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En esta guia

Esta guia explica c6mo instalar, mantener y resolver los problemas de la
fuente de iones del nanoelecrospray.

1 Instalacion

Este capitulo explica cémo instalar la fuente de iones multimodo. También
explica cémo verificar la instalacion.

2 Verificacion de rendimiento

Este capitulo incluye las tareas necesarias para verificar la trampa de iones
con la fuente multimodo.

3 Maétodos

Este capitulo describe el funcionamiento basico y el mantenimiento de la
fuente de iones multimodo.

Tenga en cuenta que sélo las fuentes multimodo con interruptores térmicos
son compartibles con los sistemas LC/MS de trampa de iones Agilent Series
6300. Estas fuentes se identifican con una etiqueta de serie que incluye “TS”,
como se muestra a continuacion:
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1 Instalacion

Instalacion

Paso 1. Preparar la instalacion

Antes de instalar la fuente multimodo, compruebe que dispone de los
componentes y herramientas adecuados.

1 Compruebe que dispone de los siguientes componentes:
Conjunto ESI/APCI multimodo (Ref. G1978A)
Fuente ESI/APCI multimodo (Ref. G1978-65439)
Modbdulo de alto voltaje multimodo (Ref. G1978-60050)
Kit de capacitacion de trampa MM ESI/APCI (Ref. G1978-60351)
ChemStation B.01.03 o superior
Software de control de trampa 6.1

Todos los instrumentos de trampa de la serie 6300 tienen los componentes de hardware
necesarios ya instalados. Los instrumentos de la serie 6300 contienen el sistema de
procesador GEPS-2 y la placa de voltaje de lente GELV-5.

2 Compruebe que dispone de las siguientes herramientas, suministros
y componentes quimicos. Los elementos de esta lista no se suministran
con la fuente multimodo.

Pafos y guantes, limpios y sin pelusas

Agua y productos organicos, como acetona, metanol, acetonitrilo
o alcohol isopropilico, todo con calidad HPLC

Llave inglesa de V2 pulgadas
Destornillador Torx T10
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Instalacion 1
Paso 2. Apagar la estructura electrénica

Paso 2. Apagar la estructura electronica

* Siga los pasos de “Apagar y ventilar el instrumento” en la pagina 41.

NOTA La alimentacion de la estructura electrénica debe estar completamente apagada si no forma
parte de una instalacion de la serie 6300 conjunta. Esto incluye SL, XCT, XCT Plus y XCT

Ultra. Estos instrumentos seran considerados como actualizaciones para su uso con la
fuente G1978A. Estos instrumentos también necesitan cambios en los cédigos de
identificacion que no estaran disponibles en el lanzamiento de fuente multimodo G1978A
en los instrumentos de trampa.

Paso 3. Sustituir cualquier GELV anterior con GELV-5 y GEPS-1
con GEPS-2

La unidad PCA de voltaje de lente GELV-5 y la nueva placa GEPS-2 son placas
electronicas necesarias para su uso con la fuente multimodo. Debera
actualizar las placas de instrumentos si tiene un instrumento de trampa
anterior a la serie 6300, y si el modelo no es Ultra.

Figura 1 GELV-5 completa con la nueva placa montada en el lado izquierdo superior de la placa y la revision
GELV-5A junto al conector
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1 Instalacion
Paso 3. Sustituir cualquier GELV anterior con GELV-5 y GEPS-1 con GEPS-2

Figura 2 La nueva GEPS-2 con la nueva placa

PRECAU Clé N Los siguientes pasos deben ser realizados (inicamente por un ingeniero formado

de Agilent. El incorrecto seguimiento de todos estos pasos podria ocasionar dafos
en el chip al encender el equipo.

1 Compruebe la estructura electréonica esta apagada. Retire el iman de la tapa
superior para cortar la alimentacién a la estructura electrénica.

2 Retire la placa PCA GELV de la version anterior de la estructura
electronica.

3 Con la PCA GELV-5 todavia fuera, monte el cable de voltaje del APCI de
10 M en serie con el cable de alto voltaje APCI existente.

4 Instale la GELV-5 y conecte todos los cables.
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Instalacion 1
Paso 4. Convertir de ESI, APCI o APPI a fuente multimodo

Conecte a la fuente
de alimentacion del APCI

Conecte al cable del APCI

Figura 3 Cable de alto voltaje del ACPI de 10 M2 (Ref. G1978-60806). En los siguientes
pasos, asegUrese de que estan conectados los extremos adecuados a la
fuente de alimentacion del APCl y al cable del APCI

5 Retire la placa del procesador GEPS-1 del instrumento.

PRECAUCION Tenga cuidado al instalar la nueva GEPS-2 de forma que el conector del borde esté

alineado correctamente con el conector de la interfase del espectrometro GESI.

6 Monte la nueva placa del procesador GEPS-2 en el instrumento.

7 Sustituya la espuma y las cubiertas que retiré con anterioridad.

Paso 4. Convertir de ESI, APCI o APPI a fuente multimodo

¢ Siga los pasos de “Convertir de ESI, APCI o APPI a la fuente multimodo” en
la pagina 13.
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1 Instalacion

Paso b. Instalar el software de control de trampa 6.1

La fuente multimodo G1978A es compatible con la ChemStation version
B.01.03 o posterior con el software de control de trampa 6.1.

1 Quite cualquier version anterior del software de control de trampa con la
aplicacion Agregar/quitar software del panel de control.

2 Ejecute el programa setup.exe en cada una de las carpetas numeradas y el
archivo .bat, segiin los pasos numerados.

3 Skep 0 - (IF APPLICABLE) Upgrade Fram &, 00 ChemStakion ko B, o
[ Sktep 1 - Install 6300 Series lon Trap LCMS w&. 1 SW

[ Skep 3 - Install 6300 Series Ion Trap LCMS Supplemental Files

Step 2 - Launch 8300 Series Trap Control {online PCs only), bat

What is included in the Supplemental Files Installation, kbxk

Paso 6. Verificar el funcionamiento de la fuente multimodo

Antes de utilizar el sistema, verifique su funcionamiento.
1 Inicie el software Agilent ChemStation.

2 Siga los pasos de “Verificar la calibracion de la trampa de iones” en la
pagina 46.

3 Siga los pasos de “Calentar la trampa i6nica” en la Guia de mantenimiento.

Siga los pasos de “Paso 1. Preparar la muestra” en la pagina 32.

Deben utilizarse estos métodos de verificacion para comprobar la sensibilidad de los
instrumentos conjuntos suministrados con una fuente multimodo Gnicamente.
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Instalacion 1

Cambiar las fuentes

Esta seccion incluye tareas necesarias para cambiar la fuente del instrumento.

Convertir de ESI, APCI o APPI a la fuente multimodo

Si esta instalando esta fuente en el instrumento por primera vez, siga los pasos
de “Instalacion” en la pagina 7.

1 En el software de control de trampa, seleccione Shutdown (Apagar) para
desactivar estos parametros:

Drying Gas (L/min) (Gas de secado (L./min))
Nebulizer Pressure (psig) (Presion del nebulizador (psig))
Drying Gas Temperature (°C) (Temperatura del gas de secado (°C))

Vaporizer Temperature (APCI source only) (Temperatura del
vaporizador (sélo la fuente del APCI))

Lamp Off (APPI source only) (Lampara apagada (sé6lo la fuente del APPI))

2 Espere a que la fuente se enfrie (cuando las temperaturas desciendan por
debajo de 100).

3 Desconecte el tubo del gas del nebulizador de la fuente de iones
actualmente instalada.

4 Desconecte el tubo de entrada de muestras del sistema LC/MS de trampa
de iones.

b Si esta instalada la fuente del APCI o del APPI, retire el cable del calentador
del vaporizador y el cable de alto voltaje del APCI.

6 Sila fuente APPI esta instalada, retire el cable RS-232 Com 2 del sistema
del procesador GEPS-2.

7 Retire la fuente de iones actualmente instalada.

8 Desatornille y retire el protector del spray. Consulte Figura 4.
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1 Instalacion
Convertir de ESI, APCI o APPI a la fuente multimodo

ADVERTENCIA No_toque la fuente multimodo ni e! tapon del capilar. Pueden estar muy calientes.
Deje que los componentes se enfrien antes de tocarlos.

ADVERTENCIA No ins.erte los ded'os ni herr.amientas' ?n las apert.uras de la camara multimodo.
El capilar y el tapon del capilar se utilizan a voltajes altos de hasta 4 kV.

Protector del
spray estandar

Tapon del capilar

Figura 4 Protector del spray estandar y tapon del capilar para el ESI o el APCI

9 Retire el tapon del capilar. Si fuera necesario, humedezca un paio limpio
con alcohol isopropilico y limpie el tapon del capilar. Consulte Figura 5.
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Instalacion 1
Convertir de ESI, APCI o APPI a la fuente multimodo

Tapon del capilar

Figura b Protector del spray retirado.

10 Vuelva a colocar el tapon del capilar en el capilar.

11 Instale el nuevo protector del spray con los electrodos en forma de campo.
Consulte Figura 6.

Figura 6 Protector del spray multimodo

12 Atornille el protector del spray multimodo en el soporte del protector del
spray. Consulte Figura 7.
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1 Instalacion
Convertir de ESI, APCI o APPI a la fuente multimodo

Electrodo del spray
shield en posicion
de 9 en punto

Electrodo del spray
shield en posicion
de 6 en punto

Figura7 Protector del spray multimodo instalado

NOTA Los electrodos del spray shield deberian estar en la posicion de las nueve en punto y de las

seis en punto. Afloje los tornillos de la placa de fin a cada lado para ajustar la posicion de
los electrodos del spray shield.

13 Retire la tapa de envio de la cimara del spray de la fuente multimodo.

Tapa de envio

Figura 8 Camara del spray multimodo con tapa de envio
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Instalacion 1

14 Instale la camara del spray en el soporte de la camara del spray.

Soporte de la camara
del spray

Soporte de la camara
del spray

Figura 9 Fuente multimodo instalada en el soporte de la camara del spray

15 Instale el nebulizador en la camara del spray de la fuente multimodo.

Nunca use un separador del nebulizador en la fuente multimodo. El espacio
del nebulizador se usa solamente para la fuente G1948A ESI estandar.

Figura 10  Sin nebulizador en la parte superior de la fuente multimodo
16 Conecte el tubo del gas del nebulizador de 1/8 pulgadas desde la estructura

del sistema LC/MS de trampa de iones a la conexion de gas del nebulizador.
Consulte Figura 11.
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1 Instalacion
Convertir de ESI, APCI o APPI a la fuente multimodo

Figura11  Nebulizador con tubo de gas conectado

17 Conecte el tubo de muestras del sistema LC/MS de trampa de iones al filtro
de entrada de la valvula de desvio del sistema LC/MS de trampa de iones.
Consulte Figura 12 en la pagina 19.

ADVERTENCIA La valvula de desvio del Cromatdgrafo de liquidos de los sistemas LC Agilent Series
1100 y 1200 se integra en el sistema de seguridad del sistema G1978A. El flujo de la

fase movil del sistema LC debe estar siempre conectado al filtro de entrada de la
valvula de desvio. No derive nunca la valvula de desvio ni la conecte directamente
al nebulizador. Si la valvula de desvio se utiliza de forma distinta a la especificada
por Agilent Technologies, la proteccion suministrada por dicha valvula podria
verse afectada.
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Instalacion 1
Convertir de ESI, APCI o APPI a la fuente multimodo

Figura12 Tubos de muestra del sistema LC/MS de trampa de iones conectados al filtro
de entrada

18 Si esta instalando la fuente multimodo por primera vez, siga los pasos de
“Instalar la PCA de control de alto voltaje” en la pagina 20.

19 Siga los pasos de “Conectar los cables de la fuente multimodo” en la
pagina 24.
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1 Instalacion
Instalar la PCA de control de alto voltaje

Instalar la PCA de control de alto voltaje

1 Retire la tapa de la fuente de alimentacion de la PCA de control y alto
voltaje de la fuente. Consulte Figura 13.

Figura 13  Retirar la tapa de la fuente de alimentacion de la PCA de control y alto voltaje
de la fuente

2 Enchufe el cable RS-232 al conector RS-232 de la fuente de alimentacion de
la PCA de control y alto voltaje. Consulte Figura 14.
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Instalacion 1
Instalar la PCA de control de alto voltaje

Figura14  Enchufar el cable RS-232

3 La tapa frontal del instrumento, la tapa superior, la tapa de seguridad con
iman y la puerta de acceso del panel lateral deben estar desmontados.

4 Retire el sujetacables de plastico del calentador de desolvatacion; véase
Figura 15.

Retire el sujetacables
de plastico

——

Figura15 Retirada del sujetacables
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1 Instalacion

5 Dirija el cable por debajo de la linea de gas del Sistema de suministro del
calibrante. Consulte Figura 16.

Tapon blanco del sistema
de suministro del
calibrante

Figura 16  Linea de gas del sistema de suministro del calibrante

6 Enchufe la fuente de alimentacion de la PCA de control y alta tension a la
estructura con el tornillo autorroscante suministrado. Consulte Figura 17.

Figura 17  Sujetar la fuente de alimentacion de la PCA de control y alta tension
7 Sujete la tapa de la fuente de alimentacién de la PCA de control y alta

tensiéon con los tornillos suministrados al soporte de apoyo. Consulte
Figura 18.
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Instalacion 1

Figura 18  Sujetar a los soportes de apoyo

8 Si estd instalando una PCA de control y alto voltaje como parte de una
conversion a la fuente multimodo, regrese a “Convertir de ESI, APCI o
APPI a la fuente multimodo” en la pagina 13.
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1 Instalacion
Conectar los cables de la fuente multimodo

Conectar los cables de la fuente multimodo

1 Conecte el cable RS-232 al Com 2 del sistema del procesador GEPS-2,
que esta ubicado en el lado izquierdo del chasis del instrumento. Consulte
Figura 19.

Com 2 del sistema del procesador GEPS

Figura19 Conexiones de cable RS-232

2 Conecte la fuente de alimentacién de +15 V CC a la PCA de control y alto
voltaje. Consulte Figura 20.

Conexion CC de +15V

Figura20 PCA de control y alto voltaje

3 Conecte el otro extremo de la fuente de alimentacién de +15 V CC a una
salida 110 V CA utilizando el cable de alimentacion suministrado con la
fuente de alimentacion de +15 V CC. Consulte Figura 21.
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Instalacion 1

Cable de alimentacion 110 V CA

Figura21 Cable de alimentacion y fuente +15 V CC

4 Utilice una brida para unir el cable de alimentacion de salida de +15 V CC
(Ref. 0950-4581) al cable RS-232 del médulo de alta tensiéon multimodo (Ref.
G1978-60050).

La sujecion fijara el cable de +15 V CC para evitar que se desenchufe por
accidente.

5 Conecte los cables de la PCA de control y alto voltaje, los cables de alto
voltaje del APCI y los cables del calentador del vaporizador. El conector del
calentador del APCI, el conector de alto voltaje del APCI y el conector de la
PCA de control y alto voltaje se sitiian en el lateral izquierdo del chasis del
instrumento. Consulte Figura 22.

Figura22 Conexiones del cable de la fuente multimodo
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1 Instalacion
Conectar los cables de la fuente multimodo

6 Cierre la puerta del panel de servicio y verifique que todas las tapas estan
colocadas. Consulte Figura 23.

ﬁ

Figura23 Fuente multimodo con tapas colocadas
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Instalacion 1

Retirar la fuente multimodo

Siga los pasos que se indican a continuaciéon para retirar la fuente multimodo.
1 Desde el software de control de trampa, sitie el instrumento en el modo

Shutdown (Apagado). Este modo desactivara todas las temperaturas y
flujos de gas.

No toque la fuente multimodo ni el tapon del capilar. Pueden estar muy calientes.

ADVERTENCIA . ,
Deje que los componentes se enfrien antes de tocarlos.

No toque nunca las superficies de la fuente, especialmente cuando analice
substancias toxicas o utilice disolventes toxicos. La fuente incorpora varias piezas
cortantes que pueden penetrar la piel, como la aguja de la corona del APCI, el
sensor del vaporizador y el electrodo de contracorriente.

ADVERTENCIA

No inserte los dedos ni herramientas en las aperturas de la camara multimodo.
El capilar y el tapon del capilar se utilizan a voltajes altos de hasta 4 kV.

ADVERTENCIA

2 Espere unos 20 minutos para que la fuente se enfrie (menos de 100°C).

3 Abra la puerta del servicio en el lateral izquierdo del MS para acceder a los
cables. Consulte Figura 24.

Guia de configuracion de la Fuente multimodo para sistemas LC/MS LC/MS de trampa de iones Series 6300 27



1 Instalacion
Retirar la fuente multimodo

Figura24 Instrumento con fuente multimodo instalada

4 Desconecte el cable del electrodo de carga de alto voltaje del ESI. Consulte
Figura 25.

5 Desconecte el cable del calentador (del vaporizador) del APCI y el cable de
alto voltaje del APCI. Consulte Figura 25.

6 Desconecte la conexiéon CC de 15V del médulo de electrénica multimodo.
Consulte Figura 25.

NOTA Al cambiar a otros tipos de fuente, retire la alimentacion de +15V CC del médulo de alto

voltaje multimodo. La nueva fuente se identificara como fuente desconocida si la
alimentacion de +15 V CC se deja conectada al madulo de alto voltaje.
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Instalacion 1

Conexion CC de +15V

Cable del
calentador APCI

Electrodo de carga
del ESI

Alto voltaje
del APCI
inyector

Figura25 Instrumento con la puerta de servicio abierta

7 Desatornille la linea de gas del nebulizador.

8 Desatornille el tubo de muestras del sistema LC del nebulizador.
9 Abra el pestillo de la fuente y la fuente.

10 Retire la fuente multimodo del soporte de la caAmara del spray.
11 Coloque la tapa de envio de la fuente sobre la fuente.

12 Si esta convirtiendo desde una fuente multimodo a otro tipo de fuente,
continte en la secciéon “Convertir de multimodo a ESI; APCI o APPI” en la
pagina 30.

13 Si esta limpiando la fuente multimodo, contintde en la seccién “Limpiar la
fuente multimodo periédicamente” de la Guia de mantenimiento.
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Convertir de multimodo a ESI, APCI o APPI

ADVERTENCIA No_toque la fuente multimodo ni e! tapon del capilar. Pueden estar muy calientes.
Deje que los componentes se enfrien antes de tocarlos.

No toque nunca las superficies de la fuente, especialmente cuando analice
ADVERTENCIA s e L. . .
substancias toxicas o utilice disolventes toxicos. La fuente incorpora varias

piezas cortantes que pueden penetrar la piel, como la aguja de la corona del APCI,
el sensor del vaporizador y el electrodo de contracorriente.

1 Siga los pasos de “Retirar la fuente multimodo” en la pagina 27.

2 Sila fuente que se va a instalar es una fuente del APPI, desconecte el cable
de serie RS-232 de la PCA del Com 2 de GEPS-2.

3 Desatornille y retire el protector del spray multimodo con los electrodos del
spray shield.

4 Instale la nueva fuente y el protector estandar del spray, asegurandose de
que el agujero del protector esta en la posicién de las doce en punto.

5 Para la fuente de iones del APCI y del APPI, conecte el cable del calentador
del vaporizador y el cable de alto voltaje del APCI. Para la fuente APPI,
conecte el cable RS-232 al puerto Com 2 de GEPS-2.

6 Para todas las fuentes, vuelva a conectar el tubo de la linea de gas del
nebulizador y el tubo de muestras del sistema LC/MS de trampa de iones.
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Este capitulo incluye las tareas necesarias para verificar el rendimiento del
sistema LC/MS de trampa de iones Series 6300 con la fuente multimodo.

Mezcla de disolvente adecuada para la verificacion de rendimiento multimodo

Se suministran disoluciones de disolvente para todos los instrumentos
compatibles con la fuente multimodo. La verificacion del rendimiento con
reserpina sélo se puede realizar en los instrumentos de trampa 6310, 6320,
6330 y 6340 conjuntos enviados con una fuente multimodo.

Agilent Technologies
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2 Verificacion de rendimiento

Paso 1. Preparar la muestra

Para todos los modelos de trampa de la serie 6300 prepare una solucién
metanol y agua al 75:25 con 5 mM de formiato de amonio como la fase moévil.

Se deben usar disolventes con calidad HPLC como minimo. Los disolventes
aceptables para la mayor parte de las aplicaciones de los sistemas LC pueden
contener altos niveles de fondo que son detectables por los sistemas LC/MSD
de trampa de iones mas sensibles. Los disolventes del sistema LC utilizados
con el sistema LC/MS deben clasificarse tanto para HPLC como para analisis
medioambientales, de pesticidas o GC/MS. Utilice los disolventes de pureza
mas alta que pueda obtener. La aceptabilidad de los disolventes debe ser
determinada empiricamente.

Este método de verificacion solo puede ser utilizado en un instrumento conjunto que
integre una fuente multimodo.

Antes de empezar, compruebe que dispone de:
Una pipeta graduada de 1 mL, Ref. 9301-1423
Frasco volumétrico de 50 mL (dos cada uno), Ref. 9301-1424
Frasco volumétrico de 100 mL, Ref. 9301-1344
Muestra de evaluacién de rendimiento de iones positivos, Ref. G2423A

Botellas de plastico para almacenar disoluciones, Ref. 9301-1433

Los instrumentos conjuntos se distribuyen con los componentes enumerados
arriba.

Las muestras de evaluacion de rendimiento suministradas deben diluirse
segun las concentraciones requeridas para la verificacion del sistema de
trampa de iones. Consulte la secciéon “Mezcla de disolvente adecuada para la
verificacion de rendimiento multimodo” para obtener mas informacion.

Utilice muestras diluidas en el plazo de disolucion de un dia. Refrigere la disolucion
(primera) intermedia en las botellas suministradas.

Consejos

¢ Enjuague las pipetas graduadas y los frascos volumétricos a fondo con agua
desionizada antes, durante y después de su uso.
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» Utilice material y equipo de laboratorio para preparar las muestras de
evaluacion de rendimiento, ya que los recipientes de cristal introducen
niveles de sodio no aceptables. Enjuague siempre los viales y los tapones
del inyector automatico con la mezcla de disolvente utilizada para la
disolucion de muestras antes de rellenarlos con las muestras de
verificacion de rendimiento. De esta forma se minimiza cualquier fondo
procedente de viales y tapones. Los viales pueden utilizarse sin tapones si
se determina que los septos son una fuente de contaminacién de fondo.

Para la trampa de iones 6310 con fuente multimodo, dilucion de modo SIM positivo

1 En el software ChemStation, cargue el método de sensibilidad Res_6310.m.

2 Use una solucién de metanol y agua al 75:25 con 5 mM de formiato de
amonio como disolvente de dilucién.

3 Cree una dilucién de 1000:1 (5 pg/uL) en el disolvente de elucion de la
siguiente manera:

a Transfiera 1 mL de 5 ng/uL de reserpina a un frasco volumétrico de 50 mL.

b Diluya hasta la marca de 50 mL con metanol y agua al 75:25 con 5 mM de
formiato de amonio como disolvente de dilucion.

¢ Trasfiera 5 mL de la primera disoluciéon a un segundo frasco de 100 mL.
d Diluya hasta la marca de 100 mL con el disolvente de dilucién.

e Transfiera 1 a 2 mL de la diluciéon de reserpina 5 pg/ul final a un vial de
cristal y tapelo.

4 Coloque el vial de dilucion de reserpina en la posicion 2 del inyector
automatico.

5 Transfiera parte de la soluciéon de metanol y agua al 75:25 con 5 mM de
formiato de amonio a un segundo vial para inyectarlo como blanco.

6 Coloque el blanco en posicién 1.

Para la trampa de iones 6320 con fuente multimodo, dilucion de modo SIM positivo

1 En el software ChemStation, cargue el método de sensibilidad Res_6320.m.

2 Mezcle parte de cada disolvente del depésito LC en otro contenedor con
una solucién de metanol y agua al 75:25 con 5 mM de formiato de amonio
para usarlo para el disolvente de dilucién.

3 Cree una dilucién de 5.000:1 (1 pg/uL) en el disolvente de elucién de la
siguiente manera:
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a Transfiera 1 mL de 5 ng/uL de reserpina a un frasco de 50 mL.

b Diluya hasta la marca de 50 mL con 50:50 ACN/H50 con 0,2 % de acido
férmico como disolvente de dilucién.

¢ Trasfiera 1 mL de la primera disolucién a un segundo frasco de 100 mL.
d Diluya hasta la marca de 100 mL con el disolvente de dilucién.

e Transfiera 1 a 2 mL de la dilucién de reserpina 1 pg/uL final a un vial de
cristal y tapelo.

4 Coloque el vial de diluciéon de reserpina en la posicién 2 del inyector
automatico.

b5 Transfiera el disolvente de dilucién a un segundo vial para inyectarlo
como blanco.

6 Coloque el blanco en posicion 1.

Para la trampa de iones 6330 con fuente multimodo, dilucion de modo SIM positivo

1 En el software ChemStation, cargue el método de sensibilidad Res_6330.m.

2 Mezcle parte de cada disolvente del depésito LC en otro contenedor con
una soluciéon de metanol y agua al 75:25 con 5 mM de formiato de amonio
para usarlo para el disolvente de dilucién.

3 Cree una dilucién de 50.000:1 (100 pg/uL) en el disolvente de elucién de la
siguiente manera:

a Transfiera 1 mL de 5 ng/uL de reserpina a un frasco de 50 mL.

b Diluya hasta la marca de 50 mL con metanol y agua al 75:25 con 5 mM de
formiato de amonio como disolvente de dilucion.

Trasfiera 1 mL de la primera disolucién a un segundo frasco de 50 mL.

o 0

Diluya hasta la marca de 50 mL con el disolvente de dilucion.
e Trasfiera 5 mL de la primera disoluciéon a un segundo frasco de 100 mL.
f Diluya hasta la marca de 100 mL con el disolvente de dilucién.

g Transfiera 1 a 2 mL de la dilucién de reserpina 100 pg/ul final a un vial
de cristal y tapelo.

4 Coloque el vial de dilucion de reserpina en la posicion 2 del inyector
automatico.

b5 Transfiera el disolvente de dilucién a un segundo vial para inyectarlo
como blanco.

6 Coloque el blanco en posicién 1.
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Para la trampa de iones 6340 con fuente multimodo, dilucion de modo SIM positivo

1 En el software ChemStation, cargue el método de sensibilidad Res_6340.m.

2 Mezcle parte de cada disolvente del depésito LC en otro contenedor con
una solucién de 50:50 ACN/H20 (0,2 % acido férmico) para usarlo para el
disolvente de dilucién.

3 Cree una dilucién de 50.000:1 (100 pg/uL) en el disolvente de elucién de la
siguiente manera:

a
b

o 0

Transfiera 1 mL de 5 ng/uL de reserpina a un frasco de 50 mL.

Diluya hasta la marca de 50 mL con metanol y agua al 75:25 con 5 mM de
formiato de amonio como disolvente de dilucion.

Trasfiera 1 mL de la primera disolucién a un segundo frasco de 50 mL.
Diluya hasta la marca de 50 mL con el disolvente de dilucion.

Trasfiera 5 mL de la primera disolucién a un segundo frasco de 100 mL.
Diluya hasta la marca de 100 mL con el disolvente de dilucién.

Transfiera 1 a 2 mL de la dilucién de reserpina 100 pg/ul final a un vial
de cristal y tapelo.

4 Coloque el vial de dilucién de reserpina en la posicién 2 del inyector
automatico.

b5 Transfiera el disolvente de dilucién a un segundo vial para inyectarlo
como blanco.

6 Coloque el blanco en posicién 1.
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Paso 2. Adquirir datos de muestra

1 Confirme los siguientes parametros y ajustelos para CapLC:
ICC esta activado
Objetivo = 30.000 para 6310 (500.000 para 6320, 6330 y 6340)
Tiempo ac. max = 300 ms
Presion del nebulizador = 40 psi (1100/1200 LC)
Presion del nebulizador = 20 psi (CapLC)
Flujo de gas seco =9 L/min (1100/1200 LC)
Flujo de gas seco =5 L/min (CapLC)
Temperatura de gas seco = 350°C (1100/1200 LC)
Temperatura del vaporizador = 250 (1100/1200 LC)
Temperatura de gas seco = 325°C (CapLC)
Temperatura del vaporizador = 250 (1100/1200 LC)
Rango de barrido de masas = 150 a 650
Resolucién de barrido = Normal
Medias =3 (1100/1200 LC)
Medias = 6 (CapLC)
Medias rodantes = 2

2 En Agilent ChemStation, compruebe un método de inyector siguiendo estos
pasos:

1 REMOTE pulso de inicio

2 DRAW cantidad def. del vial 1

3 INJECT

4 REPEAT 6 veces

5 WAIT 1.00 min

6 DRAW cantidad definida del vial 2
7 INJECT

8 END REPEAT
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3 Compruebe que la cantidad de inyeccion definida es 1 ul (2,5 uL para 6320,
6330 y 6340) y la temperatura del compartimiento de columna es 30°C.

La velocidad de flujo de LC para 1100 LC deberia ser 400 uL/min (y para
CapLC, 20 puL/min).

4 Especifique la informacion de muestra adecuada.

5 Aisle la masa 609,3 (ancho 2 amu).

6 Ajuste Frag Amp (Amperios del fragmento) entre 0,8 y 1,2 voltios. Use el
valor que proporciona los valores de sefial/ruido 6ptimos.

7 Inicie la ejecucion de 7 inyecciones y supervise la suma de los iones de
producto 397 y 448.

Paso 3. Procesar los resultados

El método de adquisicion procesa automaticamente los datos. El archivo de
datos se carga automaticamente en el programa 6300 Series DataAnalysis.

* Si se necesita reprocesar:
a Cargue el archivo de datos en DA.
b Modifique los parametros del método.

¢ Seleccione Method (Método) > Run (Ejecutar) para ejecutar un script
de automatizacion.

El script genera un rastro cromatografico de EIC 397;448 +All MSn, ejecuta
el comando Find > Compounds - Integrate Only (Buscar > compuestos - s6lo
integrar) e imprime los resultados en "Sensitivity Checkout Report (P).layout".

Las especificaciones de sensibilidad son las siguientes para los seis picos de
reserpina (sin promediar):

6310 - Calculado S/N >=50:1, 5 pg en columna

6320 - Calculado S/N >=50:1, 1 pg en columna

6330 - Calculado S/N >=50:1, 250 pg en columna

6340 - Calculado S/N >=50:1, 250 pg en columna
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Para ejecutar la muestra de demostracion multimodo

Se necesita la muestra de demostracion de LC ESI + APCI en la instalacion
para verificar la fuente multimodo en todos los modos de funcionamiento:
ESI multimodo, APCI multimodo y ESI + APCI multimodo.

1 En ChemStation, cargue el método Multimode_Checkout.m.

2 Transfiera la muestra de demostracion de LC ESI + APCI (Ref. G1978-85000)
a un vial (no se necesita dilucion).

3 Coloque el vial con la muestra de demostraciéon de LC ESI + APCI en
posiciéon 1.

4 Cree el disolvente A: 65/35 de metanol y agua con 0,2 % de acido acético con
un flujo de 0,400 mL/min.

5 Compruebe en el programa del inyector que se ejecuta la muestra de
demostracién FIA.

Injector Program : Instrument 1
#  Function Change |
[1][remote =]/ [stemTPOE 7] Insert |
Append |
— Program T able:
# C d I
1 [REMOTE Slanpube Lo |
2 | DRAW def. amount from vial 1 Bapy |
3 |IMJECT A
4 [REPEAT 71 tines | P |
5 |'WAIT 0.45 min
6 | DR&W def. amount from vial 1
7 |INJECT
8 |END REPEAT
Cancel | Help

Figura26 Programa del inyector

6 Compruebe que tiene una columna Zorbax, SB-C 18, 2,1 mm x 30 mm,
3,5 um, (Ref. 873700-902, provisto con G2440CA/DA) instalada en la
trampa de LC/MS.

7 Configure el software de control de trampa para realizar una ejecuciéon de
seis segmentos:
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Tabla 1

Segmento Modo

1 ESI Multimodo ion positivo cristal violeta 372,2

2 ESI Multimodo ion negativo acido 1 hexanosulfonico 165,1
3 APCI Multimodo ion positivo carbozol 168,1

4 APCI Multimodo ion negativo 9 fenatrol 193,1

5 ESI Multimodo + APC ion positivo 372,2 y 168,1

6 ESI Multimodo + APCI negativo 165,1y 193,1

8 Ajuste Trap Drive (Accionamiento de trampa) a Smart (Inteligente) y la
masa final en 165 para todos los segmentos.

9 Ajuste EIC del cromatograma de trampa para todos los iones de interés:
372,2, 165,1, 168,1 y 193,1.

ontrol is\Installation Methods\Multimode Methods RE5&Demo\Multimode demo.m | MM_DEMO_SAMPLE\MULTIMODEDEMO51.d]  [Mi[=] 3|
ion_Method View

s Help

[p@Nbe Q¥ [IEEHEC0OHE 2?8
+h | [+hS
wers] 29 nens| 259
[art [arb]
k1 108
10 .
0
. L, &
aofptlill
Vi 200 400 GO0 80D 1000 1200 1400 1600 1800 2000 m/z B
2
4 3 L
20 25 30 Time[mn) ¥ 200 400 60D 80D 1000 1200 1400 1600 1800 2000 m/z
| WSt | Sampeinto Chomdoge | Calbaion] corun [ e

[ Stonity i
W i

SmatTarget [200000

Shudown | | [BIEICTS31MS

CLEEEN
Ma. Aceu Tine [20000 ms
Delete Al I Alemaiing
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Ciw ] -
ForHelp, press F1 [ Aduriian  [Tmeseqm#i 1 | s [ 501 [Fore 4 622+00 wbar High 1536 Qs mbar.

Figura 27  Ejecucion de seis segmentos de multimodo de control de trampa

10 De los andlisis de datos, cargue el archivo de datos de seis segmentos
multimodo.

11 Ejecute el siguiente script:

Analysis.Compounds.Clear
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Analysis.Chromatograms.Clear

Analysis.Chromatograms.Add daEIC, daAlIMS, "372.2", daPositive
Analysis.Chromatograms.Add daEIC, daAlIMS, "165.1", daNegative
Analysis.Chromatograms.Add daEIC, daAlIMS, "168.1", daPositive
Analysis.Chromatograms.Add daEIC, daAlIMS, "193.1", daNegative
Analysis.Chromatograms.IntegrateOnly

Analysis.Save

Form.Close

El primer EIC es 372,1 en el modo mixto y ESI positivo. Debe ver al menos un
20 % de recuperacion para el modo mixto.

El segundo EIC es 168,1 en el modo mixto y APCI positivo. Debe ver al menos
un 20 % de recuperacion.

ersl 1 EIC 3722 +AIMS

108 EICTEST ATMG

Figura 28

El tercer EIC es 165,1 en el modo mixto y APCI positivo. Debe ver al menos un
20 % de recuperacion para el modo mixto.

El cuarto EIC es 193,1 en el modo mixto y APCI negativo. Debe ver al menos
un 20 % de recuperacion.
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Figura 29

Apagar y ventilar el instrumento

Siga estos pasos para apagar, ventilar y desconectar completamente el
instrumento.

Con el software de control de trampa revision 6.0 y superior, la ventilacion y
vaciado por bombeo se puede hacer desde Internet Explorer.

1 Abra Internet Explorer y dirijase a http:\ 192.168.254.10.
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Apagar y ventilar el instrumento

[ o152 160250 10

Agilent 6330 Ion Trap LC/MS

PowerPC Communication Module Frontend

Figura 30

2 Haga clic en Service (Servicio) > Vacuum System (Sistema de vacio).
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Apagar y ventilar el instrumento

Agilent 6330 Ion Trap LC/MS

PowerPC Communication Module Frontend

Figura 31

3 Desde la pagina Vacuum System (Sistema de vacio), haga clic en Vent
VacSys (Ventilar sistema de vacio).
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Apagar y ventilar el instrumento

Agilent 6330 Ion Trap LC/MS

PowerPC Communication Module Frontend

Figura 32 Instrumento sin ventilar

4 Espere hasta que los dos turbos estén por debajo del 10 % de velocidad
antes de continuar.

El calentador del gas de secado y el calentador del vaporizador APCI también

ADVERTENCIA ., . .. .
seguiran calientes. Espere hasta que se enfrie el instrumento antes de continuar.

No toque la fuente multimodo ni el tapon del capilar. Pueden estar muy calientes.

ADVERTENCIA . ,
Deje que los componentes se enfrien antes de tocarlos.

No toque nunca las superficies de la fuente, especialmente cuando analice
substancias toxicas o utilice disolventes toxicos. La fuente incorpora varias
piezas cortantes que pueden penetrar la piel, como la aguja de la corona del APCI,
el sensor del vaporizador y el electrodo de contracorriente.

ADVERTENCIA
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5 Cuando los dos turbos estén por debajo del 10 %, apague el interruptor de
alimentacion en la parte frontal y lateral del sistema LC/MS.

El instrumento automaticamente vacia por bombeo cuando los
interruptores de alimentacion delantero y lateral se vuelven a encender.
Inicie Internet Explorer y supervise el estado de bombeo.
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Verificar la calibracion de la trampa de iones

No se necesitan calibraciones en la instalacién. Los instrumentos ya vienen
calibrados. El archivo de calibracién actual se almacena en el sistema del
procesador GEPS-2 del instrumento. Cuando se instala el software de control
de trampa, el sistema del procesador GEPS-2 descarga el archivo yep de
calibracion al directorio C:\BDalSystemData\Data\Instruments.

Si necesita calibrar el sistema, tenga en cuenta lo siguiente:

Las calibraciones de barrido, fragmentacion y aislamiento en las trampas
de la serie 6300 con la fuente multimodo se realizan en el modo APCI.

La calibracién se realiza desde la misma vista de la pestaina Calibration
(Calibracion) para todos los tipos de fuente.

La mezcla de calibracién usada para la fuente multimodo se llama
G2432A APCI\APPI tuning mix.

Para calibrar la fuente:

1 Seleccione la lista de masas adecuada como positiva y negativa para el
calibrante G2432A.

Si no hay ninguna lista de masas negativas o positivas para las masas de
APCI, cree las listas de masas APCI negativas y positivas para las
calibraciones multimodo.

Haga clic en Options (Opciones) > Edit Mass List (Editar lista de
masas).

Para cada lista de masas que tenga que crear, haga clic en Sample Name
(Nombre de la muestra) y anada las masas adecuadas a la lista (consulte
Tabla 2 para iones positivos y Tabla 3 para iones negativos).

Haga clic en Save (Guardar) y Close (Cerrar).

Todos los modelos estan calibrados del mismo modo con la fuente
G1948A ESI estandar, excepto para el calibrante que se usa. El modo de
ionizacion ha cambiado de ESI a APCI para las calibraciones con la
fuente multimodo G1978A instalada.

46 Guia de configuracion de la Fuente multimodo para sistemas LC/MS LC/MS de trampa de iones Series 6300



Verificacion de rendimiento 2

2 Seleccione el tipo de calibracién adecuada:

La calibraciéon de fragmentacion y aislamiento s6lo son para el modo
Ultra Scan (Barrido ultra).

La calibracion de barrido se puede usar para todos los modos (incluido
Ultra Scan [Barrido ultra])).

3 Cargue los métodos para el modo adecuado (Ultra Scan [Barrido ultra],
Standard-Enhanced [Estandar mejorado], Standard-Maximum [Estandar
maximo] o Extended [Ampliado]). Los métodos estan ubicados en la
carpeta D:\Methods\Instalation Methods.

4 Haga clic en el botén de opcién Report (Informe) en el meni de la pestana
Calibration (Calibraciéon). Al completar una calibracion, los datos de la
calibracion actual se almacenan en la carpeta C:\BDalSystemData\Data\
Instruments\Agilent 6330 lon Trap LC MS. La calibracién actual esta ubicada en
la carpeta que tiene el nombre del instrumento y la calibracién anterior se
almacena en la carpeta Backup.

5 Haga clic en Show Spectra (Mostrar espectros) para ver los espectros.
(consulte Figura 35).

6 Haga clic en Print (Imprimir) para imprimir el informe de calibracién.

El informe de calibracién se puede usar para validar la calibracién de barrido
para la asignacion de masas correcta con 0,2 AMU de la masa actual cuando la
calibracion esté completa. La masa real y la masa observada se muestran al
realizar una calibracién de barrido. Consulte la figura 2. La calibracién de
barrido esta disponible para los modos de barrido Ultra Scan [Barrido ultra],
Std-Enhanced [Estandar mejorado], Std- Maximum [Estandar maximo] o
Extended [ Ampliado].

Otros método de calibracion disponibles son Detector [Detector], Ejection
Factor [Factor de eyeccion], Ejection Phase [Fase de eyeccién], Isolation
[Aislamiento] y el parametro SPS.
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2 Verificacion de rendimiento

Tabla2 lones positivos - Formulas empiricas de iones de calibracion de G2432A APCI
para MS de alta resolucion

lon positivo (m/z) Formula empirica

Purina+H 121.051421 C5.H5.N4
HP-0321+H 322.048699 C6.H19.06.N3.P3
HP-0622+H 622.029499 C12.H19.06.N3.P3.F12
HP-0921+H 922.010300 C18.H19.06.N3.P3.F24

fragmento 1307.969049 C25.H17.06.N3.P3.F40
HP-1521+H 1521.971900 C30.H19.06.N3.P3.F48

fragmento 1807.937049 C35.H17.06.N3.P3.F60
HP-2121+H 2121.933500 C42.H19.06.N3.P3.F72

Tabla3 lones negativos - Formulas empiricas de iones de calibracion de G2432A APCI
para MS de alta resolucion

lon negativo (m/z) Féormula empirica
Purina-H 119.035771 C5.H3.N4
fragmento 556.001426 C10.H15.06.N3.P3.F10
fragmento 805.985476 C15.H15.06.N3.P3.F20
fragmento 1305.953400 C25.H15.06.N3.P3.F40
fragmento 1805.921399 C35.H15.06.N3.P3.F60

Las senales de iones fragmentadas son cada vez mas fuertes con m/z mas altos
al aumentar la energia CID.
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Verificacion de rendimiento 2
Verificar la calibracion de la trampa de iones

Figura 33  Laventana de calibracion en el modo de cliente estandar

Figura 34 La ventana de calibracion mostrada en el modo de servicio. Observe que el
modo de servicio debe ser realizado por un FSE de Agilent
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Verificacion de rendimiento
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Figura 35

Después de completar las calibraciones desde la pestafia Calibration

(Calibracion), se puede seleccionar Print (Imprimir) o Show Spectra
(Mostrar espectros)

Scan Calibration Report

Instrument
Operator
Created
Used Calib.
Scan Mode

Polarity

Actual Mass
322.05
622.29
922.01
1521.97
2121.93

Figura 36

50 Guia de configuracion de la Fuente multimodo para sistemas LC/MS LC/MS de trampa de iones Series 6300

Agilent 6330 lon Trap no 00096
Administrator
2006-09-14T10:47:16-07:00
Current

Ultra Scan

Positive

Observed Mass
322.05
622.28
922.01
1521.98
2121.95

Un informe de ejemplo creado al seleccionar Print (Imprimir)
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Untitled - DataAnalysis 44 Agilent In-House Version +++
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Figura 37 Espectros de barrido ultra para la calibracion de la fuente multimodo en el modo APCI para iones de
masa baja. Se seleccion¢ la pestafia Show Spectral (Mostrar espectros) y los datos aparecen en los

analisis de datos
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[ Untitied - DataAnalpsis 444 Agilent In-House Version +++
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Figura 38 Espectros de barrido ultra para la calibracion de la fuente multimodo en el modo APCI para iones de
masa alta. Se seleccion6 la pestafia Show Spectral (Mostrar espectros) y los datos aparecen en los
analisis de datos
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Figura 39 La calibracion de ganancia del detector se debe realizar después de la
calibracion de barrido inicial. Se puede imprimir el informe

Detector Calibration Report

b4
Instrument Agilent 6330 lon Trap no 00096
Operator Administrator
Created 2006-09-14T11.0:02-07:00
Polarity Positive
Mass 0.00 m/z
Dynode 7.0 kv
Relative gain Previous 212 %
Relative Gain New 100 %

Figura40 Un informa habitual al seleccionar Print report (Imprimir informe) para la
calibracion del detector
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Figura41 La calibracion de ganancia de fragmentacion se debe realizar después de la
calibracion de barrido. Se puede imprimir el informe

g Fragmentation Calibration Report

Instrument Agilent 6330 lon Trap no00096
Operator Administrator

Created 2006-09-14712:45:58-07:00

User Calib. Current

Scan Mode Ultra Scan

Polarity Positive

Previous New

Mass Position Mass Position
121.05 -17.65 121.05 -16.01
322.05 -15.36 322.05 -13.47
622.03 -11.55 622.29 -9.47
922.03 -7.38 922.01 -4.89
1307.97 11.61 1521.97 4.00
1521.97 0.99 2121.93 12.21
1807.94 8.37

2121.93 1.1

Figura42 Un informe habitual al seleccionar Print report (Imprimir informe) para la
calibracion de fragmentacion
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Figura43 La calibracion de aislamiento se debe realizar después de la calibracion de
fragmentacion. Se puede imprimir el informe

Isolation Calibration Report

Instrument Agilent 6330 lon Trap no00096
Operator Administrator

Created 2006-09-14T13:19:51-07:00

User Calib. Current
Scan Mode Ultra Scan
Polarity Positive
Previous New
Mass Position Mass Position
322.05 -6.42 121.05 -5.41
1521.97 -6.07 322.05 -5.89
622.29 -6.35
922.01 -6.53
1521.97 -5.55

212193 -475

Figura44 Un informe habitual al seleccionar Print report (Imprimir informe) para la
calibracion de aislamiento
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2 Verificacion de rendimiento
Verificar la calibracion de la trampa de iones
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Agilent G1978A Fuente multimodo para sistemas LC/MS de trampa
e de iones Series 6300
® o ® Guia de configuracion

ce0 @ @oc-3
Meétodos

° ) °
[ ] [ ) . , .
P Configurar un método para usar la fuente multimodo 59
° Crear un método para el funcionamiento en modo combinado

positivo/negativo 62
Crear un método para alternar entre ESly APCI 63

Este capitulo describe los métodos de configuracion de tareas para la fuente

multimodo y los pasos de mantenimiento especificos del instrumento.

Para obtener mas pasos de mantenimiento, consulte la Guia de
mantenimiento de la fuente multimodo G1978A.

. Agilent Technologies
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3 Meétodos

Figura 45
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Meétodos

Configurar un método para usar la fuente multimodo

1 Desde el software de control de trampa, seleccione Shutdown (Apagar) y
como tipo de fuente Multimode (Multimodo).

Hay tres tipos diferentes de modos para la fuente multimodo:
Multimode ESI (ESI Multimodo)
Multimode APCI (APCI Multimodo)
Multimode ESI+APCI (ESI+APCI Multimodo)

Operate | Made | Tune | Dptiize | WiSin] | Sample infa | Chiomatogiam | Calbraion | Last min
Standby IV Save Spectra Scan Mode Divert Valve Polarity Trap
m Include Profile Spectra & Ulna Sean & 1o Saurce " Positive pslnfgmrgel [eonmon
Source i Lt ety C towaste Bl M. Aceu Time [200.00 | ms
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| oo ™ Estended & Link Edt Averages 5
I~ HebGas Te E3l Range [ S50 s @|  Urlink Edit Rolling Averaging
LibuGs s Speed | 26000 2 faco (e | o Paenee T o L
= | e red
APl | Adrinistiator [Time Segm #1 | M [Zhorc! [Fore 4/552+00 mbar [High 1. 35005 mbar |/

AP MALDL [ ———m——
ChipEsl

Figura 46

2 Seleccione el modo para el analisis que desee. En el siguiente ejemplo se ha
seleccionado Multimode ESI (ESI Multimodo). La trampa puede estar en
modo Standby (Reposo) al seleccionar ESI, APCI o ESI+APCI.

Operate Made  Tune | Qptimize | MSin) | Samgle Info | Chromatagram | Calbration | Las iR i
| Standby Source Expert Parameter Setting Palarity Tiah
T | (Bl Jmm v (2 e Skimmer  [400 W ' Positive I S\ccﬁ o
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e
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AEEEE
ChipES]
Figura 47

3 Establezca los parametros de sintonizacién:
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3 Meétodos

Ajuste Nebulizer pressure (Presion del nebulizador), Drying gas flow
(Flujo del gas de secado) y Drying gas temperature (Temperatura del gas
de secado) en funcion del flujo y fase moévil del sistema LC.

En el modo ESI, APCI o ESI + APCI Multimode, ajuste correctamente la
temperatura del vaporizador para el analisis. La temperatura del
vaporizador esta activa durante el funcionamiento del modo ESI
Multimodo, asi como APCI y ESI +APCI.

Puede que desee usar la configuracion de la fuente multimodo
predeterminada para Multimode ESI (ESI Multimodo), Multimode APCI

(APCI Multimodo) y Multimode ESI + APCI (ESI + APCI Multimodo)
como parametros iniciales.

4 Desde Tune Expert (Experto de sintonizacién) realice el resto de cambios
necesarios para su método.

Beam Mode  Tune | Opiinize | MSinl | Sample Infa | Chromatogam | Caiiration | Cipin s
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Figura 48

5 Desde la lista desplegable Method (Método), haga clic en Save-6300 Series
Trap Control Part (Guardar componente de control de trampa Series 6300).
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[Method Wiew Options Help
[} Wew - 5300 Series TrapControl Part Culs
Load - 5300 Series TrapControl Pat. Cibdl

Save Entire Method &s...
Change 6300 Series TrapControl Part by TSV File...

Fun Processing Scipt
4dd Datanalysis Part

ReadOnly

Figura 49

ADVERTENCIA La valvula de desvio del cromatdgrafo liquido de las trampas Agilent Series 6300
forma parte del sistema de seguridad G1978A. El flujo de la fase mavil del sistema LC

debe estar siempre conectado al filtro de entrada de la valvula de desvio. No derive
nunca la valvula de desvio ni la conecte directamente al nebulizador. Si la valvula de
desvio se utiliza de forma distinta a la especificada por Agilent Technologies, la
proteccion suministrada por dicha valvula podria verse afectada.
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Crear un método para el funcionamiento en modo combinado
positivo/negativo

1 Desde el software de control de trampa, seleccione el tipo de analisis de la
fuente multimodo como Multimode ESI+APCI (ESI+APCI Multimodo).
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Figura 50

2 Seleccione la polaridad como Alternating (Alterna).

3 Seleccione Tune Expert (Experto de sintonizacion) y ajuste el resto de
parametros de Source (Fuente) necesarios para el tipo de adquisicion.

4 Guarde el componente Control de trampa del método.

El cambio de polaridad es una técnica muy ttil, pero el establecimiento de la
quimica de iones y el relleno con iones del paso de los componentes 6pticos
lleva tiempo. La densidad del gas es uno de los factores que afecta a la
velocidad de relleno del paso de iones. La temperatura de la fuente influye en
la densidad del gas. Para un método con cambio de polaridad
positiva/negativa, utilice una temperatura del vaporizador mas baja (de 150 a
200°C) y un Vcap mas bajo (aproximadamente 1000 V). Estos valores influiran
en gran medida en la calidad de los resultados en experimentos con cambio de
polaridad positiva/negativa.
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Crear un método para alternar entre ESI1 y APCI

1 Desde el software de control de captacion, seleccione el tipo de analisis de
la fuente multimodo como Multimode ESI (ESI Multimodo).

2 Para usar el modo ESI y APCI Multimodo de forma alterna, ajuste cada
segmento a Multimode ESI (ESI Multimodo) o Multimode APCI
(APCI Multimodo).

3 Seleccione Tune Expert (Experto de sintonizacion) y ajuste el resto de
parametros de Source (Fuente) necesarios para el tipo de adquisicion.

4 Aplique cualquier otro cambio que considere necesario para el método.

5 Guarde el componente Control de trampa del método.

En general, use el modo mixto (MM-ES+APCI) en lugar de alternar entre los segmentos
de los modos ESI Multimodo y APCI Multimodo. Muy pocas veces se necesita saber si un
compuesto responde de forma pura en los modos ESI o APCI en una escala de tiempo
cromatografica.
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3  Métodos
Crear un método para alternar entre ESl y APCI
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