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Apresentacao

O Guia Pratico Peaknet 6 tem o intuito de apresentar ao leitor as
diversas etapas do software Peakneat 6 e detalhes dos procedimentos
técnicos a serem adotados para as analises de rotina de ions
inorganicos no cromatégrafo modelo Dionex DX 120.

Amostras aquosas de diversas matrizes sao filtradas e injetadas no
amostrador automatico do equipamento para analises de cations (Na+,
K+, Mg?*, Ca?*, NH**, Li*) e anions (F, CI, NO_, PO,* e SO,*) para
diferentes fins de pesquisa. A andlise de outros ions inorgéanicos além
dos citados neste guia € realizada dependendo da coluna analitica
escolhida, sendo possivel uma ampla faixa de aplicacdes de estudos.

A prética e a realizacao de todos os procedimentos exigidos no guia
permitirdao o uso do Dionex DX 120 com a méaxima eficiéncia analitica e
praticidade, ou seja, permitird a obtencdao de dados com maior precisao
e exatidao para fins de analises quantitativas e qualitativas de ions
inorganicos com menores incertezas associadas aos resultados.

Com esse objetivo, os autores lancaram esta publicacdo, que mostra
detalhadamente todos os aspectos técnicos para o funcionamento
perfeito do cromatégrafo Dionex DX 120.

Claudio José Reis de Carvalho
Chefe-Geral da Embrapa Amazénia Oriental
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Guia Pratico do Peaknet 6
Cromatografia de lons Dionex

Juliana Feitosa Felizzola
Camila da Silva Pires

Introducao

Cromatografia de troca iénica de ions (Cl) é uma subdivisdo da
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). De acordo com
a International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC), a
cromatografia de troca idnica é definida como se segue:

“Na cromatografia de troca idnica, a separacado é baseada nas diferencas
das interacdes com a resina de troca idnica dos analitos individuais. Se
fons inorganicos sao separados e podem ser detectados por detectores
de condutividade ou por deteccédo ultravioleta (UV) indireta, entdo, esta

também é chamada de cromatografia de ions.” (ETTRE, 1993).

Uma definicdo antiga e mais geral é mais adequada: “Cromatografia
de ions inclui qualquer separacdo cromatogréafica liquida rapida de ions
em colunas acopladas ‘on-line’ com deteccao e quantificacdo em um
detector de fluxo.” (SCHWEDT, 1985).

Essa definicdao caracteriza a cromatografia de ions independente do
mecanismo de separacao e do método de deteccao, ao mesmo tempo
em que a distingue da troca i6nica classica. Os seguintes principios de
separacao aplicam-se na cromatografia de ions:
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e Troca idnica.
e Formacao de par idnico.
e Exclusdo idnica.

A cromatografia de troca ibénica é simplesmente conhecida como
cromatografia de fons (Cl), enquanto a cromatografia de par idnico
e a cromatografia por exclusao ibnica sdo consideradas como sendo
aplicacdes mais especificas.

Separacao por troca ionica

A cromatografia de troca idénica (Cl) é baseada em uma reacao
quimica estequiométrica entre os ions de uma solucdo e uma
substancia soélida (resina) contendo os grupos funcionais que podem
fixar ions como resultado de forcas eletrostaticas. No caso mais
simples, em cromatografia de cations, sdo grupos de acido sulfénico;
em cromatografia de anions, sdo grupos de aménio quaternario.
Teoricamente, ions com a mesma carga podem ser completa e
reversivelmente trocados entre as duas fases. O processo de troca
ibnica leva a uma condicao de equilibrio. O lado em que ocorre o
equilibrio depende da interacao de ions participantes em relacédo aos
grupos funcionais da fase estacionaria.

Sistemas de deteccao em cromatografia de ions

Diferentes métodos sdo usados para a deteccado de substancias

em CLAE. A selecado do detector adequado deve sempre estar em
concordancia com os problemas analiticos a serem resolvidos. Os
requisitos de um detector podem ser sumarizados como se segue:

® Alta sensibilidade de medicao e curto tempo de resposta.

e Sinal de medicdo proporcional a concentracdo do analito (faixa linear am-
pla).

e Pequenas mudancas na linha de base.

e Baixo ruido de fundo (background).

* Menor volume possivel para reduzir o alargamento do pico.
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Uma diferenciacao geral é feita entre detectores seletivos e nao
seletivos. Enquanto um detector seletivo responde diretamente

a uma propriedade do analito, detectores nao seletivos reagem

a uma alteracdo de uma das propriedades fisicas do completo
sistema de eluicdo causada pelo analito. O detector universal e mais
frequentemente usado em CIl é o detector de condutividade.

Deteccao por condutividade

Também conhecida como deteccao condutométrica, a deteccao

por condutividade é um principio de deteccao nao seletiva. Assim,
ambas as determinacdes com deteccao direta e indireta sdo possiveis.
Uma vez que eletrélitos aquosos sao frequentemente usados como
fase moével em cromatografia de fons, o detector deve ser capaz de
responder as mudancas relativamente pequenas na condutividade
total do eluente causada pelos ions analisados. Pelo uso de chamadas
técnicas de supressao, a condutividade de fundo de alguns eluentes
pode ser drasticamente reduzida. No caso de anions de acido forte, é
possivel melhorar consideravelmente a sensibilidade.

A condutividade k é determinada como a reciproca da resisténcia R
que um liquido produz entre dois eletrodos com uma area A em uma
distancia L.

A seguir seré apresentado um breve manual de operacdao em um
cromatdégrafo iénico Dionex modelo DX-120.

Ligando o cromatégrafo de ions

Antes de iniciar o sistema é necessario que os estabilizadores estejam
ligados. Para iniciar as atividades no cromatdégrafo iénico Dionex
DX-120 sdo necessérios procedimentos prévios. E importante seguir
sempre alguns passos ao iniciar o uso do equipamento.
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A seguir, sao listados os passos para uma operacao sem surpresas
durante as andlises:

e Verificar se ha eluente na gar-
rafa referente ao tipo de ana-
lise que se pretende realizar
(cations ou anions), localiza-
das acima do mddulo analiti-
co.

e Abrir a valvula de gas (arg6-
nio comprimido 10 m?3) para a
pressurizacao do eluente (ver
Figura 1).

e Abrir a vélvula de pressao
do cilindro de géas e regular a
pressao para 20 psi, se esti-
ver desregulada.

Figura 1. Cilindro de gés
argobnio, utilizado para a
pressurizacao do eluente.

Ligando os médulos

O Cromatégrafo de ions Dionex DX-120 é composto por um médulo,
no qual esta localizada a bomba, as colunas de guarda e analiticas,
além de colunas supressoras para os sistemas de determinacao dos
principais cations e anions dissolvidos em amostras aquosas.

Para ligar o sistema, deve-se pressionar a tecla Power, localizada abaixo
do display de comando do médulo cromatogréafico (Figura 2a).

As figuras a seguir ilustram os componentes do cromatégrafo idnico.
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Figura 2. (a) Vista frontal do cromatdgrafo de ions; (b) componentes internos
do cromatoégrafo de ions; (c) visdo frontal da bomba.

Ligando o computador
Para iniciar as atividades no cromatégrafo é necessaria a conexao

do médulo com um computador (Figura 3) e a execucao do software
Peaknet 6.

Figura 3. Cromatdégrafo i6nico para determinacao dos principais cétions e anios
dissolvidos em amostras de agua.

13
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Depois de inicializado o computador, é possivel identificar o icone do
Peaknet 6. Na Figura 4 estd ilustrada a tela principal do computador
com o icone Peaknet 6 em destaque.

Figura 4. Software Peaknet 6 em destaque.

Etapas para um dia de analises

Antes do inicio das atividades, é necessario realizar alguns
procedimentos que permitam uma operacao segura, com
reprodutibilidade, representatividade e repetitividade. Se tais
procedimentos forem obedecidos serd ampliada a vida Gtil do
equipamento, assim como serao reduzidos possiveis problemas que
possam surgir durante as analises.
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Iniciando o software Peaknet 6

Ao iniciar o programa Peaknet 6 aparecera uma janela (Figura 5). O
préximo passo serd conectar o programa ao mddulo analitico, clicando
na opcado “Connect”, circulada em vermelho na Figura 5.

Figura 5. Tela principal do Peaknet 6 apds sua inicializacao.

Feito isso, o equipamento estard conectado ao médulo analitico. Depois
de conectado, deve-se inicializar os médulos do cromatégrafo. Para
tanto, é necessaério acionar, na seguinte ordem:

e A pressao do eluente (Eluent Pressure).
A bomba (Pump).
e A supressora (SRS), como indicado na Figura 6.

Apds esse procedimento, a pressao da bomba em psi (indicada no
quadro branco ao lado de Pump) comecara a aumentar até estabilizar,
devendo ser monitorada.
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Figura 6. Tela principal do Peaknet 6 apds a conexdo com o mdédulo analitico.

Procedimento de prime ou purga

Esse procedimento consiste na
estabilizacdo do sistema com a eliminacao
de possiveis bolhas. Um dos sinais da
presenca de bolhas é a pressao instavel.

O procedimento de Prime (purga) é
realizado em uma vélvula, localizada acima
da bomba, que mede a pressao e empurra a
fase moével (eluente) pelo sistema, porém é
possivel realiza-lo também desconectando a
linha de andlise, antes da coluna de guarda,
para que o eluente flua e empurre as bolhas
para fora do sistema.

Figura 7. bomba

Véavula de

prime / purga
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Para tanto, deve-se:

® Fazer a purga, girando a vélvula no sentido anti-horério e aguardar por al-
guns minutos até que o sistema estabilize.
e Apds esse procedimento, fechar a valvula de prime.

Apds a pressao estabilizar, deve-se iniciar o procedimento de aquisicao
de dados, que proporcionard o monitoramento da variacado da
condutividade do eluente produzido, por meio de um grafico.

Para realizar esse procedimento, é necessario clicar no botao
(indicado pela seta), conforme a Figura 8.

O/

Figura 8. Tela principal do Peaknet 6 com a seta vermelha indicando o botao
para iniciar a funcédo “acquisition On/Off".

Apds esse procedimento aparecera a seguinte janela, conforme
ilustrado na Figura 9:

17
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Figura 9. Janela “Data acquisition” para o inicio do monitoramento das
condicdes do eluente e estabilizacdo do sistema.

Clicar em OK. Ao realizar esse procedimento, imediatamente iniciard um
processo de deteccao da condutividade do eluente e esta sera plotada
em um grafico, como ilustra a Figura 10. E necessario aguardar até que
a linha de base se estabilize (se mantenha reta, ou seja, sem ruido),
como mostrado na figura. Apds a estabilizacao, desabilitar a funcao
Aquisition On/Off, clicando no mesmo botao

Obs.: E comum o gréafico apresentar um pico logo no inicio do
procedimento de aquisicao; tal comportamento corresponde a limpeza
de algum residuo presente na coluna, que é liberado durante essa
estabilizacdo. Configura-se um bom comportamento quando o grafico
estabiliza e ndo se observa mais a presenca de ruidos no sistema.

O tempo para se realizar a aquisicao depende das condicdes do
sistema, bem como do eluente que foi produzido. Em boas condicdes, o
tempo de estabilizacdo varia de 30 a 60 minutos, podendo se estender
até que se observe estabilizacdo da linha de base (linha de cor preta do
gréfico).
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Figura 10. Tela principal do Peaknet 6 apds a conexao com o mdédulo analitico.

A determinagdo de cétions por meio do eluente a base de H,SO, devera
apresentar condutividade < 2uS e fluxo de 1 mL min”, para a coluna
analitica CS12A.

Jé para a determinacao dos principais anions por meio do eluente a
base de carbonato/bicarbonato de sddio, a condutividade deve estar
entre 15 uS e 29 uS e um fluxo de 1,2 mL min', para a coluna analitica
AS22.

Para ajustar o fluxo de eluente do equipamento, utiliza-se uma valvula
localizada na bomba (ver Figura 7).

Enquanto o sistema estabiliza, pode-se otimizar o tempo preparando a
sequéncia que se pretende analisar.

19
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Para a navegacao no Peaknet 6 utiliza-se uma tela principal, na qual
constam as pastas, arquivos, painel de controle, método e sequéncias.
Para chegar a essa tela, deve-se clicar no botao (Browser). Feito
isso, surgira a seguinte tela, como ilustra a Figura 11.

Programacéo

Figura 11. Tela Browser do Peaknet 6.

Essa tela dard acesso as pastas e aos diretérios criados, criacao

e edicdo de programas, métodos e sequéncias, bem como ao
monitoramento da sequéncia da andlise. Sera possivel também alterar
fator de diluicdo, massa da amostra e renomear amostras e padroes
(STD 1, STD 2, etc.).

Deve-se selecionar uma sequéncia ja analisada e salvar. Clicar em
File > Save as para salvar a sequéncia com as identificacdes das
amostras a serem analisadas, como mostra a Figura 12.
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Figura 12. Tela browser do Peaknet 6 indicando como salvar uma nova
sequéncia.

Feito isso, deve-se nomear a nova sequéncia e salva-la em um diretério
de interesse, clicando em Save, como mostrado na Figura 13.

Figura 13. Janela de identificacdo da sequéncia a ser analisada.

21
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O préximo passo é digitar a sequéncia a ser analisada na coluna Name,
como mostrado na Figura 14.

Obs.: Sua sequéncia ja deve ter sido editada em um caderno de
controle, bem como os Vials devem estar preenchidos com as
respectivas amostras.

Figura 14. Painel para a organizacao das amostras em uma sequéncia.

Na coluna Type, deve-se selecionar o tipo de amostra que se pretende
injetar. Quando a amostra possui concentracdo desconhecida, deve-se
selecionar a opcdao Unknown. No entanto, quando se pretende injetar
uma solucao padrao (concentracdo conhecida), deve-se selecionar a
opcdo Standard para que o equipamento seja calibrado. A Figura 15
mostra as opcoes para os tipos de amostras a serem injetadas.
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Atencio! E importante que, antes de injetar as amostras para serem
analisadas, seja criada uma curva de calibracao.

Obs.: A criacdo de uma nova curva de calibracao é referida em secdo
posterior deste documento.

Figura 15. Painel de organizacdo da sequéncia a ser criada com as opc¢oes do
tipo de amostra a ser injetada.

Apés a conclusao dessas etapas, deve-se retornar para a tela principal
do Peaknet 6, clicando na aba Window e em seguida selecionar a
opcao 2.

E hora de parar a aquisicdo (clicando no botao novamente), se
ainda estiver sendo monitorada.

Aparecera na tela a seguinte janela:

23
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Figura 16. Janela Stop data acquisition, necesséria para encerrar a estabilizacao
do sistema.

Clicar em Yes. Feito isso, a estabilizacao (aquisicdo) seré encerrada e o
grafico de monitoramento do sistema desaparecera da area azul.

Iniciando as injecdes de uma sequéncia

Essa etapa do procedimento de operacao do cromatégrafo é importante
para injetar as amostras da nova sequéncia.

Apds certificar-se de que a linha de base estava estavel e, com isso,
ter finalizado o procedimento de aquisicdo (descrito no tépico anterior),

deve-se dar o comando para o inicio das injecdes.

e Comando no Amostrador Automatico (Auto Sampler)
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Inserir os carretéis com os vials preenchidos com as amostras de agua
a serem injetadas, e pressionar a tecla Hold/Run para que o carretel
seja movido até que pare na direcao do primeiro vial. Obs.: Verificar
se a luz verde mudou para o lado de “Run” ao pressionar a tecla. E
necessario certificar-se de que o carretel foi bem encaixado na correia
do amostrador, para que nao haja travamento do carretel.

e Comando no Peaknet

Deve-se clicar em Batch (na barra de ferramentas) e em seguida na
opcdo Start, como mostrado na Figura 17.

Figura 17. Tela principal com o comando para o inicio das injecOes das
amostras.

Feito isso surgirad a seguinte janela:
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Figura 18. Janela Start Batch para a selecdo da sequéncia que foi digitada.

Clicar em Add para selecionar a sequéncia que foi previamente criada,
como mostrado na Figura 19. Em seguida, clicar em Open para que a

sequéncia seja selecionada para anélise.

Figura 19. Janela Browse para a selecdo da sequéncia que foi criada.
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Apéds esse comando, surgira a seguinte janela, como mostra a Figura
20:

Figura 20. Janela Start Batch de confirmacdo da sequéncia a ser analisada.
Clicar em Start. Confirmar a sequéncia selecionada clicando em Sim.
Pronto! Agora é sé aguardar o fim das injecoes!

Depois de finalizadas as injecOes, o préprio programa inicia um
procedimento de Stand By, desativando automaticamente a SRS,

pressao da bomba e pressao do eluente, permanecendo apenas
conectado ao mdédulo analitico, como mostra a Figura 21.

27
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Figura 21. Tela principal do Peaknet 6 apds o encerramento das injecdes das
amostras.

Obtendo os resultados analiticos

Esta etapa é necessaria para verificar o processamento e o célculo

dos cromatogramas gerados, a fim de se obter os valores das
concentracoes dos elementos que se pretendeu identificar e quantificar
nas amostras injetadas.

Para isso, deve-se voltar a tela em que se encontra disponivel a
sequéncia que foi analisada, clicando no botao . Surgiré entéo a
janela que segue:
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Figura 22. Janela em que consta a sequéncia analisada, bem como todas as
sequéncias do programa.

Apoés essa tarefa, deve-se selecionar a sequéncia que foi analisada e
dar um duplo clique na amostra a ser integrada.

Feito isso, surgira a tela Integration.

Obs.: Se tiverem sido injetados padrdes para a curva de calibracdo na
mesma sequéncia das amostras, estes serdo plotados automaticamente
em um gréfico ao lado do cromatograma, como ilustrado na Figura 23.

Caso nao tenham sido injetados padrées na mesma sequéncia das
amostras, deve-se buscar uma sequéncia com uma curva de calibracao
ja pronta. Para isso, é necessério clicar no botao ou clicar na aba
View > QNT-Editor.

29
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Figura 23. Tela Integration do Peaknet.

Feito isso, outra janela (Figura 24) serd mostrada. Para selecionar uma
curva fora da sequéncia que se pretende integrar, deve-se clicar na
aba General. Em Global Calibration Settings, na opcdo Mode, deve-se
selecionar a opcao:

® Total, caso a curva tenha sido injetada junto com as amostras (Figura 24).
¢ Fixed, caso a curva esteja em outra sequéncia (Figura 25).
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Figura 24. Tela Calibration do Peaknet 6 com a opcéo Total selecionada.

Figura 25. Tela Calibration do Peaknet 6 com a opcéao Fixed selecionada.
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Quando é necessério selecionar uma curva em outra sequéncia, apds
ter selecionado a opcao Fixed na aba General (como foi ilustrado na
Figura 25), deve-se:

e Selecionar a aba Calibration.

e (Clicar com o botao direito do mouse na area cinza.

e Clicar na opcao Insert Standard para inserir os novos padrdes da curva.

e Selecionar os padrées que se pretende inserir, introduzindo-os um a um,
para serem integrados (Figura 27).

Figura 26. Tela Calibration do Peaknet 6 para a insercao da nova curva de
calibracao.



Guia Pratico do Peaknet 6 Cromatografia de fons Dionex 33

Figura 27. Tela Calibration do Peaknet 6 para a insercdo dos novos padrdes da
curva de calibracao.

Apés os padroes terem sido inseridos, a curva passa a ser mostrada ao
lado do cromatograma, como ilustrado na Figura 28.

Figura 28. Tela Calibration apés a insercao dos padrdes da nova curva de
calibracao.
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Selecionar a aba Amount Table para verificar as concentracdes dos
padroes analisados (Figura 29).

Figura 29. Aba Amount Table da funcdo Calibration do Peaknet 6.

Na aba Peak Table constam os nomes dos picos, juntamente com os
tempos de retencao, tipos de calibracdo, entre outras informacdes. A
Figura 30 ilustra a referida janela.
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Figura 30. Aba Peak Table da funcao Calibration do Peaknet 6.

Apods esse procedimento é necessario retornar para a janela de
integracao dos picos (Integration), para isso deve-se clicar no botao

(Figura 31). Na aba Summary, é possivel verificar um relatério
das informacdes de todas as amostras que foram injetadas e que se
pretende integrar.

Para avancar na integracao, deve-se avaliar, individualmente e com
detalhe, todos os picos de cada cromatograma das amostras.

Para transitar entre os cromatogramas é necesséario clicar nos botdes
Obs.: Ao editar as integracdes dos picos e avancar para o proximo

cromatograma, o programa sempre pergunta se é desejavel salvar as
manipulacdes do operador; portanto, deve-se clicar em Sim/Yes.
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Figura 31. Aba Summary da tela Integration.

Para editar as integracdes dos picos dos cromatogramas é necessario
utilizar as ferramentas mostradas na Figura 32.

Figura 32. Ferramentas para edicdo das integracdes dos picos dos
cromatogramas.

Apds a avaliacao e verificacao de todos os cromatogramas e seus
picos, é hora de salvar os dados em uma planilha Excel para armazenar
os dados como backup.

Esse passo é muito simples, basta selecionar as colunas com a
identificacdo das amostras injetadas, bem como suas respectivas
concentracdes (Amount).
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Obs.: Apés a integracado, as concentracdes sao fornecidas em
miligramas por litro (mg L").

Desligando o equipamento

Ao encerrar uma sequéncia de injecoes, o préprio software Peaknet
6 desativa a pressao do eluente, bomba e supressora, permanecendo
apenas conectado. Para encerrar e desligar o sistema, é necessario
desconectar o programa do médulo analitico. Para tanto basta
desmarcar a opcao Connect e, em seguida, fechar o programa.

Feito isso, deve-se fechar a valvula de pressurizacdo do géas (véalvula de
cor preta, no cilindro), aguardar até a reducao da pressao (a niveis de
10-5 psi) e depois a vélvula geral do gds, como mostrado na Figura 4.

Com as vélvulas de gas fechadas, basta encerrar o sistema desligando
o médulo analitico e o computador.

Trocando as linhas de analise
(cations e anions)

Como o cromatdégrafo idnico Dionex DX-120 nao possui um sistema de
analise simultanea para a determinacao dos principais cations e anions
em amostras de dgua, torna-se necessaria a substituicao das linhas de
analise ou para analise de cations ou para andlise de anions.

Para tanto, deve-se:

e Desligar o sistema.

e Transferir a tampa da garrafa de eluente para uma garrafa de vidro conten-
do agua ultrapura (Milli-Q) para que a linha seja limpa.

® |niciar o sistema (Eluent pressure, Pump, SRS) para a agua circular pelo
sistema por pelo menos 1 hora.

e Desligar apenas a SRS.

e Pressionar a tecla Column A (se for mudar para anions) ou Column B (se
for mudar para céations).
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e Deixar que o sistema circule com agua, para fazer uma limpeza na nova
linha de andlise selecionada, por pelo menos 1 hora.

e Desligar novamente o sistema.

e Transferir a tubulacao (de cor verde) para a tampa referente a garrafa de
eluente da linha que se pretende trabalhar.

® Reiniciar o sistema e deixar que o novo eluente circule pela linha até que o
sistema estabilize e seja possivel iniciar as analises.

O procedimento descrito é realizado apenas se o equipamento estiver
com problemas de chaveamento e for necessario utilizar apenas

uma das linhas para injetar as amostras a serem analisadas. Caso
contrério, basta desligar a supressora, pressionar a nova linha (Column
A ou Column B) e deixar que, automaticamente, o sistema realize os
procedimentos.

Lembre-se

* Nunca iniciar o equipamento sem que estejam abertas as valvulas de gés
e regulada a pressao, pois pode resultar na estagnacao do fluxo e danifi-
cacao do sistema.

e Sempre verificar se existe eluente suficiente para o nimero de amostras
que se pretende injetar.

* Nao é recomendado alterar as configuracdes do método ja testado, a me-
nos que seja criado um novo método para anélise.

e Sempre calibrar o equipamento antes de iniciar injecOoes de amostras. A
realizacao correta desse procedimento resultard em resultados mais confi-
aveis. Para qualquer alteracao serd necessaria nova calibracao.

e S3o necessérias injecoes de agua milliq periodicamente ao longo da anali-
se, intercaladas as injecoes de amostras, de modo a verificar a contamina-
cao do sistema por algum composto. Se forem verificadas contaminacdes,
injetar brancos entre as injecdes das amostras para a limpeza do sistema.

e O bom funcionamento da coluna analitica implica em cromatogramas com
picos bem definidos e separados uns dos outros, caso contrario sera ne-
cessadria a realizacdo de procedimento de limpeza de coluna ou a substitui-
cao da mesma.

e Jamais alterar as regulagens de fluxo do gas durante uma anaélise! Este
procedimento é feito antes de ser iniciada a estabilizacdo do sistema.
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Nunca esquecer de pressionar a tecla Hold/Run, localizada no amostrador
automatico, antes do inicio das injecdes.

Se observar que o pico atingiu um platd (ficou com o topo achatado), é
necessario diluir a amostra.

Sempre tomar cuidado durante o procedimento de limpeza dos materiais a
serem utilizados para o preparo de solucoes de calibracdo, caso contrario
os resultados poderao ser erréneos, em virtude de contaminacao por im-
purezas.

Antes de iniciar as andlises, verificar se as condicOes do sistema estdo
estaveis.

Sempre fazer backup dos resultados das andlises.

E recomendado o uso continuo com o minimo de interrupcdes no funciona-
mento do cromatégrafo com o objetivo de evitar a entrada de ar no sistema
e a necessidade de etapas de estabilizacao frequentes, reduzindo o gasto
de material e tempo.

Problemas mais comuns e suas
solucdes

Circulacdo de solucéao
Obstrucao de conexdes | de limpeza (solvente)
ou colunas até que o sistema elimi-
ne as impurezas

1. Realizar o proce-
dimento de prime na
valvula de prime, ou
desconectar as cone-
x0es antes da coluna
de guarda para a purga
do ar

2. Verificar se as cone-
x0es estdao bem veda-
das (fechadas)

1. Bolhas de ar nas li-
nhas (tubulacdes)
2. Vazamentos

1. Regenerar a coluna

Picos mal formados

1. Desgaste da coluna
analitica

2. Amostras contami-
nadas

com solucédo de limpe-
za

2. Reinjetar a amostra
utilizando outro vial
para injecao

39



40

Guia Pratico do Peaknet 6 Cromatografia de ions Dionex

Enquadrar o tempo de
retencdo de amostra,
conforme predefinido
nos padrdes, ou ajustar
a janela de identifica-
cdo do pico

Tempo de retencao
Picos nao identificados alterado ou janela do
pico pequena

Abreviacdes utilizadas no
cromatégrafo

PSI - Unidade de pressao (libras por polegada quadrada).
SRS - Supressora em que consta o detector de condutividade.
DefinicGes

Connect — Opcao para conexao do computador ao médulo analitico do
cromatégrafo idnico.

Pump - Sistema bomba.

Eluent pressure — Pressao do eluente (fase mével), necesséria para a
estabilizacao do sistema e para que haja fluxo de padrdoes e amostras
nas linhas de andlise.

Data rate — Taxa de dados.

Cell temp — Temperatura da célula.

Flow rate — Fluxo.

Column - Coluna (analitica e/ou de guarda).

Rinsing — Lavagem.
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Inject — Injecao.

Data source — Fonte de dados.

Sequence - Sequéncia.

Sample - Amostra.

Program — Programa.

Elapsed time — Tempo decorrido.

Run time — Tempo de execucao de anélise de uma amostra.

Auto zero — Eliminador de sinal de ruido.
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