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O sistema JetClean da Agilent permite aumentar consideravelmente o nimero
de amostras que é possivel processar antes de precisar limpar manualmente a
fonte de ions. Este capitulo fornece um breve resumo sobre como o sistema
JetClean funciona.
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1  Introducéo

Conceito Geral

Durante o processo do JetClean, é introduzida uma pequena quantidade de
hidrogénio no volume de ions da fonte de ions enquanto o filamento esta
emitindo elétrons: sdo criadas espécies de hidrogénio reativo. Sempre que esse
processo € executado, a contaminacao é removida da fonte de ions,
dependendo das condicoes e da natureza da contaminacao.
Consequentemente:

* O background é reduzido (ruido quimico)

* Os limites de deteccao do composto "perdido" podem ser recuperados

¢ A limpeza manual sera necessaria com menor frequéncia

Contudo, ao longo do tempo, apesar do processo JetClean, contaminantes
menos reativos podem acumular na 6ptica da fonte de ions e a fonte tera de
ser limpa manualmente. Por meio de aplicacdo cuidadosa do processo e uso

dos parametros para JetClean, este processo manual pode se tornar muito
menos frequente.
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Introducdo 1

Dois Modos de Operacao

A aplicacao do JetClean pode ser realizada de dois modos diferentes:

Modo Somente Limpeza — Neste modo, o hidrogénio é introduzido no
sistema apo6s a(s) amostra(s) ser(em) processada(s). Ao usar esse modo,
vocé cria um novo método que sera usado no processo do JetClean,
enquanto seus métodos de processamento de amostras existentes
permanecem inalterados.

Modo Adquirir e Limpar - Neste modo, as amostras sdo analisadas por
GC/MS EI, enquanto uma grande quantidade de hidrogénio é
simultaneamente introduzida no volume de ions para remover e reduzir os
contaminantes. Ao usar esse modo, vocé modifica seus métodos de
aquisicao existentes para incluir um baixo fluxo de hidrogénio adequado
para sua aplicacao.

Cada modo oferece vantagens e desvantagens com base nas variaveis de seu
sistema, como por exemplo:

As amostras que esta processando e seu grau de limpeza, contaminacao e
matriz

Os analitos visados
Seus Procedimentos Operacionais Padrao existentes

Seu fluxo de trabalho atual ou lotes de amostras

Outras consideracoes se tornarao evidentes a medida que vocé adquire uma
melhor compreensio do JetClean.
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1  Introducéo

Qual Modo Vocé Devera Usar?

Para decidir qual o modo JetClean (Somente Limpeza ou Adquirir e Limpar)
que é melhor para vocé, é necessario considerar as variaveis especificas de seu
sistema (como, por exemplo, o tipo de amostras, a eficacia de limpeza e a
quimica dos analitos) e avaliar o impacto que cada modo teria em seu fluxo de
trabalho.

Embora cada situacao seja diferente, alguns dos principais itens a considerar
estao listados abaixo.

1

Que compostos vocé esta analisando?

Compostos polares, compostos que contém oxigénio, nitrogénio, enxofre
ou fésforo podem reagir com o fluxo de hidrogénio residual (gotas) do
processo JetClean e comprometer os limites de deteccdo ou os resultados
espectrais. Nesse caso, 0o modo Adquirir e Limpar nao podera ser aceito.
O modo "Somente Limpeza" pode ser uma solucao melhor.

Por outro lado, os compostos niao polares e outros compostos altamente
estaveis (PAHs, PCBs etc.) terdo uma reatividade limitada no hidrogénio e,
consequentemente, poderao funcionar bem com o modo Adquirir e Limpar.

Vocé precisara modificar seus Procedimentos Operacionais Padrao (SOPs)?

Ao usar o modo Adquirir e Limpar, vocé precisara modificar seus métodos
analiticos de GC/MS, incluindo hidrogénio durante a analise de amostras.
Se seus métodos estiverem incluidos em SOPs validados, vocé precisara
modificar e revalidar seus SOPs.

Por outro lado, o modo Somente Limpeza ndo precisara de um novo
método de aquisicao e, dependendo de suas operacoes internas, ele
podera ser somente uma adicao aos SOPs de manutencao de seu sistema.
Porém, os métodos de aquisicao e SOPs existentes poderiam permanecer
inalterados e nao precisariam ser revalidados.
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Introducdo 1

Configurar o MS no OpenLAB
Para configurar o instrumento de MS:
1 Adicione o MS ao Painel de Controle.

2 Certifique-se de que o instrumento esteja ligado e conectado na mesma
rede do OpenLAB Control Panel.

3 No Painel de Controle, com seu instrumento selecionado (GCMS 12 na
Figura 1), clique em Configurar Instrumento.

Jci] GCMS201 - Control Panel ? - 8 x
GERENCIAMENTO
=
g X O & dPb [
Editar Excur  Awalizar Bloquear Configurar  Fechar
Instrumento  Instrumento  Tudo Instruments Atdiho  Instrumento  Conexo 1
Locais & Instrumentos. Agdes Linha Selecionada
Instrumentos « GCMS201 Desconectado
4 Iniciar Instrumento
[0 Gemszo1

e, et [oema % asroine

LF5-5975C1

» Status

Figura 1 OpenLAB Control Panel

4 Clique duas vezes em Agilent 597x MSD e, em seguida, clique duas vezes em
Agilent 597x MSD (Nao configurado). (Consulte Figura 2.) Isso exibe a caixa
de configuracao. (Consulte Figura 3 na pagina 10.)

3] GCMS201 - Control Panel ? - 0 %
GERENCIAMENTO

g X O B * & b E‘w"

Editar Exclui Atualizar Bloque: Criar Configurar Fechar
Instrumento  Instrumento uda Instrumento  Atalho  Instrumento  Conexdo de tra €ncia
Locais & Instrumentos AcBes Linha Selecionada
Instrumentos «  GCMSs201 Desconectado
4 ® B8
Iniciar Instrumento
B Gcms201
8 LFs_5975C1_dummy Projeto: | Demo % Iniciar Off-line
D LFs-5975¢1
b STatus | agilent 6C & GC/MS Systems X
» Detalh, Médios dsperivess Médulos configuiados:
. Aglent 7820 GC El\ﬂem 507 MSD (Unconfigured)
b Registr
[T asten 3905
E Agilent 6850 GC _i>
[ sgilent 35300E Ineriace 4
=5 agilent 55420x

E gilent 537 MSD
<

=Sy

Figura 2 Configurar o painel de controle do instrumento
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Introducao

5

Insira o Endereco IP para este instrumento na caixa realcada.

Agilent 397x M5D Configuration X
Endereco IP: MS Conectado com: hd
Obter Configuragdo do MS | Fontes de lons: v El

Figura 3 Caixa de configuracao

10

Clique em Obter Configuracdo do MS.

Verifique se a coluna esta configurada com a entrada correta. Se o MS nao
estiver configurado com um GC, selecione Qutro para esta caixa.

Selecione a fonte de ions atualmente instalada em seu instrumento (EI, CI,
HES).

Verifique se a Polaridade DC Quad, conforme observado na porta lateral do
analisador, é a correta para essa fonte.

Clique em Configuracao de Controle de Gas para definir o tipo de controlador
e a configuracao de gas. (Consulte Figura 4.)
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Introducao

Agilent 397x M5D Configuration *
Enderego IP: MS Conectado com: Injetor Frontal do GC -
Obter Configuragio do MS | Fontes de lons: El
Cl
v| HES
Modelo: 5977 Polaridade DC do Quad: |Positivo (+) -
Mimero de Série: Configuragdo do Controle de Gas |
Revisdo do Firmware: 5977:6.00.34
Outro: SmartCard: SC33 Medidor Unidades de Pressdo
MainBoard: 5577_MAINBOARD ]
Sideboard: 5975HI_SIDEBOARD Foreline mTor =l
Tipo de Vacuo: Turbo Alto va T -
Medidor de Vacuo: HIVACGAUGE s o ~|
Amplificador:

QK | Cancel Help

Figura 4 Configuracéao de controle de gas

11 A caixa de didlogo Configuraciao de Controle de Gas exibida sera baseada
na fonte que voceé identificou.

Para obter detalhes sobre a configuracao de sua fonte de ions especifica,
consulte uma das opcoes a seguir:

"Configurar uma Fonte CI com JetClean" na pagina 12
"Configurar uma Fonte HES ou EI com JetClean" na pagina 14
"Configurar uma Fonte HES ou EI sem JetClean" na pagina 15

12 Apés concluir a Configuracao de Controle de Géas, vocé regressara aqui
novamente. Clique em OK para concluir a configuracao.
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1  Introducéo

Configurar uma Fonte Cl com JetClean

Para uma Fonte de CI, sera exibida uma caixa de didlogo semelhante a exibida
na Figura 5. Para configurar o instrumento para usar a funcdo JetClean:

1

12

A opcao JetClean — Sistema EI/Cl esta automaticamente selecionada. As
opc¢oes Nenhum e JetClean - Somente sistema El ndo estdo disponiveis.

Para o Canal A, selecione o gas reagente de CI.
Para o Canal B, selecione:
Hidrogénio se voceé estiver usando um sistema JetClean.

Um gas reagente CI alternative se vocé nao estiver usando um sistema
JetClean.

Se voceé selecionou Hidrogénio para o Canal B, insira o tempo em minutos
durante o qual o gas hidrogénio devera estar desligado quando inativo.
(O exemplo mostra 10 minutos.)

Se voceé selecionou Qutro no Canal A ou B, insira o nome do gas apropriado
no local fornecido.

Clique em OK para retornar a caixa de didlogo Configuracio 597xMSD.

Manual de Operacao do JetClean da Agilent para OpenLAB



Configuragdo de Controle de Gas

Tipo de Controlador
MNenhum

JetClean - Sistema El

(@ CliJetClean - Sistema EI/CI

Configuracéo de Gas

Gés do Canal A Metano - Qutro
Gés do Canal B Hidrogénio - Qutro
Desligar o g&s hidrogénio se estiver inativo (min) 10

0K | Cancelar

Ajuda

Introducao

Figura b Tipo de Controlador — Cl/JetClean — Sistema EI/Cl
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1  Introducéo

Configurar uma Fonte HES ou El com JetClean

Para uma Fonte de HES ou EI, sera exibida uma caixa de didlogo semelhante a
exibida abaixo. Para configurar o instrumento para usar a funcao JetClean:

1 Selecione JetClean - Somente sistema El. A Configuracdo de Gas muda
automaticamente para configurar o Canal A como Nenhum e o Canal B
como Hidrogénio. Esses nao podem ser alterados. (Consulte Figura 6.)

2 Insira o tempo em minutos ao qual o gas hidrogénio deve ser desligado
quando inativo. (O exemplo mostra 10 minutos.)

3 Clique em OK para retornar a caixa de didlogo Configuracdo 597xMSD.

Configuragdo de Controle de Gas

Tipo de Controlador
() Nenhum
(@) JetClean - Sistema El

CliJetClean - Sistema EI/CI

Configuracéo de Gas

GésdoCanal A Nenhum i
GésdoCanal B Hidrogénio Ui
Desligar o g&s hidrogénio se estiver inativo (min) 10

OK | Cancelar Ajuda

Figura 6 Tipo de Controlador — Sistema somente El do JetClean
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Introducdo 1

Configurar uma Fonte HES ou El sem JetClean

Para uma Fonte de HES ou EI, sera exibida uma caixa de didlogo semelhante a
exibida abaixo. Para configurar o instrumento para funcionar sem usar a funcao
JetClean:

1 Selecione Nenhum. As op¢des de configuracdo do canal A e do canal B sdo
definidas como Nenhum e ndo podem ser modificadas. (Consulte Figura 7.)

2 Clique em OK para retornar a caixa de didlogo Configuracdo 597xMSD.

Configuragdo de Controle de Gas

Tipo de Controlador

(@) Nenhum
() JetClean - Sistema El

CliJetClean - Sistema EI/CI

Configuracéo de Gas

GasdoCanal A Nenhum Outro
GasdoCanal B Nenhum Outro

Desligar o g&s hidrogénio se estiver inativo (min)

OK | Cancelar Ajuda

Figura 7 Tipo de Controlador — Nenhum
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2  Modo Somente Limpeza

Conceito

18

O modo Somente Limpeza do JetClean é independente de sua aquisicdo de
amostras padrao e usa um método completamente diferente e separado de
seu(s) método(s) de aquisiciao de amostras. Nao é necessario modificar seus
métodos de aquisicao de amostras existentes.

O modo Somente Limpeza do JetClean requer uma investigacido para determinar
o nimero de amostras que podem ser executadas antes de executar o método
Somente Limpeza do JetClean e quais os parametros a aplicar no método do
JetClean. Por regra, todos os analistas vivenciam a mesma tendéncia geral.
Quando o sistema esta limpo e sem vazamentos, as respostas do composto e os
limites de deteccao permanecem adequados a medida que as amostras sao
executadas. A determinada altura, os limites de deteccido comecam a ser
afetados e é necessaria manutencao. Ela pode incluir a substituicao do septo e
do liner, reducao da coluna, aperto da anilha etc., e os limites de deteccao
serdo restaurados. O exame cuidadoso dos arquivos de tune automatico pode
revelar problemas especificos da fonte para além dos vazamentos ou
problemas relacionados com o GC. Normalmente, esse é o momento em que a
fonte necessita de condicionamento, atualizando os fatores de ganho, ou de
limpeza manual. Antes de o sistema atingir esse estagio, o analista, com base
em sua experiéncia, podera aplicar um método Somente Limpeza do JetClean
facil e rapido para evitar a degradacao da fonte. De fato, podemos considerar
o método Somente Limpeza do JetClean como uma ferramenta adicional
semelhante ao condicionamento da fonte a fim de remover a contaminacao.

O método Somente Limpeza do JetClean é muito mais eficaz do que proceder
somente ao condicionamento. E apresentada uma ilustracio da situacao na
Figura 8 na pagina 19.
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Modo Somente Limpeza 2

RF vs. lotes — operacéo padréao

10,0
9,0

8,0

Resposta (Fator)

7,0

O Manutencéo do GC
B Manutencéo do GC e da fonte do MS

6,0

5,0
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Lotes (consecutivos)

Figura 8 Fator de resposta vs. lotes — Condicdes de operacéo padrao

A Figura 8 mostra a situacao analitica dos resultados da resposta de um
padrao a medida que o curso de lotes de amostras sequenciais esta sendo
executado. Da esquerda para a direita, 2 medida que o ntimero de lotes de
amostras é adquirido, ha um declinio evidente de (fator de) resposta desde
a resposta inicial (em 0) até ao 6° conjunto. No 6° conjunto, a respostou caiu
> 720% e indica que a manutenc¢ao do GC é necessaria, estando marcado na
figura como um circulo (verde) (provavelmente sem usar o backflush
intracoluna rapido).

Apoés a manutencao do GC, a resposta regressou, mas nao para o valor
anterior (de 10 do lote 0). Isso significa que ocorreu alguma degradacao da
resposta da fonte (e de sua respectiva contribuicao).

Sao adquiridos outros 6 conjuntos e é realizada outra manutenciao do GC (no
lote 12) e esse processo continua para os lotes 18 e 24.

Porém, ap6s manutencéo no lote 24, o 25° lote mostra uma resposta inferior
em >~ 15% do que a resposta inicial, o que é considerado inaceitavel e, por isso,
o MS é ventilado e a fonte limpa, sendo indicado pelo marcador quadrado no
lote 26.

2

A resposta quase regressa e, a medida que a fonte é "invadida

precipitadamente" por injecoes continuas, ela regressa a resposta inicial no
lote 0.

Manual de Operacéo do JetClean da Agilent para OpenLAB 19
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Modo Somente Limpeza

A sequéncia de lotes prossegue com a manutencao do GC a cada 6 lotes, de
acordo com a perda de resposta, até ter de ser realizada uma limpeza da fonte
do MS e uma manutencao do GC nos lotes 50, 75 e assim por diante.

A Figura 9 mostra a mesma situacao, mas com o modo Somente Limpeza do
JetClean operando apés cada lote.

RF vs. lotes com tratamentos do JetClean

10,0

9,0

©
=}

Resposta (Fator)

~
=)

6,0

I Manutencéo do GC e da fonte do MS
5,0
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Lotes (consecutivos)

Figura 9 Fator de resposta vs. lotes com o modo Somente Limpeza do JetClean apods
cada lote

A manutencao do GC continua sendo necessaria a cada 6 lotes (nao indicado,
mas visivel como anteriormente), mas agora a manutencao do GC e MS nao é
necessaria até depois do lote 90; de a cada 25 lotes para a cada 90 lotes — uma
diminuicao substancial na manutencdo do MS. Isso ilustra aquilo que o
JetClean pode oferecer.

E importante observar que a abordagem desse grafio de controle, embora
amplamente aplicada, ndo € estritamente correta e € muitas vezes enganadora.
Da mesma forma que a relacao sinal/ruido nao é uma boa métrica, essa

abordagem deve ser substituida por uma que foque os limites de deteccao do
método.

Dependendo dos resultados das investigacoes de suas amostras e da
frequéncia de manutencao necessaria, vocé pode implementar o modo
Somente Limpeza do JetClean:

¢ Apés correr um lote de amostras

Manual de Operacao do JetClean da Agilent para OpenLAB



Modo Somente Limpeza 2

e Apoés correr uma Unica amostra (caso seja observado um desempenho
degradado imediatamente ap6s uma amostra ser adquirida)

A secdo a seguir descreve esse conceito um pouco mais. Testes de investigacao
ajudarao a determinar a melhor solucao para estender o ciclo de limpeza
manual da fonte de ions quando forem analisados tipos de amostra especificos.

E importante reconhecer que o JetClean ndo é uma substitui¢do de
procedimentos como, por exemplo, a preparacao de amostras adequada ou a
manutencao de problemas do GC, como vazamentos, e os usuarios devem
considerar a implementacao de um backflush (rapido, intracoluna) (Kit de
Backflush de PCT de GC/MS G1472A Universal da Agilent) que demonstrou a
melhor confiabilidade na prevencao da degradacao de limites de deteccao de
composto relacionada com a fonte.
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Modo Somente Limpeza

Execucao do Modo Somente Limpeza Apos um Lote de Amostras —

Conceito
1
2
3
4
22

O seguinte descreve o procedimento geral que vocé deveria seguir para aplicar
o modo Somente Limpeza do JetClean apés correr um lote de amostras.

Crie um método de aquisicio Somente Limpeza padrao do JetClean.
Comece com o método de condicionamento mais simples, que sera
descrito abaixo.

Corra suas amostras como habitualmente, com o seu método de aquisicao
de amostras padrao.

Quando vocé observar uma perda de sinal ou ruido de fundo, execute sua
rotina de solucédo de problemas padrao (manutencao da coluna e liner do
GC, teste de vazamento, atualizacao do fator de ganho, condicionamento
do analisador, tune automatico etc.). (Consulte "Solucao de Problemas" na
pagina 47.)

a Se, apos a execucao da manutencao e solucdo de problemas de rotina, o
sinal for restaurado ou o ruido de fundo removido, vocé podera retomar
o processamento de amostras como habitualmente.

b Se a solucao de problemas nao melhorar os resultados, execute o método
Somente Limpeza do JetClean.

Apo6s executar o método Somente Limpeza do JetClean, corra uma amostra
para observar a eficacia da aplicacao do JetClean.

a Se os resultados tiverem melhorado satisfatoriamente, retome o
processamento normal das amostras.

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

¢ Se os resultados tiverem piorado, talvez seja hora de executar uma
limpeza manual. Também podera ser outro problema que é comum nas
fontes limpas e que sera discutido posteriormente nesse documento.

E importante levar em conta que "os resultados" se referem a capacidade de o
sistema detectar compostos de interesse (ndo somente o sinal nem a relacao
sinal/ruido!), bem como consideracoes de fidelidade espectral, ruido de fundo
do sistema etc.
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Execucao do Modo Somente Limpeza Apds Correr Cada Amostra —

Conceito

De um modo geral, para executar o modo Somente Limpeza do JetClean apés
correr cada amostra, vocé devera fazer o seguinte:

1

o o1 A W

Crie um método Somente Limpeza do JetClean de execuc¢do muito curta
para ser executado apds a execucao de cada amostra.

Corra a amostra 1 com seu método de aquisicado de amostras normal,
como habitualmente.

Execute o método do JetClean.
Corra a amostra 2, como habitualmente.
Execute o método do JetClean.

Continue executando alternadamente as amostras normais e o método do
JetClean até observar um aumento dos limites de deteccao.

Quando observar o aumento, execute sua rotina de manutencao e solucao
de problemas padrao (teste de vazamento, atualizacao do fator de ganho,
condicionamento, tune automatico). (Consulte "Solucao de Problemas" na
pagina 47.)

Se seus resultados tiverem melhorado, retome alternadamente o

processamento de amostras e a execucao do método do JetClean,
conforme descrito acima.

Se seus resultados nao tiverem melhorado, talvez seja hora de limpar
manualmente sua fonte de ions ou diminuir ou aumentar a intensidade
do método do JetClean.

Otimizar Parametros (Setpoints)

O hidrogénio pode ser agressivo para o filamento, por isso, o método Somente
Limpeza do JetClean usa o filamento nimero dois, deixando o filamento
analitico como filamento nimero um. (Na operacao de CI existe somente um
filamento disponivel.)
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Para obter o melhor rendimento de amostras possivel com o minimo de
defeitos da fonte durante o desenvolvimento de seu método Somente Limpeza do
JetClean, existem varios parametros que vocé pode ajustar, testar e reajustar
para obter resultados ideais. Alguns desses parametros incluem:

e Tempo

¢ Fluxo de hidrogénio

e Emissao

e Temperatura da fonte

* Numero de amostras entre aplicacoes do JetClean

¢ Tipo de amostras

* Etc.

E importante obter o menor fluxo de hidrogénio possivel, mas mantendo bons
resultados. Para comecar, use a configuracdo mais baixa que acha que sera

eficaz. Se os resultados nao forem satisfatérios, aumente o fluxo e teste
novamente.

* Pouco hidrogénio nao limpara a fonte suficientemente.

¢ Muito hidrogénio ira supercondicionar a fonte — um tépico que sera
discutido posteriormente.

Se vocé aplicar o processo Somente Limpeza, manualmente ou como uma
execucao de método em uma sequéncia, sera criado um arquivo de dados de
scan do processo de condicionamento. Esse arquivo de dados contém
informacoes valiosas que fornecem uma melhor compreensao do grau de
condicionamento.

0 método deve ser configurado para coletar esses dados de scan em um intervalo
adequado para o instrumento — isso é descrito abaixo.
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A Figura 10 mostra um exemplo do EIC de um arquivo de dados Somente
Limpeza do JetClean coletado em um 5977B com fonte de HES. Os ions
extraidos de 55, 57, 91 sdo exemplos de ions que indicam a contaminacdo em
segundo plano; 55 e 57 refletem os hidrocarbonetos e 91 os aromaticos etc.

Observe que os ions indicam que nem todas as espécies tém exatamente a
mesma cinética nem abundancias iniciais ou finais. Vocé pode determinar o
grau de tratamento adequado para seus compostos e sua analise.

Observe que existe a possibilidade de um tratamento ligeiro rapido durante
~1,5 minutos, mais extensivo durante ~3,5 minutos ou de uma duracao ainda
maior. Ao manipular os parametros, é possivel usar periodos de tratamento
curtos para remover diferentes graus de contaminacao.
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6,2
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45 ]
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@ .
<42 P Wt
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334 ’
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2l WA A A

22 / MMM

m/z 57
:’:'— > ligeiro B W
1:0 > moderado

0,6
0,2

+ EIC(55.0) Varredura HES-77B-30uA-H2-10pph-set-2-t6.D

03 05 07 09 11 1.3 15 1.7 19 21 23 25 2.7 29 31 33 35 37 39 41 43 45 47 49 5.1 53 55 57 59
Tempo de aquisicéo (min)
Figura10 EICs do modo Somente Limpeza do JetClean para 5977B SQ-HES em um inter-
valo de 0 a 6 minutos

A abordagem para explorar isso é sequencial na logica a seguir.

Comecando com os parametros padrao, trate uma fonte contaminada e, em
seguida, continue operando. Se considerar insuficiente, aumente primeiro o
tempo do tratamento e continue incrementando o tempo para um tempo de
corrida de cerca de 10 minutos. Nesse momento, os tratamentos estarao se
tornando muito longos em duracao, pelo que deve diminuir o tempo para 1 ou
2 minutos e aumentar o fluxo de hidrogénio duplicando ou triplicando a
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quantidade. Continue até o setpoint do fluxo de hidrogénio se aproximar de
metade do fluxo maximo recomendado para esse tipo de fonte. Em seguida,
diminua o tempo e o fluxo e aumente a emissao.

O dltimo parametro a ser implementado estd aumentando a temperatura da
fonte. Isso é ttil para remover depésitos muito recalcitrantes, mas acrescenta
tempo adicional ao processo, uma vez que a fonte deve arrefecer até a
temperatura de funcionamento, sendo geralmente usado em tultimo caso.

Como na limpeza manual padrio, existe um periodo em que o analisador
precisa estabilizar. Apés a limpeza manual, é realizado o condicionamento e o
novo tune do processo. Porém, para o modo Somente Limpeza do JetClean,
existem outras abordagens adicionais, sendo a de maior éxito a de "invadir
precipitadamente o analisador". Em vez da alternativa de uma configuracao de
tempo de estabilizacdo longo, uma configuracao de tempo curto é compensada
por varias injecoes de padroes ou matriz ou protetores de analitos (como nas
aplicacoes de pesticidas) que estabilizam o sistema. O novo tune deve ser
aplicado novamente no final desse processo e antes de os lotes de amostras
serem enviados.

E possivel "sobrecondicionar' uma fonte que resulta na formacio de cauda em
picos para compostos que nao estiao associados a problemas do GC. Observe
essas circunstancias e os parametros de Somente Limpeza do JetClean e evite-os
no futuro.

A Tabela 1 na pagina 27, a Tabela 2 na pagina 28 e a Tabela 3 na pagina 29
fornecem padroes e intervalos dos parametros importantes. Consulte essas
tabelas enquanto desenvolve seu préprio método "Somente Limpeza" do
JetClean.
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Tabela 1 Intervalo de parametros do JetClean 5975, 5977A/B e 7000A/B/C/D

Parametro/ Extremidade Extremidade Comentario

Setpoint inicial inferior superior

Fluxo de hidrogénio: 0,13 mL/min 3,52 As etapas de fluxo sdo em unidades de

Modo Somente 0,069 sccm. A configuracao da lente

Limpeza removivel de 3 mm padrao nao devera

0,67 mL/min precisar de mais de ~3,5 mL/min em
qualquer setpoint do modo Somente
Limpeza.

Emisséo (pA) 10 35 Os aumentos da emissdo e do fluxo tém

10 pA os maiores efeitos na aceleracéo da
limpeza da fonte. Para manter os tempos
curtos, incremente esses dois
parametros.

Duracéo (min) 1 min 120 Embora o limite superior seja alto, uma

1 min vantagem do JetClean é a economia de
tempo, pelo que devem ser explorados
pardmetros mais agressivos.

Temperatura da fonte ~ 150°C 350°C Comece com a temperatura da fonte do

Use a configuracdo do Arquivo de Tune de seu método de

Arquivo de Tune aquisicdo para economizar tempo.

operacional. 0 mesmo se aplica a temperatura do
quadrupolo.

Fluxo de hidrogénio: 013 mL/min 0,49 mL/min A maioria das aplicacdes usara

Modo Adquirir e
Limpar 0,13

configuragées muito baixas para o modo
Adquirir e Limpar (<0,5 mL/min) e
aumentara esse pardmetro em pequenos
incrementos.
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Tabela 2 Intervalo de parametros do JetClean 5977B HES e 7010 HES

Parametro/ Extremidade Extremidade Comentario

Setpoint inicial inferior superior

Fluxo de hidrogénio: 0,13 mL/min 3,52 As etapas de fluxo sdo em unidades de

Modo Somente Limpeza 0,069 sccm.

0.67 mL/min Nenhum setpoint deve exceder
~3,5 mL/min em nenhum ponto de
ajuste do método Somente Limpeza.

Emisséao (pA) 10 100 0 valor maximo recomendado é de

10 pA 50 pA; os setpoints baixos levardo
algum tempo a estabilizar.

Duracéo (min) 1 min 120 Embora o limite superior seja alto, uma

1 min vantagem do JetClean é a economia de
tempo, pelo que devem ser explorados
parametros mais agressivos.

Temperatura da fonte. Use ~ 150°C 350°C Comece com a temperatura da fonte do

as configuragdes do Arquivo de Tune de seu método de

Arquivo de Tune aquisicao para economizar tempo. 0

operacional. mesmo se aplica a temperatura do
quadrupolo.

Fluxo de hidrogénio: 0,13 mL/min 0,53 mL/min

Modo Adquirir e Limpar
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Tabela 3 Parametros de scan do modo Somente Limpeza do JetClean de acordo com o

instrumento e o tipo de fonte

5975 5977B HES 7010A HES
Parametro 5977A/B 7000A/B/C/D 7010B HES
c eV 70 eV 70 eV 70 eV
» Fatorde ganho* 1 0.2 0.2
* Modo Scan Scan/MS1 Scan MS1 Scan
+ Massa inicial’ 29 29/45 29/45
* Massa final 300 300 300
» Tempo/amostras 2°5 275/250 ms (5) 250 ms (5)
* Threshold 25 25 25
* 0 fa'tor de ganho deve ser ajustado com base nos parametros para manter as contagens
totais < 10° para qualquer corrente de ions (um economizador EM deve estar ligado). A

medida que o fluxo atual e de H, é aumentado, as contagens de ions também aumentaréo.

t A massa inicial em 29 exibira a presenca de N2H* que indicara se o H, esta ligado e o

processo funcionando. Depois disso, a massa inferior devera ser elevada para abranger o
intervalo de interesse, talvez 50 ou mais, mas aqui é referida a borda inferior de 45 (acima

de CO,).
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Tabela 4 Modo Somente Limpeza — Parametros do método padréo

Método Tipo Fluxo de Emissdao Filamento Fonte Analisador Tempo Estabilizacdo
H2
CleanOnly.atune.m Modo Somente 0,7 20 2 230 150 1.3 10
Limpeza
CleanOnly.etune.m Modo Somente 0,7 20 2 230 150 1.3 10
Limpeza
CleanOnly.HES_Atune.m Modo Somente 0,7 10 2 230 150 1.3 10
Limpeza
CleanOnly.EI-Clsource.m Modo Somente 0,7 20 1 230 150 1.3 10
Limpeza

30

Vocé pode alterar o arquivo de tune especificado no método.

Todos os métodos tém seis monitores de MS. Os monitores sao:
¢ Fonte MS

* Quad do MS

* Operacao de limpeza

* Fluxo de Hy (mL/min)

¢ Emissao (uA)

¢ Filamento

Todos os monitores de GC estao desligados porque o GC nao participa neste
método.

O método do GC esta configurado em Parametros de Entrada e Injecado como
"Outro/Nenhum" para a Entrada da Amostra e "Valvula/Inicio Imediato" como
a Fonte de Injecdo. A taxa de fluxo da coluna e outros parametros do GC (por
exemplo, linha de transferéncia, temperatura de entrada etc.) podem
permanecer inalterados. Para criar um método Somente Limpeza a partir dos
métodos GC-MS existentes, certifique-se de que execute as alteracoes aos
Parametros de Entrada e Injecao conforme indicado acima, confirme as
alteracoes e, em seguida, salve o método. Se o GC tentar injetar uma amostra
durante a execucdo de um método Somente Limpeza, esses parametros de
configuracao precisarao ser verificados.

Quando um método é carregado, os monitores refletem o estado atual do
instrumento. Quando o método é executado, os parametros na Tabela 4
prevalecerdo. Os tempos de Limpeza e Estabilizacdo (tempo pés-corrida) podem
ser monitorados pela visualizacdo do Reldgio do Tempo de Retencao.
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Criar e Executar um Método Somente Limpeza do JetClean

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

1 Clique em Método e, em seguida, abra |-—T5 um método que vocé
usaria para uma execucao cromatografica normal.

Y
Salve a aquisicao atual como um arquivo novo .

Clique em JetClean e, no menu suspenso Operacdo, selecione Somente
Limpeza. Essa opcdo nao estara disponivel se seu MSD nao estiver
configurado para um controlador a gas JetClean. (Consulte Figura 11.)

Eﬁ GCMS5201 - Acquisition

Arquivo Principal Controle GC Plugins

~ @ s n-line  Analise de Amostra Unica

i

Unica  Seguéncia ¥ *O) Redefinir v E E Status

Layouts Janelas.

Método de Aquisicdo — cleanonly.amx
e & Dok G

4 Geral 4 Método
Propriedades Aquisigie Operagdo Somente Limpeza -
Cromatogramas sem impeza
4 Configuragdo do Instrumento Eventos de Temr
MSD . [letClean Somente Limpeza L\)
4 Tune i .
Agilent GC System Limpando Aq & Limpeza

Tune Automatico

Figura1l Método Somente Limpeza do JetClean

4 Ao desenvolver seu método Somente Limpeza, é importante obter o menor
fluxo de hidrogénio possivel, mas mantendo bons resultados.

Pouco hidrogénio nao limpara a fonte suficientemente.

Muito hidrogénio "sobrecondicionara" a fonte.

Para comecar, use esses parametros padrio para seu método Somente
Limpeza do JetClean. (Consulte Figura 12 na pagina 32.)

Manual de Operacéo do JetClean da Agilent para OpenLAB 31



2  Modo Somente Limpeza

A L GCMS201 - Acquisition

Arquivo Principal Controle GC Plugins

= i

Status Método ostra Unica Sequéncia ¥ ‘) Redefinir v

M copiar

lanelas

Método de Aquisicdo — cleanonly.amx

HhPpE 5 b G

4 Geral « Método
Propricdades Aquisigio Operagdo Somente Limpeza -
Cromatogramas.
4 Configuragdo do Instn Eventos de Tempo
v ]
i 4 Tune Limpando
gilent GC System P
he " Tune Automatico
Tune Automético Avancado
Tune Personalizado Fluxo de hidrogénio (mL/min) 0.13
4 Tune Manual
Pardmetros Filamento z
Aguisicio
Controle de Gas Emissdo 10
4 Manuten¢do .
Quebrar Vacuo/Criar Vacuo Temperatura da Forte (€] 230
Condicionamente
Purgar Valv. de Calibragio Temperatura do Quadrupolo (C) 150
I i P
Servico Duracdo (min) 13
=
=
=
Q
= .
g Pés Limpeza
o
' Para Pos Limpeza, a temperatura da fonte e do
S guadrupolo sdo derivadas das configuragies de
~ temperatura no Arquivo de Tune associado a este
g método.
8 Duragdo da estabilizacio (min) 10

4 »

Figura12 Parametros padrdo de Somente Limpeza do JetClean

5 Selecione Configuracéo do Instrumento > GC > Forno e modifique o Tempo de
Espera e o Tempo Pés-Corrida para que correspondam aos tempos
configurados na janela Limpeza do MSD JetClean (1,3 minutos no exemplo
mostrado na Figura 13 na pagina 33).
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Single Sample Analysis

Sample Prep

Layouts

% Acquisition Method — demoClean.amx
S
R & &
4 General pba o
o 2
Properties :
4 Instrument Setup
MSD
Agilent 78908
Select... Acual
Back Injector [ OvenTermp On —
Rate Value Hold Time Run Time
Tray / Other 4s°C “c/min ] min min
~ Inlets > (Initial) 25 13 13
MM - Front Equilibration Time
SSL- Back
Columns
Oven Maximum Oven Temperature
Detectors 325°C
Aux Heaters
Events K
[0 Override Colurn Max: 350 °C Post Run:
signals
~ Configuration PostRun Time
Miscellaneou

Figura13 Configuracdes de Tempo de Espera e Tempo Pds-corrida

6 Salve ™ o0 método. Os parametros de GC e MS, juntamente com a
descricao do método, sdo salvos com o método.

Acesse a janela Amostra Unica.

Para a Fonte de Injecdo, selecione Nenhuma Injecdo/Branco do Instrumento.
Esse modo indica ao GC e MS para executar o método especificado, apesar
de nenhuma amostra ter sido incluida. (Consulte Figura 14 na pagina 34.)

9 Para iniciar o processo de limpeza, clique em Executar.
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GCMS201 - Ac
GCPlugins

Arquivo Principal Controle

g i

Sinais On-line  Método}

@ copiar

Amostra Unica  Sequéncia ¥ D Redefinir v

Layouts

Anélise de Amostra Unica

Informagdo da Corrida
Nome da amostra my sample
Métode de aguisicio C\CDSProjects\TWI\Methods\AcquireAndClean.amx
Método de Processamento

Caminho do Resultado C\CDSProjects\TWi\Results

Nome do resultado <AMX<003>

Amostrador Automatico
Fonta de injegio Nenhuma Injeg3o/Branco do Instrumento -

Volume de injecio

vial

b Sessdo de Processamento

b Descricdo da Amostra

Correr/Iniciar

Espectro X
@

NIAE
Cmsp HE

Usuério atual: ¥ 27 s, Projeto ativo: Demo

GCMS201 - Realizando Tune

Figura14 Janela Amostra Unica

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

contador regressivo, realcado na Figura 15.

ui GCMIS201 - Acquisition
Arquivo principal Controle GCPlugins
B copiar

= 0 g . e |

Status Y AmostraUnica ¥ O Redefinir v| | Fila de Corridas

Janelas

Status do Instrumento

[<] | [ pasnboara | agilent Gesystem  msD

Anélise de Amostra Unica

Informago da Corrida

GCALS Agilent 78508
Enespera

Nome da amostra my sample3<01s>

Método de Processamento.

cicoser T

=
=
=

Nome do resultado. <AMI<032>

Amostrador Automatico
Fonte de injecio Nenhuma Injegio/Branco do Instrumento -

Volume de injeio

Vial

> Sessdo de Processamento

> Descricgo da Amostra =5

Correr/l

Figura15 Contador regressivo
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Além disso, vocé pode monitorar o status de seu instrumento na pagina de
detalhes do MSD.

] e ———

Arquive

Anélise de Amostra Unica Status do Instrumento

Informagsio da Corrida Dashboard _Agilent GC System | MSD

Parametro setpoint | Real
Nome da amostra my sample3<015> > cioso
fscuo: Camara do quad. (Torr) 116605
Vacue: Velocidade da turbo (%) 1000
fon: Emissdo (ua) 0

Metodo de aquisigio CACDSProjects\TWI\Methodshel eanony.amx

Método de Processamento

Caminho doResultado | C\CDSProjects\TWI\Results

Nome do resultado <ANX<D3Z> >

Amostrador Automatico Fonte de fon.

Zona: Temperatura dafonte (*C) 230 230
Fonte de injecio Nenhuma Injecio/Branco do Instrumento . o o

Volume de injesso Fechado

Vlwla: Valvula d
Fluxo de H2 do JetClean (mL/min) 000 Fechado

Operagéo JetClean Fechado - Sem limpeza

Estado JetClean Sair, Ocioso, 0, Tudo Desligado, 0, 0

Fechado
vial

b Sessdo de Processamento

> Descrigdo da Amostra

Correr/Iniciar

Figura16  Pagina de detalhes do MSD

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

Se os resultados tiverem melhorado satisfatoriamente, retome o
processamento normal das amostras.

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

Se os resultados tiverem piorado, talvez seja altura de executar uma
limpeza manual.
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Conceito

Sem o JetClean, durante operacdes normais, sempre que uma amostra é
processada, uma determinada quantidade de contaminacéo sera depositada
na fonte de ions. Ao longo do tempo, isso é acumulado até o ponto em que o
sistema deve ser encerrado e a fonte de ions manualmente limpa.

Quando vocé usa o JetClean no modo Adquirir e Limpar, sempre que uma
amostra é analisada, uma pequena quantidade de hidrogénio é introduzida no
sistema junto com ela. Quando o hidrogénio atinge a fonte de ions, ocorrera
uma reacao quimica que removera alguma, mas nao toda a contaminacao da
amostra da fonte. Ao longo tempo, ainda sera necessario limpar manualmente a
fonte de ions. Porém, ao remover uma pequena quantidade da contaminacao da
fonte sempre que uma amostra é processada, vocé aumentara
significativamente a quantidade de amostras que pode processar antes de
precisar executar uma limpeza manual completa da fonte de ions.

Como esse processo requer um método de processamento de amostras
modificado, existem alguns pontos que vocé deve considerar antes de prosseguir.

¢ Se vocé estiver testando compostos niao polares, ou seja, sem oxigénio,
nitrogénio, enxofre ou outros grupos altamente polares, que mostrem pouca
ou nenhuma reatividade com hidrogénio, o modo Adquirir e Limpar do
JetClean podera ser incorporado em seu fluxo de trabalho.

* Se voceé estiver testando compostos polares, ou seja, com oxigénio, nitrogénio,
enxofre ou outros grupos altamente polares, que possam mostrar reatividade
com hidrogénio, verifique se a introducao de hidrogénio ainda permite cumprir
suas necessidades qualitativas e quantitativas. Caso contrario, podera ser
melhor trabalhar com o modo Somente Limpeza do JetClean.

¢ Como o seu método de processamento de amostras sera modificado, podera
ser necessario revalida-lo. O modo Somente Limpeza, por sua vez, ndo
modifica o seu método de processamento de amostras existente.

Caso sejam usados solventes clorados com esse processo, sera necessario garantir
que a espera pelo solvente é suficiente. Nao eliminar o solvente e operar o JetClean
ao mesmo tempo pode anular a garantia do sistema GC/MS.

38

Verifique cuidadosamente se todos os solventes foram eluidos ou eliminados
antes de o filamento ser envolvido. Alguns exemplos de solventes mais dificeis
de eliminar antes de o filamento estar aceso sao:

¢ Diclorometano (DCIM)

e Cloroférmio

* Tetracloreto de carbono

¢ Dissulfeto de carbono

Manual de Operacao do JetClean da Agilent para OpenLAB



Modo Adquirir e Limpar 3

Execucdo do JetClean no Modo Adquirir e Limpar

De um modo geral, o fluxo de trabalho de processamento online do JetClean
sera semelhante ao indicado a seguir.

1 Crie o seu método analitico Adquirir e Limpar do JetClean.
a Comece com uma fonte de ions limpa.

b Modifique seu método de processamento de amostras para incluir a
quantidade de hidrogénio menor.

¢ Execute os padrdes como habitualmente e observe os resultados. E
possivel que o(s) fator(es) de ganho ou até mesmo as razoes de ions
precisem ser reajustados.

Se os resultados do composto forem satisfatérios (ou seja, os sinais de
ions do composto nao estao degradados nem comprometidos por novas
interferéncias de ions e ndo ha nenhuma cauda de compostos ou outros
problemas cromatograficos, por exemplo), considere aumentar o
hidrogénio e revise novamente os resultados. O objetivo é usar o fluxo
de hidrogénio mais alto que nao compromete os resultados, uma vez que
ele fornece o condicionamento da fonte mais robusto.

Se os resultados tiverem piorado e nao cumprirem mais os critérios
analiticos e nenhum fluxo de hidrogénio puder ser adicionado durante
a andlise, considere o modo Somente Limpeza.

d Quando o método Adquirir e Limpar parecer estar funcionando
perfeitamente, inicie a analise das amostras como habitualmente.

2 Adquira as amostras usando o método Adquirir e Limpar do JetClean. Desde
que seus resultados sejam aceitaveis, continue executando amostras como
habitualmente.

3 Quando vocé observar uma perda de sinal ou ruido de fundo, execute sua
rotina de soluc¢ao de problemas padrao (manutencao da coluna e entrada
do GC, teste de vazamento, atualizacao do fator de ganho,
condicionamento, atualizacdo de GF, tune automatico). (Consulte "Solucao
de Problemas" na pagina 47.)

4 Se a solucao de problemas nao tiver melhorado os resultados, talvez seja o
momento de aplicar o modo Somente Limpeza para a fonte ou de executar
uma limpeza manual.
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O fluxo de hidrogénio pode ser incrementado até efeitos adversos, como
espectros degradados, cauda em picos, limites de deteccdo comprometidos
etc., afetarem a andalise. Até mesmo uma configuracéo de fluxo baixo, pré6xima
dos valores mais baixos permitidos (0,15, 0,21, 0,28 mL/min) deve ser
considerada eficaz ao aumentar o tempo entre a limpeza manual sem
degradacao analitica substancial.
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Criar e Executar um Método Adquirir e Limpar do JetClean

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

1 Configure os parametros de aquisicao do método MS.

(Wl
a Clique em Método e, em seguida, abra (B e navegue até o método
de aquisicao de dados que vocé usara.

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

¢ Clique em JetClean e, em seguida, no menu suspenso Operacdo, selecione
Aq & Limpeza. Essa opcdo nio estara disponivel se seu MSD nao estiver
configurado com um controlador de fluxo de gas. (Consulte Figura 17.)

d Observe que o fluxo de hidrogénio exibido é o fluxo padrao de 0,13.
O fluxo de hidrogénio exibido aqui deve corresponder ao fluxo de
hidrogénio que vocé inseriu nos parametros de tune (descritos abaixo
na etapa 2).

o GCMs201

Operagio xasUmpezs

Limpando

Figura17 Parametros de aquisicdo do método

e Salve o método de aquisicao.
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Modo Adquirir e Limpar

2 Configure os parametros de tune e faga o tune do instrumento.

a Selecione Tune > Tune Automatico e, em seguida, clique em Solicitar controle

do tune ij . O Arquivo de Tune associado ao Método atualmente
carregado esta carregado e o nome e o tipo estao exibidos. (Consulte
Figura 18.)

Método de Aquisigdo — AcquireAndClean.amx

hhes & G-

4 Geaal 4 Método AW VR~ L b REBX
a

tune. AcquireandCiessHES Acune Tigo de tue

pgBes do Tune Automético
) Tone Répice/Quice

Relatérios

- Realizando Tune

Figura18 Selecdo de Tune Automatico

a Selecione Tune > Tune Manual > Parametros e defina o parametro Fluxo de
gas hidrogénio como 0,13. Ao desenvolver seu método Adquirir e Limpar, é
importante obter o menor fluxo de hidrogénio possivel, mas mantendo
bons resultados. (Consulte Figura 19 na pagina 43.)

Pouco hidrogénio nao limpara a fonte suficientemente.

Muito hidrogénio "sobrecondicionara" a fonte.
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O parametro padrao é um fluxo de hidrogénio de 0,13. Para comecar, use
esse parametro padrao para seu método do JetClean. Lembre-se de que
a configuracao do fluxo de hidrogénio deve corresponder ao fluxo em
seus parametros do método de MS, descritos acima na etapa 1 da
pagina 41 (0,13 é o padrao).

i [y GCMS201 - Acquisition
e Principal Controle GC Plugins

il i

Método A a  Sequéncia

Método de Aquisi¢do — AcquireAndClean.amx

HhBEE 5 (G~

. v o
4 Geral 4 Método (ﬁ (KUU l;/ - li‘ L, Ea e
Aquisigio
Propriedad ) . .
ropnieaRdes Cromatogramas Arquivo de tune  AcquireandCleanHES_Atune Tipo detune HES_awmme Fonte deions EI
4 Configuragdo do Instrumento Eventos de Tempo
o JetClean Tipo de aquisicdo |Scan ~ ecalibraggo [] | Ligar MS MS Desligado
ilent GC Systs 4 Tune Pardmetros
Agile=n vetem Tune Automatico
Tune Automitico Avangado Polaridade do fon Ganho do eixo de massas 157
Tune Personalizado
Tune Manual Emissdo (WA) 100 Offsetdo eixe de massas 23
.
Aquisicso Energia do elétron (V) 700 Ganho da largura 2554
Controle de Gas Filamento 1 offserda largura 139,36
4 Manutengdo
Quebrar Vacuo/Criar Vacuo Repeller (V) 2550 largura do 219 0,000
Condicionamento lon focus (V) 92 Polaridade DC
Purgar Valv. de Calibracio
I Senico Entrance lens (V) 285 HED habilitada Ligar -
Offset da ent lens 13,58 Tens&o EM (V) 3000
@ Corpo da fonte (V) 0,00 Extratora (V) 0,00
§ Offset da pbs extratora 1 (V) 11,60 Pos extratora 2 (V) 45,00
=
o Temperatura da fonte (°C) 230 Temperatura do quad. (*C) 150
-
£ Gas Fluxo de gas (ml/min} 0,13

Figura19 Parametros de Tune Manual

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

¢ Clique em Iniciar tune automatico do instrumento W

d Apés o procedimento de tune automatico ser executado, libere o controle

do tune Cf
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3 Carregue o arquivo de tune criado recentemente para os parametros de
Aquisicao do MSD.
a Selecione MSD > Método > Aquisicao, clique em Carregar um Arquivo de Tune

e selecione o arquivo de tune que vocé criou para esse processo.
(AcquireandCleanHES_Atune para esse exemplo.) (Consulte Figura 20 e a

Figura 21.)

GCMS201 - Acquisition

principal Controle GC Plugins

Copiar e Sinais On-line  Analise de Amosta Unica

il il o Especro
Método A 0 Sequéncia ¥ ‘D Redefinir v|  Filade s Status

Janelas

Método de Aquisi¢do — AcquireAndClean.amx
hpe &8 & EG

ConfiguracBes do Detector

4 Geral « Método Arquivo de Tune
Aquisigio
Fropsicdeoc] Cromatogramas Arquie de tune Tempo de corrida (min) 100
4 Configuragio do Instr: Eventos de Tempo SR £ Atras0 para solvente (min) 39
MsD Carregar Arquivo de Tune n
Agilent GC Sys;
Selecionar arquivo de tune
Nome Data modificada Ultimo tune Tipo Fonte de fons .
= Informago Detalhada
AcquireandCleanHES Atune 17/09/2017 04:44:58 17/09/2017 0444558 HES atune  HES
HES_Atune 17/09/2017 01:1928 17/09/2017 01:19:28 HES atune  HES e e
HES_Atune2 16/09/2017 22:41:13 16/09/2017 06:17:58 HES atune  HES
Temperatura do quad. ('C) 150
Emissio (ud) 100
Tensio EM (v) 3000
e
=
9
2 Mais Informaglo...
g Nome do arquivo de tune es_atune Relatdrio..
S ———
&
b Carregar Cancelar

Figura20 Selecionar um Arquivo de Tune para Carregar

b Salve [ o método. Os parametros de GC e MS, juntamente com a
descricao do método, sao salvos com o método.
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Arquiva Principal Controle

: il it

Status Método A a a Sequéncia

BhEE g Oy G

4 Geral 4 Método
Propriedades
Cromatogramas
4 Configuragdo do Instrumento Eventos de Tem
MSD letClean
4 Tune

Agilent GC System

4 Tune Manual
Parametros
Aquisicio
Controle de

Figura21 Arquivo de Tune carregado

Agora que o arquivo de tune novo e

GCMS201 - Acquisition
GC Plugins %

[l copiar

Redefinir »

lanelas

Método de Aquisicdo — AcquireAndClean.amx

Arquivo de Tune
Arquivo de tu AcquireandCleanHES_Atune
P Tipo de tune

TensZo EM do tune (V)

Tune Automatico
Tune Automatico Avancado Real Setpoint
Tune Personalizado

Temperatura da fonte (*C)

Temperatura do quad. (*C)

Gas

o método estao salvos, vocé pode

processar suas amostras como habitualmente usando o método Adquirir e

Limpar.
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Solucao de Problemas

Solucao de Problemas Geral

48

Se, a0 monitorar o ruido de fundo do sistema e a intensidade ou consisténcia
do sinal, for indicada uma necessidade de solucao de problemas, vocé devera
executar essas rotinas de solucao de problemas pela ordem aqui indicada.
Apbs cada etapa, corra uma amostra para verificar se o problema foi
corrigido.

1 Execute uma manutencio da coluna e entrada do GC.

2 Execute um teste de vazamento e corrija todos os vazamentos. Sempre
execute um teste de vazamento de ar e agua antes de fazer passar
hidrogénio pelo seu sistema. Na presenca de um vazamento, o hidrogénio
pode causar danos extremos.

Atualize o fator de ganho.

Realize o condicionamento do sistema e, em seguida, verifique o fator de
ganho novamente.

5 Realize um novo tune e recalibre o instrumento.
Se nenhuma das etapas acima conseguir resolver os problemas, limpe

manualmente a fonte de ions. Consulte o Manual de Operacéo de seu sistema
para obter detalhes sobre como limpar manualmente a fonte de ions.

Se os resultados de seu sistema forem satisfatérios e vocé estiver executando
no modo Somente Limpeza do JetClean, execute o método Somente Limpeza do
JetClean e, em seguida, retome o processamento de amostras normal.
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Solucao de Problemas do JetClean

Ao configurar o JetClean, certifique-se de que todas as linhas estejam
devidamente purgadas.

Ao invocar o JetClean em qualquer um dos modos (Somente Limpeza ou Adquirir
e Limpar), observe a configuracdo do medidor de ions quando o fluxo estiver
ativado.

Também podera adquirir uma aquisicao de scan em um fator de ganho baixo
para se certificar de que o hidrogénio esteja entrando na fonte de ions.

Os ions tnicos indicardo a presenca de hidrogénio além do préprio Hy': m/z 3
(Hg"), 5 (HeH™), 19 (H30") 29 (NyH") etc. A presenca intensa do fon m/z 29 é
um bom indicador da presenca de hidrogénio na fonte.

Manual de Operacéo do JetClean da Agilent para OpenLAB 49



4  Solucao de Problemas

50 Manual de Operacédo do JetClean da Agilent para OpenLAB



JetClean da Agilent para OpenLAB
Manual de operacao

)
Hardware

Uso Pretendido 52

Sistemas Suportados 52

Operacdo e Manutencéo do Sistema 53

Precaucdes do Equipamento 55

Precaucées Operacionais 56

Tubulagéo de Hidrogénio 57

Alteracéao do Filtro de Fornecimento de Hidrogénio 60
Limpeza Manual da Fonte de fons 61

Precaucgées Laboratoriais Gerais 61

Agilent Technologies

51



5

Hardware

Uso Pretendido

Os produtos da Agilent devem ser usados somente conforme descrito nos
guias de usudario da Agilent. Qualquer outro uso pode resultar em danos ao
produto ou ferimentos pessoais. A Agilent ndo é responsavel por quaisquer
danos causados, no todo ou em parte, pelo uso impréprio dos produtos,
alteracoes nao autorizadas, ajustes ou modificacoes nos produtos, falha no
cumprimento dos procedimentos descritos nos guias de usuario da Agilent ou
uso dos produtos em violacao as leis, regras ou regulamentacoes validas.

Sistemas Suportados

52

O acessorio do sistema JetClean pode ser instalado por um engenheiro de
campo ou representante de servicos Agilent. Os GCs 7890 e 9000 da Agilent
sdo compativeis com as configuracdes do MS a seguir:

e Um MSD série 5975 ou 5977 da Agilent com uma bomba turbo de alto
desempenho.

Atualmente, somente o GC 7890 e GC 9000 sdo compativeis com o JetClean e a
operacao de CI no modo EI.
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Operacao e Manutencao do Sistema
Avisos gerais

Antes de executar uma operacao que requer a abertura da valvula de retencdo do
fornecimento de hidrogénio para o sistema JetClean, todas as tubulacdes,
conexdes, tubulacao de descarga da bomba de vacuo e controles devem ser
testados exaustivamente quanto a vazamentos com um testador eletronico de
vazamento de hidrogénio.

Sempre verifique se ha vazamentos com um testador eletronico de vazamento de
hidrogénio, apés trocar um tanque ou fazer manutencoes nas linhas de gas. Nunca
use sabonete para testar vazamentos em um sistema que use hidrogénio.

Todos os cilindros de gas comprimido devem ser hem presos a uma estrutura imovel
ou uma parede permanente. Os gases comprimidos devem ser armazenados e
manuseados de acordo com os codigos de seguranca relevantes. Os cilindros de gas
nao devem estar localizados no caminho da exaustdo do forno aquecido.

Para evitar possiveis lesdes oculares, use protecao ocular quando manusear gas
comprimido.
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Tubulacéo de fornecimento de hidrogénio

Figura 22 ilustra a tubulacao do filtro de hidrogénio usado com o JetClean.

Exaustao para
@ A uma capela
/b» Para a porta de hidrogénio do MFC

Legenda

Filtro de hidrogénio
(montagem vertical)

v ©

@ |—O @ %,_ Valvula de retencéo com identificador
d—

4@ Regulador de pressao
Da fonte de
gas hidrogénio > > ﬂ Bomba foreline

Figura22 Fornecimento de hidrogénio filtrado para o MS

o Extremidades da tubulacao conectadas

Conecte o gas Hy a porta de hidrogénio do MFC de CI/JetClean.
Configure os gases de MS.

Realize o tune do arquivo de tune apropriado.

2N -

Defina a Fonte de Injecdo como valvula\inicio imediato. A entrada ndo deve
ser definida como GC.
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Precaucoes do Equipamento

Tome as seguintes precaucoes ao operar um sistema GC/MS com a opcao
JetClean que fornece hidrogénio para o MS a partir de um controlador de
fluxo localizado no analisador.

m Vocé DEVE certificar-se de que o parafuso superior na(s) placa(s) lateral(ais) do

analisador seja apertado manualmente. Nao aperte demais os parafusos; isso pode
causar vazamentos de ar.

REMOVA a tampa de plastico sobre a janela de vidro na frente do analisador. Na
improvavel ocorréncia de uma explosao, essa cobertura podera ser deslocada.

O nao cumprimento das etapas de aviso listadas acima aumenta enormemente
a chance de ferimentos pessoais em caso de uma explosao.
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Precaucoes Operacionais

56

Ao usar gas hidrogénio, verifique se ha vazamentos no sistema, para evitar
possiveis incéndios e explosdes, com base nos requisitos de Integridade e
Seguranca Ambientais (EHS). Sempre verifique se ha vazamentos apés trocar
um tanque ou fazer manutencoes nas linhas de gas. Sempre se certifique de
que as linhas de ventilacdo da bomba foreline ou linhas de purga estejam
ventilando para uma capela.

* Desligue o hidrogénio na sua fonte sempre que vocé desligar o GC ou MS.

N3ao use hidrogénio como gas de células de colisao.

Desligue o hidrogénio na sua fonte sempre que vocé ventilar o MS.

Desligue o hidrogénio na sua fonte sempre que as valvulas de retencao no
MS estiverem fechadas.

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

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

a
b

c
d

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

Desligue o MS e deixe-o resfriar por uma hora.
Elimine todas as potenciais fontes de ignicao na sala.
Abra o distribuidor de vacuo do MS para a atmosfera.

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

Inicie o GC e o0 MS, normalmente.

Para além das informacoes fornecidas nesse documento, vocé devera ler e
entender os avisos no Manual de Seguranca com Hidrogénio fornecido com o
seu sistema e a secdo Seguranca com Hidrogénio de seu manual de operacao.
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Tubulacao de Hidrogénio

m Todos os cilindros de gas comprimido devem ser hem presos a uma estrutura imovel
ou uma parede permanente. Os gases comprimidos devem ser armazenados e
manuseados de acordo com os codigos de seguranca relevantes.

0Os cilindros de gas nao devem estar localizados no caminho da exaustéo do forno
aquecido.

Para evitar possiveis lesdes oculares, use protecao ocular quando manusear gas
comprimido.

Recomendacoes gerais

Vocé deve fornecer uma tubulacao de aco inoxidavel (SS) pré-limpa de 1/8 de
polegada e uma variedade de conexdes Swagelok de SS de 1/8 de polegada para
conectar o sistema JetClean a fonte de fornecimento de gas hidrogénio.

Reguladores de duas fases para eliminar picos de pressao sao altamente
recomendados pela Agilent. Sdo especialmente recomendados reguladores
de tipo diafragma em aco inoxidavel, de baixo fluxo e alta qualidade.

As valvulas para ligar/desligar montadas na conexao de saida do regulador
de duas fases ndo sdo essenciais, mas sdo muito uteis. Certifique-se de que
as valvulas tenham diafragmas sem empanque em aco inoxidavel.

E altamente recomendada pela Agilent a instalacio de valvulas de retencio
em cada conexao de fornecimento de entrada do MS para permitir que o MS
fique isolado para manutencao e solucao de problemas.

Os dispositivos de controle de pressao e fluxo requerem, pelo menos, 10 psi
(138 kPa) de pressao diferencial entre eles para operarem adequadamente.

Configure o regulador de pressido de gas para fornecer 20 a 25 psig ao
conector do MFC.

Instale os reguladores de pressao auxiliares junto das conexoes de entrada
do MS. Isso garante que a pressao de fornecimento seja medida no
instrumento (e ndo na fonte); a pressao na fonte pode ser diferente se as
linhas de fornecimento de gas forem compridas ou estreitas.

Nunca use vedante de roscas liquido para encaixar conexoes.

Nunca use solventes clorados para limpar tubulacoes ou conexoes.

Consulte os Kits de Instalacao para obter mais informacoes.
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Tubulacao de fornecimento para gas hidrogénio

* A Agilent recomenda usar tubulacoes e conexdes cromatograficas novas em
aco inoxidavel de qualidade quando usar hidrogénio.

* Nao volte a usar tubulacdes antigas quando instalar ou alternar para gas
hidrogénio. O gas hidrogénio tende a remover contaminantes deixados em
tubulacoes antigas por gases anteriores (por hélio, por exemplo). Esses
contaminantes podem aparecer na saida como ruido de fundo alto ou
contaminacao por hidrocarbonetos durante varias semanas.

e Em particular, ndo use tubulacdes em cobre antigas, que podem tornar-se
frageis.

Sistemas de fornecimento de hidrogénio

Para eliminar picos de pressao, use um regulador de pressao de duas fases
com cada cilindro de gas hidrogénio. Sao recomendados reguladores tipo
diafragma em aco inoxidavel. O fluxo de pressao para a parte traseira do
modulo de fluxo CI ou JetClean é de aproximadamente 25 psi. (Consulte
Figura 23.)

Regulacéao de duas fases —‘

Valvula para
ligar/desligar
o fornecimento
principal

Valvula para ligar/desligar

Sistema de filtro de limpeza de gas

Fornecimento — |
de gas principal

=

A configuracao do filtro de limpeza de gas podera variar, dependendo da aplicacéo.

Figura23 Tubulagédo de fornecimento do cilindro de gas hidrogénio
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O tipo de regulador que vocé usa depende do fornecedor e tipo de gas. O
catalogo da Agilent para consumiveis e materiais contém informacoées para
ajudar vocé a identificar o regulador correto, conforme determinado pela
Associacao de Gas Comprimido (CGA). A Agilent Technologies oferece kits do
regulador de pressdo que contém todos os materiais necessarios para instalar
os reguladores corretamente.

Conexoes da tubulacéo de fornecimento de gas do regulador de pressao

Use fita em PTFE para vedar a conexao da rosca de tubo entre a saida do
regulador de pressao e a conexao a qual vocé conecta a tubulacao de gas.

A fita em PTFE (nimero de peca 0460-1266) de grau do instrumento, da qual
foram removidos compostos volateis, é recomendada para todas as conexodes.
Nao use pasta de vedacao de roscas, pois contém materiais volateis que
contaminarao as tubulacoes.
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Alteracao do Filtro de Fornecimento de Hidrogénio

60

Altere periodicamente o filtro de fornecimento de hidrogénio para o sistema
JetClean. Se o sistema estiver pressurizado com hidrogénio, vocé devera
evacuar hidrogénio do filtro antes de remover o filtro.

1

10

1"

12
13

Feche a valvula de reten¢io manual de fornecimento de hidrogénio @
designada hidrogénio para o controlador de fluxo de massa (MFC).
(Consulte Figura 22 na pagina 54.)

Feche a vilvula de retencdo manual @ na entrada do filtro de
fornecimento de hidrogénio.

Em seu programa de software de aquisicao, em

Método > MSD > Tune > Controle de Gas, abra totalmente a valvula de
hidrogénio.

Ventile o MS.

Verifique se a valvula de retencio de saida da linha de bypass do filtro ®
esta fechada e remova o bujao roscado dessa valvula.

Remova o bujao da linha de tubulacido para a entrada da bomba foreline
para que possa ser acoplada a linha de bypass do filtro na préxima etapa.

Acople a valvula de saida da linha de bypass do filtro ® a linha de
tubulacdo acoplada a entrada da bomba foreline.

Se o MS estiver desligado, ligue-o e aguarde até a bomba turbo iniciar. O
sistema JetClean esta agora em vacuo.

Em seu programa de software de aquisicao, em
Método > MSD > Tune > Controle de Gas, abra totalmente a valvula de
hidrogénio para que o regulador de pressdo e o MFC abram totalmente.

Abra a valvula de retencdo ® na linha de saida do filtro que vai para a
entrada da bomba foreline. Isso evacua o hidrogénio do filtro através da
bomba foreline para uma exaustao de capela de laboratério.

Apés 10 minutos, feche a valvula de retencio ® na linha de saida do filtro
que vai para a entrada da bomba foreline.

Remova o filtro antigo e substitua-o por um novo.

Com a valvula da linha de ventila¢io ® fechada, remova a tubulagio dessa
valvula que vai para a bomba foreline e conecte a extremidade dessa
tubulacdo, bem como a valvula. Isso evita que alguém abra essa valvula
por engano, permitindo que o hidrogénio flua diretamente para dentro do
laboratoério.
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Certifique-se de que as valvulas de retencéo de ventilacdo na entrada do
filtro ® e na saida do filtro @ estejam fechadas.

Em seu programa de software de aquisicao, em
Método > MSD > Tune > Controle de Gas, feche a valvula de hidrogénio.

Com a bomba de vacuo ainda em execucao, abra as valvulas de retencao de
hidrogénio na entrada do filtro @ e na saida do filtro @ e use um testador
eletronico de vazamento de hidrogénio para verificar se ha vazamentos no
sistema.

Limpeza Manual da Fonte de fons

Consulte o Manual de Operacéo de seu sistema para obter detalhes sobre
como limpar manualmente a fonte de ions.

Precaucoes Laboratoriais Gerais

O uso de hidrogénio como gas portador do GC ou como um gas reagente para o
sistema JetClean é potencialmente perigoso. O hidrogénio apresenta varios
perigos. Alguns sao gerais, outros sao exclusivos da operacao de GC ou
GC/MS.

Certifique-se de que leia as informacoes a seguir e a se¢do sobre Seguranca
com Hidrogénio no Manual de Operacao de seus instrumentos antes de operar
o sistema JetClean.

1

Identifique claramente as execucodes da tubulacao de hidrogénio do
sistema JetClean com etiquetas de hidrogénio com o cédigo local.

Use equipamento de verificacdo de vazamentos para monitorar
periodicamente os vazamentos no sistema JetClean. Ele inclui o sistema
da fonte de fornecimento de hidrogénio (tanque ou gerador), as linhas de
fornecimento de hidrogénio para a entrada de gas do JetClean no MS, a
tubulacéo do sistema do controlador de fluxo de massa (MFC), a tubulacao
do sistema reagente, incluindo a valvula/vial de calibracao de CI, e a linha
de transferéncia para a camara do analisador. E altamente recomendado
pela Agilent que o detector de vazamentos G3388B verifique com
seguranca se ha vazamentos de hidrogénio.
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3 Elimine do laboratério todas as fontes de igni¢cdo possiveis (por exemplo,
chamas abertas, dispositivos que podem soltar faiscas, fontes de
eletricidade estatica etc.).

4 Nao permita que o hidrogénio de um cilindro de alta pressao ventile
diretamente para a atmosfera devido a perigo de autoignicao.

b  Se voceé tiver um furo em sua linha, é possivel que tenha uma chama e as
chamas de hidrogénio sao invisiveis. Além disso, o limite explosivo mais
baixo para hidrogénio é 4%.

6 Inclua sensores de hidrogénio em seu laboratério, nos locais
recomendados pelo fabricante do sensor.
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