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REGRAS DE TREINAMENTO E AGENDAMENTO
As solicitagbes de treinamento e agendamento para este equipamento devem ser realizadas

através da plataforma IRIS, através de cadastramento no site (https://iris.science-it.ch/). Cada

usuario devera ter sua propria pré-coluna e coluna.

PARAMETROS DO EQUIPAMENTO

Coluna anionica: metrosep A Supp 4 —250/4.0 mm.
Fluxo da Bomba: 0,2-1,5 mL/min (ideal 1 mL/min)

Detector: Condutométrico

PREPARACAO DE AMOSTRA

Eluente recomendado: Na>COs a 1,8 mmol/L + NaHCOs a 1,7 mmol/L + acetona 2%.

Solucao Regenerante: H>SO4 50 mmol/L (A concentragdo do acido nao podera ser maior).
Limpeza: agua deionizada tipo | (Milli-Q) e recém coletada.

Gasto de eluente por analise: 20 mL

Gasto de amostra por analise: 2 mL

Faixa de trabalho para construcao da curva analitica: 0,5 - 100 mg/L.

-A amostra deve ser liquida e isenta de qualquer material particulado. E devera estar filtrada (em
0,45 ou 0,22 ym) antes de injetar no cromatografo.

-Condutividade ap0s supressao quimica aprox. 14 uS/cm.

Para preparar 1,0 L do eluente (Na:COsz a 1,8 mmol/L + NaHCO: a 1,7 mmol/L + acetona
2%): Dissolver 191 mg de carbonato de sédio (anidro) e 143 mg de hidrogenocarbonato de sédio
em 980 mL de agua ultrapura e, entao, adicionar 20 mL de acetona. Deixar o eluente no ultrassom
por no minimo 30 min antes do seu uso.

Restricdo de amostras: A amostra NAO pode conter material particulado. Deve estar totalmente
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digerida e filtrada.

Sugestao de concentragoes para preparar a curva de calibracao: 0,5; 1,0; 3,0; 5,0; 7,0; 10,0; 20,0;

40,0; 60,0; 80,0 mg/L. Para cada novo eluente deve-se realizar uma nova curva!!!

VERIFICACAO DO SISTEMA ANTES DE INICIAR:

1) Fazer a troca da coluna pela coluna do usuario.

2) Verificar se ha quantidade de solucao de acido sulfdrico (50 mmol/L) e agua MilliQ
suficiente para a realizacdo das analises de anions e, se os capilares estdo no fundo do
frasco (imersos na solucao).

3) Verificar se as 3 saidas de waste (detector, acido sulfdrico e agua) do cromatégrafo estéo
devidamente encaixadas no frasco de descarte. O vazamento de acido sulfurico podera
corroer as partes metalicas do equipamento, caso o vazamento ocorra proximo as
conexoes.

4) Verificar se o eluente ndo apresenta sinais de fungos ou particulas suspensas. Caso isso
ocorra, preparar um novo eluente. Em geral, o eluente de anions podera ser utilizado por
até 1 semana e, o de cations por até 3 dias (pois ele facilmente se contamina com fungos).

5) Verificar as condi¢des da cal sodada. Troca-la quando necessario (alteracdao de cor e

aspecto).

LIGAR O EQUIPAMENTO:

1) Verificar se o estabilizador esta ligado;
2) Ligar o equipamento no botdo liga/desliga (na parte de tras);
3) Ligar o computador (em Windows Vista);

3.1 Senha: ufabc;
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4) Selecionar o software MagicNet 2.0 com dois cliques;

5) Abrir o sistema de anions:

IC MagIC Net 1.1 - Anions

File Wew Tools Help
O O
cm Equilibration | Single determination | Determination series Anions UFR] | Applcationnote |
Current measuring value 17,00 min { 0,36 pSfem Cursar 3,66 min [ 11,40 psfem
L.
wiorkplace
method [ Anions | [ M
uSfem
m 10,0 %
— 5
Database a0 &
% B0
— 20 g
Method 2, WY
[ e oo 20 0 B0 2.0 10,0 12,0 140 16,0 min|
“;’t%ﬁ Evaliate | | Evaluation parameters | | Recordingtime |
Canfiguration Ll L] Ll
Selected report [ Report overview T — 74| e Main program |
CEEE0EE Injectar Position Inject T‘ma‘ SRCCE ‘ Maduls | Cornrn
Degasset Skatus On _uju 663 Compact Autosampler 1 Peristaltic | ©njoff
mcs Status on | |z =63 Compact Autosampler 1 Peristalic  onjoff
Lmn heater  Temperature 27,3 | °C | |2 881 cCompact IC pro 1 Injector | Inject
detector 1 Conductivity 0,96 | usjem | |||z Anions UFRD Start data a
o . = || 63 Compact Autosampler 1 Tower  Lift
863 Compact Autosampler 1 Rack Move
< [ ] 863 Compact Autosampler 1 Tower Lt
| ] 863 Compact Autosampler 1 Peristaltic | Onjoff
| 663 Compact Autosampler 1 Peristaltic | ©njoff
| ] 863 Compact Autosampler 1 Tower Lt -
4] I
g K D ‘

Press F1 for help

el ek
74 Iniciar

~es

< B
IC MagIC Nat 1.1 - Anions

Guias

Na plataforma Workplace, clicar na aba Equilibration. Clicar em ). Selecionar o método no qual

serao analisadas as amostras. Clicar em Open.

Figura 1.

6) Colocar o seu eluente no frasco correto;

7) Verificar se as demais solugdes sobre o equipamento estao cheias;

&) 1421

8) Esperar o equipamento ficar disponivel (quando o botao “start/stop” ficar aceso);

9) Verificar o método selecionado;
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Para trocar de método: “...", lista de métodos, selecionar o método de interesse;

Clicar em “Start HW" para o equipamento comecar a funcionar (eluente passando

pela coluna) na aba “Equilibration”. Uma linha de base comegara a ser formada na

janela Live display. Aguardar que a pressao e a condutividade do sistema estabilizem

(cerca de 30 minutos).

11)

12)

Verificar se o eluente esta sendo succionado para o equipamento;

Deixar o equipamento estabilizando por 30 minutos. Ao final desse tempo, deve-se

observar uma linha base estavel na janela Live display e uma condutividade da ordem

de 14 a 16 uS/cm.

INICIAR A LEITURA DA AMOSTRA:

1) Na aba “Single determination” preencher:
1.1.
1.2.
1.3.
1.4.
1.5.
1.6.

2) Filtrar a amostra em 0,45 ou 0,22 um;

|dent: (nome para identificacdo da amostra)

Sample type: Sample
Position: 1

Volume: 20uL
Dilution: 1

Sample amount: 1

3) Colocar o capilar na amostra filtrada;
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4) Clicar em "Start” e esperar o equipamento fazer barulho e a tela ficar branca (realizar o

passo “abaixo, 5" em até 1 minuto);

5) Colocar a seringa no equipamento, puxar devagar (para evitar bolhas de ar) até 1 ou 2 ml,

esperar aparecer o liquido e soltar;

6) Esperar a tela do equipamento ficar amarela, indicando que esta analisando a amostra
(demora 15 min); Nao realizar corridas de tempos menores que 15 min, para nao

danificar a coluna com possivel concentragdo de anions;
7) Colocar o capilar no béquer de descarte;

8) Descartar o conteudo da seringa, encher com ar e injetar no equipamento para tirar a

amostra excedente;
9) Repetir os passos 5 ao 8 com agua deionizada;
10) Aguardar o término da andlise para injetar a proxima amostra;

11) Apos a leitura de todas as amostras, deixar o eluente passando pelo equipamentopor

~20 min para limpar a coluna.

ABRIR CROMATOGRAMA:

1) Selecionar a plataforma Database. Na janela Determination overview, selecionar a linha
correspondente a amostra/ padrdo. O cromatograma correspondente aparecera na
janela Curves 1.

2) Para fazer a calibracao, utilizar o guia rapido de calibragao.

DESLIGAR O EQUIPAMENTO:
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1) Na janela Workplace, clicar em “Stop HW" na aba “Equilibration”;
2) Fechar o software;
3) Desligar o cromatografo na parte traseira;

4) Desligar o computador;

5) Descartar o conteudo do frasco de descarte do equipamento.

CRIAR UMA NOVA DATABASE (ONDE SERAO SALVOS OS CROMATOGRAMAS):

1) Clicar noicone

2) Clicar noicone

3) Clicar em “Edit / New...".

4) Abrira uma janela. Nomeie a "Database” (ex.: Anions).

5) Clicar em OK.

6) Abrird uma janela. Clicar em OK. Clicar em “Close”. A nova “Database” esta criada.

“u

7) Para abrir a "Database” criada, clicar em . Abrird uma janela com uma lista de

“Databases” existentes. Selecionar a “Database” de interesse. Clicar em “"Open”.

CRIAR METODOS

METODO PARA ANALISE DE ANIONS
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1) Clicarem .

2) Clicar em “File/ New...".

3) Selecionar um “Empty Method".
4) Clicar em OK.
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5) Na janela "Devices”, clicar em “Edit/ Add/ Device".

6) Abrira uma janela. Habilitar “From device table” e em “Device type”, escolher o

equipamento utilizado “850/881" (connected).

7) Nomear o equipamento como IC.

8) Em "Detector 1", selecionar “Conductivity detector 1”.

9) Clicar em OK.

10) Najanela "Devices”, clicar em “Edit/ Add/ Analysis".

11) Nomear a andlise Ex: Fulano bebedouro fluoreto.

12) Clicar em OK.

13) Clique em

14) Para escolher os parametros a seguir, clicar em (...).

Hardware assignmEbData acguisition ] Accessories

Data source |Cunductivit\,-' detectar ||:J Calurnn |Culuna para nions ||:J
Channel |Cunductivit\,-' | Pump |F‘um|:| (aa1) ||:J
Injection valve |Injectu:ur (ag1) ||:J

Figura 2.
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Quando a bomba do “IC" for escolhida, aparecera a mensagem “You assigned a new high

pressure pump to analysis "Anions'. Clicar em Yes.

15)  Mude o tempo de aquisi¢do para 17 minutos para anions (o tempo depende da

coluna e do eluente utilizado).

| Hardware assignment Accessories |
Recording time min

Figura 3.

16)  Clique na bomba no sistema de Anions e defina os parametros (eles dependem

da coluna utilizada); selecione o eluente a ser utilizado.

Injector | Peristaltic s | MsM | mcs | conductivity detector 1|
0.7 | mLfrnin - Eluent |@e@ E"
0.00 | MPa
15,00 | MPa
W Active
Figura 4.

17)  Clique na valvula de injecao e selecione “Maintain current position”.

Pump ( Injector fyPeristalictts | MsM | MCS | Degasser | Columnthermostst | Conductivity detector1 |
(®) Maintain current position

OFi

O Inject

W Active

Figura 5.
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18) Cliqgue na bomba peristaltica (MSM) do sistema de anions, selecione "On” e

selecione as solucdes (regenerante — Acido Sulfrico e de limpeza — Agua Milli Q).

Colocar o valor de -3 no campo Rate (velocidade da bomba).

| Pump | Injector ¢ Peristaltic MSM ) MM | mcs | Conductivity detector 1|

®on O off

Rate | 3E| Solukion 1 Eéut deFineE) E|
Enut deFinea ) E|

Solution 2

W] Active

Figura 6.

19)  Clique no supressor quimico (MSM) e habilite-o.

| Pump l Injector l Peristaltic MSM l MsM [ MCS l Degasser l Column thermostat l Conductivity detector 1

W active

Figura 7.

20) Clique no bloco detector e cheque o coeficiente de temperatura (2.3% / °C para

anions).
H MCS ] Degassear ] Colurnin thermostat ] Conductivity detector 1 [ Conductivity detector 2[4 | »
Temperature coefficient | 23| Yo
wiatning limit | 9999 | psjem
[w] active
[ Edit~ |

Figura 8.
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METODO - AVALIACAO

/]

1) Clicar em sarson

2) Clicar em "Peak detection”.
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3) Verificar a polaridade da coluna. Para anions é positiva.

Stardards Iriegration start 1,0] mn
7 Gl 1D |

Caikratnn

|;"': [ Megative peaks ] Subkract blank

[ orft compersation | lonore overflov:

Resuts

Filter

I? Anaysis Ibnnns ‘zﬂ
[nteﬁnn

‘E Sattings Peak detection [ Events I
Components Minimum helght usfcm

‘@ Minimum area (KS5fon) x mn

Figura 9.

[..I:]

4) Clicar em Results

5) Clicar em "Data base”.
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Ll

| User-defingdua | Common Variable

—— Report , Statistics | Monitoring
Integration [———

" 7‘ Data base Automatic export

g MNas e | Export settings
Components S Ao W

& :

Standards

Calibration

-
i
Res | [erv T O] [mel Tl D
Figura 10.

6) Na primeira linha, onde estiver escrito “Magic Net”, clicar duas vezes
7) Abrird uma janela.

8) Selecionar a "Database” desejada (onde serdo salvos os cromatogramas).

9) Clicar em OK.

METODO - TEMPO DE PREPARO

1) Em Time program /Main Program, clicar duas vezes em cima da linha branca;
2) Abrird uma janela.

3) Clicar duas vezes em cima de “IC".

4) Clicar duas vezes em cima de “MSM".

5) Clicar duas vezes em cima de “Step”.

6) Abrird uma janela. Deixar tempo 0,0 min. Clicar em OK.

7) Clicar duas vezes em cima da proxima linha branca.

8) Clicar duas vezes em cima de “IC".
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9) Clicar duas vezes em cima de “Injector”.

10)Clicar duas vezes em cima de “Fill".

11)Abrird uma janela. Deixar tempo 0,0 min. Clicar em OK.

12)Clicar duas vezes em cima da proxima linha branca.

13)Clicar duas vezes em cima de “IC".

14)Clicar duas vezes em cima de “Injector”.

15)Clicar duas vezes em cima de “Inject”.

16)Abrira uma janela. Deixar tempo 1 min. Clicar em OK.

17)Clicar duas vezes em cima da préxima linha branca.

18)Clicar duas vezes em cima do nome do método.

19) Clicar duas vezes em “Start data acquisition”.

20) Abrira uma janela. Deixar tempo 1 min. Clicar em OK.

Cormmand | Pararneter ‘

Comment

Main program |
Time | Device| Module |
LUN I (e MsM
0.0 IC Injector
1 IC Injector
P |1 Anions
*
edtvy | |4

Step
Fill
Inject

Start data acquisition

Figura 11.

21) Clicar em “File/ Save as...".
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22) Nomear o método (pode colocar o nome do grupo).

23) Clicar em “Save”.

T
24) Fechar o método. Para isso, clique em . :

Obs: Para criar um método de cations, ndo é necessario adicionar supressao quimica nem

supressao de CO,. Além disso, a polaridade é negativa.

CALIBRACAO DO METODO

1) Realizar as inje¢des dos padrdes da curva de calibracao.

2) Clicar na plataforma "Database”.

3) Abrir a database na qual estdo sendo armazenados os cromatogramas do método.

4) Selecionar todos os cromatogramas dos padrdes. OBSERVACAO: Se houve uma
injecdo de amostra antes das injecdes dos padrdes, a amostra podera ser
selecionada junto para ser re-calibrada. Se ndo for selecionada, ficara com a
calibragcdo anterior. Neste momento, nenhuma injecdo devera estar rodando (e o
método — Method - devera estar fechado).

5) Clicar em “Reprocess selected determination”.
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Fle Edt WView Determinations Tools Help
s - (o = =
28 0 6 b ¢ BPER USEH G QA%YYLYDD ul@h ElS p 0 0
1 1 O
onm
Fiter [l [=] eatch [Nobatch selected =
| Determination start ¥ | Ident | Sample type [ Method name [ User short name) | Info 1
Workplace || P 1 |2008-05-07 09:32:44 UTC-3  pd cloreta 1 ppm Sample Método de dnions Pensalab
o 2 |2008-05-07 09:22:42 UTC-3pd cloreto 1 ppm Sample Método de &nions Pensalab
3|2008-05-06 16:54:35UTC-3  Cloreto 1 ppmsemdidise  Sample Método de dnions Rossi
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Figura 12.

Uma tela como a seguir sera aberta. Selecionar o cromatograma referente ao padrao

de menor concentracéo.

Clicar em "Integration”, caso necessite realizar alguma alteracao na integracao dos

picos. Quando realizar qualquer modificacao, clicar em “update” para verificar a

integragao dos picos.

Depois, clicar em “Components” para inserir os nomes dos padrdes nos devidos

tempos de retencao. Clicar com o botdo esquerdo do mouse em cima do pico (este

ficara azul). Clicar em cima do pico selecionado com o botdo direito e escolher "New

component”. Uma janela aparecera para ser inserido o nome deste analito, ou

atualizar os tempos de retencdo de cada analito.
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Figura 13.

9) Clicar em "OK".
10) Depois que todos os analitos foram inseridos, clicar em “Standards” para inserir os
niveis de concentracdo de cada analito. Ou seja, inserir as concentragdes de cada ponto
da curva. Na aba “Standards”, clicar duas vezes na linha em branco na coluna que possui
um * (asterisco). Aparecera uma janela "“New standard”. Inserir as concentra¢des corretas

em ppm de cada analito.
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IC MaglC Net 1.0 - anions com didlise
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Figura 14.

11) Clicar em “Update”.

12) Clicar em "Calibration”, para escolher o tipo de curva a ser determinada para
todos os analitos (linear, linear passando pelo zero, quadratica etc). Na aba
“Calibration”, cada analito devera receber especificacbes de sua referéncia (area ou

altura) e tipo de curva para a calibracao.
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Figura 15.

13) Clicar em “Update”.

14) Clicar em “Reprocessing/From selected determination”
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Figura 16.

15) Na aba "Reprocessing table”, clicar duas vezes em cima de cada uma das linhas e

em “Sample Type”, colocar para cada uma das inje¢des as indicagdes de “Standard

1", “Standard 2"...
16) Clicar em "Reprocessing” => “From Standards of reprocessing table”.
17) Em seguida, selecionar na mesma aba, o Ultimo padrao desta lista.

18) Clicar em "Reprocessing” => "From selected determination”.
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19) Clicar em “Method.../Save as”. Procurar pelo nome do método e salvar sobre.
Havera uma pergunta como no desenho abaixo. Clicar em “Yes” (para salvar sobre a

Ultima versao salva do método).

IC MagiC Net 1.0 - anions com didlise.
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Figura 17.

20) Depois, clicar em "OK", no canto inferior esquerdo. Os cromatogramas que
retornarao a "Database” terdo todas as modificacdes efetuadas no reprocessing.

21) A partir deste momento, as prdximas inje¢des serao calibradas de acordo com a
curva de calibracao construida.

22) Para imprimir os relatérios (ou obté-los na forma de arquivo), clicar na plataforma
“Database”, selecionar a linha referente ao cromatograma de interesse, clicar em
“File/ Print/ Report...". Selecionar: - “Selected determinations”; “Report Template

(resultados ou resultados com curva de calibracao)”; Selecionar “printer” para
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n

imprimir ou “pdf” para gerar arquivo. Em “(...)", escolher o local onde os arquivos

serao armazenados. Clicar em "OK".

EXPORTANDO DADOS

Todos os cromatogramas gerados sdo salvos no database especificado no método. Para
adicionar o cromatograma a um e-mail, ou salvar em uma pen drive, ou mesmo pra realizar
um backup dos resultados, deve-se exportar os cromatogramas, seguindo os passos

abaixo:

1) Na plataforma “Database”, selecionar todos os cromatogramas que deverdo se
exportados.
2) Clicar em "Determinations” — “Export”.
3) Uma janela ira abrir para selecdo do "Export template” (que indica em qual diretério
serdo salvos seus cromatogramas exportados qual tipo de arquivo sera exportado).
Obs: Para criar um “Export Template”, seguir os passos indicados abaixo (Criando “Export

Templates”).

4) Selecionar a opgao “Exportar”.

5) O template "Exportar” foi criado para exportar os cromatogramas para o seguinte
diretério:
C:\Arquivos de programas\Metrohm\MagIC Net\Exportados
6) Em seguida, os arquivos exportados podem ser copiados ou enviados via e- mail.
CRIANDO “EXPORT TEMPLATES"...

Para criar novos templates, seguir 0os passos abaixo:

1) Na plataforma “Database”, clicar em “Tools” — “Templates” — “Export templates”.
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2) Clicando em “New"”, cria-se um novo template, e deve-se dar um nome e selecionar
o diretério onde os dos exportados serdo salvos.
3) Com o novo template criado, os dados ja podem ser exportados de acordo com as

instru¢des acima (EXPORTANDO DADOQOS).

GERANDO RELATORIOS COM RESULTADOS

Para gerar um arquivo em PDF com os resultados de uma analise (cromatograma + tabela

de resultados), os seguintes passos deverao ser seguidos:

1) Na plataforma “Database”, selecionar todos os cromatogramas de interesse.

2) Clicar em “File"” — "Print” — “Report”.

3) Uma janela ira abrir para selecdo do “Report Type” e “Output target”. Selecionar as
opcoes: Report template (Result OU Result and calibration) e PDF File dando nome

ao arquivo que sera gerado e também escolher o diretério onde sera salvo.
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