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Agenda

- La technologie de flux capillaire

» Une nouvelle technologie

- Les outils de flux capillairejmms

» Quickswap
» Splitter
» Dean’s switch

- Autres exemples

» LVI avec cool-on-column

» Connecteurs de Colonnes
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Gas Phase Microfluidics

« Connections de colonnes

« Splitters (purged and non-purged)
« Dean’s switch

« MSD no-vent (QuickSwap)

- Mélange d’'éfluents

« Back-flush
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PROPRIETES PRINCIPALES

- Facilité d'utilisation - Robustesse

- Inerte (pas de trainée de pics, désactivation...)
- Utilisable a haute température

- Pas d’entrée d’air (utilisable avec un GCMS

« Pas de volume mort

 Pas de site actif

- Faible inertie thermique

- Réutilisable

- Utilisation programmée dans la méthode

~#i%- Agilent Technologies



To Detector 2 To Detector Column

1

/Nut

Metal
Ferrule

Channel

Plate

«Connections reutilisables, simples et rapides

Un seul type de ferulle metallique

- Plus inertes que les ferulles graphite/vespel

- Ne fuient pas méme a hautes températures
Agilent Technologies



Quick Swap (MSD no vent)
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QuickSwap

Aux EPC In

e e—

MSD Transfer Line
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QuickSwap MSD

Iinterface

QuickSwap - NoVent
. Oter la colonne sans “vent”
* Mode Backflush permis
: e Col
« Maintenance de l'injecteur en revers
« Permet d’éliminer les lourds de la colonr
 Maintiens le débit constant dans la masse

MS Transferline

Necéssite une pompe turbo EPC inlet

Microfluidic technology

Agilent Technologies



Installé dans le 7899 Agilent Technologies Installé dans le 6850



QuickSwap MSD interface

Analyses de composés actifs

Abundance 6.22 7.29.49 Couche Intérieure désactivée
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Pesticides avec QuickSwap — Aucune activité
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QuickSwap en Action
Colonne changée d’injecteur

Pic d’air suite a la
Colonne déconnectée  Colonne Connecté redémarrage de I’injecteur
de I'injecteur 1 a I’injecteur 2 /

\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\
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2800000
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2000000 1
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400000 1

Time--> 0 |
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QuickSwap Backflush —

Mise en place

4.49 4.67 4.84 5.16
Abundance

130000 1
110000 1

Pour faire le backflush a un temps donné (4.52 min)
90000 1 . . .. .

1. Baisser la pression injecteur (e.g., to 0.1 psi)

2. Augmenter la pression quick swap (e.g., to 10 psi)
70000 ~
50000 1
30000 1
10000 1 :

Time--> L I B B L L A L L S R A R

4.20 4.30 4.40 4.50 4.60 4.70 4.80 4.90 5.00 5.10 5.20 5.30
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EPC Backflush pour diminuclii§

temps d’analyse !

15 psi

0.1ps| @ QuickSwap

HP-5MS
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Interéts du Backflush

Meilleure productivité

- Temps d’analyse réduit

- Plus d’échantillons par jour et par instrument
Durée de vie de la colonne allongeée

- Température d’utilisation plus basse

- Elimination des lourds
Moins de bruit de font chimique
- ghost peaks
- Bleeding colonne
Moins de contamination de la source
- Intervalles de maintenance rallongés

- Stabilité des calibrations plus importante
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Splitters
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. Colonne

-+ détecteur GC

| msD

Makeup de 'EPC

Agilent Technologies



Interets principaux |

Detection multiple

- Meilleure detection des analytes en
matrice complexe

- Confirmation simultannéee

- Un seul run pour de multiples
informations

~- Agilent Technologies



Installation du Splitter

Utilisable a haute
température

Utilisation de ferulles siltite

Makeup de
I’Aux EPC

— Columnin

Det 1

MSD



Mode de fonctionnement du Splitter *
(1) Single Column = Quickswap

Blocked

1 MSD

\
@:
@  Column in
©

J

MSD Transfer
Line

* Changement de colonne en no-vent
* Maintennance injecteur sans entrée d’air dans la colonne

-5 Agilent Technologies



Mode de fonctionnement du Splitter
(2) Splitter

E;, 1 Detector 1

© ' MSD
\_ /

* Multi détection 2 détecteurs spécifique en une seule injection
* Signaux alignés et interdépendants

-5 Agilent Technologies
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Mode de fonctionnement du splitter
(3) Dual Column Inlet

@ * Column 2/ Inlet 2

© ' MSD

* Mélange de flux
* Choix de la colonne utilisée
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'Eé Enhanced Data Analysis - DUCKWORTH.M / FLAY_A_ 1.0 (M5 Data: Quantitated Multi PE., Mok Revieweq.:l};‘
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Mode de fonctionnement du Splitter *

(4) Splitter avec Backflush

mode acquisition

AUX EPC ( \
3.8 psig I @ @ " Column inlet
23.73 psig
@ " Detector 1
@ " MSD
mode Backflush
\_ J
AUX EPC ( A
25.0 psig | @ @ ' Column inlet
1.0 psig
@ 1 Detector 1
@ " MSD
\_ J
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Dean’s Switch : Heart Cutting
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Applications du Dean’s SwitQi3R

«GC multidimensionnelle

- Heartcutting
Backflushing

-5 Agilent Technologies



2D GC - “Logiciel de
mise au point”

!Agilent Technologiez Dean Switch Calculator

File

Frimary Detector

fd ethiod
A4 6-DMDEBET i Dieszel

Fieztrictor Flows

Owen Temperature

Column Length
tl 2000 m

‘N 0250 mm
Secondary Column Type

| Inriawax, 0,25 um df

Outlet Pressure Primary Detector = 000 S A50—
116560 5 r_‘-'l' EID R estrictar Resztrictar 250-
Length Diameter SEQ—
0762  m 20 0100 i
Restrictor Haldup Tinne Shunt 0- J
; : R estrictor ; .
O0.0036  min Lenath .-r-Jil 100 | dedt
_ Inlet e 0,500
Carrier Gaz  Inlet Prezsure :J-I Spli.t Frinary Flow _r_‘.l : m PR
o} Helium e W e N 2000 mlfmin = ag 59
. . Split Batio - 207
R 25 Primany Frirnaty sl 20 00
:_,.ll o . 28 ‘ﬁ{ hF !:-:-Iumn Length _ Column Diameter Dicsies E quivalent ™ | =
: Set 8 1500 'm 0 0250 mm oy Fiestrictor Length
i ) - kY, E = 0.250 mm i : :
3609 psi penrlod 7 A 1000 (m 3223 pai
200000 mldmin . "
Primary Column Type E quirvalent
'HE-E. 0.25 um df I?E__estr?c:tc_ir F)i:ameter
-0 0250 M
Secondary Detectar e -
Outlet Pressure = daru Detect i
_ eEEstalo S ‘3000 mlAmin
146960 psi 2 FID —
-~ Secondary Secondary
Column Diameter Comment

tethod to measure 4,6-
dimethyldibenzothiophene in diezel




Principe du Heart-Cutting :

FID A

Inlet

FID B

8 mL/min
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Principe du Heart-Cutting

Etape 2

Valve on: heart-cut de la colonne 1 vers la colonne 2

8 mL/min

FID A

solenoid valve (on)
On

Inlet S L ‘

ulw/qwg

FID B

-5 Agilent Technologies



Analyse d’allergenes par GC 2D

12 "Heart cuttings” ont ete fait pour identifier les allergenes

2 nd dimension (DB 5MS 15mx250umx0. 25pm)

.-'-‘-.I:uundanc
. ~ SCAN Signal
T T T T I"I T T g I T T T T
Time-->  8.00 10.00 12.00 14. EIEI 1E IIIIJ 18 EIEI 20.00 22 EIEI 24 EIEI EE IIIIJ 28 EIEI 3EI.EIEI

=10 %]

1E+D?1A R I|I_1'u|\ B4 M - A SIM Slgnal

Time-s @00 1000 1200 1400 1800 1800 2000 2200 2400 2600 saon Ao

i 14] Signal: DEANS_ALLURE.D\FID1A.CH

1st dimension (DB WAX 30mx250pmxo.25pn%"‘ |
400000 “Heart'

300000 Ccu tS \< q
= \ FID Signal

0 1600 1800 2000 220 2400 2600 0 2800 s000

T T T T I T T T T I
Tirme--» E.b[l 10.00 12.00 4

o0, HHIIUIII. 1CUINTNMIUIVYIGO
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‘ H ‘ 107.1 151 1501
: hLm |J||L h |hL LM” A O TRR217BB1692 2041 M7AZRGIED 2402 PRATIERT 2810 71 1
L L L L L UL L L L L L L L L L L L L L
iz g @ 0 10 M0 1 18 o0 20 Mo 0 o0




THC dans le sang

*Analyse du THC et de son metabolite acide
*Derivation TMS
«RTX-200 (first dim.)= DB17ms (2" dim)
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Reésolution inadéquate

DB-17ms = DB-1ms

Abundance

lon 371.00 (B370.70 to 371.70): O2-A.D
lon 386.00 (385.70 to 386.70): O2-A.D
oz=2-A.D

11000 lon 303.00 (B02.70 to 303.70):

10000/
9000
8000
7000
6000
5000,
4000
3000
2000

1000

e e e e e e e
5 9.90 9.9510.0C10.0510.1C10.1£10.2

— T —
O 9.65 9.70 9.75 9.8

OF—F———F 77—
9.50 9.55 9.6

—
O 9.8

Time-—=
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Deans
Calculator

B pgilent Technologies Dean Switch Calculator

File
Method Wersion &.01.01

|RTx200 - DB17

Restric_tcnr Flo_w Cwven Temperature

Primary Detectar
Outlet Pressure Primary Detectar !““‘-'““-“"‘-‘
‘ Z.000 ol rnin 450 —
_ K.
! 14.6560 {8 T}! 2 Restrickor Restrickor 350-
Length Diameter S
| 0,295 m ‘DJI 0,100 mm
Restrictor Holdup Time Shunk 0-
lj 00iz  min Restrictor i
e : _ Length ‘_:‘J! 200 | deaC
.
Carrier Gas  Inlet Pressure “T); Other BrimaryEkow '); 1.000  Fm PCM Pressure
3 " ¥ i
T)‘ Heliurmn -'Tﬁ 1.000 i ~ i &0 Y
b e Primary Primary Restrictor 2%
Fa = H
jll psi Folumn Length : Calurnn Diameter Bl Equivalent i 5
£ L) ¥ Restrickor Length I
)! 18.00 m S| 0180 mm A 0100 |mm 5 g [—
: : ;)i 1,000 | m : 2
mlfrmin >
Primary Colurnn Type Equiwvalent
Restrictar Diameter
B ’Jl 0.250 | mm
Secondary Deteckor SR s
Cutlet Pressure Secondary Debeckor :}g---z-aa-a—-u- e
| 0.0000 psi O M (Turbo) -
. Secondary Secondary
Cormmenk

Colurnn Length Colurnn Diameter

;J; 15,00 m :Ji 0.250 mm

Secondary Column Type

|DB-17
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Signal FID du Deans Switch

sans cuts vers la colonne secondaire

0000000 —

Cut2
5500000 - u
0000000 - Cut 1
0000000
0000000
0000000
0000000

0000000

0000000

“““““““““““““““““““““““
0000000000000000000000000000

Time-->




Programmation des temps de cut

Instrument | Edit | Runtime: (6B90)

OvenTemp & =zo0- T
£ =280
E 200 -
£ 1s0-
= =
Plot... | T T AT WA W
- : —
i LEe N
| niectar Walves Inlets Calurnns Owen  |Detectarz] Signals SuLin Huntlme Cptions
Time [min]  Specifier Barameter S etpoint
0 | fvawe =] |1 ~| |of |
ood  Walve 1 i
485 Walve 1 Or
RO0  “alve 1 [IFf
785 Walve 1 On
770 Valve 1 Oif 23pl
Ok
Cancel
———
Clear Al Delete Beplace |  mgd | Help
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3000000
2500000
2000000
1500000
1000000
500000
Abundance
Time-->
13000
12000
11000
10000
9000
8000
7000
6000
5000
4000
3000

2000
Abundance
1000

Time-->

3500000
3000000
2500000
2000000
1500000
1000000

500000

Time-->

THCC Cut

lon 371.00 (370.70 to 371.70): 05C.D
lon 303.00 (302.70 to 303.70): 05C.D

THCC-TMS |

||| 4 THC-
™S

450 | 500 550 | 600 | 650 | T|G.p‘0ég.D 750 | 800 | 850 | 900 | 950 | '

Pics coéluants sur la premiére

/- /O‘fonne

THC-TMS

g

THCC-TMS

LI e ‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\.\‘\\\ T \h‘\\\\‘\

620 640 660 680 7.00 7.20 7.40 7eou7§o sﬂgﬂ i}@ﬂ‘g@hﬂa@lg




0.5 ng/ml THC-TMS

dans le sang !!

Abundance

lon 303.00 (302.70 to 303.70): 011SP011.D
600 1 lon|[371.00 (370.70 to 371.70): 011SP011.D

550 ]

500 ]

© THC-TMS, 0.5 ng/ml

400 ]

350 ]

300 ]

250 q

200 ] lon 303

150 ]

100 1 ﬁ \ M \ ’,"s .&
/V\M ) ‘\\% NI
50 frww/w\/ A W\\/y‘xﬂ h S N A =

0 L L L B B B B

6.30 6.40 6.50 6.60 6.70 6.80 6.90 7.00 7.10 7.20 7.30 7.40 7.50 7.60 7.70 7.80 7.90

Time-->
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GC Comprehensive : GC x GC
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Modulateur de Flux - Agilent ‘s design

Split/Splitless

Flush Flow
direction

l { Column 1(25-30 M)

H:
Collection
channel

Modulation

Valve

Collect Flow
direction
Flow Modulator

Le modulateur de flux élimine le besoin de cryo. La compression de I'échantillon
est faite par les rapports de flux dans la boucle de collection. celui-ci est tres
rapidement injecté dans la 2eme col.; ce qui résulte en un pic tres fin et intense.

Column 2 (5M)

< |FID

......................................................
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Agilent : Modulation de Flux GC x GC

- Controle robuste: Basé sur la technologie de flux capillaire, facile a utiliser,
chromatographie a tres haute performance et fiable.

- Pas besoin de cryogénie: la modulation de flux signifie pas de N2 liquide ou de CO2

- 7890A Permet GC x GC: optimisée pour la technologie de flux capillaire, la
synchronization des évenements de temps périodiques assure une parfaite modulation,
le contréle se fait par une carte électronique.

- La résolution est comparable sans emploi de N2: Trés petits volumes mort et
contréle de flux précis ce qui résulte en un minimum d’élargissement des pics La largeur
des pics de la 2eme col. est de I'ordre 70 a 100 ms a mi-hauteur.

- Sensibilité: du méme ordre que les systemes a modulation cryogénique

- Deébits: des débits différents sont appliqués sur les deux colonnes
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Modulation de Flux:
(GC x GC) Gazole: 7890A

di-Aromatics

GC X GC Chrc;frliatogrammel S

« montrant la distribution normale selon les températures d’eébulition (1" dim.)
« montrant la distribution selon la polarité (2¢me dim.)
* les classes d’hydrocarbures par groupes

Agilent Technologies



Autres exemples
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CPM Microfluidic Plate

Column2 -« < Pre Column
in

G3182-61580 Ultimate Union

Column1 <+ —EE2]<— Pre Column
in

G5180-61060 Tube Connector
Column out——1}..::

<—— Sample From
GSV
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Column Union kits G3182-61580(Siltek)

and G3182-61581(non-deactivated )

o o Connections de colonnes
capillaires
Ovenwall
0 Ultimate union
- . ven
Wall clip and union walleii ™| | o
Ferrule release holes
-

Part number Ferrule description

5188-5361 SiTite ferrules, 0.1- to 0.25-mm columns, pkg of 10

5188-5362 SilTite ferrules, 0.32-mm columns, pko of 10

5168-5363 silTite ferrules, 0.53-mm columns, pki of 10
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LVI COC SVE avec Backflush

e G3180A
Purged Splitter
G3182B r-=-= !
Ultimate Union G3181B ——>Det |

¢ unpurged splitter

el |
00" @ L

Retention Pre
Gap Column

Column

EPC
makeup

-5 Agilent Technologies

Utilisation du Solvent Vapor Exit Kit



Detector 2

out Iout
‘Detector 1
out
Aux EPC |
in ‘Column 1
in

1 injection — 3 Detecteurs
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