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Simplificando a traducao de método
para o Intuvo

Introdugao

0 sistema GC Agilent 9000 Intuvo incorpora uma tecnologia transformacional que
simplifica consideravelmente a operagéo e melhora a eficiéncia e a produtividade
do laboratério. Ele preserva tecnologias e designs comprovados e estabelecidos
relacionados a injetores, colunas de silica fundida e detectores, garantindo que

0s métodos analiticos convencionais possam ser transferidos para o Intuvo
rapidamente, geralmente com modificagbes minimas. Os cromatogramas do Intuvo
parecem basicamente os mesmos dos sistemas convencionais. Como a mesma
coluna de separagéo € usada com o Intuvo, a resolugéo e a ordem de elui¢cdo ndo se
alteram em comparagao com os GCs convencionais.

Devido a pequenas varia¢des inevitaveis entre as trajetorias de fluxo de um sistema

de GC para outro, os tempos de retengao de um método podem variar minimamente
guando transferidos de um sistema para outro. Independentemente dos sistemas de
GC entre os quais 0 método esta sendo transferido, é sempre uma boa prética analitica
verificar os tempos de retencéo e fazer pequenos ajustes necessarios. O Agilent
Retention Time Locking Wizard (Assistente de Travamento do Tempo de Retengéo) é
uma ferramenta conveniente e poderosa que ajuda a automatizar este processo.

Esta Descrigao técnica geral resume o que deve ser considerado ao transferir
métodos entre sistemas de GC. Embora este estudo se concentre na transferéncia
de métodos convencionais para os métodos do Intuvo, os conceitos sao aplicaveis e
Uteis ao transferir métodos entre dois sistemas de GC quaisquer. Seis exemplos de
transferéncia de método convencional para o Intuvo sdo detalhados em uma Nota
de aplicagéo, para mais informagoes'.



Nocoes basicas de
transferéncia de método

Em geral, os métodos convencionais

sao transferidos perfeitamente dos
sistemas de fornos de banho de ar para
os sistemas de GC Intuvo. Sempre que
transferir métodos entre sistemas, é
importante garantir que os dois sistemas
estejam configurados da mesma
maneira. Se o sistema original estiver
configurado com um injetor split/splitless
e um detector FID, por exemplo, o Intuvo
deve ser configurado da mesma maneira.

Para discussdes sobre transferéncia
de métodos, é Util identificar os varios
componentes do Intuvo. A Figura 1
mostra esses componentes.

Consideragoes para o
tempo de retencao

E normal que o comprimento da coluna
varie ligeiramente de uma coluna para
outra. Se uma coluna convencional

foi cortada, é provavel que seu
comprimento varie da coluna do Intuvo.
Isso poderia alterar ligeiramente os
tempos de retencdo. E uma boa pratica
sempre verificar os tempos de retencéao
e ajustar conforme o caso.

O Intuvo possui uma coluna (gap)

de retencdo embutida, portanto, ao
transferir de um sistema convencional
usando uma coluna (gap) de retengdo
semelhante (aproximadamente

0,75 m de caminho 6ptico), os tempos
de retencao devem corresponder
devidamente. Se o sistema convencional
original ndo usar uma coluna de
retengéo, provavelmente havera uma
diferenga no comprimento da trajetéria
de fluxo do Intuvo. Esta diferenca pode
levar a uma ligeira mudanga ao transferir
para o Intuvo, especialmente para os
primeiros compostos eluentes. Isso
deve ser esperado e deve-se ao fato do
pegueno aumento no comprimento do
caminho da coluna de retengao.
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Figura 1. Componentes basicos da trajetoria de fluxo do Agilent Intuvo 9000 GC.

Tabela 1. Na maioria das transferéncias de métodos, as configuragdes de temperatura ndo exigem
intervengao do usuario; elas s&o iguais aos convencionais ou definidos automaticamente pelo GC

Agilent Intuvo 9000.

Componente Fungao Ajuste de temperatura
Injetor Equivalente ao convencional Igual ao convencional
Padrédo = configurado automaticamente para controlar a
Guard Chip Coluna de retengdo temperatura do forno do método
Opcional = varidvel do usuério
Bloco de Padrdo = configurado automaticamente pela temperatura do
aquecimento do forno
Fungdo do forno . - -
barramento Opcional = variavel do usuério
Conector de coluna Automaticamente definido com base na temperatura do forno
Coluna
Equivalente ao convencional Igual ao convencional
Detector




Esses conceitos ndo sao diferentes Por exemplo, as Figuras 2 e 3 mostram colunas exatamente especificas.

daqueles das transferéncias de cromatogramas e tempos de retengao Isso demonstra como os tempos de
métodos entre sistemas de diferentes relativos para mais de 60 compostos retengdo sao basicamente 0s mesmos.
fornecedores, ou vintage, e ndo mudam medidos por métodos idénticos para No entanto, uma pequena alteragao
para o Intuvo. uma corrida do EPA 8270D EUA em nos tempos de retencéo € evidente em
um sistema GC Agilent 7890B e um alguns compostos de eluigéo precoce,
GC 9000 Intuvo. O método 7890B porque o 7890B n&o foi equipado com
original foi usado no Intuvo, usando uma coluna de retengéo.
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Figura 2. O sistema de GC Agilent Intuvo 9000 (A) tem um desempenho quase idéntico ao do sistema de GC Agilent 7890 (B) com os mesmos parametros de método.
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Figura 3. Os tempos de retengao relativos do sistema GC Agilent 7890 e do sistema GC Agilent 9000 Intuvo
sdo praticamente idénticos.



Configuracodes do Intuvo
Guard Chip

Existem duas opc¢des de Guard

Chips para o Intuvo: o Guard Chip

padrao (aproximadamente 0,75 m

de comprimento) e o Jumper

Chip (aproximadamente 0,6 m de
comprimento). Escolha o Guard Chip

para protecdo maxima da coluna contra
contaminagao da matriz de amostras

e o0 Jumper Chip quando as amostras
injetadas forem de maior pureza e a
preocupacao com a contaminagao da
trajetéria de fluxo for baixa (consulte a
Vis&o geral técnica 5991-8447EN Choosing
the Right Guard Chip for Your Application
[Selecionando o Guard Chip ideal para sua
aplicacgéo] para obter mais informagdes).

O Guard Chip integrado ao Intuvo atua
como uma coluna de retencao. Nos
fornos de banho de ar convencionais, a
coluna de retengao é imersa no mesmo
forno da coluna e a sua temperatura
acompanha naturalmente a coluna.
Esta é a operagéo preferida no Intuvo.
Ao transferir um método de coluna de
retengao convencional para o Intuvo,
defina o Guard Chip para o modo de
rastreamento do forno. Neste modo,

a temperatura do Guard Chip rastreia

a temperatura do forno para melhor
replicar os tempos de retencéo entre os
dois sistemas (Figura 2).

O ajuste de temperatura padréao
automatico do Intuvo reproduz melhor o
resultado da metodologia convencional.
Para ajudar a proteger a coluna ao
analisar amostras com matrizes
especialmente sujas, o rastreamento da
rampa de temperatura do forno ajuda

a otimizar o potencial de captura da
matriz no Guard Chip. Como o Intuvo

€ composto de elementos discretos

de trajetoria de fluxo aquecidos
independentemente, muitas temperaturas
da trajetdria de fluxo podem ser definidas

independentemente. Por exemplo,

€ possivel definir um programa de
temperatura diferente para o Guard Chip
em relagéo a coluna no modo de
temperatura em rampa. ISso permite a
opgao de rampa em uma taxa diferente
da do forno.

Usuarios avangados podem achar, em
alguns casos, que uma rampa levemente
alterada para o Chip Guard pode
melhorar a cromatografia. Normalmente,
o0 modo de temperatura em rampa pode
ser usado para definir o Guard Chip

(ou Jumper Chip) a uma temperatura
isotérmica (por exemplo, entre o injetor e
o forno), que é provavelmente a maneira
mais simples e melhor de analisar
volateis usando amostragem headspace
ou purge-and-trap. Ao desenvolver
meétodos para uma maior taxa de

transferéncia de amostras de alta pureza,

definir uma temperatura isotérmica para
o Jumper Chip (rampa zero no modo de
temperatura em rampa) pode ser uma
boa estratégia para maximizar a taxa de
transferéncia.

Se um rendimento cromatografico

(e produtividade) equivalente for

0 objetivo na transferéncia de um
método convencional estabelecido, as
configuragdes padrao automaticas mais
simples sdo sempre as melhores para
obter equivaléncia.

Configuracoes do Chip de
fluxo Intuvo

A trajetéria de fluxo entre o Guard Chip
e a coluna é composto por um ou

mais Chips de fluxo Intuvo montados
em uma unidade de aguecimento
independente chamada de barramento
(Figura 1). Por padr&o, a temperatura

de aquecimento do barramento é
ajustada automaticamente para um
ponto de ajuste isotérmico baseado na
temperatura do forno do método. Todos

os Chips de fluxo Intuvo montados na
unidade de aquecimento do barramento
(por exemplo, chip de fluxo do injetor,
chip de fluxo do detector ou chip de fluxo
do backflush) sdo aquecidos na mesma
temperatura pelo barramento.

Como na configuragdo do Guard Chip, a
configuragao padrao para a unidade de
aquecimento do barramento pode ser
modificada manualmente. Pode haver
€asos em que uma temperatura levemente
mais baixa do barramento (talvez 20 °C ou
menos) possa fornecer algum beneficio,
por exemplo, no caso de andlises de
compostos termicamente labeis.

Configuracoes do detector

Os detectores sdo conectados a unidade
de aquecimento do barramento e aos
chips de fluxo integrados como caudas
do detector. Esses conectores sdao
aquecidos na mesma temperatura da
temperatura do detector definida pelo
método e ndo exigem configuragdes
adicionais ao transferir o método para o
Intuvo.

Configuragoes de fluxo do
método

Em geral, as configuragdes de

fluxo do Intuvo séo equivalentes as
configuragdes de fluxo do método em
sistemas de fornos de banho de ar
convencionais e podem ser transferidas
diretamente.

No entanto, o Intuvo simplifica muito o
backflush e reduz o nimero de decisées
necessarias. Uma Visao geral técnica
separada fornece diretrizes para mover
bancos de dados baseados em tempo
de retencédo que podem ser afetados por
mudancas sutis na vazéao.



Conclusoes

Em geral, a transferéncia de um método
de um GC convencional para o Intuvo

é direta. O Intuvo é operado da mesma
maneira que um cromatoégrafo gasoso
convencional. Os parametros do injetor
split/splitless e multimodo, as fases
estacionarias da coluna capilar, os
programas de temperatura do forno

e 0s pontos de ajuste do detector
permanecem 0S Mmesmos a0 Mover 0S
métodos entre as duas plataformas.

No entanto, o Intuvo oferece alguns
recursos adicionais opcionais.

As configuragdes padrao automaticas
tornam essas opgoes transparentes
para o usuario. Em casos especificos,

0 usuario avangado pode acessar uma
quantidade maior de controle para ajudar
a otimizar ainda mais as aplicacdes.

Aqui esta um resumo de alto nivel dos
aspectos a serem considerados ao
transferir métodos convencionais para o
Intuvo:

- Um método convencional é uma
6tima maneira de iniciar um
método para o Intuvo. Ja estara
provavelmente mais de 90%
finalizado.

- Escolha o Guard Chip para amostras
mais sujas e o Jumper Chip para
amostras de maior pureza.

- Permita que as configuracdes
padrao do Guard e do Jumper Chip
sejam definidas automaticamente
para alcancar os resultados mais
equivalentes ao método existente.

- Considere uma configuracao manual
de temperaturas ligeiramente
mais baixas do que o padrao
(por exemplo, 20 °C ou menos)
da unidade de aquecimento do
barramento para analitos bastante
instaveis termicamente.

+  Considere um Jumper Chip ajustado
isotermicamente para medir volateis
por headspace ou purge-and-trap.
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