, se installata, e chiudere il raccordo con il relativo
dado preparato con una ferrula cieca.

Togliere il setto vecchio e sostituirlo con uno nuovo. Per le istruzioni
vedere pagina 383.

Assicurarsi che la pressione del sistema di erogazione del gas di trasporto
sia di almeno 35 psi.

Chiudere l'uscita dello spurgo del setto con un tappo SWAGELOK da 1/8".

Premere [Oven] per aprire latabella di controllo. Impostare la temperatura
del forno sui valori normalmente in uso.
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4. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet])e:

Impostare la normale temperatura d’esercizio dell'iniettore.

Impostare la temperatura sui valori normali. Inserire un valore di pressione
di almeno 25 psi o, se superiore, quello normalmente usato. Assicurarsi che
la pressione alla fonte superi di almeno 10 psi la pressione dell'iniettore. Se
nonriesce araggiungere il valore impostato in significa che esiste una grossa
perdita o la pressione del gas e troppo bassa.

Attendere qualche minuto che il gascromatografo si stabilizzi dopo aver
raggiunto la pressione desiderata. Durante la fase di stabilizzazione
e possibile che la pressione superi di poco il valore impostato.

Togliere pressione. Poiché la colonna e chiusa, la pressione dovrebbe
rimanere piuttosto costante.

Monitorare la pressione per 10 minuti.

¢ Una caduta di pressione di 1,0 psig (0,1 psi/min) o inferiore
¢ da considerarsi accettabile.

Se la caduta di pressione € molto superiore a 1,0 psig, consultare la sezione
successiva “Procedura: eliminazione delle perdite” .

Procedura: eliminazione delle perdite

Materiale necessario:

Rivelatore di perdite elettronico
Chiave da 1/4 di pollice

Con il rivelatore di perdite elettronico controllare tutte le zone dell'iniettore
potenzialmente fonte di perdite. Sono punti potenzialmentre a rischio:

¢ il punto di innesto della colonna,
¢ il dado del setto, se presente,

¢ latorretta di raffreddamento, se presente.
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2. Se necessario, stringere i raccordi allentati con una chiave in modo
da eliminare le perdite. Eventualmente ripetere la prova di tenuta.

3. Se orala caduta di pressione ¢ inferiore a 0,03 psi/min, il sistema puo essere
considerato a tenuta.

Se la pressione scende piu rapidamente, cercare le altre perdite e ripetere
il test della pressione. Se tutti i raccordi risultano in ordine ma l'iniettore
continua a perdere troppa pressione, puo essere necessario sostituire

il collettore. Contattare 1’Assistenza Tecnica Agilent.
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17 Iniettore a temperatura di
vaporizzazione programmata

Presentazione del PTV Agilent
Modalita di funzionamento
Requisiti del sistema

Componenti del sistema
testa di campionamento

Riscaldamento dell’iniettore
Impiego diversificato dei gradienti
di temperatura

Raffreddamento dell’iniettore
Configurazione del PTV
Disattivazione di emergenza

Utilizzo delle modalita split
Percorso del flusso

Considerazioni sulla temperatura
Introduzione del campione
in modalita split a freddo
Introduzione del campione
in modalita split a caldo

Parametri della tabella di controllo -
Modalita split
Procedura: utilizzo della modalita
split con colonna definita
Procedura: utilizzo della modalita
split con colonna non definita

Modalita a pressione pulsata

Parametri della tabella di controllo -
Modalita split pulsato
Procedura: utilizzo della modalita
split pulsato con colonna definita
Procedura: utilizzo della modalita
di split pulsato con colonna
non definita

Utilizzo delle modalita splitless
Percorsi del flusso

Considerazioni sulla temperatura
Introduzione del campione
in modalita splitless a freddo
Introduzione del campione
in modalita splitless a caldo

Parametri della tabella di controllo -
Modalita splitless
Valori di partenza
Procedura: utilizzo della modalita
splitless con colonna definita
Procedura: utilizzo della modalita
splitless con colonna non definita

‘ Torna al sommario ')
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Funzionamento in modalita

splitless pulsato

Parametri della tabella di controllo -
funzionamento in splitless
pulsato

Procedura: utilizzo della modalita
splitless pulsato con colonna
definita

Procedura: utilizzo della modalita
splitless pulsato con colonna
non definita

Utilizzo della modalita di
ventilazione del solvente
Percorsi del flusso

Considerazioni sulla temperatura,
la pressione e il flusso

Sequenza di funzionamento
Schema dei tempi
Quando ha inizio I’'analisi?

Parametri della tabella di controllo -
Modalita ventilazione del solvente
Procedura: utilizzo della modalita

ventilazione del solvente
con colonna definita

Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata

Procedura: utilizzo della modalita
ventilazione del solvente
con colonna
non definita

Iniezione di grandi volumi
di campione
Requisiti della ChemStation
Valori calcolati
Possibilita di regolazione

Manutenzione
di un iniettore PTV

Adattatori per iniettore
Procedura: sostituzione
dell’adattatore dell'iniettore
Procedura: installazione
della colonna

Iniettori senza setto
Procedura: smontaggio
dell'iniettore senza setto
Procedura: pulizia degli iniettori
senza setto
Procedura: sostituzione
della ferrula in Teflon

‘ Torna al sommario ')
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Iniettori con setto
Procedura: smontaggio
dell'iniettore con setto
Procedura: sostituzione del setto

Inserti in vetro
Procedura: sostituzione
degli inserti
Sostituzione del filtro della trappola
dello scarico di splittaggio
Procedura: prova di tenuta
dell'impianto del gas
Procedura: prova di tenuta
dell'iniettore PTV
Eliminazione delle perdite
Potenziali punti di perdita

Prodotti soggetti a consumo
e parti di ricambio

Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata

‘ Torna al sommario ')
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Presentazione del PTV Agilent

Modalita di funzionamento

L'iniettore PTV (Programmed Temperature Vaporization) Agilent offre cinque
modalita di funzionamento:

La modalita split viene usata per I'analisi dei campioni piu diffusi.

La modalita split pulsato & simile alla modalita split con la differenza che,
durante I'introduzione del campione viene applicato all'ingresso un impulso
di pressione per accelerare il trasferimento del materiale alla colonna.

La modalita splitless viene utilizzata per I'analisi di tracce.

La modalita splitless pulsato prevede un impulso di pressione durante
I'introduzione splitless del campione.

La modalita a ventilazione del solvente viene utilizzata per I'iniezione di
elevati volumi di campione. Ogni analisi puo essere costituita da un’iniezione
singola o da una serie di piu iniezioni successive.

Requisiti del sistema

L’ingresso PTV consente sia 'iniezione manuale sia I'iniezione automatica.

Per iniezioni multiple automatiche (iniezione di volumi elevati), e richiesta una
ChemStation Agilent per GC o MSD. Questa funzione non e disponibile con il
solo controllo del modello 6890. Vedere “Utilizzo della modalita di ventilazione
del solvente” .
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Componenti del sistema

1.
2.

Modulo pneumatico, situato in alto, sul retro del gascromatografo.
Corpo dell'iniettore PTV, sempre montato sull'iniettore anteriore.

Trappola, installata nella linea dello split e situata sulla parte posteriore
del cromatografo, in alto, a sinistra della linea di alimentazione del sistema
pneumatico.

Valvola di controllo del refrigerante. Per 1'azoto liquido, questa valvola

si trova nella parete esterna di sinistra del forno. Per I'anidride carbonica
liquida, e situata nel dispositivo pneumatico di trasporto. Queste valvole
non sono intercambiabili, se si cambia refrigerante devono essere sostituite
anche tutte le linee del sistema di refrigerazione comprese la valvola

e la guaina dell'ingresso.

Scheda di conversione della termocoppia. Converte i valori letti dalla
termocoppia nell'iniettore per I'uso da parte del gascromatografo.
Si trova accanto alla trappola.
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Scarico split ~ Uscita di spurgo del setto

iniettore

Trasporto
refrigerante

Percorsi del flusso di spurgo alternati
Testa con setto

A A .
1 1
|
PV2 SPR I
Sol PS -
|
Trasporto PV1 FS - ccv
Modulo pneumatico
PV Valvola proporzionale
SPR Regolatore dello spurgo del setto
Sol Valvola a solenoide
PS Sensore di pressione
FS Sensore di flusso — = Testa priva di
Ccv Valvola del refrigerante criogenico esta priva di setto
Figura56 Componenti del sistema PTV

testa di campionamento

I1 PTV e disponibile in due versioni: con setto e senza setto.

e Nell'iniettore con setto il sistema di iniezione viene isolato al passaggio
della siringa da un setto normale o da un setto Merlin™Un flusso di gas
lambisce dall'interno il setto ed esce attraverso la valvola di spurgo del setto
sul modulo pneumatico. L'iniezione puo essere svolta sia automaticamente
sia manualmente.

Precauzioni

Con temperature dell'iniettore inferiori a 40°C, la microguarnizione Merlin
potrebbe non fornire una tenuta adeguata; si consiglia di utilizzare un setto

normale.

e Nell'iniettore senza setto il sistema di iniezione viene isolato al passaggio
della siringa da una valvola di ritenuta. L’iniezione puo essere svolta sia
automaticamente sia manualmente.
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Riscaldamento dell'iniettore

iniettore con setto iniettore senza setto

Linee di spurgo gas
di trasporto e setto
al modulo pneumatico

Linea del gas di trashoris

Nota: Nota:

Due linee di gas (di trasporto Una sola linea di gas (trasporto).
e spurgo del setto), raggiungendo Non c'é setto, quindi non c'e

nel modulo pneumatico. la linea di spurgo. La corrente di
Utilizzati sia setti standard da 11 mm spurgo del setto esce attraverso
sia microguarnizioni Merlin la linea di bypass.

(con un dado diverso).

Figura57 Teste di campionamento
Il diagramma di flusso nel resto del volume riportala testa con setto in posizione
ed un disegno separato per l'impianto del gas relativo alla testa senza setto.

Riscaldamento dell’iniettore

I parametri di controllo che consentono la programmazione della temperatura
del PTV sono gli stessi usati per il forno ma sono disponibili premendo [Front
Inlet]. La temperatura puo essere programmata impostando un valore iniziale
seguito daun massimo di 3 incrementi (o "gradienti"). Possono essere selezionate
velocita di escursione termica comprese tra 0,1 e 720°C/min.

Vedere “Configurazione del forno” per ulteriori informazioni.

Precauzioni

Se la temperatura iniziale dell'iniettore e la temperatura iniziale del forno sono
troppo vicine, l'iniettore puo non essere in grado di mantenere il valore
impostato. Si consiglia una differenza di almeno 6°C, in pit o in meno.
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Impiego diversificato dei gradienti di temperatura

I1 PTV e progettato per trattenere il campione nell'iniettore fino al termine
dell'iniezione di tutto il campione, che puo eventualmente avvenire a pit riprese.
Poiil PTV viene scaldato rapidamente, per trasferire il campione in colonna. Per
questa operazione puo essere sufficiente impostare un tempo di mantenimento
iniziale, un gradiente di temperatura e un periodo di mantenenimento finale per
consentire il completo trasferimento del campione.

Gli altri due gradienti disponibili possono quindi essere destinati a usi diversi.

e L’iniettore puo essere riscaldato ad una temperatura molto elevata per pulire
termicamente 1'inserto per 'analisi successiva.

e L’iniettore puo essere raffreddato. E’ sufficiente impostare la temperatura
finale su un valore inferiore alla temperatura iniziale, al fine di ridurre la
sollecitazione termica dell'iniettore.

¢ Ilraffreddamentoprogrammato puo essere sfruttato per preparare l'iniettore
per I'analisi successiva. Cio puo contribuire a ridurre i tempi di lavorazione
con conseguente aumento della produttivita.
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Raffreddamento dell’iniettore

Il campione puo essere iniettato nella camera calda o fredda. La temperatura
iniziale della camera puo essere ridotta a —60°C (con raffreddamento a COs)

oppure a —-160°C (con raffreddamento tramite N5 liquido).

Precauzioni

Se la temperatura iniziale dell’iniettore e la temperatura iniziale del forno
sono troppo vicine, I'iniettore puo non essere in grado di mantenere il valore
impostato. Si consiglia una differenza di almeno 6°C, in piu o in meno.

Il GC 6890 supporta un solo tipo di refrigerante per volta.

Una volta selezionato un refrigerante per qualsiasi dispositivo criogenico, lo stesso deve
essere utilizzato per tutti i dispositivi dello stesso tipo, compreso il forno della colonna.

Dato che il GC e in grado di rilevare quale refrigerante viene usato dal forno, se si installa
un dispositivo di raffreddamento, quel refrigerante dovra essere quello utilizzato da tutti
gli altri dispositivi di raffreddamento.

Configurazione del PTV
Per configurare il PTV, premere [Config] [Front Inlet]. Se I'iniettore non & ancora

stato configurato viene visualizzata questa finestra.

1. Scorrere fino a Cryo type 2. Premere [Config][Front Inlet]

T T T e e e ml 3. Premere [Mode/Type]

| CONFIG FRONT INLET | T T T T =

| Gas type He | | INLET CRYO TYPE |

{ Cryo type None < E :*None :

o G | N2 cryo i
i €02 cryo I

4. Scorrere fino al refrigerante usato e premere [Enter]
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Se ¢ installato il raffreddamento del forno la scelta e obbligata e limitata al
refrigerante utilizzato per il forno (oppure nessuno: None) . Se non ¢ installato
il raffreddamento del forno, € necessario specificare il refrigerante usando la
procedura illustrata in figura.

Selezionando qualsiasi opzione diversa da None, viene visualizzata una serie

r T 1
| CONFIG FRONT INLET |
| Gas type He |
| Cryo type N2 :
LCryo _ Off
Use cryo temp 25
Cryo timeout 30
Cryo fault on

di altri parametri. Cryo [ON] permette il raffreddamento criogenico
dell'iniettore non appena la colonna del forno raggiunge la sua temperatura
iniziale. [OFF] disabilita il raffreddamento.

Use cryo temp Se Cryo e impostato su ON, questo valore rappresenta il
limite superiore di temperatura al quale puo spingersi il sistema criogenico per
mantenere I'iniettore al valore impostato. Se il valore impostato e superiore a
questo limite, il sistema criogenico puo essere utilizzato per far scendere la
temperatura dell'iniettore fino al valore impostato, ma non per mantenerla su
tale valore.

Cryo timeout Questa funzione disattiva il raffreddamento dell'iniettore
quando I'analisi non ha inizio entro il tempo specificato (intervallo valori
impostabili: da 5 a 120 minuti, valore predefinito 30 minuti) successivo alla
stabilizzazione del forno. La disattivazione dell’opzione disabilita questa
funzione. E’ possibile disattivare questo valore, ma & consigliabile tenerlo
attivato, perché permette di conservare il refrigerante alla fine di una sequenza
o se si verifica un guasto dell’automazione. Puo essere usato anche un metodo
Post Sequence.

Cryo fault Arresta il raffreddamento dell'iniettore se quest'ultimo non
raggiunge il valore impostato di 16 minuti di funzionamento criogenico continuo.
Attenzione, questo é l'intervallo entro cui il forno deve raggiungere la
temperatura, non comprende il tempo di stabilizzazione e di avvio dell’analisi.
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Disattivazione di emergenza

Le funzioni Cryo timeout e Cryo fault possono causare la disattivazione dello
strumento. Se cio accade, I'’elemento riscaldante dell'ingresso si spegne e la
valvola del sistema di raffreddamento si chiude. Il gascromatografo emette un
segnale acustico e sul display compare il seguente messaggio:

T SHUTDOWN (#18): |
| Front inlet cryo |
§ shutdown f
i

L’elemento riscaldante dell'iniettore & tenuto costantemente sotto controllo in
modo da evitare il surriscaldamento. Se rimane al valore massimo per oltre 2
minuti viene disattivato. Il gascromatografo emette un segnale acustico e sul
display compare il seguente messaggio:

SHUTDOWN (#22): !
Front inlet heating

too slowly; !

temperature shut off |

1
1
i
Lo ol LI N

Per riprendere il funzionamento normale dopo 'attivazione di entrambe le
funzioni, spegnere il gascromatografo e poi riaccenderlo, oppure inserire un
nuovo valore.
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Utilizzo delle modalita split

Percorso del flusso

Le due modalita split (con o senza impulso di pressione) suddividono il flusso
di gas che entranell’iniettore in un flusso in colonna, uno di splittaggio attraverso
la valvola a solenoide e un flusso di spurgo del setto. Il rapporto tra il flusso

di uscita dello split e il flusso in colonna viene detto rapporto di splittaggio.

La figura principale illustra i flussi nell'iniettore con setto. Se € montato un
iniettore senza setto i flussi sono gli stessi ad eccezione del fatto che il flusso
di spurgo del setto by-passa l'iniettore (in basso a sinistra).

Loop di controllo

_ ffit _di flusso totale
limitazione

del flusso v

Sensore Regolatore
di pressione spurgo setto
Testa PS SPR )

setto .
|—| Loop di controllo

pressione in testa

:M:P4: FS

Valvola  Sensore
prop. 1 diflusso

Flussi con testa priva di setto

J PS
Testa

| | senza setto

FS

|_ I alla colonna

Trap 1 —

Valvola Valvola
solenoide  prop. 2
aperta

Liner in vetro

Al rivelatore

Uscita

purge
scarico

Split
scarico
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Considerazioni sulla temperatura

Introduzione del campione in modalita split a freddo

Per I'introduzione del campione in modalita split a freddo, impostare la
temperatura iniziale dell’iniettore su un valore inferiore al punto di ebollizione
del solvente. Se il volume del liner e sufficiente a trattenere tutto il solvente
vaporizzato, far partire il primo gradiente di temperatura a 0,1 minuti con una
elevata velocita di riscaldamento (500°C/min o pit1). La temperatura finale deve
essere sufficientemente elevata da consentire la volatilizzazione anche degli
analiti pit1 pesanti e va mantenuta per almeno 5 minuti. Una temperatura finale
di 350°C per 5 minuti e sufficiente per trasferire quantitativamente fino al Cyy4.

Perl'iniezione di volumi piu elevati di campione o per eliminare maggiori quantita
disolvente, mantenere dapprimalatemperaturainiziale sufficientemente alungo
da consentire I'’eliminazione del solvente attraverso 'uscita dello split e poi dare
inizio al primo gradiente. Per gli analiti termicamente stabili utilizzare un’elevata
velocita diincremento. Velocita inferiori possono invece contribuire a contenere
al minimo la degradazione termica dei componenti dell'iniettore

Un singolo gradiente di temperatura e di per sé sufficiente per effettuare
I'iniezione. Gli altri gradienti disponibili possono essere usati per pulire l'inserto
o per ridurre la temperatura dell’'iniettore in preparazione all'iniezione.

Introduzione del campione in modalita split a caldo

Per I'introduzione del campione in modalita split a caldo, impostare una
temperatura iniziale sufficientemente elevata da volatilizzare gli analiti.

Non sono necessari ulteriori parametri termici visto che I'iniettore conservera
il valore impostato per tutta la durata dell’analisi.

Dato il ridotto volume dell'inserto (circa 120 microlitri), il PTV offre una limitata
capacita di iniezione in caso di introduzione del campione in modalita split a
caldo. I volumi di iniezione superiori a 1 ul nella modalita split a caldo possono
infatti saturare l'iniettore causando problemi analitici. L'iniezione a freddo
consente di evitare questo tipo di problemi.
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Parametri della tabella di controllo - Modalita split

Mode: La modalita di funzionamento corrente: split
Temp Temperatura iniziale dell'iniettore, effettiva e nominale.
Init time Tempo di mantenimento della temperatura iniziale dell'iniettore.

Rate # Velocita di esecuzione dei gradienti 1, 2 e 3 del programma
di temperatura dell’iniettore.

Final temp # Temperatura finale dell’iniettore peri gradienti 1,2 e 3.

Final time # Tempo di mantenimento della temperatura finale raggiunta
al termine dei gradienti 1, 2 e 3.

Pressure Pressione impostata e pressione effettiva dell'iniettore.

Split ratio Ilrapporto trail flusso di splittaggio e il flusso in colonna.
I1 valore del flusso in colonna e impostato nella tabella di controllo Colonna 1
Questa riga non compare se la colonna non ¢ definita.

Split flow Flusso,in ml/min, dall’'uscitadello split. Questariganon compare
se la colonna non é definita.

Total flow Ivalori effettivo e nominale del flusso totale nell'ingresso, che
¢ la somma del flusso di splittaggio, del flusso in colonna e del flusso di spurgo del setto.
Variando il flusso totale, il rapporto e il flusso di splittaggio cambiano, mentre il flusso

e la pressione in colonna rimangono invariati.

Procedura: utilizzo della modalita split con colonna definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].
a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Split.

b. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti di temperatura
eventualmente desiderati.
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Rapporto di
splittaggio =

Flusso di_splittaggio
Flusso della colonna

Parametri della tabella di controllo - Modalita split

c. Desiderandoimpostare un rapporto di splittaggio specifico, scorrere fino
aSplit ratio einserire il valore desiderato. Il flusso di splittaggio
verra calcolato e impostato automaticamente dal sistema.

d. Desiderando impostare un flusso di splittaggio specifico, scorrere fino
aSplit flow e inserire il valore desiderato. Il rapporto di splittaggio
verra calcolato e impostato automaticamente dal sistema.

e. Se desiderato, attivare la funzione Gas saver. Impostare il campo
Saver time in modo che la funzione si attivi dopo l'iniezione.

e e = Premere [Mode/Typel]
4 FRONT INLET (HP PTV) O e O O P e S S|
| Mode: Split  =—71|  FRONT INLET MODE |
§ Temp 40 40 < ‘Li Solvent vent |
LInit time 0.1 0 Ll ssplit < |
Rate 1. . = 600 | Splitless I
Final temp 1 350 | | pylsed split
Final time 1 5.00 | | pylsed splitless
Rate 2 (off) - e
Pressure 9.1 9.1
split ra‘tio : 50.0 1 Per questo esempio & necessaria solo una velocita.
split flow  -1010;,0‘ Le velocita aggiuntive sono a discrezione dell'utente.
Tot flow 104 104
Gas saver o0n . .
Saver flow 20.0 Se si utilizza la funzione gas saver, o
CSavEr time. _5.00 impostare un tempo successivo a quello di iniezione.

3.

Se viene utilizzata la funzione di risparmio gas (vedere pag. 298),
prima di iniettare manualmente il campione premere [Prep Run].

Procedura: utilizzo della modalita split con colonna non definita

1.

Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso o
di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

Premere [Front Inlet].
a. Impostare la temperatura.

b. Impostare il valore del flusso totale (Total Flow) in ingresso. Misurare
con un flussimetro i flussi dell'uscita dello split e dell'uscita dello spurgo.

406



Utilizzo delle modalita split Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata
Parametri della tabella di controllo - Modalita split

c. Calcolareil flusso di splittaggio sottraendo il flusso dello spurgo del setto
dal valore del flusso totale contenuto nel campo Total flow.

d. Calcolare il rapporto di splittaggio. Arrotondare eventualmente il valore.

F————— — — — — — — — = Premere [Mode/Type]

| FRONT INLET (HP PTV) | S T =

| Mode: split :~ | FRONT INLET MODE |

: Temp 40 40 < | 1[ Solvent vent |

. Init time  0.10 | | *Split < |
Rate 1 600 | splitless |
Final temp 1 350 Pulsed split e
Final time 1 5.00 Pulsed splitless
Rate 2 (off) =
Pressure 10.0 10.0 L . .
Tot flow B80.3 80.3 Per questo esempio & necessaria solo una velocita.

Le velocita aggiuntive sono a discrezione dell'utente.

Spurgo setto

Scarico split

)
R
N

Parte anteriore dello strumento
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Modalita a pressione pulsata

L’'impulso di pressione prodotto quando si opera nelle modalita cosiddette
"pulsate" (split e splitless) ha la funzione di aumentare la pressione dell'iniettore
appena prima dell’inizio dell’analisi e di riportarla al valore normale dopo un
periodo di tempo specificato. Lo scopo & quello di trasferire pit rapidamente
il campione dall'iniettore alla colonna, riducendo il rischio di decomposizione.
Se la separazione cromatografica e influenzata dall’impulso di pressione puo
essere utile, per ripristinare la forma del picco, installare una precolonna.

Quando si opera in una modalita a pressione pulsata, prima di effettuare
I'iniezione manuale premere [Prep Run].

Nelle modalita "pulsate" e possibile programmare la pressione e il flusso in
colonna. In tal caso I'impulso di pressione avra la precedenza sul gradiente
della pressione o del flusso in colonna.

Impulso di pressione

Pressione
effettiva

Programma della pressione (o del flusso)

1 T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tempo (min)

Figura58 Impulso di pressione e flusso o pressione in colonna
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Parametri della tabella di controllo - Modalita
split pulsato

Mode: Modalita di funzionamento corrente: split pulsato
Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura dell'iniettore
Init time Tempo di mantenimento della temperatura iniziale dell'iniettore.

Rate # Velocita di esecuzione dei gradienti 1, 2 e 3 del programma di
temperatura dell'iniettore.

Final temp # Temperatura finale dell’iniettore peri gradienti 1, 2 e 3.

Final time # Tempo di mantenimento della temperatura finale raggiunta
al termine dei gradienti 1, 2 e 3.

Pressure Pressione dell'iniettore effettiva e nominale prima e dopo I'impulso
di pressione. Punto di partenza di un programma di pressione a piu gradienti
o della pressione fissa se non viene utilizzato alcun programma.

Pulsed pres La pressione dell'iniettore desiderata per I'inizio dell’analisi.
La pressione aumenta a questo valore quando viene premuto [Prep Run] e ivi
rimane fino al termine del periodo impostato nel campo Pulse time, quando
viene ripristinato il valore impostato nel campo Pressure.

Pulse time Momento, calcolato in minuti dopo l'inizio dell’analisi (Start
Run), in cui la pressione dell'iniettore torna al valore normale .

Split ratio Ilrapporto trail flusso di splittaggio e il flusso in colonna.
Il valore del flusso in colonna e impostato nella tabella di controllo Colonna 1
Questa riga non compare se la colonna non e definita.

Split flow Flusso, il ml/min, dall'uscita dello split/spurgo. Questa riga
non compare se la colonna non e definita.

Total flow Ivalori effettivo e nominale (cioeé quello "nominalmente"
impostato) del flusso totale nell'iniettore, che & la somma dei flussi di splittaggio,
in colonna e di spurgo del setto. Variando il flusso totale, il rapporto e il flusso
di splittaggio cambiano mentre il flusso e la pressione in colonna rimangono
invariati. Quando viene utilizzato un impulso di pressione il flusso totale
aumenta, per mantenere costante il rapporto di splittaggio.
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Procedura: utilizzo della modalita split pulsato con colonna definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Pulsed
Split.

b. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti di temperatura
eventualmente desiderati.

c. Inserireivalori di Pulsed Prese Pulse time.

Rapporto di
splittaggio = d. Desiderandoimpostare unrapporto di splittaggio specifico, scorrere fino
Flusso di splittaggio aSplit ratio e inserire il valore desiderato. Il flusso di splittaggio

Flusso della colonna verra calcolato e impostato automaticamente dal sistema.

e. Desiderando impostare un flusso di splittaggio specifico, scorrere fino
aSplit flow e inserire il valore desiderato. Il rapporto di splittaggio
verra calcolato e impostato automaticamente dal sistema.
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Utilizzo delle modalita split

f. E possibile attivare la funzione Gas saver. Inserire nel campo Time
un valore superiore a quello inserito nel campo Pulse time.

re T T T e T T M Premere [Mode/Type]
| FRONT INLET (HP PTV) |

| Mode: Pulsed split I FRONT INLET MODE
:Tewp ) 40 40 < : | Solvent vent |
LInit time 0.1 | split |
Rate 1 600 | splitless |
Final temp 1 350 "L*Pulsed split <J
Final time 1 5.00 ‘;GI;;E”Q&I{}(;;{““_
Rate 2 (off)

Pressure 9.1 9.1

Pulsed pres 30.0

Pulse time 1.0

Split ratio 50.0

Split flow 100.0

Tot flow 104 104

Gas saver Oon

Saver flow 20.0

Saver time 5.00

3. Prima di iniettare un campione manualmente premere [Prep Run]
(vedere pagina 298)
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Procedura: utilizzo della modalita di split pulsato con colonna non definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Pulsed
Split.
b. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti di temperatura
eventualmente desiderati.
c. Inserireivalori di Pulsed Prese Pulse time.
d. Impostare il valore del flusso totale (Total Flow) in ingresso. Misurare
con un flussimetro i flussi dell'uscita dello split e dell'uscita dello spurgo.
e. Calcolareil flusso di splittaggio sottraendo il flusso dello spurgo del setto
dal valore del flusso totale contenuto nel campo Total flow.
f. Calcolare il rapporto di splittaggio. Arrotondare eventualmente il valore.
vr“*‘““' e e
| FRONT INLET (HP PTV) | Premere (Mode/Typel
‘| Mode: Pulsed split 4 \w.iggﬂfwjﬂkit_@99§~-Wj
’Temp 40 40 < | | Solvent vent |
In1t _time 0.1 j‘ I Split |
~Rate oo eeeT | splitless |
Final temp 1 350 - *Pulsed split i.ﬁ
Final time 1 5.00 Pulsed splitless

Rate 2 (off)

Pressure 9.1 - 9
Pulsed pres  30.
Pulse time 1
Tot flow 104
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Utilizzo delle modalita splitless

Percorsi del flusso

In queste modalita (con o senza impulso di pressione) I'iniezione viene effettuata
con una valvola a solenoide chiusa che rimane tale mentre il campione si
vaporizza nell'inserto e viene trasferito nella colonna. Dopo il tempo specificato
la valvola si apre, per eliminare attraverso I'uscita dello split gli eventuali vapori
rimasti nell'inserto. Questo consente di evitare lo scodamento del solvente
dovuto al volume elevato dell'iniettore rispetto alla ridotta portata del flusso in
colonna. La figura principale illustrai flussi nell'iniettore con setto. Se € montato
un iniettore senza setto i flussi sono gli stessi ad eccezione del fatto che il flusso
di spurgo del setto by-passa l'iniettore (in basso a sinistra).

Regolatore dello spurgo

Loop di controllo della pressione del setto
Frit di in testa alla colonna Scarico
limitazione Testa PS SPR=3 spurgo
del flusso | setto |7.Senso-re setto
— M:P4: s I—l | di pressione
Valvola  Sensore M -|—I Trap y chrico
prop. 1 di flusso split

valvola valvola

Con la valvola a solenoide solenoide  Prop- 2
chiusa, il campione e il chiusa

solvente vengono trasferiti

alla colonna.

Liner in vetro

Flussi con testa priva di setto

J PS Al rivelatore
Testa

| | senza setto

FS
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Figura59 Fase 1. Iniezione del campione

Sensore Regolatore dello
i di pressione spurgo del setto .
el flusso totale
limitazione setto PS SPR ) spurgo
setto

del flusso ] Loop di controllo
pressione in testa
— N\#{I FS alla colonna

Valvola  Sensore I -'—I Trap @ZE: Scarco
split

prop. 1 diflusso
Valvola  Valvola

Dopo che il campione & stato solenoide  prop. 2
trasferito alla colonna, aperta

la valvola a solenoide si apre per

lo spurgo del solvente rimasto Liner in vetro

vapore proveniente dal sistema.

Flussi con testa priva di setto

Al rivelatore

PS

Testa

F
S | | senza setto

Figura 60 Fase 2. Spurgo
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Percorsi del flusso

FUNZIONAMENTO SPLITLESS
Scarico dello split

Spurgo
del flusso
Risparmio Controllo |—|_
del flusso .
pressione
iniettore
. Prep  START Spurgo risparmio Stop Post

P.re.ssmne Run Run Tempo Tempo Run Tempo

dell'iniettore
Post
Pres
o Programmazione flusso in colonna
iniettore
Pres

Temperatura Prep  START Spurgo Stop Post
iniettore Run Run Tempo Run Tempo
Temp
temp 1
Init
temp

Prep  START Spurgo
Run Run Tempo
Figura 61 Flussi, pressioni e temperature
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Considerazioni sulla temperatura

Introduzione del campione in modalita splitless a freddo

Per I'introduzione del campione in modalita splitless a freddo, impostare la
temperatura iniziale dell'ingresso ad un valore inferiore al punto di ebollizione
del solvente. Per la maggior parte dei solventi, cominciando il primo gradiente
di temperatura dell'iniettore a 0,1 minuto si ottengono un buon trasferimento e
una buona riproducibilita. Per gli analiti termicamente stabili € necessaria una
velocita di incremento termico pari o superiore a 500°C/min. Una temperatura
finale di 350°C, mantenuta per 5 minuti, si & dimostrata sufficiente per trasferire
quantitativamente alcani fino al Cyy.

Il vantaggio di poter programmare la temperatura dell'iniettore € dato dal fatto
che puo essere scaldato moderatamente, per trasferire gli analiti piu delicati.
Se la temperatura iniziale del forno e sufficientemente bassa da riconcentrare
gli analiti sulla colonna, il tasso di incremento della temperatura in colonna
puo essere ridotto (es. 120°C/min). Cio riduce il degrado termico nell'iniettore
e migliora la forma dei picchi e l'analisi quantitativa.

Per la maggior parte delle applicazioni in modalita splitless a freddo un solo
gradiente di temperatura ¢ sufficiente. Gli altri gradienti possono essere usati
per pulire il liner o per ridurre la temperatura dell’'ingresso in preparazione
all'iniezione successiva.

Introduzione del campione in modalita splitless a caldo

Per I'introduzione del campione in modalita splitless a caldo, impostare una
temperaturainiziale sufficientemente alta a volatilizzare gli analiti. Dal momento
che l'iniettore manterra la temperatura impostata per tutta la durata dell’analisi
non e necessario impostare ulteriori parametri termici.

A causa del ridotto volume dell'inserto (circa 120 ul), il PTV non puo contenere
i vapori risultanti dall'iniezione di elevati volumi di liquidi. Volumi di iniezione
superiori a 1 ul possono provocare la fuoriuscita dei vapori dall'iniettore
causando variazioni dei risultati dell'analisi. Introducendo il campione in
modalita splitless a freddo si evita questo problema.
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Parametri della tabella di controllo - Modalita splitless

Mode: La modalita di funzionamento corrente: splitless
Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura dell’iniettore
Init time Tempo di mantenimento della temperatura iniziale dell'iniettore.

Rate # Velocita di esecuzione dei gradienti 1, 2 e 3 del programma di
temperatura dell'iniettore.

Final temp # Temperatura finale dell’iniettore peri gradienti 1,2 e 3.

Final time # Tempo di mantenimento della temperatura finale raggiunta
al termine dei gradienti 1, 2 e 3.

Pressure Pressione dell'iniettore effettiva e nominale in psi, bar, or kPa

Purge time Il momento, espresso in minuti dall'inizio dell’analisi, in cui
si apre la valvola di spurgo.

Purge flow Ilflusso, in ml/min, dall'uscita dello spurgo, a partire dal
momento impostato nel campo Purge time. Non e possibile specificare questo
valore se la colonna non e definita.

Total flow Lariga Total flow indica il flusso effettivo in ingresso durante
una pre-analisi (la spia € accesa e non lampeggia) e durante un’analisi prima
dell’attivazione dello spurgo. In queste fasi non € possibile inserire un valore in questo
campo. Altrimenti per Total flow sono indicati siaivalori impostati sia quelli
effettivi.

Valori di partenza

L’iniezione in modalita splitless si effettua secondo le fasi che seguono.

1. Iniettare il campione e programmare la temperatura dell'iniettore per
vaporizzarlo.

2. Impostare il flusso in colonna e la temperatura del forno su valori bassi,
per creare una zona satura di solvente in testa alla colonna.

3. Utilizzare questa zona per intrappolare e riconcentrare il campione in testa
alla colonna.
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Utilizzo delle modalita splitless

Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata
Parametri della tabella di controllo - Modalita splitless

4. Attendere fino a che tutto o la maggior parte del campione e stato trasferito
alla colonna. Poi eliminare i vapori rimasti nell'iniettore (per lamaggior parte
solvente) aprendo la valvola di spurgo. Cio evitalo scodamento del solvente.
Aumentare la temperatura del forno per analizzare il campione.

5. Prima di riuscire a perfezionare le condizioni funzionamento e necessario
effettuare alcuni tentativi.

Per migliorare le condizioni di funzionamento, sono necessari alcuni
esperimenti. La Tabella 43 contiene i valori di partenza dei parametri critici.

Tabella 43 Parametri di iniezione per la modalita splitless

Parametro

Intervallo di valori consentiti

Valore di partenza
consigliato

Temperatura del forno

Tempo diriscaldamento
iniziale del forno
(Oven initial time)

Tempo di spurgo
dell'iniettore

Attivazione Gas saver
(Gas Saver Time)

Flusso dal risparmio gas
(Gas Saver Flow)

Temperatura
dell'iniettore

Senza crio: da temp. amb.+10°C
a450°C

C0, cryo, -60°C a 450°C

N, cryo, -80°C a 450°C

Da 0 a 999,9 minuti

Da 0 a 999,9 minuti

Da 0 a 999,9 minuti

Da 15 a 1000 ml/min

Senza crio: da temp. forno + 10°C
€0, cryo, da-50°C a 450C°
N, cryo, da-60°C a 450°C

10°C al di sotto del punto
di ebollizione del solvente

> tempo di spurgo
dell'iniettore

Volume dell'inserto®
Flusso in colonna

Dopo il tempo di spurgo

15 ml/min flusso in colonna
massimo

10°C al di sotto del punto
di ebollizione del solvente
per 0,1 min, quindi aumento
del gradiente

* 1l volume dell’inserto & di circa 120 pl
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litless

Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata
Parametri della tabella di controllo - Modalita splitless

Procedura: utilizzo della modalita splitless con colonna definita

1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso
o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .
2. Premere [Front Inlet].
a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Splitless.
b. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti di temperatura
eventualmente desiderati.
c. Inserire un valore di Purge time e un valore di Purge flow.
d. Sesivuole, attivare la funzione Gas saver. Il campo Time vaimpostato
su un valore superiore a quello impostato per il flusso di spurgo.
P e e e e e e T Premere [Mode/Typel
[ FRONT INLET (HP PTV) | T S T E T =
ISMOde: Splitless f“ gl FRONT INLET MODE |
' Temp 40 40 < 5 | Solvent vent f
Jnit time 0.1 F | ospuit |
! Ra\te 1 ‘ 600 - *Splitless *_,_-ﬁ_ij
Final temp 1 350 Pulsed split

‘Rate 2 (off)

Final time 1 5.00

~Pressure 9.1 9.1
Purge time co2a0
Purge flow - 50.0
Total flow 24.1
Gas saver On
saver flow 20.0
Saver time - 5.00

Pulsed splitless

Se si utilizza la funzione gas saver, impostare
il campo Time su un valore superiore a quello
impostato per il flusso di spurgo.

3. Prima di iniettare manualmente il campione premere [Prep Run]

(vedere pagina 298)

419
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Procedura: utilizzo della modalita splitless con colonna non definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].
a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Splitless.

b. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti di temperatura
eventualmente desiderati.

c. Inserire un valore per Purge time.

d. Impostare il campo Total flow su un valore maggiore della somma
del flusso in colonna piu il flusso di spurgo del setto (circa 3 - 6 ml/min)
in modo da garantire un flusso in colonna adeguato.

F——— = — = ﬁ Premere [Mode/Type]

| FRONT INLET (HP PTV) | T T T ST TR =
1Mode: splitless :“ | FRONT INLET MODE |
;Temp 40 40 < | | sSolvent vent |
Jnit time  .0.1 ! Split l
Rate 1 600 —lL*_Sp_L:I._tL_eis_________f‘_J
Final temp 1 350 Pulsed split

Final time 1 5.00 Pulsed splitless

Rate 2 (off)

Pressure 9.1 9.1

Purge time 2.0

Tot flow 50.0 50.0

3. Prima di iniettare manualmente il campione premere [Prep Run]
(vedere pagina 298).
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Funzionamento in modalita splitless pulsato

Vedere pagina 408 per la descrizione delle modalita a pressione pulsata.
Parametri della tabella di controllo - funzionamento in splitless
pulsato

Mode: Modalita di funzionamento corrente - splitless pulsato

Temp Valore impostato e valore effettivo della temperatura dell’iniettore
Init time Tempo di mantenimento della temperatura iniziale dell'iniettore.

Rate # Velocita di esecuzione dei gradienti 1, 2 e 3 del programma di
temperatura dell'iniettore.

Final temp # Temperatura finale dell’iniettore peri gradienti 1,2 e 3.

Final time # Tempo di mantenimento della temperatura finale raggiunta
al termine dei gradienti 1, 2 e 3.

Pressure Pressione dell'iniettore effettiva e nominale prima e dopo I'impulso
di pressione. Punto di partenza di un programma di pressione a piu gradienti
o valore della pressione fissa se non viene utilizzato alcun programma .

Pulsed pres La pressione dell'iniettore desiderata per I'inizio dell’analisi.
La pressione aumenta a questo valore quando viene premuto [Prep Run] e ivi
rimane fino al termine del periodo impostato nel campo Pulse time, quando
viene ripristinato il valore impostato nel campo Pressure.

Pulse time Momento in cuila pressione torna al valore normale.

Purge time Il momento, dall'inizio dell’analisi, in cui si desidera che si apra
la valvola di spurgo. Impostare l'inizio dello spurgo (Purge time) a 0,1 - 0,5 minuti
prima che la pressione torni sul valore normale (momento impostato nel campo
Pulse time).

Purge flow Il flusso, in ml/min, dall’'uscita dello spurgo, a partire dal
momento impostato nel campo Purge time. La colonna deve essere definita.

Total flow Flusso totale all'iniettore, rappresentato dalla somma del flusso
in colonna e del flusso di spurgo del setto.
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Utilizzo delle modalita splitless Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata
Funzionamento in modalita splitless pulsato

Procedura: utilizzo della modalita splitless pulsato con colonna definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Pulsed
Splitless.

b. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti di temperatura
eventualmente desiderati.

c. Inserireivalori di Pulsed Prese Pulse time.

d. Inserire nel campo Purge time il momento in cuisidesidera che siapra
la valvola di spurgo.

e. Inserire un valore per il flusso di spurgo nel campo Purge flow.

f. E possibile attivare la funzione Gas saver. Impostare il campo Time
su un valore superiorea quello impostato nel campo Purge time.

T e e - Premere [Mode/Type]
|

FRONT INLET (HP PTV) | FRONT INLET MODE
| Mode: Pulse spltless H
| Temp 40 40 < | Solvent vent
Split
| 1nit time 0.1 & |peeEoelnoniai .
L e - Splitless
Rate | atd | Pulsed split |
Final temp 1 350 L Pulsed Litl <!
Final time 1 5.00 e

Rate 2 (off)
Pressure 9.1 9
Pulsed pres 30.
Pulse time 1
0

Bulde tine Impostare I'attivazione dello spurgo da 0,1 a 0,5 minuti

prima del tempo dell'impulso di pressione.

Purge flow 50.0
Tot flow 104 104
Gas saver on Se si utilizza la funzione gas saver, impostare
Saver flow 20.0 il campo Time su un valore superiore a quello
Saver time 5.00 mpostato per il flusso di spurgo.
3. Prima di iniettare manualmente il campione premere [Prep Run]
(vedere pagina 298).
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Funzionamento in modalita splitless pulsato

Procedura: utilizzo della modalita splitless pulsato con colonna non definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Pulsed
Splitless.

b. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti di temperatura
eventualmente desiderati.

c. Inserireivalori di Pulsed Prese Pulse time.

d. Inserire nel campo Purge time il momento in cuisidesidera che siapra
la valvola di spurgo.

e. Inserire un valore per il flusso di spurgo nel campo Purge flow.

r T T T T T e e T . Premere [Mode/Type]
| FRONT INLET (HP PTV) | FRONT INLET MODE
| Mode: Pulse spltless H
| | Solvent vent
Temp 40 40 <5 Split
LInit time 0.1 M splitless 7
Rate 1 600 | . |
. Pulsed split
Final temp | 2 | wPulsed splitless < |
Final time 1 5.00 LT 38C 2 Pola838 = .
Rate 2 (off)
Pressure 9.1 9.1
Pulsed pres 30.0
Pulse time 1.0
Purge time 0.9 ——— Impostare I'attivazione dello spurgo da 0,1 a 0,5 minuti
Tot flow 104 104 prima del tempo dell'impulso di pressione.

3. Prima di iniettare manualmente il campione premere [Prep Run]
(vedere pagina 298).
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Utilizzo della modalita di ventilazione del solvente

Percorsi del flusso

Il campione viene iniettato nell'iniettore freddo. Se le condizioni analitiche sono
state scelte correttamente e il campione si presta a questo tipo di tecnica, gli
analiti si depositano nell'inserto dell’iniettore mentre il solvente evapora e viene
eliminato. Possono essere utilizzate iniezioni di elevati volumi di campione

o multiple, per concentrare il campione nell'iniettore prima di trasferirlo

alla colonna per I'analisi.

La figura principale illustra i flussi nell'iniettore con setto. Se € montato un
iniettore senza setto i flussi sono gli stessi ad eccezione del fatto che il flusso
di spurgo del setto by-passa l'iniettore (in basso a sinistra).

Fase 1. Campionamento e scarico

Sensore Regolatore dello
pressione  spurgo del setto  Searico

Loop di controllo di

Fritdi del flusso total
limitazione Testa —] PS SPRF=3 spurgo

setto . .
del flusso  y |—| Loop di controllo pressione setto

'_M:P4: s I— in testa

alla colonna
Valvola nsor ] 'I—I .
S.e Sore Trap — Scarico
prop. 1 diflusso split
Valvola Valvola
Durante il campionamento e lo scarico solenotlde prop. 2
aperta

la valvola a solenoide & aperta. L'iniettore
eaunvaloredi Init temp, pari

o inferiore al punto di ebollizione del solvente.
| vapori del solvente vengono espulsi

dallo scarico, mentre il campione si deposita
sulle pareti dell'inserto o sull'involucro.

Liner in vetro

Flussi con testa priva di setto

J PS Al rivelatore
Testa

| | senza setto

FS

424
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Percorsi del flusso

Fase 2. Trasferimento del campione

Loop di controllo della pressione E;E:’J?g;fsiﬂg _
Frit di in testa alla colonna Scarico
limitazione Testa PS SPR ] spurgo
del flusso setto Sensore setto

vy | | s I—l | di pressione
Valvola Sensore di 1 'l—l Trap .CI):E: Scarico
prop 1 flusso split

Valvola Valvola

solenoide  prop. 2
aperta

Al termine della fase di scarico del solvente,
la valvola a solenoide si chiude e I'iniettore
si riscalda alla temperatura Liner in vetro
Final temp 1.

Il campione viene trasferito
alla colonna capillare.

Flussi con testa priva di setto

PS Al rivelatore

FS Testa

| | senza setto

Fase 3. Spurgo e pulizia

La valvola a solenoide si apre di nuovo e il sistema ritorna alla configurazione
della fase 1 ma con valori diversi. L'iniettore PTV viene spurgato dei residui.

E possibile impostare ulteriori gradienti di temperatura per pulire termicamente
l'iniettore o per ridurne la temperatura dopo il trasferimento del campione.
Questo puo aumentare la durata dell'inserto.
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Considerazioni sulla temperatura, la pressione e il flusso

La modalita ventilazione del solvente funziona tramite tre stadi distinti del
sistema pneumatico: eliminazione del solvente, trasferimento del campione

e spurgo. La parte di eliminazione del solvente consente di regolare la pressione
dell'iniettore ed il flusso di scarico per ottimizzare 1'operazione. Lo stadio di
trasferimento in colonna si svolge in maniera simile alla modalita splitless
convenzionale e trasporta gli analiti dall'inserto nella colonna. La fase di spurgo
consente di preparare l'iniettore per ’analisi successiva.

Una difficolta fondamentale quando si opera in modalita Solvent vent € quella
di evitare la perdita di analiti volatili con il solvente. Per ovviare a questo
inconveniente possono essere adottate diverse soluzioni.

¢ L'insertopuo essere impaccato con un materiale ritenzione pit elevata, come
ad esempio il Tenax. Questo migliora enormemete il recupero degli analiti
volatili ma puo ripercuotersi negativamente sul recupero dei materiali alto-
bollenti.

¢ Una parte del solvente puo essere lasciata nell'inserto quando comincia
il trasferimento del campione. Il residuo di solvente agisce come fase
stazionaria trattenendo il materiale volatile, ma dando anche luogo
a un allargamento del picco del solvente.

e Latemperatura dell'iniettore puo essere ridotta. Questo riduce la tensione
di vapore degli analiti volatili consentendo recuperi piu elevati.

L'eliminazione del solvente puo essere accelerata:

e riducendo la pressione nell'iniettore durante l'introduzione del campione
(parametro Vent pressure),

¢ aumentando il flusso in ingresso (parametro vent flow ).

Per quanto tutte queste possibilita complichino I'uso del PTV, aumentano anche

la flessibilita dello strumento e le possibilita di trovare una soluzione ai problemi

piu difficili.
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Sequenza di funzionamento

La tabella descrive le fasi in cui si svolge 'analisi in modalita ventilazione
del solvente.

Fas Parametro Valore
e
1 Prima Flusso all’uscita Flusso di spurgo (Purge flow) o flusso con Gas
dell'iniezione dello split saver (Saver flow)
Pressione iniettore Derivato dal valore impostato per la colonna

Il sistema & in fase di riposo. L'iniettore & attraversato dal flusso di spurgo (o dal flusso moderato
dal Gas saver, se attivato).

2 Comincia la fase di  Flusso all’'uscita Valore impostato per il flusso in uscita.
Prep Run dello split
Pressione iniettore Valore impostato per la pressione in uscita

| valori si modificano in preparazione all'iniezione. A strumento pronto viene iniettato il campione.
Comincia il riscaldamento iniziale dell'iniettore e del forno. Comincia I'eliminazione del solvente e
I'intrappolamento degli analiti.

3 Fine eliminazione Flusso all’uscita Nessuno, valvola a solenoide chiusa.
del solvente dello split
Pressione iniettore Valore impostato per la pressione in colonna

Termina I'eliminazione del solvente; quando I'iniettore raggiunge la temperatura impostata comincia
il trasferimento degli analiti.

4 Inizio spurgo del Flusso all’uscita Valore impostato per il flusso di spurgo.
setto (Purge time) dello split

Pressione iniettore Valore impostato per la pressione in colonna

Termina il trasferimento degli analiti, I'iniettore viene pulito dal vapore residuo. Ha inizio I'analisi.

] Inserimento Gas Flusso all’'uscita Valore impostato per il flusso con Gas saver
Saver (Saver time) dello split (Saver Flow)
Pressione iniettore Valore impostato per la pressione in colonna

Termina I'analisi, il flusso del gas di trasporto viene ridotto (dal Gas Saver).

427



Utilizzo della modalita di ventilazione del solvente Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata

Sequenza di funzionamento

Avvertenze

11 flusso in colonna & controllato dalla pressione dell’iniettore. Questo e
controllato a sua volta, durante la fase di analisi, dai valori o dai programmi
di flusso e di pressione impostati per la colonna.

I tempi di controllo devono essere impostati nell’ordine indicato:
I'eliminazione del solvente deve terminare (Vent end time) prima che abbia
inizio lo spurgo (Purge time) e prima che siinseriscail risparmio di gas (Saver time).

L’eliminazione del solvente deve essere terminata prima che I'iniettore
cominci a riscaldarsi e a rilasciare gli analiti.

Lo spurgo deve avere inizio prima che il forno cominci a scaldarsi
volatilizzando il campione all'interno della colonna.
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Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata
Schema dei tempi

Tempo

tra le analisi
Prep Run

Start Run

Vent end time

Purge time

Saver Time

Figura 62

Oven temp

Schema dei tempi

I tempi aumentano procedendo dall’alto verso il basso; tutte le altre grandezze
aumentano procedendo da sinistra a destra.

Relazioni temporali

Temp. iniettore Pressione iniettore  Flusso di scarico dello split
(controllato da flusso Risparmio gas
in colonna o valore di 0 Spurgo
................................................ regolazione della pressione | del flusso
0 programma)
..... I I Valvole Vent flow
Init time di pressione
Pressione
Init time Incremento 1 iniettore
controllata
Temp finale 1
Final time 1
% [ETPRPTPPEPPPRFPEPPRPRR PRI Cpee s
Incremento 1 -7
[ Altre velocita, Spurgo
! temperature, e del flusso
1 orari, se
: desiderati. (controllato da
: flusso in colonna o
Temp finale 1 1 valore di regolazione
Final time 1 : della pressione o programma)
......... ”.‘ :
- ;Itre velocita :
: temperature !; : e
I i | del flusso
| orari, se [ (se attivo)
: desiderati. :
! l
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Quando ha inizio I'analisi?

I programmi di temperatura sia dell’iniettore sia del forno hanno inizio nel
momento in cui comincia I'analisi. Anche tutti i tempi (quali ad esempio I'inizio
dello spurgo impostato nel campo Purge time) sono misurati dall’inizio
dell’analisi. Ma quando comincia I'analisi?

e Seil campione ¢ iniettato manualmente, ’analisi ha inizio quando I'operatore
preme il pulsante Start Run.

e Seviene effettuata una singola iniezione per analisi usando un campionatore
automatico, I'analisi ha inizio (Start Run) nel momento in cui la siringa
comincia a scendere per effettuare l'iniezione.

e Sesieffettuano pitiiniezioni per analisi usando un campionatore automatico,
I'analisi ha inizio (Start Run) nel momento in cui la siringa comincia a
scendere per effettuare la prima iniezione della serie. Per le restanti iniezioni
della serie non vengono emessi segnali di Start Run.

L’esecuzione delle iniezioni successive alla prima richiedono naturalmente un
certo tempo. I programmi di temperatura del forno e dell'iniettore,

e principalmente i valori inseriti nei campi Init time, devono essere
impostati tenendo conto di questo fatto. Lo stesso vale per i valori temporali
che controllano il funzionamento dell'iniettore. Questo argomento viene
trattato in modo piu approfondito in “Iniezione di grandi volumi di campione” .

Parametri della tabella di controllo - Modalita
ventilazione del solvente

Mode: Lamodalita di funzionamento corrente: ventilazione del solvente
Temp Temperatura iniziale dell'iniettore, effettiva e nominale.

Init time Momento, misurato dall'inizio dell’analisi (Start Run), in cui
termina il periodo di mantenimento della temperatura iniziale dell'iniettore.
In genere, maggiore del valore inserito nel campo Vent end time.

Rate # Velocita di esecuzione dei gradienti 1, 2 e 3 del programma
di temperatura dell’iniettore.

Final temp # Temperatura finale dell'iniettore peri gradienti 1,2 e 3.
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Parametri della tabella di controllo - Modalita ventilazione del solvente

Final time # Tempo di mantenimento della temperatura finale raggiunta
con i gradienti 1, 2 e 3. Esprime una durata; non € misurato a partire da Start Run.

Pressure Pressione dell'iniettore effettiva e nominale prima e dopo
I'eliminazione del solvente. Punto di partenza della pressione in testa alla
colonna.

Vent pressure Pressione dell'iniettore durante I'’eliminazione del solvente.
Riducendo la pressione in questa fase, ’eliminazione del solvente procede piu
rapidamente. Riducendo la pressione si riduce inoltre la quantita di gas di
trasporto (e di vapori di solvente) che entra nella colonna in questa fase.

L’intervallo di valori ammessi va da 0 a 100 psig. Selezionando 0 la pressione sara
la piu bassa consentita per il flusso in uscita dato. La Tabella 44 contiene i valori
approssimativi di questo minimo ammesso con vari flussi in uscita (elio).

Pressioni inferiori a quelle indicate non sono possibili se non riducendo il flusso.

Tabella 44 Pressioni minime raggiungibili

Flusso in Pressione effettiva dello Pressione effettiva dello

uscita (mllmin)  scarico impostando un scarico impostando un
valore di “0” psig valore di “0" kPa

50 0,7 5

100 1,3 10

200 2,6 18

500 6,4 44

1000 12,7 88

Vent flow Flusso del gas ditrasporto in uscita dall’'uscita dello split durante
il periodo di eliminazione del solvente. Aumentando il flusso l'inserto viene
attraversato piti rapidamente e si riduce il tempo perI’eliminazione del solvente.
Perlamaggior parte delle colonne, impostando in questo campo un valore di 100
ml/min il solvente viene eliminato ad una velocita accettabile, maviene trasferita
in colonna una quantita minima di materiale.

Vent end time Momento, misurato a partire da Start Run, in cui termina
I'eliminazione del solvente. PerI'iniezione di volumi elevati di campione, il valore
inserito in questo campo € normalmente maggiore di quello necessario per
terminare l'iniezione.
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Purge time Iltemo misurato da Start Run, quando il trasferimento
del campione ha termine. Esso ha avuto inizio al vent end time.

Purge flow Flusso del gas di trasporto all'iniettore che inizia nel momento
indicato nel campo Purge time.

Total flow Flusso effettivo all'iniettore.

Procedura: utilizzo della modalita ventilazione del solvente con colonna definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso o di

pressione (se usati) siano configurati correttamente. Vedere “Controllo del
flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Solvent
vent.

b. Impostare i campi Vent pressure, Vent flow e Vent end time.
c. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti desiderati.

d. Inserire un valore di Purge time e un valore di Purge flow.
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Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata
Parametri della tabella di controllo - Modalita ventilazione del solvente

e. Se sivuole, attivare la funzione Gas saver. Impostare il campo Time

in modo che si attivi dopo I'inizio dello spurgo (campo Purge time).

3. Prima di iniettare manualmente il campione premere [Prep Run]

(vedere pagina 298).

{FRONT INLET (HP PTV) ME P[?rllfri[l\ff[{eul[\ﬂ]li]d“ MMMMM .
[Mode: Solvent vent ;»—Lz FRONT INLET MODE |
' Temp 50 50 < | -l *Solvent vent <
i_lﬂ’i,fl.’“3¢_””_9;59‘_,§ osplit x
Rate 1 ; 600 f{ splitless
Final temp 1 400 Pulsed split
Final time 1 5.00 Pulsed splitless
Rate 2 (off) :
“Pressure 10.0  10.0
Vent pressure 5.0
Vent flow 100
Vent end time - 0.40  —— Deve essere inferiore a Init. time.
Purge time 1.50 ~+—— Deve essere superiore a Vent end time.
Purge flow 50
Total flow 24.3
Gas saver on
Saver flow 20.:0
Saver time 2.00 -~ Deve essere un valore superiore al tempo di spurgo.
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Parametri della tabella di controllo - Modalita ventilazione del solvente

Procedura: utilizzo della modalita ventilazione del solvente con colonna non definita
1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet].

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Solvent
vent.

b. Impostare i campi Vent end time (fine eliminazione solvente)
e Vent pressure (pressione di uscita).

c. Impostare la temperatura dell'iniettore e i gradienti desiderati.

d. Inserireunvalore di Purge time. Deve essere un valore superiore al tempo
di fine dello scarico.

e. Impostare il flusso totale su un valore maggiore rispetto alla somma del
flusso in colonna piu il flusso di spurgo del setto (circa 6 ml/min) in modo
da garantire un flusso in colonna adeguato.

[ e e

[FRONT INLET (HP PTV) | Premere [Mode/Typel
IMode: Solvent vent )"1( FRONT INLET MODE _i
;Temp 50 50 < : -l *Solvent vent <
JInit time  0.50 ‘ Split |
Rate 1 600 | splitless |
Final temp 1 400 Pulsed split

Final time 1 5.00 Pulsed splitless

Rate 2 (off)

Pressure 10.0 10.0

Vent pressure 5.0

Vent end time 0.40 ——— Deve essere inferiore a Init. time.

Purge time 1.50  —— Deve essere superiore a Vent end time.
Tot flow 20.0 20.0

3. Prima di iniettare manualmente il campione premere [Prep Run]
(vedere pagina 298).
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Iniezione di grandi volumi di campione

La maggior parte degli iniettori a vaporizzazione sono progettati per iniezioni di
liquido nella gamma compresatra 1 e 5 ul. Con iniezioni pit consistenti, lanuvola
di vapore creata dalla vaporizzazione del campione potrebbe saturare l'iniettore
e deteriorare la cromatografia. Per il PTV le capacita nominali dell'inserto sono
le seguenti.

Tabella 45 Capacita dell'inserto

Inserto Capacita nominale Inerzia

Inserto aperto 5l Alta

Impaccataconlanadi 25 Inferiore, data la maggiore area
vetro superficiale

Nella modalita ventilazione del solvente, gli analiti vengono intrappolati
nell'inserto per effetto della temperatura, mentre il solvente viene eliminato.
A questo punto é possibile effettuare un'altra iniezione. E possibile ripetere il
procedimento diverse volte in successione, allo scopo di concentrare gli analiti
di un campione molto diluito. Dopo I'iniezione e 1'eliminazione del solvente,
gli analiti vengono trasferiti alla colonna. Questa funzione elimina la necessita
di riconcentrare i campioni con altre tecniche e riduce al minimo la perdita

di campione.

I1 PTV consente di iniettare volumi elevati di campione attraverso una serie
di iniezioni multiple, effettuate con un campionatore automatico.
Il processo € controllato da una ChemStation.

Requisiti della ChemStation

Per effettuare una serie di iniezioni multiple € necessario disporre di una
ChemStation GC o MSD perché i parametri richiesti non sono disponibili
dalla tastiera di comando del gascromatografo 6890.

e ChemsStation con software per GC versione A.04.02 o successiva
oppure software versione A.04.01 piwu il software
fornito con il PTV.

e ChemStation MSD con software versione A.03.00 o successiva.
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Iniezione di grandi volumi di campione

Tabella 46 Parametri di controllo - Finestra di configurazione

dell’iniettore

Parametro Valori consentiti Valore predefinito
Dimensioni della siringa Da0,1a100 ul 10w

Adattatore per nanolitri Presente o non presente Non presente
Iniezioni multiple Singola o Multiple Singola

Syringe size Volume totale della siringa.

Nanoliter Adapter Controllato tramite una casella di selezione. Se la
casella e attivata, sull'iniettore e stato montato un adattatore per nanolitri.
Se non ¢ attivata, significa che I'iniettore non & dotato di questo accessorio.
L'adattatore & sempre presente sull'iniettore G2613A.

Multiple Injections Controllata da una casella di selezione.

Se barrata il campionatore effettua iniezioni multiple nell'iniettore per ogni
analisi, secondo gli altri parametri. Emette un comando di Start Run solo alla
prima iniezione.

Se la casella non ¢ attivata, il campionatore effettua una sola iniezione ed emette
un comando di Start Run per ogni analisi. Questa e 1a modalita di funzionamento
predefinita.

Tabella 47 Parametri di controllo - Finestra di dialogo "Injector”

Parametro Valori consentiti Valore predefinito

Inject X uL Y times X:da0,1a0,5 x volume dellasiringa ~ X: 0,1 x volume della siringa
(iniezione di Xml Y volte) Y:da1a100 Y:1

Delay between injections Da 0 a 100 secondi 0

(Attesa tra le iniezioni)

Preinjection washes DaOa1b 0
(Lavaggi prima dell’iniezione)

Postinjection washes Da0al5 0
(Lavaggi dopo l'iniezione)

Pumps (pompaggi per la Da0alb 0
preparazione del campione)
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Inject X UL Y times X élaquantita dainiettare; Y & il numero di iniezioni da
effettuare. Se nella finestra di dialogo Injector Configuration e attivata la casella di
controllo dell’adattatore per nanolitri, I'intervallo dei valori consentiti passa da 0,02
a 0,4 x il volume della siringa.

Delay Tempo diattesa,insecondi,traleiniezioni. Viene aggiunto al tempo
tecnico minimo impiegato dall’hardware per effettuare I'operazione.

Preinjection washes Numero divolte in cui si desidera sciacquare
la siringa con il solvente e/o con il campione prima della prima iniezione.
Non vengono effettuati altri lavaggi tra le singole iniezioni facenti parte di una serie
di iniezioni multiple.

Postinjection washes Numero divolte in cui si desidera sciacquare
la siringa con il solvente dopo l'ultima iniezione. Non vengono effettuati altri
lavaggi tra le singole iniezioni facenti parte di una serie di iniezioni multiple.
Preinjection pumps Numero divolte che sidesiderapompare a vuoto
il campione nella siringa prima dell’aspirazione della dose per I'iniezione.

I pompaggi a vuoto vengono effettuati solo prima della prima iniezione

di una serie di iniezioni multiple.

Valori calcolati

Il software calcola e visualizza.

Nella finestra Injector: Total pari al prodotto di X (volume di ogni
iniezione) e Y (numero di iniezioni per analisi).

Nella finestra Inlet: Estimated total injection time Iltempo
totale, espresso in minuti, prevedibilmente necessario per effettuare una
serie di iniezioni multiple calcolato in base ai parametri inseriti e ai tempi
tecnici del campionatore. Comprende il tempo inserito nel campo Delay
between injections,itempidiattesaprima e dopo l'iniezione e le soste
eventualmente necessarie per consentire la completa aspirazione del
campione in caso di elevata viscosita (campo Viscosity).
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Esempio
I valori indicati nella tabella sono stati utilizzati per un campione contenente
sostanze con diversi punti di ebollizione.

Parametri generali

Campo Valore

Campione Idrocarburi da Cqg a C44 in esano

Modalita Ventilazione solvente

Liner PTV Impaccata con lana di vetro

_\It_)lume di Una iniezione da 10,0 pl (siringa da 25 p)

iniezione

.\Iglopité di Rapida

iniezione

Colonna 30 mx 320 um x 0,25 pum -5, n. parte 19091J-413

Flusso in colonna  Costante di 4 ml/min

Parametri dell'iniettore

Campo Valore Campo Valore

Init temp 40°C Rate 2 (off)

Init time 0,3 min Pressure 15,6 psig
Rate 1 720°C/min Vent pressure 0,0 psig
Final temp 1 450°C Vent flow 100 ml/min
Final time 1 5 min Vent end time 0,2 min
Rate 2 100°C/min Purge time 2,0 min
Final temp 2 250°C Purge flow 50 ml/min
Final time 2 0 min
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Parametri del forno

Campo Valore
Init temp 40°C

Init time 2,5 min
Rate 1 25°C/min
Final temp 1 320°C
Final time 1 10,0 min
Rate 2 (off)

Parametri del rivelatore

Campo Valore
Detector FID
Detector temp 400°C
Hydrogen flow 40 ml/min
Air flow 450 ml/min
Makeup (N,) 45 ml/min

Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata
Iniezione di grandi volumi di campione
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Figura63  Cromatogramma di un'iniezione da 10 pl
Questirisultati sono stati confrontati con quelli ottenuti eseguendo 'analisi dello
stesso campione in modalita splitless, che consente il recupero al 100% di tutti
gli analiti. Dal confronto e risultato che, alle condizioni analitiche date, i composti
superiori a Cy sono stati recuperati completamente e che la percentuale di recupero
era independente dalle dimensioni dell'iniezione mentre i composti inferiori a Co sono
stati parzialmente eliminati con il solvente.
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Possibilita di regolazione

A seconda del risultato che si intende ottenere e possibile utilizzare diverse
regolazioni.

Per eliminare una maggiore quantita di solvente:

aumentare il valore inserito nei campi Vent end time, Inlet initial time
e Purge time; questa modifica non influenzera la quantita degli analiti
intrappolati mentre consentira I’eliminazione di una parte maggiore
del picco del solvente;

aumentare il flusso in uscita (campo Vent flow ) per pulire piu
rapidamente l'inserto mantenendo gli stessi tempi per I'iniettore;
aumentando il flusso in uscita aumenta la pressione in uscita
(Vent pressure) se questa e impostata su 0; questo fa arrivare
una quantita maggiore di solvente in colonna;

aumentare la temperatura iniziale dell’iniettore per vaporizzare piu
solvente ed eliminarne cosi una quantita maggiore; questo aumenta
tuttavia anche la perdita di analiti volatili, dal momento che aumenta
anche la pressione dei loro vapori .

Per migliorare il recupero degli analiti basso-bollenti:

ridurre la temperatura dell'iniettore per ridurre la pressione del vapore
degli analiti e catturarli quindi in modo piu efficace. Cio riduce inoltre
la pressione del vapore del solvente, di conseguenza sara necessario
piu tempo per eliminarlo;

utilizzare per l'inserto un impaccamento piu ritentivo; i materiali come il
Tenax permettono un maggiore recupero degli analiti volatili, mapossono
non rilasciare i materiali alto-bollenti; questo va tenuto in considerazione
se si desidera procedere alla quantificazione di questi composti. Materiali
come il Tenax consentono un recupero piu elevato di analiti volatili ma
potrebbero non rilasciare composti con temperature di ebollizione piu
elevate. Questo aspetto deve essere tenuto in considerazione se si
desidera una quantificazione di questi picchi alto-bollenti.

lasciare piu solvente nell'inserto. Il solvente agisce come fase pseudo
stazionaria e contribuisce a trattenere gli analiti volatili. Cid deve essere
valutato tenendo conto della tolleranza ai solventi del rivelatore.
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Un esempio —continua
L'esempio di iniezione singola riportato nelle ultime pagine mostra chiaramente
che un'iniezione da 10 pl non provoca un sovraccarico nell'inserto avvolto
in lana di vetro. Cio significa che sono possibili iniezioni multiple da 10 pL.

Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata

Iniezione di grandi volumi di campione

Si e deciso di effettuare 10 iniezioni per analisi, ciascuna di 10 pL. Cio avrebbe
aumentato notevolmente la sensibilita analitica. Visto che lo scopo dell’analisi
era quello di rivelare e misurare i composti alto-bollenti non sono state apportate
correzioni ai parametri al fine di migliorare il recupero degli analiti basso-

bollenti.

La ChemStation ha calcolato per I'esecuzione di 10 iniezioni un tempo totale di
1,3 minuti. Cio ha reso necessario apportare le seguenti modifiche per quanto

riguarda i tempi.

Parametro Aumentato da A

Inlet Init time 0,3 minuti 1,6 minuti
Vent end time 0,2 minuti 1,5 minuti
Purge time 2,0 minuti 3,0 minuti
Oven Init time 2,5 minuti 3,0 minuti

Il risultato e indicato nella figura 27.
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Figura 64 Cromatogramma ottenuto con dieci iniezioni da 10 p ognuna
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Adattatori per iniettore

Manutenzione di un iniettore PTV

Adattatori per iniettore

Le dimensioni del raccordo Graphpack™2M situato alla base dell'iniettore
variano in base al diametro della colonna. Quando si installa una colonna
di diverso diametro deve pertanto essere sostituito anche I'adattatore.

Il numero dell’adattatore & stampigliato sul lato del dispositivo. Selezionare
il diametro piu piccolo in grado di accogliere la colonna.

Tabella 48 Adattatori

ID della N. adattatore per Quantita  N. di parte
colonna iniettori
200 pum 31 1 5182-9754
250 um 45 1 5182-9761
320 um 45 1 5182-9761
530 um 70 1 5182-9762
Procedura: sostituzione dell'adattatore dell’iniettore
1. Svitare la ghiera della colonna dall’adattatore. Smontare la ghiera
e la colonna dall'iniettore.
2. Con una chiave da 6 mm, svitare I’adattatore prestando attenzione a non
perdere la tenuta d’argento interna. Conservare I'adattatore per usi futuri.
3. Selezionare un adattatore adatto alle dimensioni della colonna da installare.

Inserire una nuova guarnizione in argento (codice 5182-9763, conf. da 5)
nell'adattatore ed avvitare quest'ultimo all'iniettore stringendolo bene con
le mani. Usare la chiave da 6 per stringere 1'adattatore di ancora 1/16 - 1/8
di giro.

Non serrare eccessivamente. Forzando I'adattatore si possono provocare

danni all'iniettore. In caso di perdite in corrispondenza dell’adattatore,
controllare la guarnizione in argento e se necessario sostituirla.
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Procedura: installazione della colonna

Le ferrule Graphpack-2M sono dimensionate in base al diametro esterno.

Tabella 49 Colonne e ferrule

1D della ID del foro della ferrula Quantita N. di parte
colonna Graphpack

200 um 0,31 mm 10 5182-9756
250um 0,40 mm 10 5182-9768
320 um 0,45 mm 10 5182-9769
530 um 0,70 mm 10 5182-9770

1. Imserire un dado e una ferrula Graphpack delle dimensioni adatte
sull’estremita della colonna e farla scorrere fino ad almeno 30 mm
dall’estremita stessa.

2. Con un taglia-colonne in silice fusa tagliare circa 10 mm dall’estremita
della colonna per eliminare i residui di grafite.

3. Posizionare la ferrula a 17 mm dall’estremita della colonna. Tracciare un
piccolo segno (con il fluido per correzioni) in corrispondenza del bordo
posteriore della ferrula e, assicurandosi che la colonna sia posizionata
nel modo corretto, inserirne I'estremita nell’adattatore.

]

17 mm

Segnare la colonna qui

i ‘!AOE
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4.

Iniettori senza setto

Avvitare il dado della colonna stringendolo manualmente. Utilizzando una
chiave da 5 mm stringere il dado di 1/8 - 1/4 di giro. Prestare attenzione a non
stringere eccessivamente.

Controllare che non vi siano perdite in corrispondenza dei raccordi. Se vi sono
perdite nellazona dell’adattatore serrarlo ulteriormente con I'apposita chiave.

Iniettori senza setto

Questo tipo di iniettori utilizza una valvola di non ritorno, anziché un setto,
per mantenere isolato il sistema di iniezione al passaggio dellasiringa. L’iniezione
puo essere svolta sia automaticamente sia manualmente. Le siringhe devono
avere aghi da 23 (vedere “Prodotti soggetti a consumo e parti di ricambio” ).

Procedura: smontaggio dell'iniettore senza setto

1.

2
3.
4

Raffreddare I'iniettore a temperatura ambiente.
Scollegare la linea del gas di trasporto.
Svitare I'ingresso ruotandolo in senso antiorario.

Avvitare l'iniettore nuovo sulla relativa apertura. Serrarlo prima
manualmente e poi ancora di 1/8 di giro.

Raccordo del gas di trasporto
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5. Ricollegare la linea del gas di trasporto.

6. Controllare tutti i raccordi presenti sull'iniettore per verificare
che non vi siano perdite. Se necessario, serrarli ancora manualmente.

Procedura: pulizia degli iniettori senza setto

Nell'iniettore senza setto possono raccogliersi piccoli depositi di campioni.
Tramite d’ago le particelle di polvere e di materiale possono penetrare nel
sistema, causando perdite. Si consiglia pertanto di procedere periodicamente
alla pulizia.

1. Raffreddare I'iniettore a temperatura ambiente.
2. Scollegare la linea del gas di trasporto e svitare l'iniettore.

3. Svitare I'’elemento di tenuta dall’iniettore. Con delicatezza smontare
la guarnizione in Viton e la molla di pressione.

Ghiera di guida

@ Ferrula in Teflon, 5182-9748

Tenuta in Kalrez, 5182-9759
%— Corpo della valvola, 5182-9757

Linea del gas di trasporto %
Guarnizione in Viton, 5182-9775

2 —
@ Elemento di tenuta, 5182-9760

Molla di pressione, 5182-9758

4. Svitare la ghiera di guida dall'iniettore e smontare la ferrula in Teflon.

Precauzioni Non usare utensili affilati per estrarre il corpo della valvola: questo puo causare graffi
che possono essere a loro volta causa di perdite.

447



Manutenzione di un iniettore PTV Iniettore a temperatura di vaporizzazione programmata

10.

Iniettori senza setto

Inserire delicatamente una siringa con un ago da 23 nell'iniettore facendo
fuoriuscire leggermente il corpo della valvola con la tenuta in Kalrez. Battere
delicatamente l'iniettore su una superficie morbida in modo da fare uscire
completamente il corpo della valvola oppure da farla scorrere fuori quanto
basta per permettere di afferrarla con le dita.

Togliere la guarnizione dal corpo della valvola.
Pulire delicatamente tutti i componenti in esano.

Rimontare I'iniettore procedendo nell’ordine inverso. Assicurarsi di lavorare
in condizioni di pulizia assoluta e di non danneggiare le tenute e la molla
di pressione.

Controllare la ferrula in Teflon. Se deve essere sostituita, vedere pagina 449
per le relative istruzioni.

Controllare nuovamente I'intero sistema per assicurarsi che non vi siano
perdite. Se necessario, serrare un po’ di piu la ghiera di guida con 'ago
della siringa inserito e/o sostituire la tenuta in Kalrez.

Se 'iniettore perde quando é inserita la siringa il problema & da ricercarsi
nella ferrula in Teflon. Se I'iniettore perde quando la siringa non € inserita
puo essere necessario sostituire le guarnizioni.
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Procedura: sostituzione della ferrula in Teflon
1. Svitare la ghiera di guida dall'iniettore senza setto e smontare la ferrula

in Teflon.

A

2. Spingere la ghiera di guida e la ferrula in Teflon nuova sull’ago della siringa
in modo che risultino esposti almeno 10 mm della punta dell’ago.

3. Guidare I'estremita dell’ago della siringa nell'iniettore senza setto finché
la ferrula arrivi a contatto con la stessa.

4. Serrare la ghiera di guida fino a quando si comincia ad avvertire resistenza.
5. Controllare che non vi siano perdite dopo aver introdotto ’ago fino in fondo.

6. Se necessario, serrare delicatamente la ghiera di guida fino ad eliminare
completamente ogni perdita.
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Iniettori con setto

Negli iniettori con setto il sistema d’iniezione viene isolato al passaggio della
siringa mediante un setto normale o un setto Merlin. Un flusso di gas lambisce
dall'interno il setto ed esce attraverso la valvola di spurgo del setto sul modulo
pneumatico.

Dado di bloccaggio

Procedura: smontaggio dell'iniettore con setto
L’iniettore con setto € collegato al gascromatografo mediante un dado.

1. Raffreddare I'iniettore a temperatura ambiente.
2. Conuna chiave da 5/8 dipollice allentare il dado di bloccaggio sulla testa del setto.

3. Smontare delicatamente 'iniettore completo. Attenzione a non piegare
eccessivamente le linee da 1/16 dipollice. lmodo migliore consiste nel sollevare
I'iniettore e poi sospingerlo su un lato per permettere I'accesso.
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4. Perreinstallarel'iniettore con setto, allinearlo delicatamente sul relativo foro
d’accesso e stringere il dado con le mani.

Il dado deve potersi avvitare facilmente sull’iniettore. Se si avverte una certa
resistenza, svitare il dado e riprovare. Esercitando una forza eccessiva si
rischia di danneggiare irreparabilmente l'iniettore.

5. Serrare il dado di bloccaggio prima manualmente e poi di un ulteriore % giro.

6. Controllare tutti i raccordi per accertarsi che non perdano. Se necessario, il
dado di bloccaggio puo essere serrato di un ulteriore % di giro per eliminare
eventuali perdite.

Procedura: sostituzione del setto
Negli iniettori con setto possono essere utilizzati setti normali o setti Merlin.

Se la temperatura dell'iniettore & impostata sotto ai 40°C, il setto Merlin puo
non svolgere un’azione di tenuta efficace. Per temperature dell’iniettore inferiori
ai 40°C, utilizzare un setto normale.

1. Per sostituire il setto, raffreddare I'iniettore alla temperatura ambiente.

2. Utilizzando I'apposito utensile, o manualmente, svitare in senso orario
la sede del setto (normale o Merlin). Se l'iniettore ruota, trattenerlo con
una mano mentre si toglie il coperchio.

3. Smontare il setto normale o Merlin prestando attenzione a non graffiare
I'interno della sede del setto.

4. Installare un setto normale o Merlin nuovi con il relativo dado.
Quando si installa il setto Merlin prestare attenzione a che il lato
su cui sono visibili le parti in metallo sia rivolto verso il basso.

Microseal Setto
Merlin e standard
e relativo e relativo
dado dado

5. Controllare che il dado non perda e se necessario serrarlo meglio.
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Inserti in vetro

L'inserto ¢ la camera in cui si deposita il campione. Sono disponibili tre tipi

di inserti:

Tabella 50. Inserti

Tipo Capacita di iniezione Inerzia Quantita N. di parte
Inserto aperto bassa capacita massima 10 5182-9751
Inserto impaccato con alta capacita minima 10 5182-9752
lana di vetro all'idruro

di silicio

Non impaccato, da varia a seconda dall'impaccamento 10 5182-9753

impaccare da parte
dell’utilizzatore

Capacitadi  Tipo di Impaccamento Applicazione N. di parte

Tipo iniezione vetro inlanadivetro* tipo
Inserto a singola 180 pl Borosilicato  Si Iniezione di 5183-2038
conicita disattivato volumi elevati;

non adatto a

composti attivi
Inserto a singola 200 pl Borosilicato  No Peruso generale  5183-2036
conicita disattivato
Insertoaconicita 150 ul Borosilicato  No Composti attivi, ~ 5183-2037
doppia disattivato farmaci e

pesticidi
Inserto in vetro 150 pl Borosilicato  No Iniezione di 5183-2041
sinterizzato disattivato volumi elevati,

per tutto tranne
i composti pi
attivi

*Lana di vetro silanizzata da 10 g (per pesticidi) numero di parte 5181-3317
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Procedura: sostituzione degli inserti

1.

4.

Vedere la “Procedura: smontaggio dell'iniettore senza setto”
o la “Procedura: smontaggio dell'iniettore con setto” .

Afferrare l'inserto per la ferrula Graphpackle. Togliere 1'inserto e la ferrula.

Svitare il sistema di montaggio (n. di parte G2617-80540) separando le due
parti: la guida della ferrula e la ghiera di pressione.

Guida della ferrula

Ferrula Graphpak-3D

Ghiera di pressione

Liner aperto

Infilare la ghiera di pressione sull’estremita piu lunga dell'inserto nuovo,
con la filettatura rivolta verso I'’estremita terminale dello stesso.

Collocare una ferrula Graphpack-3D sulla stessa estremita dell'inserto,
conl’estremita cavain grafite rivolta versola ghiera dipressione. Far scorrere
la ferrula in modo che dietro di essa siano esposti circa 2 mm di inserto.

Far scorrere la ghiera di pressione verso I'alto fino alla ferrula. Avvitare
delicatamente la guida della ferrula sulla ghiera di pressione e serrarla
manualmente.
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Inserti in vetro

Svitare e smontare la guida della ferrula. Sfilare la ghiera di pressione
dall’altra estremita dell'inserto. La ferrula deve ora risultare posizionata in
modo che sia esposto 1 mm di inserto. Controllare che la grafite all'interno
della ferrula sia a filo del bordo superiore del collare di metallo.

Inserire l'inserto di vetro nell'iniettore procedendo dall’alto fino a poggiare
la parte non impaccata della ferrula sopra all’iniettore.

Rimontare I'ingresso dell'iniettore e se necessario ricollegare i tubi.

Controllare tutti i raccordi per accertarsi che non perdano. Se necessario,
serrarli ancora manualmente.

Sostituzione del filtro della trappola dello scarico di splittaggio

ATTENZIONE

Spegnere il forno ed il riscaldatore dell'iniettore che utilizza la trappola dello
scarico di splittaggio e lasciarli raffreddare. Disattivare la pressione del gas
di trasporto.

La trappola dello scarico di splittaggio pud contenere quantita residue di
campione o altre sostanze chimiche utilizzate nel GC. Seguire le procedure
di sicurezza adatte per la manipolazione di questo tipo di sostanze durante
la sostituzione della cartuccia del filtro della trappola.

=W

Spegnere l'iniettore ed il forno e lasciarli raffreddare.
Impostare tutti i flussi del GC a zero.
Togliere il coperchio del sistema pneumatico.

Sollevare il gruppo della trappola dal supporto di montaggio e svitare
il dispositivo della trappola del filtro.
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-

Saldatura posteriore dello scarico di splittaggio ' -
7 A
I 1 QN
Kit di sostituzione del filtro B ‘
@ Cartuccia del filtro

Saldatura anteriore
dello scarico

0-ring (2)

5. di splittaggio Togliere le vecchie cartucce ed i vecchi O-ring e sostituirli.
6. Rimontare la trappola.
7. Verificare che non vi siano perdite.

Procedura: prova di tenut dell'impianto del gas

La presenza di perdite nel sistema di circolazione del gas puo influenzare in
maniera sostanziale i risultati cromatografici. Con la seguente procedura viene
controllato il sistema del flusso fino al collettore (ovvero la parte pneumatica
posta fisicamente in corrispondenza dell'iniettore) escluso. Se questa parte di
sistema non presenta perdite, passare alla procedura successiva per controllare
I'iniettore e il relativo collettore.

E consigliato 'uso di rivelatori di perdite che utilizzano liquidi, soprattutto
nelle applicazioni che richiedono la massima pulizia.

Nel caso in cui le prove di tenuta vengano effettuate con un fluido, sciacquare
immediatamente lo strumento per eliminare i residui di sapone.

ATTENZIONE

Per evitare qualsiasi rischio di scossa elettrica, quando per le prove di tenuta
si utilizza un fluido, spegnere il gascromatografo e staccare il cavo di
alimentazione. Prestare attenzione a non far cadere gocce di soluzione

sui cavi elettrici, soprattutto quelli dell’elemento riscaldante del rivelatore.
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Materiale necessario:

Un rivelatore di perdite elettronico in grado di rivelare il tipo di gas in uso
oppure fluido di rivelazione. Se si utilizza un fluido di rivelazione, una volta
terminato il test eliminare i residui.

Due chiavi da 7/16 di pollice
Con il rivelatore di perdite scelto controllare tutti i punti di raccordo.

Eliminare le perdite serrando meglio i raccordi. Ripetere il test sui raccordi
che presentavano perdite.
Continuare a stringere finché tutti i raccordi risultano perfettamente serrati.

Procedura: prova di tenuta dell'iniettore PTV

I punti all'interno di un sistema di iniezione nei quali possono verificarsi delle
perdite sono diversi. Questa procedura permette di determinare, in generale, se
nell'iniettore & presente una perdita di dimensioni eccessive. Se nell’iniettore vi
sono perdite, utilizzare un rivelatore elettronico per individuare il componente
che perde.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e/o l'iniettore possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

Materiale necessario:

Ferrula cieca

Chiave da 7/16 di pollice

Guanti (se I'iniettore e caldo)

Chiave per dado del setto (n. di parte 19251-00100)
Chiave da 9/16 di pollice

Tappo SWAGELOK da 1/8 di pollice

Flussimetro a bolla
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1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.

e Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
come metodo

e Spegnere il forno.
e Raffreddare il forno e I'iniettore a temperatura ambiente.
e Disattivare la pressione dell'iniettore.

e Smontare la colonna, se installata, e chiudere il relativo raccordo
con un dado e una ferrula cieca.

e Togliere il setto vecchio e sostituirlo con uno nuovo.
Per le istruzioni vedere “Procedura: sostituzione del setto” .

2. Togliere la colonna dal connettore dell'iniettore all'interno del forno.

3. Se e stata installata una testa con setto e la qualita del setto o della ferrula
Graphpak-3D sull'inserto in vetro € sconosciuta, sostituirli subito.

4. Chiudere il connettore della colonna dell'iniettore e lo scarico di spurgo del
setto (unicamente per la testa con setto). Usare ferrule piene (non perforate)
in Vespel da 1/8 di pollice (n. di parte 0100-1372) e da 1716 di pollice (n. di
parte 5181-7458) con dado Swagelok da 1/8 di pollice (n. di parte5180-4103)
ed un dado per colonna capillare.

Come dispositivo di chiusura alternativo usare un tappo Swagelok da 1/8 di
pollice per lo scarico di spurgo del setto. Usare un dado per colonna capillare
con un pezzo di filo metallico delle dimensioni di una graffetta da ufficio
inserito in una ferrula in grafite da 0,5 mm, per il connettore della colonna
all'iniettore.
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Figura 65 Chiusura del fondo dell'iniettore e dello scarico di spurgo del setto

5.

Assicurarsi che la pressione del sistema di erogazione del gas di trasporto
sia di almeno 35 psi. La pressione del gas di trasporto deve sempre essere
maggiore di almeno 10 psi rispetto alla pressione dell'iniettore desiderata.

Configurare l'iniettore per la verifica. Premere [Front Inlet]
(o [Back Inlet])e:

¢ Impostare l'iniettore in modalita di splittaggio (Split Mode).

¢ Configurare la colonna alunghezza 0. Premere [Config] [Column 1]
0 [Config] [Column 2] ed inserire “0” nella prima colonna del
campo “Dim”.

¢ Impostare Total Flow a 60 ml/min.

e Impostare la pressione dell'iniettore a 25 psi.

¢ Impostare la normale temperatura d’esercizio dell'iniettore.
Aspettare almeno 15 secondi affinché il dispositivo si equilibri.

Se non ¢ possibile raggiungere la pressione, puo essere presente una grossa
perdita nel sistema oppure la pressione di erogazione non & sufficientemente
elevata.
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Togliere pressione all’iniettore.

Premere [Front Inlet] (o [Back Inlet]),scorrereil campo “Pressure”
quindi premere [Off]. Entrambe le valvole di controllo del flusso e di
contropressione si chiuderanno.

Osservare il valore di pressione contenuto nel campo “Actual” sul display
e tenere sotto controllo la pressione per 10 minuti.

¢ Se si verifica una perdita di pressione inferiore a 0,5 psi, il sistema puo
essere considerato a tenuta.

e Se laperdita di pressione e superiore a 0,5 psi, significa che esiste una
perdita che deve essere localizzata ed eliminata. E consigliabile diminuire
il tempo della verifica a seconda del volume interno dell'iniettore
e a seconda del tipo di inserto (volumi piu piccoli = tempi di verifica
delle perdite inferiori). Vedere “Eliminazione delle perdite” .

Se il sistema puo essere considerato a tenuta, i tappi possono essere tolti,
la colonna reinstallata, le dimensioni configurate da tastiera e pressione
e portata impostate.
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Eliminazione delle perdite

Utilizzare un rivelatore di perdite elettronico per controllare tutte le zone
dell'iniettore e dell'impianto del gas da considerarsi potenziali fonti di perdite.

Stringere i raccordi eventualmente allentati. Puo darsi che si debba ripetere
la prova di tenuta.

Se ora la caduta di pressione ¢ inferiore a 0,5 psi/min il sistema puo essere
considerato a tenuta. Se la pressione scende piu rapidamente, cercare le altre
perdite e ripetere il test della pressione.

Potenziali punti di perdita

Quando si controllaun sistema di iniezione per verificare la presenza di eventuali
perdite, controllare le zone che seguono.

1l forno
e Assicurarsi che il connettore sul fondo dell'iniettore sia chiuso

correttamente.
La superficie dell'iniettore

e Setto (solo testa del setto).
¢ Guarnizione inferiore dell'iniettore sul fondo dello stesso.
e Ferrula sull'inserto dell'iniettore.

e (Collegamenti del gas di trasporto e di spurgo del setto (solo per testa
del setto).

Il modulo EPC

e O-ring dietro il blocco, dove le linee pneumatiche dell'iniettore entrano
nel modulo.

e Tappi di spurgo del setto (solo testa del setto).
® O-ring per trappole chimiche.
e O-ring per accessori.
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Prodotti soggetti a consumo e parti di ricambio

Descrizione Quantita  N. di parte

Iniettore senza setto 1 G2617-60507
Kit assistenza 1 5182-9747
Corpo della valvola 1 5182-9757
Molla di pressione 1 5182-9758
Tenuta in Kalrez 1 5182-9759
Guida in Teflon 1 5182-9748
Elemento di tenuta 1 5182-9760
Ferrula Graphpack-3D per inserto b 5182-9749

Utensile speciale per montaggio ferrule Graphpack-3D 1 G2617-80540
Inserto a singola conicita 1 5183-2038
Inserto a singola conicita 1 5183-2036
Inserto a conicita doppia 1 5183-2037
Inserto in vetro sinterizzato 5183-2041
Adattatore Graphpack-2M, d.i. colonna 0,2 mm 1 5182-9754
Adattatore Graphpack-2M, d.i. colonna 0,32/0,25 mm 1 5182-9761
Adattatore Graphpack-2M, d.i. colonna 0,53 mm 1 5182-9762
Tenuta in argento per adattatore Graphpack-2M 5 5182-9763
Dado per adattatore per iniettori Graphpack 5 5062-3525
Ferrule per adattatori per iniettori Graphpack-2M, d.i. colonna0,2 mm 10 5182-9756
Ferrule per adattatori per iniettori Graphpack-2M, d.i. colonna 0,25 mm 10 5182-9768
Ferrule per adattatori per iniettori Graphpack-2M, d.i. colonna 0,32mm 10 5182-9769
Ferrule per adattatori per iniettori Graphpack-2M, d.i. colonna 0,53 mm 10 5182-9770
continua >
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Descrizione Quantita  N. di parte

Siringhe
5 ul, ago fisso n.23 1 9301-0892
10 pl, ago fisso n.23 1 9301-0713
10 i, pistone con punta in Teflon, ago fisso n. 23 1 5181-8809
10 pl, pistone con punta in Teflon, ago removibile n. 23 1 5181-8813
25 pl, pistone con punta in Teflon, ago fisso n. 23 1 5183-0316
25 , pistone con punta in Teflon, ago removibile n. 23 1 5183-0317
50 ul, pistone con punta in Teflon, ago fisso n. 23 1 5183-0318
50 W, pistone con punta in Teflon, ago removibile n. 23 1 5183-0319

Setti e guarnizioni
Microseal Merlin - kit per prima installazione (1 setto Merlin + relativo dado) 1 5182-3442
Microseal Merlin - ricambio 1 5182-3444
Setti da 11 mm, rossi 25 5181-1263
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18 Interfaccia per composti volatili

Utilizzo di un'interfaccia
per composti volatili

Modalita split
Pneumatica
Come utilizzare la tabella
di controllo
Parametri di funzionamento
Rapporto di splittaggio
Procedura: utilizzo della modalita
split con colonna definita
Procedura: funzionamento
in modalita split con colonna
non definita

Modalita splitless
Pneumatica
Come utilizzare la tabella
di controllo
Parametri di funzionamento
Procedura: utilizzo della modalita
splitless

Modalita diretta
Pneumatica
Preparazione dell’interfaccia
per |'introduzione diretta
del campione

Procedura: scollegare la linea
di uscita dello split
Procedura: configurazione
per I'iniezione diretta
Come utilizzare la tabella
di controllo
Parametri di funzionamento
Procedura: utilizzo della modalita
diretta

Manutenzione di un'interfaccia

per composti volatili

Procedura: installazione
delle colonne

Procedura: sostituzione
o pulizia dell'interfaccia
Sostituzione del filtro della trappola

dello scarico di splittaggio

Procedura: prova di tenuta
dell'impianto del gas

Procedura: prova di tenuta del
sistema

Procedura: preparazione
dell’interfaccia per una prova
di tenuta

Procedura: eliminazione delle perdite

‘ Torna al sommario ')
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Collegamento a una

campionatore di gas esterno

Procedura: collegamento del
campionatore a spazio di testa 7694

Procedura: collegamento del
concentratore Purge and trap 7695
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Utilizzo di un'interfaccia per composti volatili

L’interfaccia per composti volatili rappresenta un modo semplice e affidabile
per introdurre nel gascromatografo un campione di gas da un dispositivo di
campionamento esterno, quali uno spazio di testa, un dispositivo "purge and trap"
0 un concentratore ad aria. L'interfaccia presenta un volume ridotto ed e
altamente inerte, assicurando cosi un’elevata sensibilita e risoluzione per
applicazioni che richiedono la rivelazione a livello di tracce.

11 flusso totale all'interfaccia € misurato da un sensore di flusso e diviso in due
correnti. Una porta al regolatore di scarico del setto, I'altra ad un blocco di filtro.
In quest’ultimo il flusso viene ulteriormente diviso. La prima corrente va al
campionatore di fase del gas e da li viene introdotta nell'interfaccia. La seconda
corrente, chiamata linea di rilevamento della pressione, passa attraverso

il blocco del filtro e viene misurata da un sensore della pressione. Questa
corrente fornisce anche un flusso di mantenimento all'interfaccia.

Sono disponibili tre modalita funzionamento: split, splitless e diretta.

Il sistema pneumatico cambia per ciascuna modalita di funzionamento

e viene trattato in maniera piu approfondita in

“Modalita split” ,“Modalita splitless” e “Modalita diretta” . La Tabella 51 riassume
alcune problematiche da considerare nella scelta di una modalita di
funzionamento. Inoltre elenca le specifiche dell'interfaccia.
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Interfaccia per composti volatili

Tabella 51 Cenni preliminari sull'interfaccia per composti volatili

Modalita  Tipo di campione =~ Campione Note
(concentrazione) trasferito
in colonna
Split Alta Molto poco;
la maggior
parte viene
eliminata
Splitless Bassa Tutti Puo passare elettronicamente
alla modalita split.
Direct Bassa Tutti E’ necessario scollegare fisicamente
(diretta) I'uscita dello split, montare
I'interfaccia e riconfigurare il
gascromatografo. Massimo
recupero del campione, nessun
rischio di contaminazione del
sistema pneumatico.
Specifiche

Percorso del flusso trattato con Silcosteel®
Volume:

Dimensioni interne:

Flusso totale massimo all’interfaccia:

Valori di splittaggio ammessi:

Intervallo di temperatura
ammesso:

Temperatura raccomandata:

32l
2mmx 10 mm
100 ml/min

dipendono dal flusso in colonna
Generalmente da nessuno split
a 100:1

10 Da 10°C al di sopra della
temperatura ambiente (con il forno
a temperatura ambiente) a 400°C

> temperature della linea di
trasferimento del dispositivo
di campionamento esterno.
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Modalita split

Quando il campione viene introdotto in modalita split significa che solo una
piccola quantita di esso entra nella colonna, mentre la maggior parte viene
espulsa attraverso 'apposita uscita (uscita dello split). Il rapporto tra il flusso di
splittaggio e il flusso in colonna e controllato dall'utente. La modalita split viene
utilizzata principalmente per i campioni ad elevata concentrazione, quando ci si
puo permettere di perdere la maggior parte del campione, e per i campioni che
non possono essere diluiti.

Pneumatica

Durante la fase di pre-analisi (Pre Run), durante il campionamento, e dopo il
campionamento, il flusso totale all'interfaccia ¢ misurato da un sensore di flusso
e controllato da una valvola proporzionale. Il flusso in testa alla colonna viene
controllato attraverso la pressione in uscita. La pressione viene letta a monte
della valvola proporzionale.

Scarico
split Valvole

r—— Topdicontallo | [~ — I ——————— A fase gassosa per il campionatore

de

I
Alimen{azione

| flusso totale W | F——————— -

- ] I I
p<—|Fs] — l |
| |

_ Bl

[ I I — |

|

|

|

| 1 N\ T

| ———() rap =
: solenoide _|

I solenoide |

| aperta I ||

L d

l‘

alla colonna
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Figura 66

Modalita split
Pneumatica: Modalita split Modalita splitless a riposo o al termine
del campionamento
Come utilizzare la tabella di controllo
Mode: Lamodalita di funzionamento corrente: split
Temp Temperatura dell'interfaccia effettiva e nominale
Pressure Pressione dell'interfaccia effettiva e nominale

Split ratio Ilrapporto trail flusso di splittaggio e il flusso in colonna.
Il valore del flusso in colonna e impostato nella tabella di controllo Colonna 1
Questo parametro non & disponibile se la colonna non & definita.

Split flow Flusso, espresso in ml/min, dall’'uscita dello split.
Questo parametro non e disponibile se la colonna non e definita.

Total flow Il flusso totale all'interfaccia, impostato ed effettivo.

Colonna definita Colonna non definita
T T T T T M r——""™>"—"™=—"—"/™>"/™="/™"7/™7™" -
| BACK INLET (VI) | | BACK INLET (VI) |
 Mode: split | | Mode: split |
 Temp 250 250 < : : Temp 250 250 <
| Pressure 10.0 10.0  Pressure 10.0 10.0

Split ratio 100 Tot flow 79.1 79.1

Split flow 76.6

Tot flow 80.3 80.3

Gas saver on

Saver flow 20.0

Saver time 2.00

Alcuni valori sono interdipendenti. Modificandone uno possono cambiarne altri
per un effetto di compensazione.
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Interfaccia per composti volatili
Modalita split

Tabella52 Valori di impostazione pneumatici in modalita di splittaggio

Colonna definita

Modificando il valore

Cambiano i valori contenuti

contenuto nel campo:  nei campi:
Pressure Column flow*
Split flow
Total flow
Column flow* Pressure
Split flow
Total flow
Split flow Split ratio
Total flow
Split ratio Split flow
Total flow
Total flow Split flow
Split ratio

*Questo valore compare nella tabella di controllo della colonna.

Colonna non definita

| campi per I'impostazione del flusso in colonna (Column flow),
del flusso di splittaggio (Split flow) e del rapporto di splittaggio
(Split ratio) non sono disponibili.

E possibile modificare i valori del flusso totale e della pressione
senza influire sulle altre impostazioni.

Parametri di funzionamento

La Tabella 53 contiene tutte le informazioni relative al campo di applicazione
delle condizioni di funzionamento dell’interfaccia.
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Tabella 53 Parametri di funzionamento in modalita di splittaggio

Parametro Intervallo di valori consentiti Valore di partenza consigliato
Tempodiriscaldamento ~ Da 0 a 999,9 minuti Dopo I'ingresso del campione
iniziale del forno in colonna

(Oven initial time)

Temperatura Da ambiente + 10°C a400°C > temperatura della linea
interfaccia di trasferimento

Attivazione Gas saver Da 0 a 999,9 minuti Dopo I'ingresso del campione
(Gas Saver Time) in colonna

Flusso dalrisparmiogas ~ Da 15 a 100 ml/min 15 mi/min superiore al flusso
(Gas Saver Flow) in colonna massimo.

Rapporto di splittaggio

A causa del ridotto volume interno dell’'interfaccia, il flusso massimo totale
all'interfaccia e di 100 ml/min. Questo valore pone alcune limitazioni
all'impostazione del rapporto di splittaggio.

Tabella 54 Rapporto di splittagio

Diametro della Flusso in colonna Rapporto di Flusso totale
colonna (.m) (ml/min) splittaggio massimo  (ml/min)

200 1 100:1 100

530 5 20:1 100
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Modalita split

Procedura: utilizzo della modalita split con colonna definita

1. Verificare che la linea di uscita dello split sia collegata all'interfaccia.

Verificare che nella tabella di controllo [Config][Inlet] compaia la riga
“split plumbed”.

2. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso

o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

3. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet].

-
{

i

|
i

I

Teack nLeT D e e e e -
Mode: Split }"1 | BACK INLET MODE |
Temp 250 250 < ‘ =l split < b
Presﬁ‘:‘.filoﬁqvﬁ_u):?w_;k kl *Splitless i
- Split ratxo‘ - 100 ‘L j
Sptit flow o #6600 T T T T T T e
Tot flow 80.3 80.3
Gas saver o On
~ Saver flow  20.0
Saver time 2.00

Rapporto di
splittaggio =

Flusso di splittaggio
Flusso della colonna

a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Split.
b. Impostare la temperatura dell'interfaccia.

c. Desiderandoimpostare unrapporto di splittaggio specifico, scorrere fino
aSplit ratio einserire il valore desiderato. Il flusso di splittaggio
verra calcolato e impostato automaticamente dal sistema.

d. Desiderando impostare un flusso di splittaggio specifico, scorrere fino
aSplit flow e inserire il valore desiderato. Il rapporto di splittaggio
verra calcolato e impostato automaticamente dal sistema.

e. Se desiderato, attivare la funzione Gas saver. Impostare nel campo
Saver time un valore superiore a quello impostato per I'iniezione.

f. Seeéattivatalafunzione Gassaver, accertarsi chelafunzione Auto prep
run sia impostata su On (vedere pag. 298) o premere il tasto [Prep Run]
prima di introdurre il campione.
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Procedura: funzionamento in modalita split con colonna non definita
1. Verificare che la linea di uscita dello split sia collegata all'interfaccia.

Verificare che nella tabella di controllo [Config][Inlet] compaia la riga
“split plumbed”.

2. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso
o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

3. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet] a seconda che si utilizzi I'iniettore
anteriore o posteriore.

r T 1

| BACK INLET (VI)

| Mode: split |

| Temp 250 250 < |

|Pressure 10.0 _10.0_
Tot flow 79.1 79.1

a. Impostare la temperatura.

b. Impostare il flusso totale all'interfaccia. Con un flussimetro misurare
il flusso dell'uscita dello split.

c. Sottrarre il flusso di scarico di splittaggio da Total flow (flusso

totale) . Sottrarre il flusso di spurgo del setto (vedere “Spurgo del
setto” per i flussi nominali di spurgo del setto).

d. Calcolare il rapporto di splittaggio. Arrotondare eventualmente il valore.

Spurgo setto
Scarico split

Parte anteriore del gascromatografo
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Modalita splitless

La valvola a solenoide rimane chiusa mentre il campione entra nell'interfaccia
e viene trasferito alla colonna. Nel momento specificato dopo l'introduzione
del campione, la valvola a solenoide si apre.

Pneumatica

Prima di entrare nello stato di pre-analisi (spia Pre Run accesa), quando
il gascromatografo si sta preparando per 'iniezione del campione, il flusso totale
all'interfaccia viene misurato da un sensore di flusso e controllato da una valvola
proporzionale. Il flusso in colonna € controllato mediante la pressione in uscita.
Vedere Figura 67.

Durante il campionamento, le variazioni di pressione causate dalla
commutazione delle valvole nel dispositivo di campionamento esterno possono
provocare oscillazioni del flusso in colonna. Per questo motivo, durante

il campionamento il flusso nell'interfaccia viene controllato. 11 flusso di
campionamento viene calcolatoin base al valore di pressione attivonel momento
in cui comincia I'introduzione del campione. Questa modalita di controllo del
flusso si attiva quando il gascromatografo entranello stato di pre-analisi (quando
si accende la spia Pre Run se il sistema funziona in modo automatico o quando
si preme [Prep Run] in caso di funzionamento manuale) e termina quando scade
il tempo di campionamento impostato per I'interfaccia nel campo Sampling
end.

Durante questo periodo di campionamento (impostato dall'utente), la valvola
solenoide e chiusa. Il flusso all'interfaccia & misurato da un sensore e controllato
da una valvola proporzionale. Vedere Figura 67.

Allo scadere del tempo di campionamento, la valvola a solenoide si apre.
11 flusso all'interfaccia viene nuovamente misurato da un sensore di flusso

e controllato da una valvola proporzionale, mentre il flusso in colonna e
controllato mediante la pressione in uscita. Il flusso di spurgo e controllato
dall’'utente. Se desiderato, al termine dell’analisi puo essere attivata la funzione
Gas Saver. Vedere Figura 67.
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Modalita splitless

Scarico
split Uscita
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Figura 67

=S

Alla colonna

Pneumatica della modalita splitless: dall’entrata nello stato di pre-
analisi alla fine del campionamento (introduzione del campione in corso)

Come utilizzare la tabella di controllo
Mode: Modalita di funzionamento corrente: splitless
Temp Temperatura dell'interfaccia effettiva e nominale

Sampling end L’intervallo diintroduzione del campione, espresso in minuti.
I1 flusso & calcolato in base al valore di pressione attivo nel momento in cui
comincia l'introduzione del campione.

Il valore di fine campionamento impostato nel campo Sampling end deve essere
di 0,2 minuti piu lungo del tempo necessario al campionatore per introdurre il
campione. Ad esempio, il campionatore a spazio di testa 7694 ha un parametro
chiamato "Inject time" che controlla il tempo per il quale la valvola rimane nella
posizione di iniezione.
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Supponendo che il valore impostato nel campo Inject time sia 1 minuto,

il valore da impostare nel campo Sampling end sara 1,2 minuti. Se si utilizza un
concentratore "Purge and Trap" 7695, il valore da impostare nel campo Sampling
end va calcolato aggiungendo 0,2 minuti al parametro "Desorb time".

Se la colonna e definita e se e stato specificato un programma di incremento
del flusso o della pressione in colonna, i gradienti non cominciano finché
non e scaduto il tempo impostato nel campo Sampling end.

Pressure Pressione dell'interfaccia effettiva e impostata in psi, bar o kPa.
Purge time Il momento, dopo I'inizio dell’analisi in cui riprende lo spurgo.

Il valore inserito nel campo Purge time deve essere superiore a quello inserito
nel campo Sampling end.

Purge flow Ilflusso, espresso in ml/min, dall'uscita dello split nel momento
impostato nel campo Purge time. Non e possibile accedere o specificare
questo valore se si opera con la colonna non definita .

Total flow Quando la colonna e definita, nel campo Total flow e
visualizzato il flusso effettivo nell'interfaccia. Non é possibile inserire un valore.
Se la colonna non e definita, durante lo spurgo del setto nel campo Total flow
saranno riportati sia il valore impostato sia il valore effettivo. Durante tutte le
altre fasi del processo viene invece visualizzato solo il flusso effettivo.

Colonna definita Colonna non definita
ihoastesbinsa il sl centinsindiboadtamsk ot A ree T T T T T T T T T a
| BACK INLET (VI) | | BACK INLET (VI) |
| Mode: Splitless | | Mode: Splitless |
| Temp 250 250 < |  Temp 250 250 < |
|Sampl'g end  1.00 || || sampl'g end _ 1.50 |
Pressure 10.0 10.0 Pressure 10.0 10.0
Purge time 4.00 Purge time 0.75
Purge flow 15.0 Tot flow 77.6 77.6
Total flow 77.6
Gas saver on
Saver flow 20.0
Saver time 8.00

Alcuni valori di regolazione dei flussi sono interdipendenti. Modificandone uno
possono cambiarne altri per un effetto di compensazione.
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Tabella55 Comportamento dei valori del sistema pneumatico
in modalita splitless

Colonna definita

Modificando il valore Cambiano i valori nei campi:
contenuto nel campo:

Durante lo spurgo

Purge flow Total flow**

Pressure Total flow**
Column flow*

Column flow* Pressure
Total flow**

Prima e dopo il campionamento, non in fase di spurgo

Pressure Column flow*
Total flow™*

Column flow* Pressure
Total flow™*

Durante il campionamento:non & possibile modificare i valori della pressione
e del flusso.

*Questo valore compare nella tabella di controllo della colonna.
**Questo valore & solo effettivo.

Colonna non definita

Durante lo spurgo: & possibile modificare i valori impostati per la pressione
e per il flusso totale; gli altri valori impostati non subiscono variazioni.

Prima e dopo il campionamento, non in fase di spurgo: E’ possibile modificare
il valore impostato per la pressione; gli altri valori impostati non subiscono
variazioni.

Durante il campionamento non & possibile modificare i valori di pressione Durante
il campionamento non & possibile modificare i valori della pressione e del flusso.
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Parametri di funzionamento
L’iniezione in modalita splitless si effettua secondo le fasi che seguono.

1. Introduzione di un campione di gas nell'interfaccia riscaldata.

2. Mantenimento dellatemperatura del forno su valori bassi mentre il campione
ricondensa in testa alla colonna.

3. Impostazione del campo Sampling end (fine campionamento) in modo da
lasciare il tempo sufficiente a consentire il trasferimento di tutto il campione
dal campionatore.

4. Impostazione del campo Purge Time in modo che lo spurgo si attivi solo
nel momento in cui il campione si e trasferito nella colonna.

5. Inizio del programma di temperatura del forno .

Tabella56 Parametri di funzionamento della modalita splitless

Parametro Intervallo di valori Valore di partenza
consentiti consigliato

Tempo di riscaldamento Da 0 a 999,9 minuti >Interface purge time

iniziale del forno (inizio spurgo interfaccia)

(Oven initial time)

Temperatura interfaccia Da ambiente + 10°Ca400°C > temperatura della linea
di trasferimento

Sampling end Da 0 a 999,9 minuti 0,2 minuti in pit del tempo

(fine campionamento) necessario per l'introduzione
del campione

Interface purge time Da 0 a 999,9 minuti

(inizio dello spurgo
dell'interfaccia)

Attivazione Gas saver Da 0 a 999,9 minuti Dopo l'inizio dello spurgo
(Gas Saver Time) (Purge time)

Flusso dal risparmio gas Da 15 a 100 ml/min 15 ml/min flusso in colonna
(Gas Saver Flow) massimo
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Procedura: utilizzo della modalita splitless
Queste istruzioni sono sia per la colonna definita sia per quella non definita.

1. Verificare che la linea di uscita dello split sia collegata all'interfaccia.
Verificare che nella tabella di controllo [Config][Inlet] compaia la riga
“split plumbed”.

2. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso
o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.

3. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet].
a. Scorrere fino a Mode: e premere [Mode/Type]. Selezionare Splitless.

b. Impostare la temperatura dell'interfaccia e un tempo di fine

campionamento.
Colonna definita Colonna non definita
r— - = r—— T T T T |
|  BACK INLET (VI) | |  BACK INLET (VI) |
| Mode: Splitless | | Mode: Splitless |
| Temp 250 250 <! | Temp 250 250 < |
| Sampl'g end 1.5 | | Sampl'g end  1.50 |
Pressure 10.0 10.0 Pressure 10.0 10.0
Purge time 1.75 Purge time 0.75
Purge flow 15.0 Tot flow 77.6 77.6
Total flow 7.6
Gas saver On - . .
Saver flaw 20.0 _Se3| utlllz_za la funzione gas saver, impostare
Saver time 2.00 !I campo T|me§u un valqre superiore a quello
impostato per il flusso di spurgo.

c. Selacolonna e definita, inserire un valore nei campi Purge time e Purge
flow. Se desiderato, attivare la funzione di risparmio gas. Impostare il
tempo di Gas saver ad un tempo successivo aquello di spurgo ed inserire
un valore di flusso.

d. Se la colonna non e definita, inserire un valore di Purge time (il campo
Purge flow non e disponibile). Impostare il flusso totale su un valore
maggiore della somma del flusso in colonna e del flusso di spurgo
(circa 6 ml/min) per garantire un flusso in colonna adeguato.

4. Assicurarsi che larigaAuto Prep Run siaimpostata su On (vedere pagina

298) o premere il tasto [Prep Run] prima di introdurre il campione.
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Modalita diretta

L’introduzione diretta del campione permette un trasferimento quantitativo
degli analiti senza rischio di contaminazione del sistema pneumatico. Offre
la sensibilita richiesta per I'analisi delle sostanze tossiche nell’aria. Il ridotto
volume morto dell'interfaccia elimina anche il rischio potenziale che i soluti
vengano a contatto con superfici attive poco pulite.

Per operare in modalita diretta e necessario scollegare fisicamente 1'uscita
dello split e riconfigurare il gascromatografo. Le istruzioni per eseguire queste
procedure sono illustrate in “Collegamento a una campionatore di gas esterno” .

Pneumatica

Prima di entrare nello stato di pre-analisi (spia Pre Run accesa),
I'interfaccia & controllata mediante la pressione in entrata; la pressione viene
letta a valle della valvola proporzionale. Vedere Figura 68a.

Durante il campionamento, le variazioni di pressione causati dalla
commutazione delle valvole nel dispositivo di campionamento esterno possono
causare oscillazioni del flusso in colonna. Per questo motivo, durante il
campionamento il flusso nell'interfaccia viene controllato. 11 flusso di
campionamento viene calcolato in base al valore di pressione attivo nel momento
in cui comincia I'introduzione del campione. Questa modalita di controllo del
flusso si attiva quando il gascromatografo entra nello stato di pre-analisi (quando
si accende la spia Pre Run se il sistema funziona in modo automatico o quando si
preme [Prep Run] in caso di funzionamento manuale) e termina quando scade il
tempo di campionamento impostato per l'interfaccia nel campo Sampling end.

11 flusso all'interfaccia € misurato da un sensore e controllato da una valvola
proporzionale. Vedere la Figura 68b.

Allo scadere del tempo di campionamento l'interfaccia e controllata
mediante la pressione in entrata; la pressione viene letta a valle della valvola
proporzionale. Vedere Figura 68a.
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Modalita diretta
Preparazione dell’interfaccia per I'introduzione diretta
del campione
Prima di poter utilizzare I'interfaccia in modalita diretta ¢ necessario:

e scollegare la linea di uscita dello split,
e configurare il gascromatografo per I'iniezione diretta.

Procedura: scollegare la linea di uscita dello split

ATTENZIONE

Procedere con cautela! L'interfaccia puo essere molto calda. Pericolo di ustioni.

Materiale necessario:

¢ Dado cieco

e Chiave da 1/4 di pollice

e (Chiave da 5/16 di pollice o regolabile
e (Cacciavite T-20 Torx

1. Premere [FrontInlet] o [BackInlet] e disattivare latemperaturaelapressione
dell'interfaccia. Lasciare raffreddare l'interfaccia.

2. Se lo si desidera, smontare la linea di trasferimento allentando il dado
esagonale con una chiave da 1/4" Togliere la piastrina di bloccaggio
dall'interfaccia allentando la vite con un cacciavite Torx T-20.

Riporre la piastrina in un luogo sicuro.

Smontare la linea
di trasferimento
(facoltativo)
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3. Sollevare delicatamente l'interfaccia dal blocco riscaldante.

Interfaccia

4. Allentare il dado esagonale che collega la linea dell'uscita dello split con
I'interfaccia finché risulta possibile smontare il tubo. Riporre il tubo.
Non e necessario montare alcun tappo di chiusura.

Scarico

split &\ Lina di rivelazione
della pressione
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Modalita diretta

5. Installare un dado cieco sull'uscita della linea dello split e serrarlo
manualmente. Serrare il dado di ancora 1/4 - di giro ruotando due chiavi
(quellaregolabile applicata sull'interfaccia e quella da 1/4 di pollice applicata
sul dado) in direzioni opposte.

% Dado cieco

6. Collocare I'interfaccia nel blocco riscaldante. Riposizionare la piastra
di bloccaggio che e stata tolta al punto 2 e stringere la vite fino all'arresto
della stessa. Non serrare eccessivamente. Se € stata smontata la linea
di trasferimento, rimontarla.

7. Ripristinare le normali condizioni di funzionamento del gascromatografo.
Verificare che non vi siano perdite in corrispondenza dei raccordi
dell'interfaccia.
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Procedura: configurazione per l'iniezione diretta

Il gascromatografo non e in grado di riconoscere la presenza dell’'uscita dello
split. Quando si scollega o si ricollega l'uscita e pertanto necessario configurare
lo strumento in modo da garantire il corretto funzionamento del sistema
pneumatico.

1. Premere [Config] [Back Inlet] o [Config] [Front Inlet] aseconda dell’iniettore
in uso.

2. Premere [Mode/Type].
3. Selezionare Split removed.

4. Premere [Back Inlet] o [Front Inlet]. Se il gascromatografo € configurato
correttamente, sul display comparira quanto segue:

5 -
|  BACK INLET (VI) |
| Direct injection ! Se l'interfaccia @ stata
| Temp 250 250 <! configurata correttamente
_ Sampling end  0.05 JI verra visualizzata questa
Pressure 10.0 10.0 schermata
Total flow 0.0

Come utilizzare la tabella di controllo

Direct injection Seil gascromatografo e stato configurato correttamente
comparira questa finestra.

Temp Temperatura dell'interfaccia effettiva e nominale

Sampling end L’intervallo di introduzione del campione, espresso in minuti.
I1 flusso & calcolato in base al valore di pressione attivo nel momento in cui
comincia l'introduzione del campione.
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Il valore di fine campionamento impostato nel campo Sampling end deve essere
di 0,2 minuti piu lungo del tempo necessario al campionatore per introdurre il
campione. Ad esempio, il campionatore a spazio di testa 7694 ha un parametro
chiamato "Inject time" che controlla il tempo per il quale la valvola rimane nella
posizione diiniezione. Supponendo cheil valore impostato nel campo Inject time
sia 1 minuto, il valore da impostare nel campo Sampling end sara 1,2 minuti. Se
si utilizza un concentratore "Purge and Trap" 7695, il valore da impostare nel
campo Sampling end va calcolato aggiungendo 0,2 minuti al parametro "Desorb
time".

Se la colonna e definita e se e stato specificato un programma di incremento
del flusso o della pressione in colonna, i gradienti non cominciano finché

non e scaduto il tempo impostato nel campo Sampling end.

Pressure Pressione effettiva e stabilita dell'interfaccia prima dell’analisi
e dopo il campionamento.

Total flow Flusso effettivo all'interfaccia. Questo € un valore di sola lettura,
non un valore da impostare.

Colonna definita o
colonna non definita

r— .
| BACK INLET (VI) |
| Direct injection |
| Temp 250 250 < |
| Sampl'g end _ 5.00 |
Pressure 10.0 10.0
Total flow 20.0

Alcuni valori di regolazione dei flussi sono interdipendenti. Modificandone uno
possono cambiarne altri per un effetto di compensazione.
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Tabella 57 Comportamento dei valori del sistema pneumatico
in modalita diretta

Colonna definita

Modificando il valore contenuto nel campo: Cambiano i valori contenuti nei campi:

Prima e dopo il campionamento

Pressure Column flow*
Total flow**

Column flow* Pressure
Total flow**

Durante il campionamento

Durante il campionamento non & possibile modificare i valori della pressione e del flusso.

Colonna non definita

Prima e dopo il campionamento

Il valore di regolazione del flusso in colonna
Column flow™ non & disponibile.

E’ possibile modificare il valore della pressione; gli altri valori non subiscono variazioni

Durante il campionamento
Durante il campionamento non & possibile modificare i valori della pressione e del flusso.

*Questo valore compare nella tabella di controllo della colonna.
**Questo valore & solo effettivo.
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Parametri di funzionamento

La Tabella 58 contiene tutte le informazioni relative al campo di applicazione
delle condizioni di funzionamento dell’interfaccia.

Tabella 58 Parametri di funzionamento in modalita diretta

Parametro Intervallo di valori Valore di partenza consigliato
consentiti

Tempo di Da 0 a 999,9 minuti > Sampling end (fine campionamento

riscaldamento con l'interfaccia)

iniziale del forno
(Oven initial time)

Temperatura Da ambiente + 10°C a400°C > temperatura della linea di trasferimento
interfaccia

Samplingend(fine  Da 0 a 999,9 minuti 0,2 minutiin pit del tempo di campionamento
campionamento) effettivo

Procedura: utilizzo della modalita diretta
Queste istruzioni sono sia per la colonna definita sia per quella non definita.

1. Verificare che la colonna, il gas di trasporto e il programma di flusso
o di pressione (se usati) siano configurati correttamente.
Vedere “Controllo del flusso e della pressione” .

2. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet].
a. Verificare che il gascromatografo sia configurato per l'iniezione diretta.
b. Impostare la temperatura dell’interfaccia.

c. Impostare la fine del campionamento. Impostare a 0,2 minuti dopo
l'introduzione del campione.

BACK INLET (VI) |
Direct injection \

l
|
|
|
| |
L pr g enh® V-2

Temp 250 250 <!
Sampl'g end 0.05
Pressure 10.0 10.0
Total flow 0.0

3. AssicurarsichelarigaAuto Prep Run siaimpostata su On (vedere pagina
298) o premere il tasto [Prep Run] prima di introdurre il campione.
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Interfaccia per composti volatili

Manutenzione di un'‘interfaccia per composti volatili

Non in figura:

Coperchio
(codice G2319-00020)

Isolante superiore
(codice G2319-20580)

Piastrina di bloccaggio
(codice G2319-20540)

interfaccia per composti volatili
(codice G2319-60505)

Anello superiore
isolante

Cavo sensore/elemento riscaldante
(codice G2319-60503)

Blocco riscaldante
(codice G2319-60504)

Blocco isolante
(codice G2319-20530)

Modulo di flusso calibrato, codice G2319-60500
Comando pneumatico unico, codice G2319-60501

Figura 69 Diagramma dell’interfaccia per composti volatili
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Procedura: installazione delle colonne

ATTENZIONE

Indossare occhiali antinfortunistici per proteggere gli occhi dalle schegge
volatili mentre si tagliano, si maneggiano o si installano le colonne.
Fare attenzione a non pungersi.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! L'interfaccia puo essere molto calda. Pericolo di ustioni.

Occorrente:

e Dado della colonna e ferrula

e Utensile taglia-colonne

e Panno per la pulizia

¢ Fluido per correzioni

e (Chiave da 1/4 di pollice

e Chiave da 5/16 di pollice o regolabile
e Righello

e (acciavite T-20 Torx

1. Premere [Oven] e impostre il forno su 35°C. Premere [Front Inlet]
o [Back Inlet] e disattivare la temperatura e la pressione dell'interfaccia.
Lasciare raffreddare I'interfaccia. Quando la temperatura del forno
raggiunge il valore impostato, spegnere il forno.
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2. Scollegare la linea di trasferimento se desiderato. Allentare il dado con una
chiave da 1/4 di pollice e smontare lalinea. Togliere la piastrina di bloccaggio
dall'interfaccia allentando la vite con un cacciavite Torx T-20.

Riporre la piastrina in un luogo sicuro.

Smontare la linea
di trasferimento
(facoltativo)

piasftrina di
bloccaggio

3. Sollevare l'interfaccia dal blocco riscaldante.

5

Blocco riscaldante

Interfaccia

o @

4. Dall'interno del forno, inserire e spingere la colonna attraverso I'apertura
nella parte superiore del forno. Afferrare la colonna dall’alto.
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5. Collocare un dado per colonna capillare e la relativa ferrula sulla colonna e
preparare 'estremita di questultima. Se € necessaria assistenza per questa
fase, consultare “Procedura: preparazione delle colonne capillari” .

Ferrula

Dado colonna |

Colonna

6. Posizionare la colonna in modo che sporga di 6 mm dalla ferrula. Marcare
la colonna con il fluido correttore nel punto in cui termina il dado.

6 mm

Segnare la colonna qui

N —
:MD:
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7. Inserire la colonna cosi preparata nell'interfaccia e serrare manualmente
la ghiera.

8. Aggiustare la posizione della colonna in modo che il segno bianco tracciato
si trovi perfettamente a filo del bordo inferiore della ghiera.

-~
Contrassegno del
fluido di correzione
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9. Serrare la ghiera di un ulteriore 1/4 - 1/2 giro. Utilizzare la chiave regolabile
per tenere l'interfaccia mentre si stringe il dado della colonna con la chiave
da 1/4-di pollice finché non diventa possibile estrarre la colonna dal relativo
raccordo tramite una leggera pressione.

Serraredi g
1/4 di giro

10. Rimontare I'interfaccia nel blocco riscaldante. Rimontare la piastrina di
bloccaggio e serrare la vite finché risulta ben salda. Se e stata smontata
la linea di trasferimento, reinstallarla.

Piastrina di bloccaggio %

-
Interfaccia

Blocco
riscaldante

11. Dopo aver installato la colonna sia sull’'interfaccia sia sul rivelatore, attivare
un flusso di gas di trasporto attraverso l'interfaccia. Scaldare l'interfaccia
allatemperatura d’esercizio. Se necessario, serrare ulteriormente i raccordi.

493



Manutenzione di un'interfaccia per composti volatili Interfaccia per composti volatili

Procedura: sostituzione o pulizia dell'interfaccia

Materiale necessario:

Chiave da 1/4 di pollice o da 7-mm
e Vaschetta a ultrasuoni o interfaccia nuova
e (Cacciavite T-20 Torx

1. Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli Lasciar
raffreddaare il forno e l'interfaccia. Scollegare tutti i flussi di gas alla fonte
o impostarli a 0 nella tabella di controllo dell'ingresso.

2. Scollegare la linea di trasferimento. Allentare il dado con una chiave
da 1/4 di pollice e smontare la linea. Togliere la piastrina di bloccaggio
dall'interfaccia allentando la vite con un cacciavite Torx T-20.

Riporre la piastrina in un luogo sicuro.

Linea di trasferimento

Piastrina di
bloccaggio
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3. Sollevare l'interfaccia dal blocco riscaldante.

Blocco
riscaldante

4. Se e installata una colonna, toglierla.

Togliere
la colonna

5. Smontare le linee dello split e del controllo della pressione allentando
con la chiave i relativi dadi esagonali.

Linea dello split

Linea di
rilevazione

6. Pulire o sostituire I'interfaccia. Per pulire I'interfaccia immergerla in una
vaschetta a ultrasuoni, sottoporla al trattamento due volte e poi sciacquare.

Reinstallare la linea di splittaggio e le linee di rilevazione quindi stringere
i dadi esagonali con le dita. Stringere i dadi esagonali ancora di 1/4 di giro
usando la chiave.
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7. Reinstallare la colonna nell'interfaccia. Vedere “Procedura: installazione
delle colonne” .

8. Collocare I'interfaccia nel blocco riscaldante. Riposizionare la piastra
di bloccaggio tolta in precedenza e stringere la vite fino all'arresto.
Non serrare eccessivamente.

Piastrina di
bloccaggio

9. Reinstallarelalinea ditrasferimento. Serrare il dado dapprima manualmente
e poi di un ulteriore 1/4 di giro con la chiave.

Linea di trasferimento

10. Dopo aver installato la colonna sia sull’interfaccia sia sul rivelatore, attivare
un flusso di gas di trasporto attraverso I'interfaccia e mantenerlo per 10 - 15
minuti. Verificare che non vi siano perdite. Scaldare l'interfaccia alla
temperatura d’esercizio e se necessario serrare ulteriormente i raccordi.
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Sostituzione del filtro della trappola dello scarico di splittaggio

ATTENZIONE

Spegnere il forno ed il riscaldatore dell'iniettore che utilizza la trappola dello
scarico di splittaggio e lasciarli raffreddare. Disattivare la pressione del gas
di trasporto.

La trappola dello scarico di splittaggio puo contenere quantita residue

di campione o altre sostanze chimiche utilizzate nel GC. Seguire le procedure
di sicurezza adatte per la manipolazione di questo tipo di sostanze durante

la sostituzione della cartuccia del filtro della trappola.

1. Spegnere l'iniettore ed il forno e lasciarli raffreddare.
Impostare tutti i flussi del GC a zero.

Togliere il coperchio del sistema pneumatico.

- W N

Sollevare il gruppo della trappola dal supporto di montaggio e svitare
il dispositivo della trappola del filtro.

Saldatura posteriore dello scarico di splittaggio

0-ring (2)

"] QN

Kit di sostituzione del filtro ‘

@ Cartuccia del filtro
&

Saldatura anteriore
dello scarico

5. Togliere le vecchie cartucce ed i vecchi O-ring e sostituirli.
6. Rimontare la trappola.

7. Verificare che non vi siano perdite.
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Procedura: prova di tenuta del'impianto del gas

La presenza di perdite nel sistema di circolazione del gas puo influenzare in
maniera sostanziale i risultati cromatografici. La seguente procedura consente
la verifica del sistema fino al modulo di flusso dell'interfaccia escluso. Se questa
parte del sistema di dimostra priva di perdite, passare alla procedura successiva
per controllare I'interfaccia e il relativo modulo.

E consigliato I'uso di rivelatori di perdite che utilizzano liquidi, soprattutto nelle
applicazioni che richiedono la massima pulizia. Nel caso in cui le prove di tenuta
vengano effettuate con un fluido, sciacquare immediatamente lo strumento per
eliminare i residui di sapone.

ATTENZIONE

Per evitare qualsiasi potenziale rischio di scossa elettrica, quando per le prove
di tenuta si utilizza un fluido, spegnere il gascromatografo e staccare il cavo di
alimentazione. Prestare attenzione a non far cadere gocce di soluzione sui cavi
elettrici, soprattutto quelli dell’elemento riscaldante del rivelatore.

Materiale necessario:

e Unrivelatore di perdite elettronico in grado di rivelare il tipo di gas in uso
oppure fluido di rivelazione. Se si utilizza il fluido, pulire il liquido in eccesso
al termine della prova.

¢ Due chiavi da 7/16 di pollice

1. Con il rivelatore di perdite scelto controllare tutti i punti di raccordo.

2. Eliminare le perdite serrando meglio i raccordi. Ripetere il test sui raccordi
che presentavano perdite. Continuare a serrare e a verificare finché tutti
i raccordi risultano perfettamente serrati.
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Procedura: prova di tenuta del sistema

I punti all'interno di un sistema interfaccia/campionatore nei quali possono
verificarsi delle perdite sono diversi . Questa procedura permette di
determinare, in generale, se nel sistema ¢ presente una perdita di dimensioni
eccessive. Se nell'iniettore vi sono perdite, utilizzare un rivelatore elettronico
per individuare il componente che perde.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e I'interfaccia possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

Materiale necessario:

e Ferrula cieca

e (Chiave da 7/16 di pollice

¢ Due tappi SWAGELOK da 1/8 di pollice
e Guanti (se l'interfaccia e calda)

e Chiave da 1/4 di pollice o da 7 mm

1. Svolgere le seguenti operazioni preliminari.
a. Se sono stati inseriti parametri da non perdere, memorizzarli
b. Raffreddare il forno a temperatura ambiente, quindi spegnerlo.

c. Quando il forno é freddo, togliere pressione all'interfaccia dalla tastiera
di comando

d. Smontare la colonna, se installata, e chiudere il relativo raccordo
con un dado e una ferrula cieca.
2. Chiudere i raccordi dello spurgo del setto e dell’'uscita dello split situati
sul modulo di flusso con un tappo Swagelock da 1/8 di pollice.

3. Premere [Front Inlet] o [Back Inlet] a seconda che sia utilizzato I'iniettore
anteriore o posteriore. Inserire un valore di pressione compreso tra 20 e 25
psi o, se maggiore, quello normalmente usato. Assicurarsi che la pressione
all'origine superi di almeno 10 psi la pressione dell'interfaccia. Attendere
qualche minuto che la pressione si stabilizzi.

499



Manutenzione di un'interfaccia per composti volatili Interfaccia per composti volatili

4. Togliere la pressione. Poiché lo spurgo del setto, I'uscita dello split e la
colonna sono chiusi, la pressione dovrebbe rimanere pressoché costante.
Desiderando isola re completamente il sistema pneumatico disinserire la
pressione all'origine.

5. Continuare a monitorare la pressione per 10 - 15 minuti. La pressione deve
scendere di circa 1 psi durante i primi 1 - 2 minuti. Dopo questa diminuzione
iniziale, la pressione non dovrebbe scendere di oltre 0,03 psi/min.

Se la caduta di pressione & inferiore a 0,03 psi/min il sistema interfaccia-
campionatore per fase gassosa puo essere considerato privo di perdite.

Se la pressione scende piu rapidamente del valore consentito € necessario
controllare I'interfaccia e il campionatore separatamente, per determinare
la fonte della perdita. Vedere “Procedura: preparazione dell'interfaccia per
una prova di tenuta” per creare un sistema a flusso chiuso, quindi tornare
a questa sezione e portare a termine nuovamente le fasi da 3 a 5.

Se viene riscontrata una perdita nell'interfaccia, consultare
“Procedura: eliminazione delle perdite” .

Se l'interfaccia si dimostra priva di perdite controllare il dispositivo di
campionamento. Per le istruzioni vedere il manuale d'uso del campionatore.
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Procedura: preparazione dell'interfaccia per una prova di tenuta

Per effettuare le prove di tenuta dell'interfaccia separatamente dal
campionatore per gas € necessario scollegare quest’ultimo dall'interfaccia,
in modo da isolarne il sistema del flusso.

ATTENZIONE

Procedere con cautela! Il forno e I'interfaccia possono essere molto caldi.
Pericolo di ustioni.

Materiale necessario:

e Dado maschio da 1/16 di pollice per GC

¢ Ferrula in Vespel/grafite

1. Scollegare la linea di trasferimento dall'interfaccia (vedere pagina 503).

2. Scollegare lalinea del gas di trasporto dal campionatore (vedere pagina 504
se si utilizza un campionatore a spazio di testa o pagina 507 se si utilizza un
concentratore "Purge and Trap".)

3. Preparare I'estremita della linea del gas di trasporto con un dado maschio
da 1/16 di pollice e la ferrula in Vespel/grafite.

4. Collegare la linea del gas di trasporto all'interfaccia nel punto dal quale
e stata staccata la linea di trasferimento e serrare il dado dapprima
manualmente e poi di un ulteriore 1/4 - 1/2 giro con la
chiave da 1/4"

5. Tornare alla sezione “Esecuzione delle prove di tenuta del sistema”
e ripetere le fasi da 3 a 5.
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Procedura: eliminazione delle perdite

Materiale necessario:

Rivelatore di perdite elettronico

Utensili per serrare i raccordi che perdono: chiave da 1/4 o 5/16 di pollice
oda 7 mm

Conilrivelatore di perdite elettronico controllare tutti i punti dell'interfaccia
potenzialmente fonte di perdite. Sono punti potenzialmentre a rischio:

e J'uscita dello spurgo chiusa,

e J'uscita dello split chiusa,

¢ il punto di innesto della colonna,

e lazonain cuile linee dei gas sono collegate all'interfaccia.

Con I'apposita chiave stringere i raccordi in modo da eliminare le perdite.
Eventualmente ripetere la prova di tenuta.

Se la caduta di pressione ¢ inferiore a 0,03 psi/min il sistema interfaccia puo
essere considerato privo di perdite.

Se la pressione diminuisce ad una velocita maggiore, continuare a cercare
le perdite e ripetere la prova di tenuta. Se tutti i raccordi risultano in ordine
ma l'interfaccia continua a perdere troppa pressione, puo essere necessario
sostituire il modulo. Contattare 1’ Assistenza Tecnica Agilent.
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Collegamento a una campionatore di gas esterno

La Figura 70 illustra un dispositivo di campionamento dei gas collegato
all'interfaccia per sostanze volatili.

Linea del gas

Fase gassosa di trasporto

per il campionatore - — _ - _ _ _ __

Linea di trasferimento

Figura 70 Diagramma di flusso di un dispositivo di campionamento
esterno
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Procedura: collegamento del campionatore a spazio di testa 7694

Materiale necessario:

Dado Swagelok da 1/8 di pollice
Riduttore da 1/16 di pollice a 1/8 di pollice
Set di ferrule da 1/8 di pollice

Chiavi

-una da 7/16 di pollice

- due da 5/16 di pollice

-una da 1/4 di pollice
-una da 7 mm

1. Conunachiave da 1/4 dipollice togliere dall'interfaccia per composti volatili
la linea del gas di trasporto con l'etichetta “supply” (alimentazione).
Linea del gas

di trasporto

2.

Togliere il raccordo a innesto e la ferrula in Vespel/grafite dalla linea del gas
di trasporto. Conservare le parti per un uso successivo.

%
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Collegamento a una campionatore di gas esterno Interfaccia per composti volatili

3. Smontare il dado e le ferrule metalliche del riduttore da 1/16 a 1/8 di pollice.
Conservare le parti.

0

@

(

\

e

4. Infilare sull’estremita non filettata del riduttore un dado Swagelok,
una ferrula posteriore e una ferrula anteriore, tutti da 1/8 di pollice.

5. Collegare il riduttore alla bocca di alimentazione del gas con I'etichetta
“Carrier” (gas di trasporto) situata sul retro del campionatore a spazio
di testa, utilizzando una chiave da 7/16- di pollice per stringere il dado
Swagelok da 1/8 di pollice. Stringere il dado con le dita per 1/4 di giro.

Ingresso gas
di trasporto
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Collegamento a una campionatore di gas esterno Interfaccia per composti volatili

6. Infilare sull'estremita della linea di trasporto il dado femmina da 1/16
di pollice smontato nella fase 3 e una ferrula in Vespel grafitizzata
smontata nella fase 2.

7. Collegare la linea del gas di trasporto all'apertura di alimentazione del gas.
Stringere il dado Swagelok da 1/16 di pollice prima manualmente e poi

di ancora 1/4 di giro. Non serrare eccessivamente. Se il raccordo perde,
serrare di un ulteriore 1/8 di giro.

8. Individuare il tubo della linea di trasferimento del campionatore.

Linea di _ :
trasferimento g 7

e

y
&>

9. Collegare la linea di trasferimento (con il dado e la ferrula in acciaio
premontate) all'interfaccia. Stringere il dado con le dita per 1/4 di giro. Non
serrare eccessivamente. Se il dado perde, serrare di un ulteriore 1/8 di giro.

Interfaccia per
composti volatili
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Collegamento a una campionatore di gas esterno Interfaccia per composti volatili

Procedura: collegamento del concentratore Purge and trap 7695

Materiale necessario:

Dado Swagelok da 1/16 di pollice

Ferrula in Vespel/grafite della misura adatta per la linea di trasferimento
Utensile taglia-colonne (per silice fusa)

Chiavi da 5/16 e 1/4 di pollice

Fluido per correzioni

¢ Righello

1. Con una chiave da 1/4 di pollice smontare dall'interfaccia per composti
volatili la linea del gas di trasporto con I'etichetta “Supply” (alimentazione).

Linea del gas Ny

di trasporto

2.

Smontare il dado e la ferrula in Vespel grafitizzata dalla linea del gas
di trasporto. Conservare le parti.

]
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Collegamento a una campionatore di gas esterno Interfaccia per composti volatili

3. Infilare sull’estremita della linea del gas di trasporto un dado Swagelok
da 1/16 di pollice e la ferrula in Vespel grafitizzata smontata nella fase 2.

4. Collegare la linea del gas di trasporto all'apertura di alimentazione del gas
conl'etichetta “Carrier” (gas di trasporto) situata sul retro del concentratore
P&T usando una chiave da 5/16 di pollice. Stringere il dado con le dita per

1/4 di giro. Non serrare eccessivamente. Se il dado perde stringere ancora
di 1/8 di giro.

Gas di trasporto

Linea di trasferimento

&
Ny
— 19

5. Infilare sull’estremita della linea di trasferimento del P&T il dado da 1/16
di pollice smontato nella fase 2 e una ferrula in Vespel grafitizzata di misura
adeguata.

% Ferrula (la misura dipende dalla
linea di trasferimento in uso)
Dado
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Collegamento a una campionatore di gas esterno Interfaccia per composti volatili

6. Se si utilizza una linea di trasferimento placcata in nickel passare
direttamente alla fase 8. Se si utilizza una linea di trasferimento in silice
fusa, preparare I'estremita della linea.

7. Posizionarelalinea ditrasferimento in modo che spunti di 2 mm dalla ferrula
e con il correttore fluido marcare la linea di trasferimento nel punto in cui
termina il dado maschio.

cm | ! Q
0 2
HHllllll 1 b1
2 mm »‘ ‘« —

«l

N

Segno sulla linea di trasferimento

8. Per collegare la linea di trasferimento all'interfaccia per composti volatili,
installare prima il dado di supporto della linea in cima ed all'interno del
manicotto metallico del dispositivo della linea di trasferimento riscaldato.

Manigotto in metallo

ifiea di trasferimento
supporto gruppo
del dado
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Collegamento a una campionatore di gas esterno Interfaccia per composti volatili

Collegare la linea di trasferimento all'interfaccia per campioni volatili
serrando manualmente il dado maschio da 1/16 mentre si aggiusta la
posizione della linea di trasferimento in modo che il segno tracciato con il
correttore rimanga allineato con il dado. Stringere il dado di 1/4 di giro con
una chiave da 1/4 di pollice, dopo aver serrato manualmente. Non serrare
eccessivamente. Se il connettore perde, stringere di un ulteriore 1/8di giro
fino a completa tenuta.

9. Dopo aver installato la colonna sia sull’interfaccia sia sul rivelatore, attivare
un flusso di gas di trasporto attraverso I'interfaccia e mantenerlo per 10 - 15
minuti. Verificare che non vi siano perdite. Scaldare l'interfaccia alla
temperatura d’esercizio e se necessario serrare ulteriormente i raccordi.
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19 Iniettori senza EPC

Iniettore per impaccate

Iniettore split/splitless -
modalita split

Ingresso split/splitless -
modalita splitless

Configurazione
Procedura: configurazione
di un iniettore senza EPC

Tabelle di controllo dell’iniettore

Tabelle di controllo della colonna

Procedura: impostazione del flusso
del gas di trasporto per l'iniettore
per impaccate

Procedura: impostazione dei flussi
per l'iniettore split

Procedura: impostazione dei flussi
per la modalita splitless

‘ Torna al sommario ')
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Iniettori senza EPC

I comandi per questi sistemi si trovano su un modulo pneumatico applicato
al lato sinistro del gascromatografo.

Iniettore per impaccate

L'unica regolazione da eseguire riguarda il flusso del gas di trasporto attraverso
la colonna. Il flusso di spurgo del setto viene impostato automaticamente in base
allapressione del gas allafonte. Puo essere misurato all'uscita posta sul pannello
frontale.

Iniettore split/splitless - modalita split

11 gas di trasporto si divide tra la colonna e 'uscita dello split, dipende dalle
rispettive perdite di carico. Unapiccola quantita di gas lambisce la parte inferiore
del setto e viene eliminata dall'uscita dello spurgo del setto.

Ingresso split/splitless - modalita splitless

In un’iniezione splitless viene attivata da [Prep Run] la valvola che impedisce
I'eliminazione del gas di trasporto dalla parte inferiore dell'inserto. Il flusso totale
non cambia, mala maggior parte viene eliminata attraverso la linea di spurgo del
setto. Tutto il gas di trasporto che attraversal'inserto passanella colonna, quindi
viene trasferito anche tutto il campione.

Nel momento di attivazione dello spurgo dell'iniettore, la valvola si apre e
permette 1'uscita dei vapori residui nell'iniettore. Il sistema si trova ora nella
configurazione split, in cui il flusso dello spurgo e il vapore residuo — per la
maggior parte solvente — esce dallo scarico di splittaggio .
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Iniettori senza EPC
Configurazione

Configurazione

Il gascromatografo € in grado di rilevare un iniettore senza EPC e infatti cerca
i raccordi dell’elemento riscaldante/sensore senza determinarne il tipo.
E I'utente a dover fornire questa informazione mediante la configurazione.

Procedura: configurazione di un iniettore senza EPC

1. Premere [Config], selezionare Instrument e premere [Enter].

T
| CONFIG INSTRUMENT
| Serial# US00100001 !

| Auto prep run off I
_F inlet type: _S/SL <,
B inlet type: S/SL

| FRONT INLET TYPE |
| Purged packed !
| xsplit/splitless '
Cool on-column <|
Unknown
None
3. Selezionare un tipo e premere [Enter].

Premere [Config][Front Inlet] o [Back Inlet].

=
| CONFIG FRONT INLET
| Gas type He <

5. Premere [Mode/Type], selezionare un gas e premere [Enter].
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Iniettori senza EPC
Tabelle di controllo dell’iniettore

Tabelle di controllo dell’iniettore
Le tabelle di controllo degli iniettori senza EPC sono simili a quelle delle versioni

con EPC, con la differenza che non esistono i valori di regolazione del flusso
e della pressione.

Iniettore per impaccate

r A
| FRONT INLET (He) |
| Temp 150 150 < |

Z
| FRONT INLET (He) |
| Mode: Split < |
| Temp 150 150 |

Iniettore split/splitless nella modalita splitless

r ml
| FRONT INLET (He) |

| Mode: Splitless < |
| Temp 150 150 |
| Purge time 2.00 I
- T J

Figura 71 Tabelle di controllo degli iniettori senza EPC

514



Iniettori senza EPC
Tabelle di controllo della colonna

Tabelle di controllo della colonna

Quando un iniettore split/splitless senza EPC viene utilizzato con una colonna
definita, la tabella di controllo di quest’ultima diventa un calcolatore. L'utente
non puo controllare i flussi dalla tastiera, tuttavia puo decidere di impostarli
manualmente.

r T T T T 1
| Column 1 (He) |
| Dim 30.0 m 320 u | . . . L
| Pressure 0.0 | Inserire un valore di pressione. Vengono calcolati e visualizzati
| N "o || ilflusso e la velocita lineare media.
, _ftalec flow 0.0 ;

Calc velocity 0

Procedura: impostazione del flusso del gas di trasporto per l'iniettore per impaccate
Questo ¢ il percorso del flusso interno allo strumento:

Entrata efm

1. Localizzare la manopola contrassegnata con CARRIER FLOW. Girarla in
senso orario fino al punto di arresto. Non forzare la manopola: si chiude
infatti con un arresto “morbido”.

2. Aprire la valvola della bombola del gas di trasporto e impostare la pressione
del regolatore a due stadi a 410 kPa (60 psi). Se e presente un regolatore
locale nella linea del gas di trasporto, impostare il regolatore della bombola
a 550 kPa (80 psi) e quello locale a 410 kPa (60 psi).
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3.

Iniettori senza EPC
Tabelle di controllo della colonna

Applicare un flussimetro all’'uscita del rivelatore. A questo punto non
dovrebbe esserci flusso. In caso contrario, disattivare i flussi dei gas del
rivelatore dalla tastiera.

Ruotare la manopola CARRIER FLOW verso =INCR per attivare il gas di
trasporto. Regolare e misurare il flusso fino ad ottenere quello desiderato.
Se necessario, aumentare la pressione alla fonte.

Lo spurgo del setto viene impostato automaticamente.

Procedura: impostazione dei flussi per l'iniettore split
Questo e il percorso del flusso interno allo strumento:

Entrata

Modalita split

—> Uscita

>

Localizzare la manopola contrassegnata con TOTAL FLOW. Girarla in senso
orario fino al punto di arresto. Non forzare la manopola: si chiude infatti con
un arresto “morbido”.

Localizzare la manopola contrassegnata con SEPTUM PURGE. Ruotarla in
senso antiorario per arrestare il flusso. Non esiste una posizione di arresto
precisa: quando la manopola gira a vuoto (sembra che non tocchi niente
all'interno), significa che il flusso & disattivato.
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Iniettori senza EPC
Tabelle di controllo della colonna

Aprire la valvola della bombola del gas di trasporto e impostare la pressione
del regolatore a due stadi a 410 kPa (60 psi). Se & presente un regolatore
locale nella linea del gas di trasporto, impostare il regolatore della bombola
a 550 kPa (80 psi) e quello locale a 410 kPa (60 psi). Se si utilizzano colonne
capillari di piccolo diametro, possono essere necessarie pressioni pit
elevate.

Applicare un flussimetro all’'uscita del rivelatore. A questo punto
non dovrebbe esserci flusso. In caso contrario, disattivare i flussi
dei gas del rivelatore dalla tastiera.

Ruotare la manopola TOTAL FLOW verso = INCR per attivare il flusso
del gas di trasporto.

Ruotare la manopola COLUMN HEAD PRESSURE verso INCR.#» Regolare
e misurare il flusso fino ad ottenere quello desiderato. In caso contrario,
aumentare TOTAL FLOW finche possibile. Utilizzare TOTAL FLOW per la
regolazione approssimata e COLUMN HEAD PRESSURE per la regolazione
di precisione.

Spostare il flussimetro sul connettore SPLIT VENT. Misurare e regolare
TOTAL FLOW fino ad ottenere il flusso di splittaggio desiderato. Se
necessario, aumentare la pressione alla fonte.

Spostare il flussimetro sul connettore PURGE VENT. Ruotare la manopola
SEPTUM PURGE verso INCR= per ottenere il flusso dello spurgo del setto
desiderato.

Ripetere i punti 6, 7 e 8 fino ad ottenere tutti i flussi corretti.
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Iniettori senza EPC
Tabelle di controllo della colonna

Procedura: impostazione dei flussi per la modalita splitless
Questi sono i percorsi dei flussi interni allo strumento:

Modalita splitless tra
Prep Run e il momento di attivazione
dello spurgo (pronto per I'iniezione)

J-

Entrata Uscita

Modalita splitless dopo lo spurgo
(stato per impostazione dei flussi)

Entrata Uscita

>

1. Localizzare la manopola contrassegnata con TOTAL FLOW. Girarla in senso
orario fino al punto di arresto. Non forzare la manopola: si chiude infatti
con un arresto “morbido”.
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Iniettori senza EPC
Tabelle di controllo della colonna

Localizzare la manopola contrassegnata con SEPTUM PURGE. Ruotarla in
senso antiorario per arrestare il flusso. Non esiste una posizione di arresto
precisa: quando la manopola gira a vuoto (sembra che non tocchi niente
all'interno), significa che il flusso & disattivato.

Aprire la valvola della bombola del gas di trasporto e impostare la pressione
del regolatore a due stadi a 410 kPa (60 psi). Se e presente un regolatore
locale nella linea del gas di trasporto, impostare il regolatore della bombola
a 550 kPa (80 psi) e quello locale a 410 kPa (60 psi). Se si utilizzano colonne
capillari di piccolo diametro, possono essere necessarie pressioni piu
elevate.

Applicare un flussimetro all'uscita del rivelatore. A questo punto non
dovrebbe esserci flusso. In caso contrario, disattivare i flussi dei gas
del rivelatore dalla tastiera.

Ruotare la manopola TOTAL FLOW verso = INCR per attivare il flusso
del gas di trasporto.

Ruotare la manopola COLUMN HEAD PRESSURE verso INCR#. Regolare
e misurare il flusso fino ad ottenere quello desiderato. In caso contrario,
aumentare TOTAL FLOW finche possibile. Utilizzare TOTAL FLOW per la
regolazione approssimata e COLUMN HEAD PRESSURE per la regolazione
di precisione.

Spostare il flussimetro sul connettore SPL.IT/SPLITLESS INLET VENT.
Misurare e regolare TOTAL FLOW fino ad ottenere il flusso di splittaggio
desiderato. Se necessario, aumentare la pressione alla fonte.

Spostare il flussimetro sul connettore SEPTUM PURGE VENT. Ruotare la
manopola SEPTUM PURGE verso INCR#= per ottenere il flusso dello spurgo
del setto desiderato.

Ripetere i punti 6, 7 e 8 fino ad ottenere tutti i flussi corretti.
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20 11 modulo di controllo
della pneumatica

Uso del modulo di controllo
della pneumatica

Funzionamento del PCM
Con sistema di iniezione
Con una valvola o altri dispositivi

Le tabelle di controllo

Colonna impaccata o colonna

non definita

Colonne capillari definite
Procedura: uso di colonne capillari

impaccate o non definite
Procedura: utilizzo di colonne capillari

definite

Manutenzione del modulo PCM
Procedura: prova di tenuta
dell'impianto del gas

‘ Torna al sommario ')
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Il modulo di controllo della pneumatica

Uso del modulo di controllo della pneumatica

Il modulo di controllo della pneumatica (PCM) e dotato di un canale di controllo
del flusso o della pressione che sostituisce il modulo standard di controllo
elettronico del flusso (ECM) per quel canale. Non ha bisogno di essere collegato
a nessun tipo particolare di iniettore.

I1 PCM e in grado di controllare flussi e pressioni di gas per un certo numero
di applicazioni quali:

¢ Iniettori standard non Agilent;

¢ (Qualsiasi applicazione per la quale non siano richiesti iniettori: Ad esempio,
il PCM puo fornire flusso o pressione a una colonna collegata ad una valvola
di campionamento del gas. Altre applicazioni delle valvole possono includere
I'erogazione di un flusso di gas ausiliario, in particolare se si utilizzano
colonne impaccate.

e Dispositivi di preparazione del campione: i campionatori Agilent a spazio
di testa e Purge and Trap spesso richiedono un sistema di controllo dei gas
di scarico;

e Tubi del catalizzatore o altri dispositivi di conversione, come il tubo del
catalizzatore nickel. Questi dispositivi richiedono spesso una sorgente
controllata di gas di makeup o gas reattivo.
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Il modulo di controllo della pneumatica
Uso del modulo di controllo della pneumatica

Modalita di flusso controllato (colonne capillari impaccate o non definite)

T Regolatore _I_I -1

! di scarico del setto '

' (non regolabile) | SPR |:|:

| Filtro di _ Flusso dell'uscita

| limitazione ~ Valvola ~ Sensore Sensore di | di spurgo (iniettore)
| del flusso proporzionale del flusso pressione |

E;Mjc FS PS -
|

|
| |
' Circuito di controllo |
| |
| |

del flusso totale
Alla colonna

______________ e al rivelatore

Modalita a controllo di pressione (consigliata per colonne capillari)

Sl @@@“H‘}

| di scarico del setto
i SPR
| Filtro di (non regolabile :I:
limitazione Valvola  Sensore  Sensore | Flusso dell'uscita
| del flusso proporzionale del flusso di pressione | di spurgo 