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Atencao
Antes de operar seu equipamento, leia atentamente o conteldo
deste manual.
A pratica correta dos procedimentos de Instalacdao, operacao e
seguranca sao de responsabilidade do usuario.
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1) OBJETIVO:
Este procedimento tem como objetivo orientar os usudrios do software de aquisi¢ao
de dados PKSimple, versdao Windows.

2) DOCUMENTOS COMPLEMENTARES :

e Manual do Software

3) PROCEDIMENTO:

1. Ao abrir o programa, voc€ ird visualizar a seguinte tela:

w4 PeakSimple - COM1 =18 x|

File Edit “iew Acquizition Help

D@ S =EE|[1 2345 6 %5188 8|

RN [CHANNEL 1 [40.00 deg [0.83 min
256,000 | CIPEAKZOD0AT CHRIDEFAULT.COM [STAND BY 170,281 mv

&,
8
=)
-51,200

RILAET el

0,000 7,000

;alniciar”J G & <3 = |J|gpeak5imple - COM1 WF1PK - Paint G 114

2. primeiro passo € ajustar todos os parametros de configuragdo do software, de forma
que se obtenha o melhor desempenho de andlise, para isso clique em “Edit” e
“Channels”. Vocé visualizard a seguinte tela:
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— Channel 1: CHAMMEL 1 — Channel 4: CHAMMEL 4

Aotive V|1 Temperature | Events | Active [ Detailz | Temperature | Events

Display W Display [

Integiate ¥ [ntegration | Eu:umpu:unentsl Poztrun | e |ntegration | Eu:umpu:unentsl Poztun
— Channel 2: CHAMMEL 2 — Channel 5: CHAMMEL &

Active [ Dretailz | Prezsure | Events | Active [ Dretailz | Temperature | Events

Display [ _ Display [ _

Integrate |~ [nkegration | Eumpunentsl Postrun | Integrate T~ Inteqgration | Eumpunentsl FPosgtrun
— Channel 3: CHAMMEL 3 — Channel &: CHAMMEL &

dctive [ [retailz | Temperaturel Eventz | dotive [ [retailz | Temperaturel Eventz

Display [ Display [

Integrate [~ [ntegration | Components | Postrun | e (M Integration | Components | Postrun

Q. | Cancel |

3. Se o seu software possuir apenas um canal ative as opgdes “Active”, “Display” e
“Integrate” , referente ao canal 1. Caso possua mais de um canal ative as opcdes
referentes aos outros canais e clique em “OK” .

4. Ainda na tela ‘“Channels” clique sobre o botdo ‘“Details” e visualizard a tela
abaixo:

Channel 1 details x|

Qescription:lEH.ﬁ.NNEL 1 End tirme: |8,1 00 | rmin
—Sample rate— Default display limits W Remate start Contral by
&+ 1Hz Mag 256,000 my | | Dmeoase T
~ au: : m ol ernperature
2Hz '
5 H Min [51.200 v :_ 2 Fressure
3 " Gradient
£ 10Hz o1
i 20 Hz | Subtract hassire i chanred I'I_ — Datalogger mode
" 50 Hz ubtract bazeline in channel:  On

[ Owerlay data in channel: |1_ Offset: [0.000
Relative retention zhifts are bazed at:IEI,DEIEI it .

- Gain: I'I aon
nretained solute time:IEI,DEIEI it
B Decimal places: |-1

[ Absorbance made [-1 far autaranging)

kultiply niorm area & results by I'l .aooo

(]9 I Cancel |

5. No momento da instalagdo do software, um técnico estabelecerd os melhores valores
para que seu equipamento adquira a melhor performance possivel. Registre estas
configuracdes e guarde em local de fécil acesso para futuras consultas.

6. Retornando a tela ‘“Channels” clique no botao “Integration’ e visualizard a tela
abaixo:
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Channel 1 integration x|
Feak detection senzitivity  — Spike channely — Merge results—
_ * Mone from chatnels:
T ol 1
Baze Ilne:IEiEI,EIEI 4 o 2
3 ™ 3
frea reiect:I'IDD,DEID 4 [ 4
5 |
g B
Standard weight: |'| 0o Sample weight: |1 0o
] Cancel |

7. Os valores de “Peak” e “Base Line” serao estabelecidos na instala¢cdo, bem como os
outros parametros. No item “Area Reject” serd estabelecido um valor inicial, mas vocé
poderd altera-lo conforme a necessidade de sua andlise

A Injecao do Padrao e a Elaboraciao de uma Tabela de Calibracao

1. Ap6s a injecdo de um padrdo ou amostra, vocé deve dar inicio a corrida acionando a
tecla “Espaco”. Caso queira encerrar a corrida tecle “End”.

2. Caso seu software comporte mais de um canal verifique as teclas correspondentes
para cada canal, acionando o comando “Acquisition” e “Timebase 2 ,3,4,5 ou 6.
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s PeakSimple - COM1

Bun SpaceBar
Stop End
Stop+FPoztrun Chil+End
Timebase
Timebasze 3 Stop -
Timebase 4 » Stop+FPoztrun /A
FRe-initialize |

4 5 6 # || 2182 23 84

3. Ap6s a inje¢@o do padrdo, vocé obterd um cromatograma conforme exemplo abaixo:
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¥ PeakSimple - COM1 == x|

File Edit “iew Acquisition Help

DEE& &% BE|[1 2345 6 #%|518528384

1 microliter of Std| RIKEN QUIMI INTECROM [40.00 deg [9.10 min
2048,000 [ CIFEAKZO000FRODUCAT CHRIDEFAULT.CON [STAND BY 225 714 my
=] e}
0]
[}
1 1
-408,600
A4 I 2l
1,000 23,000
Winiciar|| | By @ 517 B || @7 Microsoft Word - 2000 |[FIPeakSimple - COM IS 1211

4. Com o cursor, Clique com o botdo direito do mouse bem em cima do circulo
apresentado na ponta dos picos. Em seguida selecione a op¢ao “Add Component”.

wes PeakSimple - COM1 =] x|

File Edit “iew Acquisiton Help
D=H& & =B E||[1 2 3 4 5 6 5515283 24|

1 micraliter of Std] RIKEM QUIMI INTECROM [40.00 deg [2.92 min
2048,000 | CAPEAKZDOMPRODUCAT.CHRIDEFALLT.CORN [STAND BY 171,803 mV

Add component

Add many components. ..
Lalibrate. ..

Celete component

Whzoom FE

Header format. ..
Channel details...
Temperature. ..
Ewvents...
Integration. ..
Components...
Postrun...
Dverlay adjust...
Copy picture

VN Je o

y fea] D

-409 600

4] I M

1,000 23,000

WRiniciar ||| G) @ 151 ) B || BY Micosoft word - Fk2000 | [#¥PeakSimple - COM1 o 1219

5. Logo em seguida, acima do pico, voc€ poderd visualizar o tempo de retengdo.
Repita a mesma operacdo em todos os picos. Repare que surgirdo tracos acima ou sobre
os picos. Estes tragcos limitam o tempo inicial e o tempo final do pico.
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% PeakSimple - COM1 == x|

File Edit “iew Acquisition Help

DEE& S =EE|[1 2345 6 #518583%|

1 microliter of Std| RIKEN QUIMI'INTECROM [40.00 deg [15.40 min [
2048,000| CAPEAKZ000PRODUCAT.CHR/DEFAULT.COMN [STAND BY 171,521 m
1)
= = o
Lo = 1]
oy — =)
Ly o -
o ]
0] — — — —
1)
o
=} oL
=2 =+
(a2} —o
N o o 78 3o 2
K 3 8 ﬁiﬂ & g 2
= ™ @ w -
1 1
-409,600
2l [ el
1,000 23,000

Winiciar| | ) @ 1514 B || B Micosolt word - PK2000 | [P PeakSimple - COM1  #]PK15 - Paint | W 1220

7. Agora voce precisa identificar cada pico e dar os nomes dos componentes a quem
eles se referem. Para isso, clique novamente com o botao direito do mouse em cima
do circulo localizado na pinta do pico e clique em “Edit Component”.

ﬂ
Peak number: |1

Peak name: IAcetona

Start; |2,88 End: |3,1 a8 Ezpected: IU,EIEI

Irternal standard:|2|:| Uriits: IDD”’J

Internal standard peak: ID Ref peak:ID

Measzure peak
&+ frea

" Height

—In caze of multiple peaks

¥ Show each peak separately
' Show first peak only
" Show last peak only

" Show largest peak only Alarms |

™ Show total of all peaks

Multiplication Factar: IEI,DIJIJ I Ei_ﬁ!;z:?:t: Area as

Ok, I Cancel |

8. Em “Peak number” determine o nimero de identificacdo do pico.(Ex: 1,2,3,4....)

9. Em ‘“Peak name”, digite o nome do componente. (Ex: Acetona, n-propanol....)

10. Em “‘Start”’e “End” estardo pré estabelecidos os limites de tempo inicial e final,
conforme citado anteriormente . Caso os picos do cromatograma sejam muito
juntos pode haver a necessidade de pequenas alteracdes nesses tempos.

Ex: Se o pico 1 tem tempo inicial de 1,00 e final de 1,50 o tempo inicial do pico 2

deve ser no minimo 1,51, pois pode haver sobreposicao dos picos.
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11.Em “Internal standard™ digite a concentracdo do componente.

12. Em “Units”, digite a unidade de concentragdo em que foi preparado o padrao. (Ex:
ppm, mg/100mL, .....)

13.Ap6s concluido todos os picos, voce devera ter um cromatograma como
o exemplo abaixo:

i PeakSimple - COM1 =1

File Edit View Aecquiziion Help

D@ S|=BE|[[1 23456 % 51885384

1 microliter of Std] INTECROM [40.00 deg 9.63 min
2048,000 | CIPEAKZOIOPRODUCAT.CHR/DEFAULT.C O ETAMD BY 175,533
m = i
iy - o
Ky} o [am]
= ] =
(=]
= T 5
i Ho
. oE T
Mo
=,
[=R=x ]
ek
i)
]
E
& =
) - — e 4L S
— 0 — = —_— o —_— —_—
Q © 1] by
(o] [ Ry L] =1 ('l
= @ fas] =5
o 5 @ T 58 85 ol
& b = kg ) g &= TEg z
=] & =t — — 0 0 -
<L — o Moo e
— — = Sm 0
a— — ') == — =
it & i = 5
T 2 JRMAL
1 Il
-409,500
RIE] _| e
1,000 23,000
iniciar || | By @ 10 B || B Micrasot word - PK2000 | [#¥ PeakSimple - COM1 DS 1404

Agora que todos os picos estao identificados e nomeados, temos que
montar uma tabela de calibracdo para que os valores de area sejam
relacionados com as quantidades injetadas.

14. Clique em “View” e ‘“Results , onde vocé podera visualizar todos os componentes,
suas dreas e suas concentragdoes(External) com valor ZERO.
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[ Results x|
Component Retention Area Height Enternal | Unitg |
Acetona 2,900 2277,2000 247,930 0.0000  ppr
Metanal h,.350 220675970 1450,763 0.,0000  pprn
Etarial E.0BE 40B2.2400 332.039 00000  ppr
n-propanal E.EEE 4323,3140 288,028 0,0000  ppm
izopropanal Al 15311,5705 1143,466 0,0000  ppm
iso-butanol 7,850 10280,8010 1150265 0,0000  ppm
Metanona 8133 8346,0500 873,094 0,0000  ppm
Aeetal 8,466 3121.5770 334,294 0,0000  ppm
Hesxana 9100 17069,7525 1487 .512 00000  ppm
Acetato de Etila 11,450 1644000 2733 0.,0000  pprn
Acetato de Butila 13100 50,2000 2873 0.,0000  pprn
Cratanaldeida 14,233 50723240 308,348 0.,0000  pprn
Benzena 14,E50 15831135 93,360 0.,0000  pprn
Taluena 15,500 1408,3200 35,859 0.,0000  pprn
Hileno 15,833 2040,0125 110,906 0,0000  ppm
Etileno Glicol 16.450 218,8000 10049 0,0000  ppm
Ciclo-propano 18,333 40579,8300 1487.300 0,0000  ppm
Clorobenzeno 19,083 12828000 51,700 0,0000  ppm
139656,3020 0,0000
Channel: |1 vl Update | Save... | Integratian... | Format... |
¥ Recognized peaks only -
v Undetected components Close Lalbrate... | 4|I:DDE
alzn
Copy results lag | Clzar results lag | Show results log... | Add to results log |

14. Selecione as opg¢des “Recognized peaks only” e “Undetected components also” .

15. Clique no botdo “Calibrate all...” e em seguida “OK” para “Recalibration level”

estipulado em 1.

| Results x|
Cornponent Hetentinn| .f-\lea| Height| E:-ttemal| Units |
Acetona 2,900 22¥7.2000 247.930 00000 ppm
Metanol 5,350 22067 5370 1490,769 NLON0 eeen
Etanal BOEE 40622400 332039 x|
n-propanol B EGE 4323.3140 288,028 Fedk: nfa
izoprapanal 7A1E 15311.5705 1149,466 Ti - ;
iso-hutanol FES0 102808010 1180265 Ime: nva
Metanona 8133 BME0S00  grangs  AMEE nda
Aicetal 8,465 NIEFI 334,294 ol
Hexano 9,100 170697525 1487 512 ol
Acetato de Etila 11,450 164.4000 8733
Acetato de Butila 13100 50,2000 2873 ‘-
Cratonaldeida 14,233 RO72,3240 309,348
Benzeno 14,650 15831135 93,360 4
Toluena 15,500 1408,3200 85,859
Hilena 15.833 20400125 110,906 ”
Etileno Glicol 16.450 218,8000 10,043 ol
Ciclo-propana 18,333 405979,8300 1487300
Clorobenzeno 158,083 12828000 51,700 -
139656,9020
Ok, I Cancel |
Channel: |-| vI Update | Save. . | Inteqgratiar... | Format... |
¥ Recognized peaks only - -
% Undstected components Cloze | Lalibrate... | Calibrate all... | Copy |
also
Copy results log | Clear results log | Shiow restlts Iog...l Add taresults log |

16. Selecione o primeiro componente, clique em ‘““Calibrate” e “OK” para
“Recalibration level” estipulado em 1.
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| \Resuls x|
Campanent Retention Area| Height| Er:temal| itz |
Acetana 2.900 2277.2000 247,930 00000 ppm
tetarol 5,350 22067 5370 1490,763 NO000 e
Etanol B.06E 4062,2400 cce)ic=ll R ecalibration level x|
n-propanol G EGE 43233140 288,028 Peak:  Acetona
izoprapanal Al 15311 5705 1149 466 Ti -
iso-butanal 7ES0 102808010 1180265 A'me;
Metanona a133 B346, 0500 grangy | MEE eeli
Acetal 8,466 N2 5770 334,294 g i1 10,000¢
Hexano 3,100 17069,7525 1487 512
Acetato de Efila 11,450 164.4000 g3z | ¢ 2o
Acetato de Butila 13,100 50,2000 24873 € 3 (a0
Crotonaldeido 14,233 B072,3240 309,348 ’
Benzeno 14,650 15831135 93,360 4 (00
Taluena 15,500 1405,3200 8h.8R3
Hileno 15833 2040,0125 110,908 € 5(0,000]
Etileno Glical 16,450 218.8000 10,045
Ciclo-prapano 18333 409798300 1deraon ¢ 00000
Clorobenzeno 19,083 12828000 &1.700 'S
13965E,9020 A0
ak. I Cahicel |
Chann3|3|1 vl Update | Save. . | Intearatian. .. | Format... |
¥ Becognized peaks only 5 | Fo— | Fo—— | z |
¥ Undetected components ik LA e RE
also
Copy results jog | Clear results log | Show results Iog...l Add to results Iogl

Em seguida aparecerd a tela:

Calibration - channel 1 / Acetona x|

Imjected  Areadheight FreviousHi1 Frevious 2 Reszult CF

1.|20.0000 2277.2000 | 2277 2000 | 227 7. 20001 22¢7.2000 1132.860

2.|0.0000 0.0000 0.0000 00000 o

2.]0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 1] Use

4 10,0000 0.0000 0.0000 0.0000 1] « ':U"‘?”t

sfoooo0 [ooooo Jooooo  Jooooo o area/height only

™ 1 previous

& |0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 1] sries lm

£.10.0000 0.0000 0.0000 0.0000 1] 2 previous
I~ Show list in descending order areas lso

_?,lD,DDDD 0,0000 Last calibrated: Mo bMap 10144205 0.000

2391.06] J
Aocept new |
Method... |
ARE Load. . |
Save.. |

Clgar |

Frint |

113,86
T o0 Copy to all other
™ Log/Log “ls AMOUMT IMJECTED - compaonents

16. No campo “Inject” digite a concentra¢ao do padrao utilizado e no campo “W”
digite 1 e podera perceber a formagao de uma curva de calibragdo deste componente.
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17.Clique em “Salvar” e d€ um nome ao arquivo desta curva, como no
exemplo abaixo:

Save cahbration file

Salvar e |a FEAK.2000

2%

x| = @®Eck E-

= 0-DicHLCAL = co.cal =) QUELE.CAL
2-Butanona. cal Crata.cal SOLVEMT.CAL
Acetal.cal Etanal.cal TEMPLATE.CAL
AcetButila.cal ETHYLE.CAL TOLLEME.CAL
AcetEtila.cal EtilGlical cal Tolueno. cal
Acetona.cal Hexano.cal Hileno. cal
BENZEME.CAL IS 0butanal cal

Benzeno.cal [S0propanal cal

CHLOROB.CAL

Metanal.cal

Ciclopropana.cal M-PDICHL.CAL
Clarobenzeno. cal Mpropanal. cal

Haome do arquivo; I.-i'-.cetu:una

j Salvar I

Salvar corma tipo: IEaIiI:uratic-n filez[* CAL)

j Cancelar |

18.Repita este passo para todos os componentes da tabela.

19. Ap6s salvar todos os componentes, feche as janelas de “Calibration” e “Results”
Clique em “Edit” “Chanels” e ‘“Components” .

COM
Peak Mame Start End Calibration
1% Acetona 2 hA0 3180 Acetonacal (e
2 Metanol B.220 b,720 Metanolcal T
¥ Etanol 5,900 E.400 Etanol.cal
4% n-propanol B.400 B,900 Mpropanol.cal
5 izopropanol 7270 7.0 150propanol.ca
6% izo-butanol 77RO 8.020 150butanal. zal
7 2-butanona 2.040 2.410 2-Butanona.cal
8" Acetal 8,420 8,630 Acetal cal
9% Hewxano 8,920 9,420 Hexano. cal
10¢ Acetato de ELi 11,230 11,830 AcetEtila cal
11*  Acetato de But 12,880 13,380 AcetButila.cal
12 Crotonaldeido 14,100 14,600 Croto.cal
13 Benzeno 14610 14,950 Benzeno.cal
14 Tolueno 15,300 15,800 Tolueno.cal
18%  Hileno 16,810 16,120 Hileno.cal |
16%  Etileno Glicol 16,220 16,720 EtilGhcol.cal
17*  Ciclo-propano 18100 18.620 Ciclopropano.c LI
Add... | LChange... | Remove | Calibrate... |
Load... | Save.. | Clear | Print |

X
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20. Note que a coluna “Calibration” possui os nomes dos arquivos salvos, de cada
componentes.
Clique em salvar e determine um nome especifico para esta curva. Ex:

Alcool, Contaminantes, Padrio 1, etc....

Salvar em: | {3 PEAK2000 x| « @k E-

Save component file 7| x|

W8 51
8 02

(180 A lcool
B0 GPCSTDS

I8 QUELE

Home do arguiso: II:EI NTAMINAMTES| j Salvar I
Salvar como tipo: II:DmpDnent files* CPT) j Cancelar |

.

ANEXO
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Abaixo, vocé encontrard as telas principais de configuracio, em branco , para que possa
preencher de acordo com as configuracdes iniciais de seu software.

Channel 1 integration |
Feak detection sensitivity— — Spike channely — Merge results—
Peak: —_— f* Mone frorn channels:
— r 1 1
Basze line: i 2 2
3 '3
Area reiect:l 4 [ 4
5 | =
B (I
Standard weight: I S ample weight: ||
Ok Cancel |
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