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LC e CG HPChemstation

1- Principios Basicos

Ligar o Sistema

Ligar o computador e aguardar até carregar o Windows

Caso o sistema seja Windows NT, sera solicitado um “administrator password” que ¢ “ 3000 hanover”
Ligar o cromatografo (no caso do LC1100, ligar todos os médulos)

Acesso a ChemStation

A Chemstation possue dois caminhos de acesso: on line ¢ offline

O ‘on line’ permite o controle total do equipamento, ou seja, pode-se controlar temperaturas, fluxos,
introduzir amostras, manipular dados, etc.

O ‘offline’ permite apenas manipulacdo de dados. Pode-se alterar métodos, reprocessar cromatogramas,

alterar relatorios, etc.

Para acesso, de um click duplo sobre o icone (instrument on line/offline) ou
Start/Programs/HPChemStation/Instrument on line

Telas da ChemStation

HP 6890/6850/5890

A ChemStation possue trés telas: method and run control; data analysis; report layout
HP LC 1100

A ChemStation possui cinco telas: Method and run control; Data analysis; Report layout;Verification
OQPV; Diagnosis

2-TELA METHOD AND RUN CONTROL
Tela utilizada para controle do equipamento, criacdo de sequencias e métodos.
1-Criando um novo método

No menu principal click sobre o item ‘Method’
Escolher a opgdo ‘New Method’



¢ Instrument 1 [offline 1): Method & Run Control
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O software automaticamente carrega o método ‘Def GC.M
No menu ‘Method” escolher a op¢ao “Edit Entire Method”ou click sobre o ultimo icone do lado
direito da tela.
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Na tela “instrument “1 escolher os itens a serem editados
Preencher as telas subsequentes (Method Coments, Select Injection Source,Instrument 1*, etc.)

A tela grafica pode variar de acordo com o equipamento e configuracao
e Na tela instrument 1 (GC 6890, 6850) cada icone representa um item do equipamento. Nessa tela

devem ser colocadas as condicdes de analise como temperaturas de forno, injetores e detetores,
fluxo de gas de arraste, condicdes do injetor, etc.



Instrument | Edit | Dven: [6890) E2

H Oven Temp
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No caso do LC 1100 os campos a serem preenchidos sdo relativos a fuxo de fase movel, gradiente,
volume a ser injetado, comprimento de onda, etc.

Quando os dados estiverem completos, salvar o método com o nome desejado ( menu method/ save as).

< Instrument 1 [offline 1): Method & Run Control
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Para chamar um novo método utilizar o terceiro icone da esquerda para a direita ou utilizar
Method/Load Method.
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M¢étodos podem ser editados a partir do menu Method\Edit Entire Method.
Injetando 1 amostra

No menu principal escolher a op¢do RunControl.
Escolher o item “sample information”

<k Instrument 1 [offline 1): Method & Run Control
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Preencher os campos da tela : Operator Name, Date File ( prefix/counter, subdirectory, prefix) e sample
Parameters.

A opgao “prefix/couter faz com que o software forne¢a automaticamente um nimero ao cromatograma. Na
op¢ao manual essa numeragao devera ser fornecida pelo usuario.

Sample Info: Instrument 1

Dperator Hame: I

-Data File

C) Prefix/Counter @ Manual Filename

ID EFAULT.D
Subdirectory: I

Path: C:\HPCHEM\1\DATAM

Lngalil:m:.I\l"'ia'_1 [blank run if no entry]

~Sample Par.

Sample Hame: I

Sample Amount: Iu Multiplier: |1
ISTD Amount: I[I Dilution: I1

Comment:

|ﬁun Melhodl I 1.4 I | Cancel I | Help I

.

Obs.: essas informacées sdo muito importantes, pois auxiliam a identificacio e localizacio do
cromatograma dentro da ChemStation. Na parte do sample parameters devem ser indicados o local
onde o frasco se encontra no injetor automatico.As informac¢des da amostra como: nome, massa ou
concentracio, fatores de multiplicacio e diluicio ndo sdo de preenchimento obrigatorio.




Apos todas as informagoes serem colocadas click o botdo OK.
Verifique se o equipamento esta liberado para analise (Ready)e se o segundo icone do lado esquerdo da
tela (1 frasco) esta acionado. Click no botdo Start.

<& Instrument 1 [offline 1] Meth
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Criando uma Sequencia (injecdo de vdarias amostras com uma sequencia pré-definida).

No menu principal escolher o item ‘Sequence’ e click sobre o “Sequence Parameters”

¢ Inztrument 1 [offline 1): Method & Bun Control
File  BunControl tethod Wiew  Abork

| Method and Bun Contral

[ Sequence Table...
g'g‘g % [ Sequence Output...

Instrument Help

DT =0

Sequence Summary... \
Extended Statistics...

Mew Sequence
|m1-w-|l'|._l"'\ Im“-'W"—\ s II @_ﬁ | Aad Camianera

Ready
Reprocezs Data Mode

Peencher a tela com os dados solicitados (operator name, prefix/counter, subdirectory, etc.)
Click sobre a opgao OK



Sequence Parameters: Instrument 1

Operator Name: I

-Data File rBar Code Reader
® Auto () Prefix/Counter [T Use In Sequence
Prefix: Counter: On a bar code mizmatch
|SIE1 |uuu1

O Inject anyway

Subdirectory: I @ Don't inject

Path: C:\HPCHEMAIADATAM

-Part of methods to run PO

IAccording to Runtime Checklist j I™ Post-Sequence Cmd / Macro

[T Use Sequence Table Information || jl

LT I R nAdy Timeout: I min

[after loading a new method)

Sequence Comment:

I OK I |Eancel| | Help I

No mesmo menu sequence escolher o item ‘Sequence Table’
Preencher todos os dados de interesse na tabela. Alguns campos sdo de preenchimento obrigatorio
(methodo name/injection location/location) enquanto outros sdo opcionais.

Sequence Table: Instrument 1

~Currently Bunning

Line: l:l Method: Location: Inj: l:l
Line Location Sample Name Method Hame Inj/Location Sample Type Cal Level Update RF Update RT Interval 5

Sample Info
[ 1 | I | [Sample | | | | |

Apbs o preenchimento dos dados da tabela click sobre o item OK
Para salvar uma sequencia utilize o quinto icone da esquerda para a direita ou utilize Sequence/Save
sequence.



Para correr uma sequencia :

Carregue a sequencia desejada ( sequence/load sequence)
Click sobre o primeiro icone a esquerada da tela ( 3 frascos)
Verifique se o equipamento esta liberado (Ready)

Click sobre o botdo Start a esquerda da tela.

Para interromper uma analise ou uma sequencia click sobre o botdo “STOP” a esquerda da tela

Controle Estaistico
0 controle estatistico de padrdes e amostras pode ser feito pelo menu sequencia/sequence Output.

<& Instrument 1 [offline 1): Method & Run Control
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No menu sequence output escolher o destino do relatorio (impressora, arquivo,etc). A seguir click no setup

Sequence Dutput: Instrument 1
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No setup, escolha as opgdes desejadas.

Sequence Summary Parameters: Instrument 1

Activate report: Style:
1. Dne page header
. Configuration

. Seguence

. Logbook

. Methods

. Analysis reports

Standard Statistic
3 Elandald Statistic

. Statistics calib. rung

. Statistics sample 1
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Na opcao “Extended Statistic” poderdo ser selecionados os limites de DPR desejados para cada item.
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No final da sequencia ¢ gerado automaticamente um relatério com os resultados estatisticos.



3-TELA DATA ANALYSIS
Tela utilizada para trabalhar com dados ( integragdo, calibrag¢do, acesso aos cromatogramas, etc.)
Carregar um cromatograma

No menu principal: File/Load Signal ou usar icone especifico( quarto icone da esquerda p/ direita)

¢ Instrument 1 [offline 1]: Data Analyszis
Graphics  Integration  Calibration  Bepaort Spectra Batch “iew Abort Hel

| = TESTEM |4

|
=\ mu
T

i AT mlml\/M

Fazer Overlay (multi cromatograma)

No menu principal: Graphics/Signal Options/Multi Cromatogram/Layout/ separad ou overlay/OK
No menu principal: File/Overlay Signal escolher o cromatograma desejado.

Integracdes

Injetar o produto e aguardar o final da analise.
Carregar o cromatograma desejado (item 1)

No menu principal: Integration/Integrations Events ou escolher o primeiro icone( ) ) a esquerda da tela.

& Instrument 1 ine 1): Data Analysis

Calibration  Bepart Spe-:tra Batch Miew  Abart
' TESTEM

Integration Events. .
. "-N
Integration Results _ I @E’/ I

] A INEY NS

| Mo Signalz Loaded j| |

Inteqrate

Drata ¢

4,;,

Na tabela de integracdo escolher as opcdes desejadas ( slope,PW, etc.)
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<& Instrument 1 [offline 1): Data Analysiz

Fille Graphice |ntearation Calibration Beport Spec

| Data Analyzis | 005-0101.D

i P L 1 [
| 110401 &, 5ig-254.4 Ret-550,1 = || | T | | G |
I [ —1 ——

wrx| o | FEE] | Q|
tanual Eventz C
Advanced Bazeling C
Everts Table |DAD Defaul =
Time Integration Eventz  VYalue
Iniitial Slope 5 enzitivity ]
I mitial Peak \Width 0.05
Irikial Area Reject ]
Inikial Height Reject 1
Initial Shoulders OFF

Para aplicar os parametros escolhidos click sobre o icone integragdo ou no menu principal
Integration/Integrate.
Para fechar e salvar a tabela de integragdo utilizar o primeiro icone acima e a esquerda da tabela.

Para integragdes manuais devem ser utilizados os icones logo acima do cromatograma ou no menu
principal Integration/Manual events

Calibracoes: Externa e Interna

Calibracio Simples usando padrio externo
Injetar o padrdo desejado e aguardar o final da analise.

Carregar o cromatograma (item 1) e fazer a integragdo desejada.

No menu principal: Calibration\New Calibration Table ou utilizar o icone apropriado (balanga) no canto

superior esquerdo da tela.
Na tela New Calibration Table click sobre OK
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<& Instrument 1 [offline 1): Data Analysis

m
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File Graphics  Integration Beportt  Spectra
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Becalibrate. ..
J‘ & @ Add Level..
i = AddPeaks..

| 11 DADT &, Sig=254.4 Ref=t Calibration Settings. .. \
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n:;g | [elete Peaks

5 Sad|Feals
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20—
= Calibration T able...
i Compound Groups...

50— \

A tabela de calibragdo serd aberta na parte inferior da tela.
Preencher os campos da tabela ( nome do composto/ massa ou concentragdo) para todos os compostos que
se deseja calibrar.
No caso de calibracdo interna no campo “ISTD”devera ser escolhida a op¢do “YES”, para o pico do
padrao.
Obs.: o fator de resposta ( massa/area) sera calculado automaticamente.

Para inserir ou deletar compostos utilizar as teclas na propria tabela.

Calibration T able

Enter [mefete Inzert... I Frint- I 0K | Help |
# BT Signal Compound Lyl Amit[ngful] Area Hsp.Factor Ref [ISTD A
1 0,983 DADTE L 1 0.000 24840 0,000 Mo Mo -
2 1.276|DADTE 1 0.000 E.900 0,000 Mo Mo

3 1.444|DADTE 1 0.000 37644 0,000 Mo Mo

kil 17RINANTF 1 nnnn 12 RR9 nnnnl ka M
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Apbs o preenchimento click sobre a tecla OK.

Para que aparegam os nomes dos picos calibrados:Graphics\Signal Options\Include acionar o item
“compound names”.

Os resultados serdo expressos na mesma unidade em que foram calibrados. Fatores de multiplicagéo e
diluigdo poderdo ser inseridos na tabela de sequéncia, sample informations ou calibrations settings.

A alteracio da unidade podera ser feita da seguinte maneira: no menu principal
Calibrations\Calibrations Settings\ Amout Units.

Calibracdo multi-nivel ou curvas de calibracdo

Fazer as inje¢des dos padrdes desejados e aguardar o final das analises.
Carregar o cromatograma de menor concentracdo ¢ fazer a integragao desejada.
Iniciar o processo de calibragdo conforme descrito no item A.

Carregar o segundo cromatograma.

No menu principal : Calibrations\Add Level\OK.

Obs.: os niveis de calibracao serao colocados automaticamente.

Na tabela de calibrag@o preencher o campo Amt com o valor da segunda concentragao.

Carregar os proximos cromatogramas seguindo o procedimento acima.

No canto inferior direito da tela vocé podera observar a curva de calibragdo com a equagao da reta e fator
de correlagdo ja calculados.

Emissao de Relatorios e Resultados.
Escolha do relatorio

No menu principal escolher: Report\Specify Report

Escolher o destino do relatorio: printer ou Screen

Escolher o tipo de calculo: area %, padrio externo/externo, baseado em drea ou altura.

No item Style escolher o tipo de relatorio.

Click sobre o item OK

Nota: existem varios tipos de relatorios disponiveis para uso. Vocé pode optar por aquele que satisfaca suas
necessidades. O mais simples e mais indicado para uso comum ¢ o “short”.

Imprimindo relatorios
Para imprimir o relatério: Report\Print Report ou click sobre o icone da impressora no lado direito da

tela.
O relatorio fornece todos os dados da amostra e os resultados ja calculados.
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Reprocessamento de Cromatogramas

O reprocessamento de cromatogramas pode ser feito de uma maneira simples e rapida através do software
off line. O off line pode ser utilizado simultaneamente com o online.
Acesso ao off line

O off-line pode ser acessado diretamente do online

Menu principal: View\reprocessing copy

Apos o acesso ao software, utilizar para reprocessamento de cromatogramas, alteragdo de métodos,
relatorios, etc.

Outro meio de acesso ao off-line ¢ a partir da tela principal do windows.
Start\Programs\HPChemstation\Instrument off line

4-Tela Report Layout

A tela report layout € utilizada para montagem de relatorios personalizados. Ja existem varios relatorios
disponiveis para uso na tela Data Analysis, porém caso seja necessario, vocé podera criar relatorios de
acordo com sua necessidade..

A tela Report Layout mostra um relatorio vazio onde aparecem as opgdes “header e footer”. Um triangulo
separa essas duas se¢des indicando onde podem ser inseridos uma nova se¢do. Vocé poderd inserir tabelas,
graficos, textos, etc em um relatoério e utiliza-lo com seu cromatograma.

No menu file existem alguns relatdrios modelos (templates) que podem ser modificados de acordo com a
necessidade do usuério, e apds salvos podem ser utilizados.

Para esse procedimeto siga o seguinte caminho:

File/Open Template
Apos as alteragdes:
Save template/ Add to Report Styles

Para maiores detalhes sobre utilizagao dessa tela, favor acessar o help.
Abaixo segue um exemplo da tela Report Layout

%, Inckrument 1 |ollhne 1]: 1leport Lapout

Elz Edk sfes Abon Hap

| =pett Lan=u: |&] | & | ILuioW 3| Lol e [&]
Slia] e | [2aris] =5 [ 2 FaJ |
s g I 2 O e 0
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bropazvo: | Paw Sszs T1ls Naws ]
Hr.adrer
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iro=tea: | Smucle e -

GILFMT Tzi-ho-o5IES DRLICL
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Nota: As telas a seguir somente estao disponiveis na ChemStatiom do LC 1100

5- Tela Verification (OQ/PYV)

Essa tela ¢ utilizada para testes de verificagdo de performance do equipamento.Os procedimentos utilizados
na OQ/PV estdo definidos em um protocolo e avaliam o sistema para operagao de acordo com limites de
aceitacdo. Esses testes foram desenvolvidos especialmente para avaliar a performance e niveis de operagdo
que foram definidos pela Agilent. O completo sucesso desses testes promove um alto grau de seguranca
para a operagdo do sistema.

O processo de OQ/PV ¢ feito por técnicos especializados, treinados pela Agilent, que conhecem
profundamente o equipamento e os procedimentos para realizacdo da OQ/PV.

Os padrdes e equipamentos utilizados nesse procedimento sao rastreaveis e garantem total seguranca ao
usudrio. Para maiores informagdes sobre OQ/PV, favor contatar a Agilent 0800-781405.

<& Instrument 1 [offline 1]: Verification [0Q/PY)

Eile  Instrument Yenfication  Optionz  System Yenfication  Wiew

| YWerification [0G/FY]

1 Method and Run Cantral
2 Data Analyziz
3 Report Layout
AV erfication [O0/PY]

5 Diagnoziz

e 10O
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6- Tela Diagnosis

Na LC ChemStation esta disponivel uma tela de diagnosticos. Essa tela € utilizada para testes nos modulos
do LC, bem como registros de trocas de selos, lampadas, etc.

<& Instrument 1 [offline 1]): Data Analysis
File Graphice |ntegration Calibration  Beport

Drata Analysis

1 Method and Run Control
j 2 Data Analyziz

—=— 3 Report Layout

[0

AVerfication [O0Q Y]
5 Diagrosiz 15




O acesso as telas de testes pode ser feita com um click diretamente sobre o modulo escolhido € em seguida

escolha a op¢ao “show module tests”

¢ Instrument 1 [offline 1): Diagnosis TESTE.M, DEF_LC.S5, DEFAULT.D

File  Diagnosiz Maintenance Wiew Abort Help

| Diagnosiz ~
E lﬁl ey | Analytic

Test Hesultz/Logbooks Observed 5ymptoms

| WindD' Holmium Oxide Check

[ Gluat. Pump [ ALS [ [ FLD

Um dos testes de maior importancia, e que deve ser feito periodicamente, é o teste de intensidade da
lampada.

Na tela diagnosis : modulo vwd/dad/fld; show module testes;intensity test.
Caso seja necessario a substitui¢do da 1ampada, verificar o procedimento no CD de manutengao.

Nota: na troca da lampada do 1100 € necessario zerar o tempo de uso, para isso siga o procedimento
abaixo:

Tela: Diagnosis
Modo: DAD ou VWD
- show module details
- -logbook
- maintenence logbook entry
- Lamp replaced

16



& Instrument 1 [offline 1): Diagnosis TESTE.M. DEF_LC.5, DEFAULT.D

File Diagnoziz Maintenance iew Abort Help

| Diagnosis . i
[; lﬁl Oa/Py | Analytic

Test Results/Logbooks Obzerved Symptoms

# =
(D“I

\ Instrument; Serial. Mo.:
ey [ [

[|, Maintenance Message: Operator:

[ = |

| WD Holmium Oxide Check 4

Notas:

1-Todas as telas mostradas nesse manual possuem uma tecla de help. Essa tecla fornece um acesso rapido e
facil ao help. Caso seja necessario alguma informacao adicional ndo contida nesse manual, o help podera
ser acessado através dessa tecla.

2-  Outra maneira facil e rapida de obter informagdes sobre determinada operagao e através do “Tutorial”,
que pode ser acessado no menu Help. O tutorial é autoexplicativo e ensina o usuario a realizar
algumas operagdes dentro da ChemStation.

3- Informagdes adicionais, diividas e consultas técnicas podem ser feitas com nosso plantdo técnico no

telefone : 0800-781405. Para um atendimento mais rapido tenha em maos o nimero de série do deu
equipamento.
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