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Acerca de este manual

Agilent 5977

Este manual contiene informacién para el funcionamiento
y mantenimiento de los sistemas del Detector selectivo de
masas serie 5977 de Agilent.

“Introduccion”

En el capitulo 1 se ofrece informacion general de los MSD serie
5977, que incluye la descripcion del hardware, advertencias de
seguridad general e informacion de seguridad para el hidrégeno.

“Instalacion de columnas GC”

En el capitulo 2 se muestra co6mo preparar una columna capilar
para su uso con el MSD, cémo instalarla en el horno del GC y
coémo conectarla al MSD mediante la interfase GC/MSD.

“Funcionamiento en modo de lonizacion electrénica (EI)”

En el capitulo 3 se describen tareas basicas como el ajuste de
temperaturas, la supervision de presiones, la sintonizacion,
la purga y el bombeo. Gran parte de la informacion de este
capitulo se refiere también al funcionamiento de CI.

"Funcionamiento en modo de lonizacion quimica (Cl)”

En el capitulo 4 se describen las tareas adicionales necesarias
para el funcionamiento en modo CI.

"Mantenimiento general”

En el capitulo 5 se describen los procedimientos de
mantenimiento comunes a los instrumentos de EI y CI.

“Mantenimiento de CI”

En el capitulo 6 se describen los procedimientos de
mantenimiento exclusivos de los MSD CI.



Informacion del usuario en linea

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

El DVD de software que se entrega con el instrumento contiene
una amplia recopilacion de ayuda en linea, videos y libros para
los productos Agilent 7890B GC, 7820 GC,Serie 5977 MSD y 7693B
ALS. Ofrece versiones traducidas de la informaciéon mas
importante, como:

¢ Documentaciéon para familiarizarse con el equipo

¢ Guias con informacion reglamentaria y de seguridad
* Informacion de la instalacion

¢ Guias de funcionamiento

¢ Informacién de mantenimiento

¢ Informacién para la resolucién de problemas
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1  Introduccion

Version del MSD serie 5977

Los MSD de la serie 56977 estan equipados con una bomba turbomolecular
(turbo) de alto rendimiento o una bomba de difusién y la opcion de tres
bombas delanteras. Ademas, cuentan con dos tipos de analizadores (inertes
o de acero inoxidable) y de cuatro tipos de fuentes de iones. La etiqueta del
nimero de serie muestra un namero de producto (Tabla 1) que indica el tipo
de MSD del que dispone.

Tabla1 Bombas de alto vacio disponibles

Nombre del modelo Numero de Descripcion Modo de ionizacion
producto

MSD 5977E con bomba dif. para G7035A Bomba de difusion lonizacion electronica (El) -

GC 7820 acero inoxidable

MSD 5977E con bomba turbo para G7036A Bomba turbo de alto lonizacion electronica (El) -

GC 7820 rendimiento acero inoxidable

MSD 5977A VL inerte con bomba G7037A MSD con bomba de difusién  lonizacion electronica (El) -

de difusion El para GC 7890 inerte

MSD 5977A inerte con bomba G7038A MSD con bomba turbo de lonizacion electronica (El) -

turbo El para GC 7890 alto rendimiento inerte

MSD 5977A extractor con G7039A MSD con bomba turbo de lonizacion electronica (El) -

bomba turbo de alto rendimiento alto rendimiento extractor

El para GC 7890

MSD 5977A EI/Cl para GC 7890 G7040A MSD con bomba turbo de lonizacién electronica (El) -
alto rendimiento extractor
lonizacion quimica - PCI, NCI
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Abreviaturas utilizadas

Introduccion 1

Las abreviaturas de la Tabla 2 se utilizan en la descripcion de este producto.
Las recogemos aqui para su comodidad.

Tabla 2

Abreviatura

Abreviatura

Definicion

ALS
BFB
CA
ccC
Cl
DFTPP
di
DIP
DP
El
EMV
EPC
eV
GC
HED
LAN
LCP
m/z
MFC
MSD

Inyector automatico de liquidos
Bromofluorobenceno (calibrante)
Corriente alterna

Corriente continua

lonizacion quimica
Decafluorotifenilfosfina (calibrante)
Diametro interno

Sonda de insercion directa

Bomba de difusion

lonizacion electronica

Voltaje del multiplicador de electrones
Control electronico de la neumatica
Electrovoltio

Cromatografo de gases

Dinodo de alta energia (se refiere al detector y su fuente de alimentacion)
Red de area local

Panel de control local (en el MSD)
Relacion masa/carga

Controlador del flujo masico

Detector selectivo de masas
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Introduccion

Tabla2  Abreviatura (continuacion)

Abreviatura Definicion

Multiplicador Multiplicador de electrones (detector)
de electrones

NCI Cl negativa

OFN Octafluoronaftaleno (calibrante)

PCI Cl positiva

PFDTD Perfluoro-5,8-dimetil-3,6,9-trioxidodecano (calibrante)
PFHT 2,4,6-tris(perfluoroheptilo)-1,3,5-triazina (calibrante)
PFTBA Perfluorotributilamina (calibrante)

Quad Filtro de masas cuadruplo

RF Radiofrecuencia

RFPA Amplificador de potencia de radiofrecuencia

Torr Unidad de presion, 1 mm Hg

Turbo Turbomolecular (bomba)
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Introduccion 1

El MSD serie 5977

El MSD serie 5977 es un detector de GC capilar independiente para su uso
con un cromatografo de gases serie de Agilent (Tabla 3). E1 MSD incorpora:

¢ Panel de control local (LLCP) para supervision y funcionamiento local
del MSD

¢ Una de dos bombas distintas de alto vacio
¢ Una de cuatro bombas delanteras distintas

* Los tres tipos distintos de fuentes de ionizaciéon (EI) disponibles del MSD
calentado de forma independiente: estandar (acero inoxidable), inerte
y extraccion

¢ Filtro de masas cuadruplo hiperbdlico del MSD calentado de forma
independiente

* Detector del multiplicador de electrones con dinodo de alta energia (HED)
¢ Interfase GC/MSD del GC calentado de forma independiente

¢ Modos de ionizaciéon quimica opcionales (PCI/NCI) disponibles que agregan
una fuente de ionizacién electrénica (CI), un controlador de flujo del gas
reactivo y tuberias, y calibracién de la sintonizaciéon CI

Descripcion fisica

La carcasa del MSD serie 5977 tiene aproximadamente 41 cm de altura, 30 cm
de ancho y 54 cm de profundidad. Su peso es de 39 kg en los modelos con
bombas difusoras, 44 kg en la unidad con bomba turbo de alto rendimiento y
ionizacion electronica estandar y 49 kg en la unidad con bomba turbo de alto
rendimiento para EI/CI. La bomba delantera (mecanica) pesa 11 kg
adicionales (bomba estandar) y normalmente esta situada en el suelo detras
del MSD.

Los componentes basicos del instrumento son: bastidor/cubierta, panel de
control local, sistema de vacio, interfase GC, electronica y analizador.

Panel de control local

El panel de control local permite monitorizar y utilizar localmente el MSD.
Puede sintonizar el MSD, ejecutar un método o secuencia y monitorizar el
estado del instrumento.

Manual de funcionamiento del MSD 5977 13



1  Introduccion

Medidor de vacio

El1 MSD serie 5977 puede estar equipado con un medidor de vacio iénico. El
software MassHunter Data Acquisition puede emplearse para leer la presion
(alto vacio) en el distribuidor de vacio. El funcionamiento del controlador del
medidor se describe en este manual.

El medidor es necesario para el funcionamiento de la ionizacién quimica (CI).

Tabla3  Modelos y caracteristicas del MSD serie 5977

Modelo
Modelo G7035A G7036A G7037A G7038A G7039A G7040A
Bomba de alto vacio Difusion Turbodealto Difusion Turbodealto Turbodealto Turbo de alto
rendimiento rendimiento  rendimiento  rendimiento
Flujo 6ptimo de columna de He 1 Detla2 1 Dela2 Dela2 Dela2
mL/min
Maximo recomendago de 15 4 15 4 4 4
flujo de gas, ml/min
Flujo maximo de gas, ml/min’ 2 6.5 2 6.5 6.5 6.5
di maximo de columna 0.25 mm 0.53 mm 0.25 mm 0.53 mm 0.53 mm 0.53 mm
(30 m) (30 m) (30 m) (30 m) (30 m) (30 m)
Capacidad de CI No No No No No Si
Material inerte No No Si Si No No
Compatibilidad con GC 7820 7820 7890 7890 7890 7890
Sello de la punta de lainterfase  No No No No Si Si
independiente
Bombas delanteras disponibles DS42 DS42, DS42, DS42,DS42i, DS42i, DS42i,
MVP55 MVP55 MVP55 MVP55 MVP55, MVP55,
IDP3-C IDP3-C IDP3-C
Capacidad de DIP* Si Si Si Si Si Si

(otro fabricante)

Flujo de gas total de entrada en el MSD: flujo de columna mas flujo de gas reactivo (si corresponde).
t  Se espera degradacion del rendimiento y la sensibilidad espectrales.

¥ Sonda de insercion directa.
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Introduccion 1

Descripcion del hardware del MSD

alimentacion
del MSD

GC 7890B

ALS

Panel de

control local

MSD serie 5977 ——  —— %
—
—
%—’:
—
—

Interruptor de é
/é

7
/.
VA

Interruptor de alimentacion
del GC

Figura 1 Sistema GC/MSD Serie 5977, mostrado con el GC Agilent 7890B
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Introduccion

El hardware CI permite que el MSD serie 5977 genere espectros CI clasicos
de alta calidad, que incluyen iones aductos moleculares. Es posible utilizar
diversos gases reactivos.

En este manual, el término “MSD CI” hace referencia al MSD G7040A y a los
MSD G7038A y G7039A actualizados. También se aplica, a menos que se
indique lo contrario, a 1os médulos de flujo de estos instrumentos.

El sistema CI serie 5977 aporta al MSD serie 5977:
¢ Interfase GC/MSD EI/CI

¢ Fuente de iones de CI con un sello de la punta de la interfase que también
puede utilizarse y fuente EI con extractor

¢ Mobdulo de control de flujo del gas reactivo

¢ Fuente de alimentacion HED bipolar para el funcionamiento de PCI y NCI

Se suministra y es necesario un purificador de gas metano/isobutano. Elimina
oxigeno, agua, hidrocarburos y compuestos de sulfuro.

Un controlador del medidor de alto vacio (G3397B) es necesario para el MSD
Cl y también se recomienda para EI.

El sistema MSD CI se ha optimizado para conseguir la presion de fuente
relativamente alta necesaria para la fuente de CI, al tiempo que se mantiene
alto vacio en el cuadruplo y el detector. Unos sellos especiales a lo largo del
paso del flujo del gas reactivo y unos orificios muy pequeiios en la fuente
i6nica mantienen los gases de la fuente en el volumen de ionizacién durante
el tiempo suficiente para que se produzcan las reacciones apropiadas.

La interfase CI dispone de tuberias especiales para el gas reactivo. Un sello
aislante con resorte encaja en el extremo de la interfase GC/MSD.

La conmutacion entre las fuentes CI y EI tarda menos de una hora, aunque es
necesario esperar de 1 a 2 horas para purgar las lineas del gas reactivo y
calentar el agua y otros contaminantes. El cambio de PCI a NCI precisa unas
2 horas para que se enfrie la fuente i6nica.
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Introduccion 1

Importantes advertencias de seguridad

Hay varios puntos importantes sobre seguridad que hay que tener presentes
cuando se utiliza el MSD.

Muchas piezas internas del MSD tienen voltajes peligrosos

Si el MSD esta conectado a una fuente de alimentacion, incluso aunque esté

apagado, existen voltajes potencialmente peligrosos en:

¢ El cableado entre el cable de alimentacién del MSD y la fuente de
alimentacion de CA, la propia fuente de CA y el cableado entre la fuente
de CA y el interruptor.

Con la corriente conectada, también existen voltajes peligrosos en:

* Todas las tarjetas electronicas del instrumento.

* Los hilos y cables internos conectados a estas tarjetas.

¢ Los hilos de cualquier calentador (horno, detector, inyector o caja de
valvulas).

Todas estas piezas estan protegidas con cubiertas. Con las cubiertas colocadas, es
dificil entrar en contacto accidentalmente con voltajes peligrosos. A menos que asi
se indique especificamente, no retire nunca una cubierta a no ser que el detector,

ADVERTENCIA

Si el aislante del cable de alimentacion esta deshilachado o desgastado, debe
cambiarlo. Pongase en contacto con su representante de Agilent.

el inyector o el horno estén apagados.

ADVERTENCIA

Las descargas electrostaticas son una amenaza para la electronica del MSD

Las tarjetas de circuitos impresos del MSD pueden resultar daiiadas por las
descargas electrostaticas. No toque ninguna de las tarjetas a no ser que sea
absolutamente necesario. Si tiene que manipularlas, utilice una muiiequera
antiestatica y tome otras precauciones contra la electricidad estatica.

Manual de funcionamiento del MSD 5977 17



1  Introduccion

Muchas piezas estan peligrosamente calientes

Muchas piezas del GC/MSD funcionan a temperaturas lo suficientemente altas
como para provocar quemaduras graves. Estas piezas incluyen, aunque no se
limitan a:

¢ Los inyectores del GC

¢ El horno y su contenido, incluidas las tuercas que conectan la columna a un
inyector del GC, la interfase GC/MS o el detector GC

¢ El detector GC
* La caja de valvulas del GC
¢ La bomba delantera

¢ La fuente de iones del MSD calentado, la interfase y el cuadrupolo

Siempre se deben enfriar estas areas del sistema a temperatura ambiente
antes de trabajar en ellas. Se enfriaran mas rapidamente si primero fija la
temperatura de la zona calentada a la temperatura ambiente. Apague la zona
después de haber alcanzado este valor. Si debe realizar mantenimiento en las
piezas calientes, utilice una llave y péngase guantes. Siempre que sea posible,
enfrie la parte del instrumento en la que vaya a trabajar antes de empezar.

Tenga cuidado cuando trabaje detras del instrumento. Durante los ciclos de
ADVERTENCIA - .. . .
refrigeracion, el GC emite gases de escape calientes que pueden provocar

quemaduras.

El material aislante de los inyectores, detectores, caja de valvulas del GC y las

ADVERTENCIA . . . . . ..
caperuzas de aislamiento son de fibras ceramicas refractarias. Para evitar inhalar
particulas de fibra, se recomiendan los siguientes procedimientos de seguridad:
ventile el area de trabajo; utilice mangas largas, guantes, gafas de seguridad y un
respirador desechable para polvo/humos; deseche el material aislante en una bolsa
de plastico sellada; después de manipular el aislante, lavese las manos con un jabon
suave y agua fria.

18 Manual de funcionamiento del MSD 5977



Introduccion 1

La bandeja de recogida de aceite de la bomba delantera estandar puede ser
un peligro de incendio

ADVERTENCIA

Los trapos con aceite, toallas de papel y absorbentes similares en la bandeja
de aceite podrian inflamarse y danar la bomba y otras piezas del MSD.

Los materiales combustibles (o lubricantes inflamables y no inflamables) colocados
debajo, encima o alrededor de la bomba delantera (mecanica) pueden constituir un
peligro de incendio. Mantenga limpia la bandeja pero no deje en ella ningiin
material absorbente, como toallas de papel.

Medidas de seguridad para el hidrogeno

ADVERTENCIA

El empleo de hidrogeno como gas portador del GC es potencialmente peligroso.

ADVERTENCIA

Cuando se usa hidrogeno (H,) como gas portador o gas combustible, hay que tener
en cuenta que el gas hidrogeno puede entrar dentro del horno del GC y generar
riesgos de explosion. Por ello, hay que asegurarse de que la fuente esta desactivada
hasta que se hayan hecho todas las conexiones, y de que los adaptadores de
columna del detector y del inyector en todo momento estan, o bien conectados a una
columna, o hien tapados, mientras se suministra hidrogeno al instrumento.

El hidrogeno es inflamable. Las fugas, si ocurren en un espacio cerrado, pueden
provocar un incendio o una explosion. En cualquier aplicacion que utilice hidrageno,
se debe comprobar si hay fugas en las conexiones, lineas y valvulas antes de usar el
instrumento. Hay que cerrar siempre el suministro de hidrogeno antes de trabajar
con el instrumento.

Manual de funcionamiento del MSD 5977 19



1  Introduccion

El hidrégeno suele utilizarse como gas portador del GC. El hidrégeno tiene un
caracter potencialmente explosivo, ademas de otras caracteristicas peligrosas:

¢ El hidrégeno es combustible en una amplia gama de concentraciones.
A presién atmosférica, es combustible a concentraciones de entre el 4 y el
74,2% por volumen.

¢ El hidrogeno presenta la velocidad de combustion mas elevada de todos los
gases.

¢ El hidrégeno tiene una energia de ignicién muy baja.

¢ El hidr6geno que se expande rapidamente a alta presiéon puede inflamarse
por si solo.

¢ El hidr6geno arde con una llama no luminosa, que puede resultar invisible
si la luz es brillante.

Precauciones con el GC

Si se utiliza hidr6geno como gas portador, debe retirarse la tapa de plastico
redonda de la linea de transferencia de MSD que hay en el panel izquierdo del
GC. En el improbable caso de una explosion, esta tapa podria salir disparada.

Peligros exclusivos del funcionamiento del GC/MSD

El hidrégeno presenta diversos peligros. Algunos son de tipo general, mientras
que otros son exclusivos del funcionamiento del GC o el GC/MSD. Entre ellos
se incluyen, aunque sin limitarse a ellos:

¢ Combustion de las fugas de hidrégeno

¢ Combustion causada por la rapida expansion de hidrégeno desde un
cilindro de alta presiéon

¢ Acumulacién de hidrégeno en el horno del GC y subsiguiente combustion
(consulte la documentacion de su GC y la etiqueta situada en la parte
superior de la puerta del horno del GC)

¢ Acumulacién de hidrégeno en el MSD y subsiguiente combustiéon

20 Manual de funcionamiento del MSD 5977



Introduccion

Acumulacion de hidrégeno en un MSD

ADVERTENCIA

conectados a una columna o tengan un tapon instalado.

1

El MSD no puede detectar fugas en las corrientes de entrada y/o salida de gas del
detector. Por esta razan, es vital que los adaptadores de columnas estén siempre

Todos los usuarios deben ser conscientes de los mecanismos que pueden
causar la acumulacion de hidrogeno (Tabla 4) y estar al tanto de las
precauciones a tomar si saben o sospechan que se ha acumulado hidrégeno.
Estos mecanismos se aplican a todos los espectrometros de masas,

incluido el MSD.

Tabla 4

Mecanismos de acumulacion de hidrégeno

Mecanismo

Resultados

Espectrometro de masas apagado

Valvulas de cierre automaticas del
espectrometro de masas cerradas

Valvulas de cierre manuales del
espectrometro de masas cerradas

Manual de funcionamiento del MSD 5977

Un espectrometro de masas puede apagarse de forma
deliberada. También puede desconectarse accidentalmente
por un fallo interno o externo. Dispone de un sistema de
seguridad que corta el flujo del gas portador en el caso de
que se desconecte la homba delantera del MSD. No
obstante, si el sistema falla, es posible que el hidrogeno se
acumule lentamente en el espectrometro.

Algunos espectrometros de masas estan equipados con
valvulas de cierre automaticas con bombas de difusion. En
estos instrumentos, una accion deliberada del operador o
varios fallos pueden provocar el cierre de las valvulas. Este
cierre no corta el flujo del gas portador. Como resultado, el

hidrogeno puede acumularse lentamente en el espectrometro.

Algunos espectrometros de masas estan equipados con
valvulas de cierre manuales con bombas de difusion. En
estos instrumentos, el operador puede cerrar las valvulas.
Este cierre no corta el flujo del gas portador. Como
resultado, el hidrogeno puede acumularse lentamente en el
espectrometro.
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Tablad Mecanismos de acumulacion de hidrégeno (continuacion)

Mecanismo Resultados

GC apagado Un GC puede apagarse de forma deliberada. También puede
desconectarse accidentalmente por un fallo interno o
externo. Cada GC reacciona de forma distinta. Si se apaga
un GC 7890 equipado con control electronico de la presion
(EPC), el EPC detiene el flujo del gas portador. Si el flujo del
gas portador del GC no esta bajo el control del EPC,
aumentara hasta alcanzar el maximo. Este flujo puede ser
superior al que pueden bombear algunos espectrometros de
masas, dando como resultado una acumulacion de
hidrégeno en el espectrometro. Si se apaga el
espectrometro de masas al mismo tiempo, la acumulacion
puede ser bastante rapida.

Fallo eléctrico Si falla la alimentacion, tanto el GC como el espectrometro
de masas se apagan. El gas portador, sin embargo, no se
corta necesariamente. Como ya se ha indicado, en algunos
GC un fallo eléctrico puede provocar que el flujo del gas
portador aumente al maximo. Como resultado, el hidrégeno
puede acumularse en el espectrometro.

ADVERTENCIA Una vez acumulado el hidrégeno en el espectrometro de masas, es necesario un

_ cuidado extremo para retirarlo. La puesta en marcha de un espectrometro lleno de

hidrogeno puede causar una explosion.
ADVERTENCIA Tras un fallo eléctrico, el espectromet'ro r!e masas puede pom?rse en marchay
comenzar el proceso de bombeo por si mismo. Esto no garantiza que se haya
eliminado todo el hidrégeno del sistema, ni que haya desaparecido el peligro de
explosion.
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Precauciones

Tome las siguientes precauciones cuando utilice un sistema GC/MSD con gas
portador hidrégeno.

Precaucion con el equipo

DEBE asegurarse de que el tornillo de la placa frontal esta apretado con la
mano. No lo apriete excesivamente, ya que puede causar fugas de aire.

ADVERTENCIA Si no se fija el MSD como se ha indicado con anterioridad, aumentara en gran

medida el riesgo de sufrir lesiones personales en caso de una explosion.

La tapa de plastico debe retirarse por encima de la ventana de vidrio de la
parte frontal de la MSD 5977. En el improbable caso de una explosion, esta
tapa podria salir disparada.

Precauciones generales en el laboratorio

* Evite fugas en las lineas del gas portador. Utilice con regularidad un equipo
de control de fugas de hidrégeno.

¢ Elimine del laboratorio todas las fuentes de ignicién que sea posible (llamas
sin proteccion, dispositivos que puedan generar chispas, fuentes de
electricidad estatica, etc.).

¢ No permita la emision de hidrégeno directamente a la atmoésfera desde un
cilindro de alta presion (peligro de ignicién automatica).

¢ Emplee un generador de hidrégeno en lugar de hidrégeno embotellado.
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Precauciones durante el funcionamiento

¢ (Cierre el suministro de hidré6geno siempre que apague el GC o el MSD.

¢ Cierre el suministro de hidrégeno siempre que purgue el MSD (no caliente
la columna capilar sin flujo de gas portador).

¢ (Cierre el suministro de hidrégeno siempre que se cierren las valvulas de
cierre de un MSD (no caliente la columna capilar sin flujo de gas portador).

¢ (Cierre el suministro de hidrégeno si se produce un fallo eléctrico.

¢ Si se produce un fallo eléctrico mientras el sistema GC/MSD funciona
sin supervision, incluso si el sistema ha vuelto a ponerse en marcha por
si mismo:

Cierre inmediatamente la fuente de suministro de hidrégeno.
Apague el GC.

Apague el MSD y déjelo enfriar durante 1 hora.

Elimine todas las fuentes potenciales de ignicién de la habitacion.
Abra el distribuidor de vacio del MSD a la atmosfera.

Espere al menos 10 minutos para que se disipe el hidrégeno.

N o ol AW N -

Ponga en marcha el GC y el MSD de la forma habitual.

Cuando use gas hidrégeno, compruebe la existencia de fugas en el sistema
para evitar posibles riesgos de incendio o explosién de acuerdo con los
requisitos de seguridad e higiene medioambientales. Compruebe siempre la
existencia de fugas después de cambiar un depésito o reparar las lineas de
gas. Asegurese siempre de que la linea de ventilaciéon descargue en una
campana extractora.
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Informacion reglamentaria y de seguridad

El MSD serie 5977 cumple los siguientes estandares de seguridad:
¢ Canadian Standards Association (CSA): CAN/CSA-C222 No. 61010-1-04
¢ (CSA/Nationally Recognized Test Laboratory (NRTL): UL 61010-1

* Comision Electrotécnica Internacional (IEC, International Electrotechnical
Commission): 61010-1

¢ EuroNorm (EN): 61010-1

E1 MSD 5977 cumple las siguientes normativas sobre compatibilidad
electromagnética (EMC) e interferencia de radiofrecuencia (RFI):

e CISPR 11/EN 55011: grupo 1, clase A
e IEC/EN 61326
+ AUS/NZ @

Este dispositivo ISM cumple la normativa canadiense ICES-001. Cet appareil
ISM est conforme a la norme NMB—001 du Canada.

ce

El MSD serie 5977 esta disefiado y fabricado con un sistema de calidad
registrado en ISO 9001.

Informacion

El1 MSD serie 5977 de Agilent Technologies cumple las siguientes normas de la
IEC (International Electrotechnical Commission): equipo clase I, equipo de
laboratorio, categoria de instalacion II, grado de contaminacion 2.

Esta unidad ha sido diseiiada y probada de conformidad con estandares de
seguridad reconocidos para su uso en interiores. Si se utiliza el instrumento
de manera diferente a la especificada por el fabricante, puede invalidar la
proteccion que proporciona el instrumento. Cuando se vea comprometida la
proteccion de seguridad del MSD, desconecte la unidad de todas las fuentes de
alimentaciéon y aseglrese de que no se va a utilizar el equipo.

Para la realizacion de tareas de servicio o mantenimiento, dirijase al personal
cualificado. La sustitucion de piezas o las modificaciones no autorizadas en el
instrumento pueden comprometer su seguridad.
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Simbolos

Las advertencias expuestas en este manual o en el instrumento deben
respetarse durante todas las fases de funcionamiento, servicio y reparacion
del instrumento. El no seguimiento de estas precauciones invalida los
estandares de seguridad del diseio y el uso previsto de este instrumento.
Agilent Technologies no se responsabiliza del incumplimiento por parte del
cliente de estos requisitos.

Consulte la documentacion suministrada para obtener
mas informacion.

Indica una superficie caliente.

Indica voltajes peligrosos.

Indica una toma de tierra.

Indica posible peligro de explosion. o bie

NCESS

Indica peligro de radioactividad. “‘

Indica peligro de descarga electrostatica.

Indica que no debe tirar este producto
eléctrico/electrénico con los residuos domésticos.
|
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Compatibilidad electromagnética
Este instrumento cumple los requisitos de CISPR 11. Su manejo esta sujeto
a las dos condiciones siguientes:
¢ No puede provocar interferencias peligrosas.

¢ Debe aceptar toda interferencia recibida, incluidas aquéllas que puedan
provocar un funcionamiento no deseado.

Si el equipo provoca interferencias peligrosas frente a la recepcioén de radio
o television, lo cual puede determinarse apagando y encendiendo el aparato,
se insta al usuario a tomar una o varias de las siguientes medidas:

1 Posicionar de nuevo la radio o la antena.
2 Alejar el equipo de la radio o television.

3 Enchufar el equipo a una toma eléctrica diferente, de manera que el equipo
y la radio o television estén en circuitos eléctricos separados.

4 Asegirese de que todos los dispositivos periféricos estén certificados.

Asegurese de utilizar cables apropiados para conectar el dispositivo al
equipo periférico.

6 Consulte al distribuidor del equipo a Agilent Technologies o a un técnico
experimentado si necesita ayuda.

7 Los cambios o modificaciones no aprobados expresamente por
Agilent Technologies podrian anular la autoridad del usuario para
manejar el equipo.

Declaracion de emision de sonido

Presion acustica

Presion de sonido Lp <70 dB de acuerdo con EN 27779:1991.

Schalldruckpegel
Schalldruckpegel LP <70 dB am nach EN 27779:1991.
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Limpieza/Reciclado del producto

Para limpiar la unidad, desconecte la alimentacién y limpie con un pafo sin
pelusa humedecido. Para su reciclado, péngase en contacto con la oficina de
ventas local de Agilent.

Vertido de liquidos

No vierta liquidos en el MSD.

Transporte o almacenamiento del MSD

La mejor forma de mantener el correcto funcionamiento del MSD es
mantenerlo bombeado y caliente, con flujo de gas portador. Si tiene la
intencién de trasladar o almacenar el MSD, se precisan unas cuantas
precauciones adicionales. E1 MSD debe estar vertical en todo momento, lo
que requiere especial cuidado cuando se traslada. E1 MSD no debe purgarse
a la atmésfera durante periodos prolongados.
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Para sustituir los fusibles principales

Materiales necesarios

e Fusible, T 12,5 A, 250 V (2110-1398) - 2 necesarios
¢ Destornillador, de hoja plana (8730-0002)

La causa mas probable de fallo de los fusibles principales es un problema con
la bomba delantera. Si los fusibles principales de su MSD fallan, compruebe la
bomba delantera.

Procedimiento
1 Purgue el MSD y desconecte el cable de alimentacién de la toma eléctrica.

Si uno de los fusibles principales ha fallado, el MSD ya estara apagado,
pero por seguridad deberia apagar el MSD y desconectar el cable de
alimentacion. No es necesario dejar que entre aire en la cAmara del
analizador.

ADVERTENCIA Nunca sustituya los fusibles principales mientras el MSD esta conectado a una

_ fuente de alimentacion.

Si utiliza hidrégeno como gas portador del GC, un fallo de alimentacion puede
ADVERTENCIA .. , . .
permitir que se acumule en la camara del analizador. En ese caso, son necesarias
mas precauciones. Consulte “Medidas de seguridad para el hidrogeno” en la
pagina 19.

2 Gire uno de los soportes del fusible (Figura 2 en la pagina 30) en sentido
contrario a las agujas del reloj hasta que se salga. Los soportes del fusible
tienen resorte.

Extraiga el fusible antiguo del soporte del fusible.
Instale un fusible nuevo en el soporte del fusible.

Vuelva a instalar el soporte del fusible.
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Figura 2 Fusibles principales

6 Repita los pasos 3 a 5 para el otro fusible. Sustituya siempre los dos
fusibles.

Vuelva a conectar el cable de alimentaciéon del MSD a la toma eléctrica.

Bombee el MSD.
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Antes de poder poner en funcionamiento el sistema GC/MSD, debe
seleccionar, instalar y acondicionar una columna GC. Este capitulo le
mostrara como instalar y acondicionar una columna. Para seleccionar la
columna y el flujo correctos, debe saber el tipo de sistema de vacio del que
dispone su MSD. La etiqueta del niimero de serie situada en la parte delantera
inferior del panel lateral izquierdo muestra el nimero de modelo.
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2 Instalacion de columnas GC

Columnas

Se pueden utilizar muchos tipos de columnas GC con el MSD, pero hay algunas
restricciones.

Durante la sintonizacién o la adquisicion de datos, la velocidad del flujo de
columna al MSD no deberia sobrepasar el flujo maximo recomendado. Por
consiguiente, hay limites en cuanto a la longitud de la columna y al flujo.
Si se sobrepasa el flujo recomendado, el resultado sera la degradacion del
rendimiento de los espectros de masas y la sensibilidad.

Tenga en cuenta que los flujos de columna varian mucho en funcién de la
temperatura del horno. Consulte “Calibrar la velocidad lineal del flujo de
columna” en la pagina 66 para ver las instrucciones sobre como medir el flujo
real de la columna. Utilice el software de calculo de flujo Tabla 5 para
determinar si una columna especifica proporcionara un flujo aceptable con
una presioén razonable del cabezal.

Tablab  Flujos de gas

Modelo

Modelo G7035A G7036A G7037A G7038A G7039A G7040A
Bomba de alto vacio Difusion Turbodealto  Difusion Turbodealto Turbodealto Turbodealto

rendimiento rendimiento  rendimiento  rendimiento
Flujo 6ptimo de columnade 1 Dela2 1 Dela2 Dela2 Dela2
He mL/min
Flujo maximo de gas . 15 4 15 4 4 4
recomendado mL/min
Flujo maximo de gas, ml/min’ 2 6.5 2 6.5 6.5 6.5
di maximo de columna 0.25 mm 0.53 mm 0.25 mm 0.53 mm 0.53 mm 0.53 mm

(30 m) (30 m) (30 m) (30 m) (30 m) (30 m)

Capacidad de CI No No No No No Si
Compatibilidad con GC 7820 7820 7890 7890 7890 7890

Flujo de gas total de entrada en el MSD: flujo de columna mas flujo de gas reactivo (si corresponde).

t  Se espera degradacion del rendimiento y la sensibilidad espectrales.

32
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Acondicionamiento de columnas

El acondicionamiento de una columna antes de conectarla al GC/MSD es
esencial. Consulte la seccién “Acondicionamiento de columnas capilares” en la
pagina 37.

Con frecuencia, el gas portador se lleva una pequeia porcién de la fase
estacionaria de la columna capilar. Esto es 1o que se denomina sangrado de
columna. El sangrado de columna deposita trazas de la fase estacionaria en la
fuente de iones del MSD, lo que disminuye su sensibilidad y hace que sea
necesario limpiar la fuente de iones.

El sangrado de columna es mas habitual en las columnas nuevas o mal
entrecruzadas. Es mucho peor que haya trazas de oxigeno en el gas portador
cuando se calienta la columna. Para reducir al minimo el sangrado de
columna, todas las columnas capilares deberian acondicionarseantes de ser
instaladas en la interfase GC/MSD.

Acondicionamiento de férrulas

Calentar las férrulas unas cuantas veces antes de instalarlas hasta la
temperatura maxima que van a alcanzar durante su funcionamiento puede
reducir el sangrado quimico de las mismas.

Consejos y sugerencias

¢ Puede que el procedimiento de instalacién de la columna en los MSD serie
5977 sea diferente al de los MSD anteriores. Si se sigue el procedimiento de

otro instrumento, es posible que no funcione y se puede daiar la columna o
el MSD.

¢ Las antiguas férrulas de las tuercas de la columna pueden quitarse con un
pasador normal.

¢ Utilice siempre un gas portador con una pureza de al menos el 99.9995%

* Debido a la expansion térmica, las férrulas nuevas se pueden aflojar tras
calentarse y enfriarse unas cuantas veces. Compruebe que estan apretadas
después de dos o tres ciclos de calentamiento.

¢ Péngase siempre unos guantes limpios cuando manipule las columnas,
especialmente el extremo que se va a insertar en la interfase GC/MSD.
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ADVERTENCIA Si esta usando hidrogeno como gas portador, no abra el flujo del mismo hasta que la
columna esté instalada en el MSD y el MSD se haya bombeado. Si las bombas de
vacio estan cerradas, el hidrogeno se acumulara en el MSD y puede producirse una

explosion. Consulte la seccion “Medidas de seguridad para el hidrogeno”.

ADVERTENCIA Pongase Slelrl'pl’e unas gaf_as de seguridad cuando manipule las columnas capilares.
Preste atencion para no pincharse con la punta de la columna.

Acondicionamiento de columnas capilares en un inyector split/splitless

Materiales necesarios

Guantes, limpios
Grandes (8650-0030)
Pequenios (8650-0029)

Regla métrica

Llave fija, 1/4 pulgadas y 5/16 pulgadas (8710-0510)

Columna capilar

Cortador de columnas, ceramica (5181-8836) o diamante (5183-4620)

Férrulas
di de 0,27 mm para columnas con un di de 0,10 mm (5062-3518)
di de 0,37 mm para columnas con un di de 0,20 mm (5062-3516)
di de 0,40 mm para columnas con un di de 0,25 mm (5181-3323)
di de 0,5 mm para columnas con un di de 0,32 mm (5062-3514)
di de 0,8 mm para columnas con un di de 0,563 mm (5062-3512)

Tuerca de columna de inyector (5181-8830 para las series de Agilent 7890
y 7820)

Lupa

Septum (puede ser un septum de inyector usado)

Para instalar columnas en otros tipos de inyectores, consulte la Informacion
del usuario del cromatégrafo de gases.

34
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ADVERTENCIA El CG funciona a temperaturas elevadas. Para evitar quemaduras, no toque ninguna

pieza del GC hasta que esté seguro de que se han enfriado.

ADVERTENCIA Pdongase siempre unas gafas de seguridad cuando manipule las columnas capilares.

Preste atencion para no pincharse con la punta de la columna.

Utilice siempre guantes cuando manipule cualquier pieza del interior del GC o las

camaras del analizador.

Procedimiento

Iﬁ 1 Enfrie el horno a la temperatura ambiente.

2 Utilice guantes limpios e inserte un septum, una tuerca de columna y una
férrula acondicionada en el extremo libre de la columna (Figura 3). El
extremo cénico de la férrula deberia estar dirigido hacia el lado opuesto de

la tuerca de la columna.

Columna capilar

Cortador de
columnas

Férrula, cono

hacia arriba

Tuerca de columna

de inyector

Septum

Figura 3 Acondicionamiento de una columna capilar para su instalacion
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Instalacion de columnas GC

3 Utilice el cortador de columnas para hacer unos cortes en la columna a

2 cm del extremo.

4 Mientras sujeta la columna con el dedo pulgar contra el cortador, partala

contra el extremo del cortador.

5 Revise el extremo para ver si los bordes estan dentados o con rebaba. Si el

corte no es limpio y uniforme, repita los pasos 3y 4.

6 Limpie el exterior del extremo libre de la columna con un pano sin pelusa

humedecido con metanol.

7 Coloque la columna de forma que sobresalga de 4 a 6 mm del extremo de la

férrula (Figura 4).

Caperuza de |
aislamiento //;,_\ - f\
Tuerca reductora NG - &%}S} P)

Columna capilar del 4 al 6 mm

Férrula (tuerca interna)

Tuerca de columna
de inyector

Septum H

Figura 4 Instalacion de una columna capilar en un inyector split/splitless

8 Inserte el septum para colocar la tuerca y la férrula en la posicién correcta.
9 Inserte la columna en el inyector.

10 Deslice la tuerca hacia arriba de la columna hasta la base del inyector y
apriétela con los dedos.

11 Ajuste la posicion de la columna de forma que el septum esté nivelado con
la parte inferior de la tuerca de la columna.
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12 Apriete la tuerca de la columna de 1/4 a 1/2 vuelta mas. La columna no
deberia deslizarse con un tirén suave.

13 Abra el flujo del gas portador.

14 Compruebe el flujo sumergiendo el extremo libre de la columna en
isopropanol para ver si hay burbujas.

Consulte también

Para obtener mas informacion sobre la instalacion de una columna capilar,
consulte Optimizacion de las inyecciones splitless del GC para obtener un
analisis MS de alto rendimiento, publicacion namero 5988-9944EN de Agilent
Technologies.

Acondicionamiento de columnas capilares

Materiales necesarios

¢ Gas portador (99.9995% puro como minimo)
e Llave fija, 1/4 pulgadas y 5/16 pulgadas (8710-0510)

hidrogeno como gas portador, acondicione primero la columna con un gas inerte
ultrapuro (99,999% como minimo), como el helio, el nitrogeno o el argon.

ADVERTENCIA N_o a'condlclone la columna capilar con hidrogeno, ya qu?lla a(_:ur_nulaclon de
hidrageno en el horno del GC puede provocar una explosion. Si piensa usar

ADVERTENCIA E! CG funciona a temperaturat.s elevadas. Para evitar que|?1aduras, no toque ninguna
pieza del GC a menos que esté seguro de que se han enfriado.
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Procedimiento

1 Instale la columna en el inyector del GC (consulte la secciéon
“Acondicionamiento de columnas capilares en un inyector split/splitless”
en la pagina 34).

2 Establezca una velocidad minima de 30 cm/seg. o lo que recomiende
el fabricante de la columna. Deje que fluya el gas por la columna a
temperatura ambiente de 15 a 30minutos para extraer el aire.

3 Cambie la programacion del horno de la temperatura ambiente al limite
maximo de temperatura para la columna.

4 Aumente la temperatura a un ritmo de 10 a 15 °C/min.

b Mantenga a temperatura maxima durante 30 minutos.

No sobrepase la temperatura maxima de la columna, ya sea en la interfase GC/MS, el
horno del GC o el inyector.

6 Establezca la temperatura del horno del GC a 30 °C y espere a que el GC
esté listo.

7 Acople la columna al interfase GC (consulte la seccién “Acondicionamiento
de columnas capilares en la interfase GC/MSD” en la pagina 38).

Acondicionamiento de columnas capilares en la interfase
GC/MSD

Iﬁ Este procedimiento es para instalar una columna capilar directamente en la
linea de transferencia con una tuerca de la columna.

GC Agilent Serie 7890

Materiales necesarios

¢ Cortador de columnas, ceramica (56181-8836) o diamante (5183-4620)
e Férrulas
di de 0,3 mm para columnas con un di de 0,10 mm (5062-3507)
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di de 0,4 mm para columnas con un di de 0,20 y 0,25 mm (5062-3508)
di de 0.5 mm para columnas con un di de 0.32 mm (5062-3506)
di de 0.8 mm para columnas con un di de 0.53 mm (5062-3512)
e Linterna
* Lupa
¢ Guantes, limpios
Grandes (8650-0030)
Pequenios (8650-0029)
¢ Tuerca de la columna de la interfase (05988-20066)
¢ Gafas de seguridad
¢ Llave fija, 1/4 pulgadas y 5/16 pulgadas (8710-0510)

¢ Medidor de columnas

Utilice siempre guantes cuando manipule cualquier pieza del interior
del GC o las camaras del analizador.
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Instalacion de columnas GC

Procedimiento

1 Acondicione la columna (consulte la secciéon “Acondicionamiento de

columnas capilares” en la pagina 37).

ADVERTENCIA El analizador, la interfase GC/MS y otros componentes de la camara

del analizador alcanzan temperaturas muy altas durante su
funcionamiento. No toque nada hasta que esté seguro de que se

ha enfriado.

ADVERTENCIA Dentro de la camara del analizador hay voltajes peligrosos que

pueden causar lesiones mortales. No abra la puerta de la camara del
analizador por ningiin motivo. Si alguna vez es necesario acceder a

esta, como primera medida el personal de servicio cualificado debe

desconectar el instrumento del suministro eléctrico del edificio.

2 Sino esta utilizando el accesorio Quick Swap, purgue el MS. Para purgar el

MS, consulte “Para purgar el MSD” en la pagina 75.

ADVERTENCIA El CG funciona a temperaturas elevadas. Para evitar quemaduras, no

toque ninguna pieza del GC a menos que esté seguro de que se han
enfriado.

Inserte una tuerca de interfase y una férrula acondicionada en el extremo
libre de la columna GC. El extremo cénico de la férrula debe estar orientado
hacia la tuerca.

Utilice el cortador de columnas para hacer unos cortes en la columna a 2
cm del extremo.

Mientras sujeta la columna con el dedo pulgar contra el cortador, partala
contra el extremo del cortador.

Revise el extremo para ver si los bordes estan dentados o con rebaba. Si el
corte no es limpio y uniforme, repita los pasos 4y 5.

7 Limpie el extremo con alcohol.

8 Inserte la columna en el medidor de columnas
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Instalacion de columnas GC 2

9 Deslice la columna de forma que sobresalga de 1 a 2 mm del extremo de la
herramienta.

10 Apriete la conexion con la mano.

11 Apriete la tuerca de un 1/4 a 1/2 de vuelta mas para ajustar la férrula a la
columna.

12 Inserte la columna en la interfase GC/MS.

13 Apriete la tuerca con la mano. Aseglrese de que la posicién de la columna
no cambia al apretar la tuerca.

14 Revise el horno del GC para asegurarse de que la columna no esta tocando
las paredes.

15 Apriete la tuerca de 1/4 a 1/2 vuelta.

16 Compruebe que la tuerca esté apretada después de uno o dos ciclos de
calentamiento y vuelva a ajustarla segiin sea necesario.
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En este capitulo se describe c6mo llevar a cabo algunos procedimientos
basicos del funcionamiento del GC/MSD Agilent 5977 mediante la ionizacién
por impacto de electrones.
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Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

Hacer funcionar el MSD desde el sistema de datos

MassHunter Data Acquisition Workstation de Agilent automatiza ciertas
tareas como el bombeo, la extraccion de la fuente de iones, la supervision de
los parametros, el ajuste de las temperaturas, y la sintonizacién y purga del
MSD. Estas tareas se tratan en este capitulo. Puede encontrar informaciéon
adicional en los manuales y la ayuda en linea proporcionada junto con el
software MassHunter Workstation.

El software y el firmware se revisan periodicamente. Si los pasos de estos
procedimientos no coinciden con el software MassHunter Workstation, consulte los
manuales y la ayuda en linea que se proporcionan con el software para obtener mas
informacion.

Hacer funcionar el MSD desde el LCP

44

El panel de control local (LCP) muestra el estado del MSD o inicia una tarea
del mismo sin utilizar el software MassHunter Data Acquisition de Agilent.

El software MassHunter Data Acquisition de Agilent puede estar situado en
cualquier lugar de la LAN (red de area local), por lo tanto, puede que no se
encuentre cerca del instrumento en si. Pero debido a que el LCP se comunica
con el software Data Acquisition a través de la red LAN, es posible acceder a
las funciones del software, como sintonizar y comenzar un analisis,
directamente desde el MSD. En el LCP solo se encuentran disponibles ciertas
funciones. El software Data Acquisition es el controlador que cuenta con
todas las caracteristicas para la mayoria de las operaciones de control del
instrumento.

Modos de funcionamiento

El LCP tiene dos modos de funcionamiento: Estado y Ment.

El modo Estado no requiere interaccion, sino que muestra sencillamente el
estado del instrumento MSD o de sus diversas conexiones de comunicacion. Si
selecciona [Menu], y a continuacién [No/Cancel], volvera al modo de estado.

El modo Menai le permite consultar varios aspectos del GC/MSD e iniciar
algunas acciones como ejecutar un método o una secuencia o llevar a cabo la
preparacion para purgar el sistema.
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Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

Para acceder a una opcién de menua determinada:

Menu

Item

———/

Pulse [Menu] hasta que aparezca el menu deseado.

Pulse [Item] hasta que aparezca el elemento deseado.

Utilice una o varias de las teclas siguientes segiin sea apropiado para
responder a las indicaciones o para seleccionar opciones:

1+

S—

e —"

$-

| —

Yes/
Select

>

No/

Cancel
—_—

Utilice [Arriba] para aumentar el valor que se muestra o para desplazarse hacia
arriba (por ejemplo, en una lista de mensajes).

Utilice [Abajo] para disminuir el valor que se muestra o para desplazarse hacia
abajo (por ejemplo, en una lista de mensajes).

Utilice [Yes/Select] para aceptar el valor actual.

Utilice [No/Cancel] para volver al modo de estado.

Después de hacer la seleccion, o si ha pasado por todos los ments disponibles,
la pantalla vuelve automaticamente al modo de estado.

Si pulsa [Menu] y después pulsa [No/Cancel], se mostrara siempre el estado

de modo.

Si pulsa [No/Cancel] dos veces se volvera siempre al modo de estado.

Manual de funcionamiento del MSD 5977
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Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

Mensajes de estado del LCP

Los mensajes siguientes pueden mostrarse en el LCP para informarle del
estado del sistema MSD. Si el LCP esta actualmente en el modo de menu, pase
por los menis para volver al estado de modo. No se mostraran mensajes si no
se esta ejecutando en linea una sesiéon del instrumento en MassHunter Data
Acquisition.

ChemStation Loading <marca de tiempo>

El software MassHunter Data Acquisition de Agilent se estd iniciando.

Executing <tipo>tune

El procedimiento de sintonizaciéon esta en curso (tipo = QuickTune o sintonia
automatica).

Instrument Available <marca de tiempo>

El software MassHunter Data Acquisition de Agilent no esta en ejecucion.

Loading Method <nombre del método>

Los parametros del método se estan enviando al MSD.

Loading MSD Firmware
El firmware del MSD se esta inicializando.

De forma alternativa, los siguientes mensajes aparecen en el LCP si el MSD NO
completa la secuencia de arranque correctamente:

Server not Found
Check LAN Connection

Seeking Server
Bootp Query xxx

Estos mensajes indican que el MSD no ha recibido su direcciéon IP exclusiva
del servicio de Windows. Si persisten los mensajes después de haber iniciado
sesion en su cuenta del programa MassHunter Data Acquisition, consulte la
seccion de resolucion de problemas del manual de instalacion del software.
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Funcionamiento en modo de lonizacion electrénica (EI) 3

Loading 0S

El sistema operativo del controlador de instrumentos se esta inicializando.

<meétodo> Terminado <marca de tiempo>

El analisis y subsiguiente procesamiento de datos han finalizado. E1 mismo
mensaje aparece aunque el analisis haya terminado prematuramente.
Method Loaded <nombre del método>

Los parametros del método se han enviado al MSD.

MS locked by <nombre del ordenador>

Los parametros del MS sélo se pueden cambiar desde MassHunter Data
Acquisition.

Press Sideplate

Recordatorio que se muestra durante la puesta en marcha para pulsar la placa
lateral del MSD y asegurar asi el sello de vacio adecuado.

Run: <método> Acquiring <fichero de datos>

Hay un analisis en curso; se estan adquiriendo los datos en el fichero de datos
designado.

Ver el estado del sistema durante la puesta en marcha
1 Los siguientes mensajes se muestran en la pantalla del LCP durante la
puesta en marcha:
Press sideplate
Loading 0S
Press sideplate
Loading MSD Firmware

2 Siga pulsando la placa lateral del MSD hasta que aparezca el mensaje
MSD Ready. De este modo se ayuda al instrumento a bombear mas
rapidamente.
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3 Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

Menus del LCP

Para acceder a una determinada opciéon de mend, pulse [Menu] hasta que
aparezca el menid deseado y, a continuacion, pulse [Iltem] hasta que aparezca
el elemento deseado del menu. De la Tabla 6 a la Tabla 11 se enumeran los
mendus y las selecciones.

Muchos elementos de mend, especialmente en la ChemStation, los parametros del MS y
los menls de mantenimiento no tienen ningun efecto cuando el instrumento esta
adquiriendo los datos.

Tabla6 Menu de la ChemStation

Accion Descripcion

Run Method Muestra el nombre del método actual e inicia un analisis.
Run Sequence Muestra la secuencia actual e inicia una secuencia.

Run Current Tune Muestra el fichero de sintonia actual e inicia la sintonizacion

automatica (solo en modo El; la sintonia Cl debe iniciarse desde
MassHunter Data Acquisition).

# of Messages Muestra el nimero de mensajes y el texto del mensaje mas
reciente. Utilice las teclas de las flechas para desplazarse por los
mensajes anteriores (hasta 20).

Release ChemStation Desvincula MassHunter Data Acquisition del MSD.

Connection Status Muestra el estado de la conexion LAN para el MSD.

Remote = conectado a la sesion en linea de MassHunter Data
Acquisition

Local = no conectado a la sesion en linea de MassHunter Data
Acquisition

Name of Instrument Muestra el nombre del instrumento si esta conectado a una
sesion en linea de MassHunter Data Acquisition. El nombre del
instrumento es el nombre asignado al MSD mediante el cuadro de
dialogo de configuracion de MassHunter Data Acquisition.
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Funcionamiento en modo de lonizacion electrénica (EI) 3

Tabla7  MenG de mantenimiento

Accion Descripcion

Prepare to vent Le recuerda que apague el GC y después prepara el instrumento para
purgar cuando se pulsa [Yes/Select].

Bombeo Inicia una secuencia de bombeo.

Hi Vac Soft Start

Tabla8 Menu de parametros del MS

Accion Descripcion

High Vacuum Pressure Solo con un medidor de vacio microionico instalado.

Turbo Pump Speed Muestra la velocidad de la bomba turbo.

MSD Fault Status Presenta un resumen con el codigo (nimero) del estado de error en

formato ‘dec’ (decimal) y ‘hex’ (hexadecimal) que cubre todas las
posibles combinaciones de errores.

lon Source Temp, °C Muestra y establece la temperatura de la fuente de iones.
Quadrupole Temp, °C Muestra y establece la temperatura del cuadrupolo.
Cl Reagent Muestra el gas reactivo Cl y la velocidad de flujo (si esta instalado).

Los parametros del MS no se pueden establecer desde el LCP mientras haya una sesion
de MassHunter Data Acquisition en linea conectada al MSD.

Tabla9 Mentdelared

Accion Descripcion

MSD IP via keyboard Muestra la direccion IP para el MSD y se programa mediante
MassHunter Data Acquisition.

Gateway IP Address Muestra la direccion IP de la pasarela para el MSD.
Mascara de subred Muestra la mascara de subred para el MSD.

GC Comm IP Address Muestra la direccion IP.

ChemStation IP Muestra la direccion IP para MassHunter Data Acquisition.
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Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

Tabla9 Men de la red (continuacion)

Accion Descripcion

GC IP Address Muestra la direccion IP para el GC.

Ping gateway Comprueba la comunicacion con la pasarela.

Ping ChemStation Comprueba la comunicacion con MassHunter Data Acquisition.
Ping GC Comprueba la comunicacion con el GC.

MAC Address Muestra la direccion MAC de |a tarjeta SmartCard del MSD.

Reboot with new network Reinicia el sistema y guarda la nueva configuracion de la red.
settings

Tabla10 Menu de la version

Accion Descripcion

Control firmware Muestra la version del firmware del MSD.

Operating system Muestra la version del sistema operativo de MassHunter Data
Acquisition.

Front panel Muestra la version del LCP.

Log amplifier Muestra informacion de la version.

Sideboard Muestra el tipo de panel lateral.

Mainboard Muestra el tipo de placa base.

Serial number Se le asigna al MSD por medio del cuadro de dialogo de

configuracion de MassHunter Data Acquisition.

Tabla11 Menu del controlador

Accion Descripcion
Reboot controller Inicia la tarjeta de control de la LAN/MS.
Test LCP? Inicia una prueba de diagnostico de la pantalla de dos lineas.

Test HTTP link to GC/MSD ~ Comprueba el estado del servidor HTTP.
ChemStation?
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Funcionamiento en modo de lonizacion electrénica (EI) 3

Interfase GC/MSD El

La interfase GC/MSD (Figura 5 en la pagina 52) es un conducto calentado
dentro del MSD para la columna capilar. Esta unido con un perno al lateral
derecho de la camara del analizador, con un sello de arandela. Tiene una
cubierta protectora que deberia dejarse en su lugar.

Un extremo de la interfase GC/MSD pasa por el lateral del cromatégrafo de
gases y se extiende hasta el horno del GC. Este extremo esta roscado para
permitir la conexién de la columna con una tuerca y una férrula. El otro
extremo de la interfase se ajusta en la fuente de iones. El tltimo o los 2
ultimos milimetros de la columna capilar sobresalen del extremo del tubo guia
y pasan a la cAmara de ionizacion.

La interfase GC/MSD se calienta mediante un calentador de cartuchos
eléctrico. Normalmente, la zona térmica auxiliar n°® 2 calentada del GC es la
que hace funcionar el calentador. La temperatura de la interfase se puede
establecer desde MassHunter Data Acquisition o desde el cromatégrafo de
gases. La interfase cuenta con un sensor (termoeléctrico) que supervisa la
temperatura.

La interfase GC/MSD deberia funcionar en el rango de 250 ° a 350 °C. Al estar
sujeta a esa restriccion, la temperatura de la interfase deberia ser ligeramente
superior a la temperatura maxima del horno del GC, pero no ser nunca mas
alta que la temperatura maxima de la columna.

La interfase GC/MSD EI sé6lo puede utilizarse con una fuente de iones EI.
Existen dos tipos de sellos de la punta que pueden utilizarse con fuentes EI.
Las fuentes EI estandares/inertes no necesitan un sello de la punta. La fuente
extractora en un unico sistema EI utiliza un sello de la punta (G3870-20542).
La fuente extractora y la fuente CI en un tnico sistema EI/CI utiliza el sello de
la punta CI (G1999-60412).
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3  Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

Consulte también

“Acondicionamiento de columnas capilares en la interfase GC/MSD” en la
pagina 38.

ADVERTENCIA La |_nterfase GF/ MSD funciona a altas temperaturas. Si la toca mientras esta
caliente, podria quemarse.

g‘ 7 2 Funda del
calentador

Aislamiento

Columna
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N |
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ionizacion g A J |

I
Camara del MSD |Horno del GC
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calentador/
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El extremo de la columna sobresale de 1 a 2 mm dentro de la camara de ionizacion.

Figura b Interfase GC/MSD El
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Antes de encender el MSD

ADVERTENCIA

Verifique lo siguiente antes de encender o de tratar de poner en
funcionamiento el MSD.

¢ La valvula de purga debe estar cerrada (el boton girado totalmente a la
derecha).

¢ Todos los demas sellos de vacio y adaptadores deben estar colocados y

3

apretados correctamente. (El tornillo de la placa frontal no debe apretarse,

a no ser que se estén usando gases reactivos o portadores peligrosos.)
¢ El MSD esta conectado a una fuente de alimentacién conectada a tierra.
¢ La interfase GC/MSD se extiende hasta el horno del GC.

¢ Se ha colocado una columna capilar acondicionada en el inyector del GC
y la interfase GC/MSD.

¢ El GC esta encendido, pero las zonas calentadas de la interfase GC/MSD,
del inyector del GC y del horno estan apagadas.

¢ El gas portador con una pureza de al menos el 99.9995% esta conectado
al GC con las trampas recomendadas.

¢ Si se utiliza hidrégeno como gas portador, el flujo del gas debe estar
interrumpido y el tornillo de la placa frontal debe estar totalmente
apretado.

¢ El escape de la bomba delantera esta purgado correctamente.

El escape de la bomba delantera contiene disolventes y los productos quimicos qu

e

esta analizando. Si utiliza la bomba delantera estandar, también contiene trazas de

aceite de bomba. Si esta utilizando disolventes toxicos o analizando productos

quimicos toxicos, retire la trampa de aceite (homba estandar) e instale un manguito
(11-mm di) para sacar el escape de la bomba delantera al exterior o a una campana

extractora (escape). Asegirese de cumplir con la normativa local. La trampa de
aceite suministrada con la bomba estandar sélo detiene el aceite de dicha homba.
No detiene ni filtra ningtn otro producto quimico.
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3 Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

ADVERTENCIA

Si esta utilizando hidrogeno como gas portador, no abra el flujo de dicho gas hasta que
se haya bombeado el MSD. Si las bombas de vacio estan cerradas, el hidrégeno se
acumulara en el MSD y puede producirse una explosion. Lea “Medidas de seguridad
para el hidrogeno” antes de hacer funcionar el MSD con gas portador hidrégeno.

Bombear

54

El sistema de datos o el panel de control local le ayudaran a bombear el MSD.
Es proceso es automatico en su mayor parte. Una vez que se cierra la valvula
de purga y se enciende el interruptor de alimentaciéon principal (mientras se
presiona la placa lateral), el MSD bombea por si mismo. El software del
sistema de datos supervisa y muestra el estado del sistema durante el bombeo.
Cuando la presion es lo suficientemente baja, el programa enciende la fuente
de iones y los calentadores del filtro de masas y le pide que encienda el
calentador de la interfase GC/MSD. El MSD se apagara si no puede bombear
correctamente.

Cuando utiliza los ments de los monitores del MS, el sistema de datos puede
mostrar:

¢ Velocidad del motor para los MSD con bomba turbo (velocidad porcentual
centrifuga)

¢ Presion delantera para los MSD con bomba de difusion

¢ Presion de la camara del analizador (vacio) para los MSD con el controlador
de medida microiénico G3397B opcional

El LCP también puede mostrar estos datos.
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Control de las temperaturas

Las temperaturas del MSD se controlan mediante el sistema de datos. E1 MSD
cuenta con calentadores y sensores de temperatura independientes para la
fuente de iones y el filtro de masas cuadruplo. Se pueden ajustar los valores
y ver estas temperaturas desde el sistema de datos o desde el panel de control
local.

Normalmente, la zona térmica auxiliar n® 2 calentada del GC es la que hace
funcionar el calentador. Para los GC de la serie 7820, el calefactor esta
conectado a la zona térmica del inyector posterior, en los modelos de inyector
unico, o bien, conectado a la zona térmica de la valvula manual, para los
modelos de doble inyector. La temperatura de la interfase GC/MSD se puede
establecer y supervisar desde el sistema de datos o desde el GC.

Control del flujo de columna

El flujo del gas portador se controla mediante la presion del inyector del GC.
Con una presion de inyector determinada, el flujo de columna disminuira a
medida que aumente la temperatura del horno del GC. Con el control
electrénico de presion (EPC) y el modo de columna establecido en Constant
Flow, se mantiene el mismo flujo de columna independientemente de la
temperatura.

Se puede utilizar el MSD para medir el flujo de columna real. Inyecte una
pequenia cantidad de aire o de otro producto quimico no retenido y mida el
tiempo que tarda en alcanzar el MSD. Midiendo este tiempo se puede calcular
el flujo de la columna. Consulte la seccion “Calibrar la velocidad lineal del
flujo de columna” en la pagina 66.
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Purgar el MSD

ADVERTENCIA

Un programa del sistema de datos le guiara en el proceso de purga. Dicho
programa apaga los calentadores del GC y el MSD y el calentador de la bomba
de difusion o de la bomba turbo en el momento adecuado. Asimismo le
permite supervisar las temperaturas del MSD y le indica cuando purgarlo.

E1 MSD se danara si se purga de forma incorrecta. La bomba de difusién
producira un retroflujo del fluido de bomba vaporizado en el analizador si el
MDS se purga antes de que la bomba se haya enfriado totalmente. La bomba
turbo se daiiara si se purga mientras gira a mas del 50% de su velocidad de
funcionamiento normal.

Asegurese de que las zonas de la interfase GC/MSD y del analizador estan frias (por
debajo de los 100 °C) antes de purgar el MSD. Una temperatura de 100 °C es
suficiente para quemar la piel; pongase siempre unos guantes de paiio cuando
manipule las piezas del analizador.

ADVERTENCIA

Si esta usando hidrégeno como gas portador, el flujo de este gas debe cerrarse
antes de apagar la alimentacion del MSD. Si la bomba delantera esta cerrada,

el hidrogeno se acumulara en el MSD y puede producirse una explosion. Lea
“Medidas de seguridad para el hidrogeno” antes de hacer funcionar el MSD con gas
portador hidrégeno.

56

No purguenunca el MSD permitiendo que entre aire a través de los extremos del
manguito delantero. Utilice la valvula de purga o retire la tuerca de la columnay la
columna.

No realice la purga mientras la bomba turbo esté aln girando a mas del 50%.

No sobrepase el flujo de gas maximo total recomendado. Consulte la seccion
“Modelos y caracteristicas del MSD serie 5977".
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Ver la temperatura del MSD y el estado de vacio

También puede utilizar el Panel de control local para llevar a cabo esta tarea.
Consulte la seccion “Hacer funcionar el MSD desde el LCP” en la pagina 44.

Procedimiento

1 En la ventana Instrument Control, seleccione Edit Tune Parameters en el
menu Instrument para visualizar el cuadro de didlogo Manual Tune.

2 Haga clic en la ficha Values para ver las temperaturas del MSD y el estado

de vacio.
Jd Manual Tune - 5977 @
Yalues | Profile I Scan I Famp I Capture I Dynamic|
Parameters Temperatures
lon Palarity Poz Mass Gain 1] Actual  Setpoint  Limit
Emission 360 Mass Offset 0 M3 Source 230 230 250
Electron Energy FO.0 AmuGain 1800 MS Quad 150 150 200
Filament 1 Amu Offset 120,00
Fepeller 2590 Wwidth219 0.000
lon Focus 90.2  DC Polarity Pos Yacuum
Entrance Lens 28.5 HED Enable On Turbo Pump Speed 0o %
Ent Lens Offzet 1355 EM Valts 12000 Hivac 11109 Tor
lon Body 000 Estractor Lens 0.00
FPFTEA Cloged
lon Body [-4.24 to 20,00, Step 0.0071 5]
M5 OFf l [one ] l Help

3 Para cambiar un valor o limite de temperatura, introduzca los nuevos
parametros y haga clic en Apply.

A no ser que acabe de empezar el proceso de bombeo, la presién delantera
debe ser menor de 300 mTorr, o bien la bomba turbo debe estar funcionando
como minimo al 80% de la velocidad. Los calentadores del MSD permanecen
apagados mientras la bomba de difusion esté fria o la bomba turbo esté
funcionando a menos del 80%. Normalmente, la presiéon delantera estara por
debajo de 100 mTorr o la velocidad de la bomba turbo estara al 100%.
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3  Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

Los calentadores del MSD se encienden al final del ciclo de bombeo y se
apagan al principio del ciclo de purga. Los valores indicados no cambian
durante la purga o el bombeo, aunque ambas zonas del MSD estén apagadas.
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Configurar monitores de la temperatura del MSD y el estado de vacio

Los monitores muestran el valor actual de un solo parametro del instrumento.
Se pueden anadir a la ventana de control del instrumento estandar. Los
monitores se pueden configurar para que cambien de color si el parametro
real varia mas alla del limite determinado por el usuario en relacién a su valor.

Procedimiento

4 En la ventana Instrument Control, seleccione Edit Monitors en el ment
Instrument para visualizar el cuadro de dialogo Select Monitors.

ot Select Monitors = | B |-
Available Monitors Selected Monitors
GC APC-1A Pressure - GC Oven Temperature

GC APC-1BE Pressure GC  Inlet-F Temperature
GC APC-1C Pressure Add —> GC  Inlet-F Pressure

GC APC-2A Pressure GC  Inlet-F Total Flow
GC  APC-2B Pressure GC Column-1 Fow Calc.
GC APC-2C Pressure | & __ GC  Aux-2 Temperature
GC APC-3A Pressure < Remove
GC APC-3B Pressure
GC  APC-3C Pressure
GC  Auc-1 Temperature Reset to Default
GC  Aune-3 Temperature

GC  Colligion Flow

GC Column-2 Flow Calc.

GC  Column-3 Flow Calc.

GC Column-4 Flow Calc.

GC  Column-5 Flow Calc.

GC  Column-6 Flow Calc.

GC  Det-B Fuel Flow

GC  Det-B Makeup Flow &2

m

5 En la columna Available Monitors, seleccione un monitor y haga clic en el
botén Add para mover la seleccién a la columna Selected Monitors. Repita
este paso para agregar mas monitores.

6 Haga clic en OK. Los nuevos monitores se apilaran uno sobre otro en la
esquina inferior derecha de la ventana Instrument Control.

7 Seleccione Window > Arrange Monitors, o bien, haga clic y arrastre cada
monitor a la posicién deseada.
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3 Funcionamiento en modo de lonizacion electronica (El)

o

Instrument Control [
Run Status o 5 leN -
gy 52MPle Name _
—ry 10.00 7
Instrument Status Bata e "
Offline Run Time
Sequence Instrument
- t i
| § B | & 2 &
= S ‘ W
P < & ]
| 3.7 |
Oven Temperature Inlet-F Temperature Column-1 Flow Calc. Aux 2 Temperature Inlet-F Pressure Inlet-F Total Flow
Spectrum TIC

8 Para configurar la alarma de un monitor, haga doble clic en un monitor en
la ventana Instrument Control para abrir el cuadro de didlogo del monitor y
establecer las alarmas.

Aux-2 Temperature
Alam
[ Set Alam
Alarm Level: 100.00 {Red)
Waming Level: 100.00 (Yellow)
Below Minimum: 0.00 {Blue)
Monitor Label: -2 Temperature
CP Variable: GCALXITEMP
oKk | [ cancel | [ Heb

Seleccione la casilla Set Alarm.

b Establezca los valores adecuados en las opciones Warning Level, Alarm
Level y Below Minimum.

¢ Introduzca texto descriptivo en el campo Monitor Label si la etiqueta
predeterminada no es la apropiada.

d Haga clic en OK para finalizar con la configuracion de la alarma del monitor.

9 Para incorporar los nuevos valores como parte del método, guarde el método.
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Ajustar las temperaturas del analizador en la ventana Instrument Control

Los valores para las temperaturas de la fuente de iones del MSD y el filtro de
masas (quad) estan almacenados en el fichero de autosintonia (*.u) actual.
Cuando se carga un método, los valores del fichero de sintonia asociados con
ese método se descargan automaticamente.

Procedimiento

1 En la ventana Instrument Control, seleccione MS Temperatures en el ment

Instrument.
MS Temperatures
ATUNE.U
Actual  Setpoint Lirmit
MS Source Cfline 230 250
MS Quad Offline 150 200
l Apply l [ (Cloze l l Help

2 Introduzca las temperaturas de MS Source y MS Quad (filtro de masas) en los
campos Setpoint y Limit.

Tabla12 Valores de temperatura recomendados

Funcionamiento del EI Funcionamiento de la Funcionamiento de la

PCI NCI
Fuente MS 230 250 150
Quad MS 150 150 150

Las zonas calentadas de la interfase GC/MSD, la fuente de iones y el
cuadruplo interactian. Es posible que los calentadores del analizador no
puedan controlar con exactitud las temperaturas si el valor de una zona
difiere mucho del de una zona adyacente.
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No sobrepase los 200 °C para el cuadruplo ni los 350 °C para la fuente.

3 Para enviar los nuevos parametros de las temperaturas al fichero de
sintonia cargado y descargarlos en el MSD, haga clic en Apply.

4 Haga clic en Close para salir del cuadro de dialogo. Si se han efectuado
cambios en los parametros, se mostrara el cuadro de didlogo Save MS Tune
File. Haga clic en OK para guardar los cambios en el mismo archivo, o bien,
escriba un nuevo nombre de archivo y haga clic O0K. Haga clic en Cancel para
descartar las modificaciones realizadas en los parametros.
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Ajustar la temperatura de la interfase GC/MSD de MassHunter

Procedimiento

1 En la ventana Instrument Control, seleccione Instrument>GC Edit Parameters.

2 Haga clic en el icono Aux Heater para modificar la temperatura de la interfase.

o/ GC Edit Parameters = |
. p o (®) 9 \ e
Nd O®E Al R . X 42

e e 3 = 7N 12....
ALS Inlets Caolumns Onven Dietectors Aux Heaters Events Signals Configuration Counters Readiness
Thermal Aux 2

() Rate Value Hold Time Fun Time
On “Cémin °C mit1 i
e ase | ) e
[ Final walue will be extended by GC run time:
Apply I I Ok J I Cancel J { Help I

3 Seleccione On para encender el calentador e introduzca el valor
correspondiente en la columna Value °C.

El valor estandar es 280 °C y los limites son 0 °C and 350 °. Si el valor es
inferior a la temperatura ambiente, el calentador de la interfase se apagara.

Asegurese de que el gas portador esta abierto y de purgar de aire la columna antes de
calentar la interfase GC/MS o el horno del GC.

Al establecer la temperatura de la interfase GC/MSD, no exceda nunca la temperatura
maxima de la columna.

4 Haga clic en Apply para descargar los valores o haga clic en OK para
descargar los valores y cerrar la ventana.

5 Para incorporar los nuevos valores como parte del método, seleccione Save
en el menu Method.
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Supervisar la presion de alto vacio

Para supervisar la presién es necesario un medidor opcional de vacio
microionico G3397B.

ADVERTENCIA En el caso de que utilice hidrogeno como gas portador, no encienda el medidor de

vacio microidnico si existe alguna posibilidad de que se haya acumulado hidrageno
en la camara del analizador. Lea “Medidas de seguridad para el hidrogeno” antes de
hacer funcionar el MSD con gas portador hidrageno.

Procedimiento
1 Ponga en marcha el aparato y bombee el MSD (“Bombear el MSD en modo
EI” en la pagina 84).

2 En la ventana Tune and Vacuum Control, seleccione Turn Vacuum Gauge
on/off en el mentu Vacuum.

3 Seleccione Manual Tune en el ment Parameters para visualizar el cuadro de
dialogo Manual Tune.

4 Seleccione la ficha Values para visualizar la lectura del alto vacio.

i J1 Manual Tune - 5877 &J‘
Walues | Prafile | Scan | Famp | Capture | Dynamic|

Parameters Temperatures

lan Palarity Po:  Mass Gain 1] Actual - Setpoint  Limit

Emission 360 Mass Offset 0 M3 Source 230 230 250

Electron Energy F0.0  AmuGain 1800 M3 Huad 150 150 200

Filarnent 1 Amu Offset 120,00

Repeller 2590 width213 0.000

lon Focus 0.2 DC Polarity Pos WYacuum

Entrance Lens 285 HED Enable On Turbo Pump Speed 0o %

Ent Lens Offzet 1355  EM Voltz 12000 Hivac 111e09 Ton

lon Body 000  Estractor Lens n.oo

PFTEA Clozed

U

lonBody (424102000, 5tep 00015
o] Com )
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El elemento que mayor influencia puede ejercer en el ajuste de la presién en el
modo EI es el flujo del gas portador (columna). La Tabla 13 contiene una lista
de valores de presion estandar para varios flujos de gas portador helio. Estos
valores de presion son aproximados y pueden variar de un instrumento a otro
un 30% como maximo.

Tabla 13 Lectura del medidor de vacio ionico

Velocidad de flujo en Lectura de medidor Lectura del medidor, Lectura delantera,

columna, mL/min opcional, TorrBomba TorrBomba TorrBomba
turbo de de difusion de difusion
alto rendimiento

05 3.18E-06 2,18E-05 34.7

0.7 4,42E-06 2.61E-05 39.4

1 6.26E-06 3.11E-05 52.86

1.2 7.33E-06 4.46E-05 60.866

2 1.24E-05 7.33E-06 91.784