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MANUAL DE USO
v DEL CROMATOGRAFO DE GASES maucs /@
ATMOMIDES PERKIN-ELMER CLARUS 590 —_—

wv» VIIVANNDIS “

Z INSTITUTO DI

GENERALIDADES.

Las presiones en los manémetros de entrada al equipo deben ser de 6 bares tanto para el
aire como para el hidrogeno.

Para limpiar el liner, se quita la rosca del septum, se retira el septum y se quita la segunda
rosca, de mayor tamafio. Se extrae el liner con la goma auxiliar que proporciona el equipo.
Una vez limpio, se coloca y se cierra. La rosca de mayor tamafio debe quedar bien apretada
para evitar fugas.

Sobre la rosca se coloca el septum y se enrosca, esta no debe apretarse en exceso para no
deteriorarlo. El septum debe cambiarse cada 2000 pinchazos, aproximadamente.

El cromatografo esta preparado para trabajar con dos detectores y dos inyectores pero solo
se dispone de uno que es el A.

CAMBIAR LA COLUMNA:

Para saber cuanta columna debe entrar en los orificios que la colocan en el inyector y el
detector, se pincha en la pantalla del cromatégrafo en Utillerias y longitud (mm) y nos
indica las cantidades: 45 mm al inyector y 70 mm al detector.

Se deben usar guantes para colocar la columna y ponerla con la etiqueta hacia fuera para
que se pueda leer. Siempre es recomendable cortar un poquito los extremos de la columna
antes de colocarla. Después se mide y se marcan las distancias consultadas sobre la
columna.

Se colocan los ferrulos que deben de ser de 0,4 o0 0,5. El ferrulo que va al inyector es mas
corto y mas conico que el que se coloca para el detector, que es un poquito mas largo. La
parte conica del ferrulo del inyector va hacia arriba. En el detector la parte cdnica va hacia
la rosca.

Se coloca la columna en el inyector y también en el detector, para ello se introduce la
columna hasta las marcas realizadas y se aprietan las roscas con la ayuda de una llave
inglesa.

ENCENDIDO DEL EQUIPO:

Primero se abren los gases - hidrogeno y aire - y después se enciende el equipo (Pinchar en
“login” en la pantalla del cromatégrafo. A partir de este momento, se trabaja con el
software del ordenador, no se utiliza la pantalla del cromatdgrafo excepto para inyectar) y
el ordenador.

En el ordenador, al pinchar en el programa para arrancarlo aparece la pantalla siguiente. Se
pincha en manager y la contrasefia es perkin.
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» Seleccionar “CLARUS 5907, que es el instrumento que queremos usar: C. Gases

g8 TotalChrom Navigator - CLARUS 590
Build Instrument Run View Reprocess Display Apps Admin Help

Status | Build
CLARUS 590
i

Initializing
Sequence

Build

Instrument

Report Format

-

i

Hands On Madify Details

Graphic Edit

CLARUS 530

FLEX&R

>
Hordnzlize

Fu tile detter

View

]
il ol |
ALIN Real-Time Plot

Summary Chromatograms Spectra

View a summary of the status of all configured instruments |lUser: manager |Inst: CLARUS 590
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CONSTRUIR UN METODO:
> Se picaen “BUILD METHOD”.

{4 TotalChrom Navigator - CLARUS 590 - O X
Build Instrument Run View Reprocess Display Apps Admin Help

Status

b7
i

View a summary of the status of all configured instruments ||User: manager [Inst: CLARUS 590 |

Se abre una la ventana startup donde se pincha en “Create new method”.

Method Editor - (untitied) - [Method Summary] - o X
[8) File Instrument Process Components Setup Other View Window Help SR

Ofw|e| 53] &) o]8)ax]d| K] 2| A

[ noml T

Pinchar en OK.

Pagina3de9



Se abre ventana Instrument Notes y se selecciona el equipo que vamos a usar: GC.

Method Editor - (untitled) - [Method Summary]
File Instrument Process Components Setup Other View Window Help 2

Dlw|d| &3] s @] K| 2| A

i T baonieen A
Next
Se abre ventana Instrument Control:
Oven Inlets — se debe introducir la temperatura del inyector A.
Method Editor - (untitled) - [Method Summary] - o b3
[8 File Instrument Process Components Setup Other View Window Help - & x

O |e] &[] @) o) d| Kl 2| A

Instrument Control X
Oven/Irlets | Camer | Detectors | Instrumert Timed Events |
Oven
i e
=5 IniB: NONE
&) Data endtme
o
00 50 100 150 200 250 300
Cyo
Oven Ramp Rate Temp Hold Coolant |off v|
Initial 50 20,00}
1 00 Canterw (0 &0
2 Tieot (o) [555
< »[\ Oven Ramp
necord [0 oggum iy [08 Maxtemp (C) 350
nector8 [0 Equtme ) [20

[ Ium
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También se programa la temperatura del horno, constante o con rampas, en la tabla de la
ventana. Rate: cada tramo de temperaturas (si hay rampa). Temp (°C): temperatura de cada
tramo o la temperatura de andlisis, si es constante. Hold: tiempo de cada tramo de la
rampa.

Method Editot - (untitied) - [Method Summary] - o x
[ File Instrument Process Components Setup Other View Window Help S

Olw|d] 52 S @8] 6| Kl 2] A

Instrument Control
Oven/krets | Camter | Detectors | nstrment Teved Everts |

Oven

Inj A CAP
Iy B NONE
Data end tme

ey 00

9901973 || BEAE

<Bock |[Nea> | Cancelr | aoicw |

Carrier — no tocar.

Detectors — se debe introducir la temperatura del detector A (FID). Y se
pincha en aplicar.

Method Editor - C:\Carpets de trabajo\Metodos\ TestMix.mth - [Method Summary] - o X
File Instrument Process Components Setup Other View Window Help ) i o
DR SR & w20 Kl 2| 4

Instrument Control

Oven/Inlts | Camer Detectors | nstrumert Timed Events |
|~ Deétectx B - NONE ——

Tew() [ Rewe [T <]

e o [T T] b [T

vae T

€ Positve @ Negafive ive @ Negative

€ on € Off [ Shtdown )| € it (Shutdown |

oo mL/min
fB " ri/nin

ml/min

j30.0 mL/min
4500  mLsmin

ﬁ ml/min
Fa

5.0

AEEIERE]

Temperature of detector A0 or 1000 450 ]

Instrument Timed Events — no tocar

Next
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Aparece un cuadro grande con todos los datos que hemos puesto en el método. Se pica en
“File” y “Save as” y se da un nombre al método, con el que se quiere guardar. Guardar.

Se pica en “Set Up” y aparece la ventana Method Editor y TotalChrom File-Save-As y se
vuelve a guardar el método. EI método que se ha creado se envia al equipo (GC).

8 Method Editor - CAC:

[£) File Instrument Process Components Setup Other View Window Help

Diwla &lR] S| mlalaskl 2| ] o

[ [NUM [ [MODIFIED_

El método estara cargado cuando las letras aparezcan en verde en la pantalla de inicio.

g8 TotalChrom Navigator - FLEXAR
Build Instrument Run View Reprocess Display Apps Admin Help
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Se puede trabajar con el método creado o crear una secuencia.

Se puede reutilizar una secuencia ya creada. Para ello, se abre en “Sequence” y se cambia
lo que se va a inyectar en cada momento (serie de patrones y muestras). Después se pica en
“File” y “Save As” y se da nombre. Se pincha en Aceptar.

@ o
File Edit Change Build Format Actiors View Window Help
w| W|& 8| it 2| ¥
il A o &=
Row Type Study name| Name Note Number Vial Method Rpt FmtFile  Data Calib Rpt | Cal Level Update RT Sample Amt Int Std Amt  Sample Vol Dil Factor | Multiplier Divisor Addend NormF 4/
[ — u
2
3
4
5 Startup
6
7 Select startup option
8
9 " Create new sequence
10
n " Load sequence stored on disk
12
—}%— @ Load recently edited sequence Clear MRU List
:: C:\Caeta de ishsjo\Gecuenciat\polfences cale s
C:\Carpeta de trabajo\Secuencias\cafeina.seq X
4| »[\ General A Sample Description /% Methods /A Data files A LIMS A Sample Val C:\Carpeta de trabajo'\Secuencias\CG_grasos.seq o
C:\Carpeta de trabajo\Secuencias\TestMix. seq
ﬁJ . - C:\Carpeta de trabajo‘\Secuencias'vitaminacgm.seq =
Row | Type Study name  Name Note Number Yial ble Amt| Int Std Amt| Sample Yol| Dil Factor | Multiplier Divisor Addend Norm Facl
1
2
Eai|
4
]
7 e
8 Load a recently edited file
39
10|
n
12
13
14
15

Se pica en “Actions”. “Set up” y la secuencia se envia al equipo (GC). Se abre ventana y se

pincha en “Sequence” y se selecciona la que se ha creado. Select. Aceptar.

{#8) Sequence Editor - C:\Carpeta de trabajo\Szcuencias\cafeina.seq

= o X
File Edit Change Build Format | Actions View Window Help
FEECECOR RS
—_———————] 3atch
il Sequence Information Method Edit fo 8 s
cale
Row Name Method Rpt Fmt File Data Printer |
c:\carpeta de izbajo\metodosihplc_cafeina c:\carpeta de rabajo\metodosthplc_cafeina C:\Carpeta de iabajo\Datos\<Name>_t## None

c:\carpeta de tisbajo\metodos'hple_cafeina
c:\carpeta de trabajo\metodoshple cafeina
c\carpeta de tiabajo\metodosthple_cafeina
c\carpeta de tiabajo\metodos\hple_cafeina
c\caipeta de tiabajo\metodasthple_cafeina
c\carpela de habajo\metodosthple_cafeina
c\carpeta de trabajo\metodosthplc_cafeina
9 c:\carpeta de trabajo\metodos\hplc_cafeina
10 c:\carpeta de trabajo‘\metodos\hplc_cafeina

c\carpeta de tabajo\metodosthple_cafeina
c\capeta de iabsjo\metodosihple cafeina
c\carpeta de trabajo‘\metodos\hplc_cafena
c:\carpeta de tiabajo\metodos\hplc_cafeina
c\carpeta de trabajo\metodoshple_cafeina
c\carpeta de trabajo\metodos\hplc_cafema
c\carpeta de trabajo\metodos\hplc_cafena
c\carpeta de trabajo\metodos\hplc_cafeina
c\carpeta de trabajo\metodos\hplc_cafena

C:\Carpeta de iabajo\Datos\cName>_HiH None
C\Carpeta de tiabajo\Datos'<Name> ### None
C:A\Carpeta de rabajo\Datos\¢Name>_### None
C:\Carpeta de trabajo\Datos\<Name>_i## None
C:\Carpata de iabajoAD atos\<Name>_ttittt None
CA\Carpeta de iabajo\Datos\¢Name>_t#t#t None
C:\Carpeta de trabajo\Datos\cName>_#8# None
C\Carpeta de trabajo\Datos\<Name>_WH# None
C:\Carpeta de liabajo\Datos\<Name>_i## None

La secuencia estara cargada cuando las letras aparecen en verde, al igual que al cargar un

método.

En este momento el equipo esta preparado para inyectar.
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INYECCION:

Para realizar la inyeccion, se actla sobre la pantalla del equipo. Se pincha en “Ejecutar”.

Method &

Tools v

A continuacién, inyectamos y pulsamos “Iniciar”. Se espera a que termine la cuenta atras
para retirar la jeringa.

@, hanuzl

| hiEtodo: Method 5 i}

1. Sel. mefodo. Espere hasta que este list
| 2. Pulse el boton hniciar.

2. Inyecte al air el tono.

Cuenta aras de inyeccion

5 [V &ctivar
seq
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Se sigue el avance del cromatograma, a tiempo real, en “VIEW” (Real Time Plot).

g2l TotalChrom Navigator - FLEXAR = X
Build Instrument Run View Reprocess Display Apps Admin Help

_ Staws_| Build Build

FLEXAR
Ready % Instrument
ACQ: No Data [l
I/F: Ready Sequence
CMD: None =
Pump: Ready # Setup A\
1 Graphic Edit
Instruments , - Instrument. View
CLARUS 530 [ . i / -
Hands On Modify Details
FLEXAR —] /
I EETH m-—Jrn;r
| b T View
I Reprocess ﬁgl
' RUN HeaITlme Plot
I (i LLLL] @
OO
I Results { Review
A5 -
| = ==
Batch Summary Chromatograms Spectra
Select instrument: FLEXAR |User: manager [Inst: FLEXAR

VER Y GUARDAR EL CROMATOGRAMA:

Al terminar se pica en “Graphic Edit”. Ahi se puede modificar la forma en que se toma la
base del pico y se miden las areas.

Para guardar el cromatograma, se pica en “Print Report”. “Report”. Aceptar. Elegir como
PDF y marcar donde se quiere guardar (por ejemplo, en un pen para trabajar con los datos).

gil TotalChrom Navigator - FLEXAR = X
Build Instrument Run View Reprocess Display Apps Admin Help

__ Status_| Build Build

FLEXAR
Ready ﬁ Instrument
ACQ: No Data alaig U
I/F: Ready Sequence . Method
CMD: None
Pump: Ready Setup

s
S

' Report Format Graphic Edit

| ER
Instruments _ Instrument I View

CLARUS 530 | H

Hands On Modify Details

1>

HaridnZlinse
Furtiis Hexter

FLEXAR

| "y View
| fe | i
| Reprocess o] ol | a
Real Time Plot
| (L] ’ @
| O
| Results ] Review
a3 =
| -
Batch Summary Chromatograms Spectta
il

Select instrument: FLEXAR |User: manaéer Inst: FLEXAR
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