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Contenu de ce guide

Ce guide contient les instructions d'installation et de
maintenance de la Source multimodale pour LC/MSD a temps
de vol 6210/6220.

Installation

Ce chapitre explique comment préparer l'instrument LC/MSD a
temps de vol pour la source multimodale G1978A et remplacer
la source existante par la source multimodale.

Mise a niveau du logiciel et du microprogramme du LC/MSD a
temps de vol

Ce chapitre explique comment mettre a niveau le logiciel et le
microprogramme pour la source multimodale.

Veérification de l'installation

Ce chapitre explique comment vérifier l'installation de la source
multimodale.
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Ce chapitre explique comment installer la source multimodale G1978A. Vous

devrez apporter des modifications a la configuration de l'instrument dans le

cadre de l'installation.

La source multimodale est prise en charge par les logiciels suivants :

¢ logiciel TOF version A.02.00 ou A.02.01 avec patch G1978-10004 ;

¢ logiciel d'acquisition MassHunter pour la version TOF A.02.02 ;

¢ logiciel d'acquisition MassHunter pour la version TOF B.01.03 ou
supérieure.

Pour les mises a niveau A.02.02 vers B.01.03 et plus, vous devez désinstaller
complétement le logiciel Analyst. Vous devez réimager 1'ordinateur pour
vérifier que l'installation Analyst a bien été supprimée.

Pour obtenir les instructions d'installation du logiciel, reportez-vous au
document TOF Installation Guide.
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Corona APCI

Cable HT +/- 2kV

Cable HT APCI

Cable du chauffage
de I'évaporateur
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Installation

Etape 1. Préparation de I'installation

1 Vérifiez que vous avez les éléments suivants :

source multimodale ESI/APCI pour systéme combiné de LC/MSD
(référence G1978A) ;

source multimodale ESI/APCI pour LC/MSD (référence G1978-65239) ;

kit de transformation ESI/APCI pour LC/MSD a temps de vol (référence
G1978-60251) ;

logiciel TOF version A.02.02 minimum ;

guide d'installation de la source multimodale pour LC/MSD a temps de
vol (référence G1978-90007).

2 Vérifiez que le numéro de série du LC/MSD a temps de vol est supérieur a
US50600501 ou US54100700.

3 Vérifiez que le LC/MSD a temps de vol est équipé d'une carte a puce 4.

4 Vérifiez que vous possédez les versions appropriées du logiciel TOF (et des
patchs éventuellement requis) ainsi que du logiciel d'acquisition
MassHunter pour la version TOF. N'installez pas le patch qui est fourni
avec le kit de transformation de source multimodale ESI/APCI.

5 Vérifiez que vous avez les outils, fournitures et produits chimiques suivants.
Les éléments de cette liste ne sont pas fournis avec la source multimodale :

chiffons et gants propres et non pelucheux ;

eau et solvants organiques tels que acétone, méthanol, acétonitrile ou
alcool isopropylique (tous de qualité CLHP) ;

clé a fourche ;
clé male Torx T10.
6 Vérifier le fonctionnement du LC/MSD a temps de vol :

Installez les deux sources d'ionisation ESI, puis réalisez un autoréglage
en mode positif et négatif.

Examinez les rapports de réglage pour vérifier que le LC/MSD a temps
de vol respecte les spécifications de réglage.
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7 Dans l'onglet « MS TOF », cliquez sur Parameters et sélectionnez Positive
ion polarity. Cliquez sur Save As pour enregistrer les parametres de
réglage positifs dans le fichier d:\Program Files\Agilent\TOF Software\Tune\
PositiveESl.prm.

8 Dans l'onglet « MS TOF », cliquez sur Parameters et sélectionnez Negative
ion polarity. Cliquez sur Save As pour enregistrer les parametres de
réglage négatifs dans le fichier d:\Program Files\Agilent\TOF Software\Tune\
NegativeESl.prm.

9 Dans le panneau Status, cliquez avec le bouton droit de la souris sur l'icone
du LC/MSD a temps de vol et cliquez sur Vent.

10 Une fois le LC/MSD a temps de vol mis a la pression atmosphérique, coupez
l'interrupteur avant et le disjoncteur principal.

11 Préparez une surface de travail antistatique sur laquelle vous entreposerez
les composants électroniques que vous allez retirer au cours de la
procédure de mise a niveau.

Etape 2. Retrait du tube électronique du LC/MSD a temps
de vol

¢ Retirez les composants du tube électronique du LC/MSD a temps de vol
dans l'ordre suivant :

1 Partie en mousse supérieure du tube électronique

2 Amplificateur de puissance radioélectrique et parties en mousse situées
a l'avant et a l'arriére du tube électronique

Partie en mousse intermédiaire du tube électronique
Carte PCA de l'analyseur 3 (référence G1946-65250)
Carte a puce 4+ PCA avec cache de la carte d'alimentation
Carte d'alimentation (référence G1946-65002)

o o1 AW
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Installation 1

Etape 3. Changement des circuits imprimés sur la carte
d'alimentation et la carte d'analyseur

Pour permettre a lI'instrument d'identifier la source, vous devez remplacer le
circuit imprimé de microprogramme PLCC principal de la carte PCA de
I'analyseur (logement U129) par la référence G1978-80067. Sur la carte
d'alimentation, vous devez également remplacer le circuit imprimé de la
mémoire ROM MM LON programmeée (logement U6) par la référence
G1978-80100 et le circuit imprimé EEPROM (logement U18) par la référence
G1978-80200.

1 Recherchez le kit de mise a4 niveau du microprogramme pour la source
multimodale (référence G1978-60156) dans la boite du kit de mise a niveau.

2 Placez la carte d'analyseur que vous avez retirée a la section « Etape 2.
Retrait du tube électronique du LC/MSD a temps de vol », page 10 sur une
surface antistatique.

3 Repérez le logement U129 sur la carte d'analyseur (voir Figure 1).

Figure 1 Logement U129

4 Regardez le circuit imprimé qui se trouve dans le logement. Notez
exactement comment il est installé et orienté (vous en aurez besoin pour
installer correctement le nouveau circuit intégré). A l'aide de l'outil fourni,
retirez le circuit intégré du logement U129 avec précaution. Faites attention
de ne pas endommager le logement avec I'outil pendant la manipulation.
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N'introduisez que la pointe de I'outil pour retirer le circuit intégré. Si vous introduisez
I'outil trop profondément, vous risquez d'endommager le logement. Pour utiliser
I'outil de démontage correctement, reportez-vous a la Figure 2.

Figure 2 Retirez le circuit imprimé du logement avec précaution.

b Recherchez le circuit intégré référencé G1978-80067 dans le kit de mise a
niveau du microprogramme.

6 Installez et orientez correctement le circuit intégré dans le logement.
Appuyez légerement dessus pour l'emboiter.

Vérifiez que le circuit imprimé est complétement inséré dans le logement. Si le
circuit imprimé n'est pas complétement inséré, il risque d'étre endommagé
irrémédiablement lorsque |'alimentation de la carte sera rétablie.

7 Recherchez la carte d'alimentation que vous avez retirée dans la section
« Etape 2. Retrait du tube électronique du LC/MSD a temps de vol »,
page 10. Posez-la sur une surface antistatique.
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Installation 1

8 Retirez les circuits intégrés U6 et U18 de la carte d'alimentation de la méme
facon que vous l'avez fait pour le circuit intégré de la carte d'analyseur (voir
Figure 3).

Logement U6

Logement U18

AT
-

. [LARK
b > TRl voa® i =118

Figure 3 Retirez les circuits intégrés des logements U6 et U18

9 Repérez le circuit intégré référencé G1978-80200. Installez et orientez
correctement le circuit intégré dans le logement. Appuyez légerement sur le
circuit intégré G1978-80200 pour l'emboiter dans le logement U18.

Vérifiez que le circuit imprimé est complétement inséré dans le logement. Si le
circuit imprimé n'est pas complétement inséré, il risque d'étre endommagé
irrémédiablement lorsque |'alimentation de la carte sera rétablie.

10 Repérez le circuit intégré référencé G1978-80100. Installez et orientez
correctement le circuit intégré dans le logement. Appuyez légérement sur le
circuit intégré G1978-80100 pour l'emboiter dans le logement U6.

Vérifiez que le circuit imprimé est complétement inséré dans le logement. Si le

circuit imprimé n'est pas complétement inséré, il risque d'étre endommagé
irrémédiablement lorsque |'alimentation de la carte sera rétablie.
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11 Une fois les circuits intégrés de la carte d'alimentation remplacés,
réinstallez la carte dans le tube électronique. Attendez d'exécuter l'étape 4
avant de réinstaller la carte d'analyseur 3.

Etape 4. Branchement des trois cables de 10 MQ

1 Pendant que l'instrument est en cours de mise a la pression atmosphérique
et que la carte d'analyseur n'est toujours pas réinstallée, branchez les cables
en série avec le cable de sortie des alimentations colonne
capillaire/chambre de nébulisation et APCI. Vous n'étes pas obligé de
retirer la carte d'analyseur pour brancher les cables. L'opération sera
cependant plus facile si vous la retirez.

Figure 4 A gauche : deux cables MIDGI M-F lestés de 10 MQ (référence G1978-60806)
et un cable SCID M-F lesté de 10 MQ (référence G1978-60805). A droite :
Cable APCI branché en série avec la sortie d'alimentation

2 Branchez l'un des cables MIDGI M-F lestés de 10 MQ (référence

G1978-60806) en série avec le cable existant, puis rebranchez-le a
I'alimentation APCI.
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Installation 1

Figure 5 Trois cables branchés en série avec les sorties d'alimentation

3 Branchez l'autre cible MIDGI M-F lesté de 10 MQ (référence G1978-60806)
en série avec le cable d'alimentation de la chambre de nébulisation, puis
rebranchez-le a la sortie d'alimentation de la chambre de nébulisation.

4 Branchez le cable SCID M-F lesté de 10 MQ (référence G1978-60805) en
série avec le cable de la colonne capillaire, puis rebranchez-le a la sortie
d'alimentation de la colonne capillaire.

Figure 6 Cables regroupés le long des alimentations

Si vous ne l'avez pas encore fait, installez la carte d'analyseur.

6 Regroupez les cables vers le bas le long des alimentations de telle sorte que
vous arriviez a réinstaller la mousse intermédiaire correctement.

71 Réinstallez les composants du tube électronique, puis rebranchez tous les
cables que vous avez débranchés.
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Installation

Etape 5. Installation des cables et de la carte PCA de
controle HT

1 Branchez le cable RS-232 au connecteur RS-232 de l'alimentation de la carte
PCA de controle et du module HT.

Figure 7 Branchement du cable RS-232

2 Retirez le capot du module HT (référence G1978-60050).

Figure 8 Retrait du capot du module HT

3 Fixez l'alimentation de la carte PCA de contrdle et du module HT au tube.
Vous devez retirer les capots et panneaux de l'instrument (capot avant,
capot supérieur, capot de sécurité et son aimant, porte d'accés au panneau
latéral).

Source multimodale Agilent pour LC/MSD a temps de vol 6210/6220 Guide d'installation et de maintenance



Installation 1

4 Retirez le serre-ciable en plastique situé sur le cable du chauffage de
désolvatation. Tirez le cable vers le bas de telle sorte que vous puissiez
installer le module HT correctement.

Serre-cable
en plastique

Figure 9 Serre-cable en plastique

Serre-cable en
plastique retiré

Figure 10  Serre-cable retiré et cable tiré vers le bas
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5 Fixez l'alimentation de la carte PCA de contréle et du module HT au tube a
l'aide la vis auto-taraudeuse fournie.

Fixez I'alimentation de la
carte PCA de controle et du
module HT au tube

Figure 11  Vis auto-taraudeuse

6 A l'aide des vis fournies, fixez le capot supérieur de l'alimentation de la
carte PCA de contrdle et du module HT sur le support.

Fixez I'alimentation
de la carte PCA de
controle et du
module HT au tube

Carte PCA de
controle et
module HT

Figure 12  Fixation sur les supports
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Branchement au
connecteur série
de la carte a puce

Figure 13  Branchements du cable RS-232

7 Branchez le cable RS-232 du module HT au connecteur série de la carte a
puce 4 (voir Figure 13).

8 Branchez l'alimentation 15 Vece a I'alimentation de la carte PCA de controle
et du module HT (voir Figure 14 et Figure 15).

9 Branchez l'autre extrémité de I'alimentation 15 Vcc & une prise 220V a
l'aide du cordon d'alimentation fourni avec l'alimentation 15 Vce (voir
Figure 14 et Figure 15).
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Branchement du cordon 15 Vce
au module HT

Figure 14  Branchements du cable RS-232

Branchement du cordon 15 Vcc
au module HT

Cordon d'alimentation 220 V

Alimentation 15 Vcc

Figure 15 Cordon d'alimentation et alimentation 15 Vcc
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Etape 6. Couplage de la source multimodale a I'instrument

1 Retirez la chambre de nébulisation éventuellement installée sur le support.
Retirez le cache de protection de la chambre de nébulisation de la source
multimodale.

Figure 16  Source multimodale

2 Installez la source multimodale sur le support de la chambre de
nébulisation (voir Figure 17).

Support de la chambre
de nébulisation

Support de la chambre
de nébulisation

Figure 17  Source multimodale couplée au LC/MSD a temps de vol

3 Vissez le capuchon au support (voir Figure 18).
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Les électrodes de charge électrostatique sont placées en position 6 et 9h.

4 Desserrez les deux vis latérales pour régler la position des électrodes de
charge électrostatique.

Electrode de charge
électrostatique
en position 9h

Electrode de charge
électrostatique
en position 6h

Figure 18  Capuchon de la source multimodale (référence G1978-60060)

5 Branchez le cable du chauffage de 1'évaporateur, le cable HT APCI, ainsi que
le cable de la carte PCA de controle et du module HT. Les connecteurs
correspondants se trouvent sur le coté gauche de l'instrument (voir
Figure 19).
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Chauffage APCI

Branchement 15 Vcc

Alimentation de I'électrode
de charge ESI

Céble HT APCI

Figure 19  Branchements de cables
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Etape 7. Installation du nébuliseur, de I'électrode corona et
des connexions de gaz

1 Installez le nébuliseur sur la chambre de nébulisation de la source
multimodale. N'utilisez jamais de bague de nébuliseur sur une source
multimodale.

2 Connectez le tube 1/8" du nébuliseur entre l'instrument LC/MS et le raccord
a gaz du nébuliseur.

3 Raccordez le tube échantillon LC/MS au raccord de volume mort du
nébuliseur (voir Figure 20).

4 Branchez le CPL a la connexion d'entrée du LC/MSD a temps de vol. Ne
branchez jamais le tube du CPL directement au nébuliseur. Voir Figure 20.

5 Installez I'électrode corona. Veillez a ce qu'elle soit entiérement insérée.

Tube échantillon

Raccord a gaz du nébuliseur

Electrode corona

Entrée

Figure 20 Nébuliseur, électrode corona et connexions d'azote installés
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6 Remplacez la bouteille de solution étalon B par la solution étalon pour la
source multimodale (référence G1969-85020).

Figure 21  Solution étalon pour LC/MSD a temps de vol (référence G1969-85020)

7 Réinstallez tous les capots et panneaux.

Figure 22  Capots et panneaux réinstallés
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Changement de source

Conversion d'une source ESI, APCI ou APPI en source
multimodale

Exécutez cette procédure si vous souhaitez convertir une source ESI, APCI ou
APPI en source multimodale. Si vous changez la source multimodale pour la
premiére fois, passez a la section « Installation », page 7.

1 Réglez le parameétre de la Source au minimum pour le débit du gaz de
séchage, le débit du gaz du nébuliseur, la température du gaz de séchage
ainsi que la température de 1'évaporateur.

Débranchez le tube de gaz du nébuliseur de la source d'ionisation.
Débranchez les cables de la source actuellement installée.

Retirez la source d'ionisation.

Gl BRW N

Dévissez et retirez le couvercle de la chambre de nébulisation.

Ne touchez pas le dessus de la source multimodale ni le capuchon de la colonne
capillaire. Ces piéces peuvent étre trés chaudes. Attendez qu'elles refroidissent
avant de les manipuler.

N'introduisez pas vos doigts dans les ouvertures de la chambre de nébulisation
de la source multimodale. Lorsqu'elles sont en fonctionnement, un courant
haute tension (jusqu'a 4 kV maximum) traverse la colonne capillaire et son
capuchon.
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Couvercle standard de la chambre
de nébulisation

Capuchon de la colonne capillaire

Figure 23  Couvercle standard de la chambre de nébulisation
6 Retirez le capuchon de la colonne capillaire. Si nécessaire, passez un

chiffon propre légerement humidifié avec de I'alcool isopropylique dessus
(voir Figure 24).

Capuchon de |

Figure 24  Capuchon de la colonne capillaire

7 Sinécessaire, passez un chiffon propre 1égerement humidifié avec de
I'alcool isopropylique sur la surface de la colonne capillaire et réinstallez
le capuchon.
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Installation

Capillaire

Figure 25 Capillaire

8 Une fois la colonne capillaire et son capuchon nettoyés, réinstallez-les.
Installez le nouveau couvercle de la chambre de nébulisation muni
d'électrodes de charge électrostatique.

Figure 26  Capuchon de la source multimodale (référence G1978-60060)

9 Vissez le couvercle standard de la chambre de nébulisation de la source
multimodale au support (voir Figure 27).

Les électrodes de charge électrostatique sont placées en position 6 et 9h.

10 Desserrez les deux vis latérales pour régler la position des électrodes de
charge électrostatique.
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Installation 1

Electrode de charge
electrostatique
en position 9h

Electrode de charge
electrostatique
en position 6h

Figure 27  Capuchon de la source multimodale (référence G1978-60060)

11 Débranchez le cable du chauffage de 1'évaporateur APCI, le cable HT APCI
ainsi que les autres cables (comme le cable RS 232 de la source APPI).

Sivous souhaitez changer de source (autre que la source G1978A), n'oubliez pas
de débrancher I'alimentation +15 Vcc du module HT.
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Ce chapitre explique comment mettre a niveau le logiciel et le
microprogramme du LC/MSD a temps de vol G3300A A respectivement vers les
versions 5.30 et A.02.02 minimum pour pouvoir utiliser la source multimodale.
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Mise a niveau du logiciel et du microprogramme du LC/MSD a temps de vol

Etape 1. Mise a niveau du logiciel du LC/MSD a temps de vol

1 Effectuez une copie de sauvegarde des fichiers et dossiers figurant dans le

dossier C:\Program Files\Agilent\TOF Software :
méthodes d'analyse de données ;
méthodes ;
listes de travail.

Lorsque vous installez ou mettez a niveau un logiciel, le programme écrase
toutes les méthodes et listes de masse existantes. Si vous avez modifié des
fichiers fournis par Agilent, il risque également de les écraser. C'est
pourquoi nous vous recommandons de ne jamais modifier les projets VBA
fournis par Agilent et de sauvegarder les fichiers Agilent que vous avez
éventuellement modifiés.

2 Débranchez le cable LAN de l'ordinateur.

3 Utilisez l'assistant Ajout/Suppression de programmes de Windows pour

désinstaller I'ancienne version du logiciel du LC/MSD a temps de vol.

Lorsque le systeme vous demande si vous souhaitez supprimer l'ensemble
des fichiers et dossiers, cliquez sur Non. Vos méthodes, vos listes de travail
et vos scripts d'analyse ne seront pas supprimés.

Utilisez l'assistant Ajout/Suppression de programmes de Windows pour
désinstaller I'ancienne version du logiciel Analyst QS.

Dans I'Explorateur de fichiers, ouvrez le lecteur de CD-ROM contenant le
CD-ROM d'installation. Ouvrez le répertoire Analyst. Double-cliquez sur
setup.exe.

7 Dans l'écran « Welcome », cliquez sur Next.

Cliquez sur Yes pour accepter le contrat de licence.

Précisez le dossier d'installation de votre choix, puis cliquez sur Next. Nous
vous recommandons de conserver le répertoire par défaut.

10 Lorsque le programme vous demande de sélectionner 1'emplacement de

stockage des fichiers de données, choisissez D:\PE Sciex Data\.

11 Cliquez sur Next pour poursuivre l'installation.

12 Lorsque le programme vous demande si vous souhaitez installer le serveur

o-MALDI, cliquez sur Cancel. Vous n'avez pas besoin de ce logiciel avec le
LC/MSD a temps de vol.

13 Lorsque le programme vous invite a redémarrer votre ordinateur, cliquez

sur Yes.
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Mise a niveau du logiciel et du microprogramme du LC/MSD a temps de vol 2

14 Dans 1'Explorateur de fichiers, ouvrez le lecteur de CD-ROM contenant le
CD-ROM d'installation. Ouvrez le répertoire G3300. Double-cliquez sur
setup.exe.

15 Dans 1'écran « Welcome », cliquez sur Next.
16 Cliquez sur Yes pour accepter le contrat de licence.

17 Précisez le dossier d'installation de votre choix, puis cliquez sur Next. Nous
vous recommandons de conserver le répertoire par défaut.

18 Cochez la case Install BootP. La carte a puce 4 utilise une adresse IP fixe
(192.168.254.12). Vous n'avez donc pas besoin du service BootP avec le
LC/MSD a temps de vol. Par contre, vous pouvez configurer la carte LAN du
CPL pour qu'elle utilise le service BootP.

Vous pouvez également configurer le CPL avec une adresse IP fixe. Pour
plus d'informations, reportez-vous au CD-ROM « Agilent Technologies LAN
Card G1369A » (référence G1369-90000).

19 Précisez le dossier dans lequel vous souhaitez stocker vos méthodes et
rapports, puis cliquez sur Next. Pour faciliter les sauvegardes, vous pouvez
stocker vos données sur un disque différent. Dans le cas des systemes
combinés, le répertoire de stockage des données par défaut sur le LC/MSD
a temps de vol est : D:\TOF_Data. C'est ce nom de dossier que vous devez
préciser.

20 Dans la boite de dialogue « Start Copying Files », passez en revue les options
de configuration et cliquez sur Next.

21 Lorsque le systéme vous demande si vous souhaitez mettre a jour la liste
des masses, cliquez sur Yes. Pour les mises a niveau A.00.00, A.01.00 ou
A.01.01 vers A.02.00, le programme doit procéder a une mise a jour des
listes de masses.

22 Lorsque le programme vous invite & redémarrer votre ordinateur, cliquez
sur Yes.

23 Rebranchez le cable LAN de l'ordinateur.

24 Ajoutez l'adresse MAC de la carte LAN du CPL dans le gestionnaire BootP,
puis affectez 'adresse IP 192.168.254.11 au CPL.

Vous pouvez également configurer le CPL avec une adresse IP fixe. Pour
plus d'informations, reportez-vous au CD-ROM « Agilent Technologies LAN
Card G1369A » (référence G1369-90000).

25 Une fois le logiciel chargé, configurez l'instrument logique. Le LC/MSD a
temps de vol (et éventuellement le CPL et le convertisseur A/N) sont

Source multimodale Agilent pour LC/MSD a temps de vol 6210/6220 Guide d'installation et de maintenance 33



2

34

Mise a niveau du logiciel et du microprogramme du LC/MSD a temps de vol

configurés dans un instrument logique. Vous devez absolument réaliser
cette opération avant d'utiliser le logiciel du LC/MSD a temps de vol.

a Cliquez sur Démarrer > Programmes > Agilent > TOF Software > Tools
> Instrument Configuration.

b Cliquez sur Add.

¢ Dans la fenétre « Add Devices », cliquez sur OK pour accepter la valeur
de connexion par défaut du LC/MSD a temps de vol.

d Ajoutez autant d'instruments que vous le désirez.

e Changez le nom d'instrument si vous le souhaitez. Les noms fournis ne
sont donnés qu'a titre d'information.

f Cliquez sur OK pour créer la configuration de l'instrument.

g Une fois l'instrument parfaitement configuré, cliquez sur OK pour fermer
la fenétre d'informations qui s'affiche.

26 Vérifiez que les modifications ont bien été appliquées au fichier HOSTS. Le
logiciel ajoute des entrées pour le LC/MSD a temps de vol ainsi que les
modules CLHP.

a Utilisez Notepad pour ouvrir le fichier HOSTS du dossier C:\WINNT\
System32\drivers\etc\.

b Sous l'entrée « localhost », vérifiez qu'il existe des entrées pour le
LC/MSD a temps de vol et le CPL (si vous en avez configuré un).

¢ Cliquez sur File > Save pour enregistrer et fermer le fichier.
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Etape 2. Mise a niveau du microprogramme du LC/MSD a
temps de vol

1 Installez l'outil de mise a jour du microprogramme du LC/MSD a temps de
vol. Dans 1'Explorateur de fichiers, ouvrez le lecteur de CD-ROM contenant
le CD-ROM d'installation.

2 Ouvrez le dossier Support\TOF Firmware.
3 Double-cliquez sur MSFirmwareUpdate_1.16.exe.

La boite de dialogue WinZip apparait. Utilisez le répertoire d'installation
par défaut.

4 Cliquez sur Unzip.

(1}

Lorsqu'un message vous informe que les fichiers ont été dézippés, cliquez

sur OK.
6 Cliquez sur Close pour terminer l'installation.
7 Double-cliquez sur tofupdate.exe dans le répertoire copié.
8 Précisez l'adresse IP du LC/MSD a temps de vol (192.168.254.12 par défaut).
9 Lorsque le programme vous invite & continuer la mise a jour, tapez Y.

10 Une fois le microprogramme du LC/MSD a temps de vol mis a jour,
réinitialisez la carte de communication (carte a puce 4) en appuyant sur le
bouton de réinitialisation. Il se trouve dans la petite ouverture située
au-dessus du port en série de la carte a puce 4.

11 Une fois la carte a puce 4 initialisée, lancez le logiciel du LC/MSD a temps
de vol.

12 Cliquez sur Print > Instrument Configuration.

13 Vérifiez que la version du microprogramme de la carte a puce 4 est 5.30 ou
supérieure.
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Etape 3. Evacuation du LC/MSD a temps de vol et
conditionnement du circuit électronique HT

Vous devez conditionner le circuit électronique HT avant de procéder au
réglage du LC/MSD a temps de vol.

1

Cliquez sur Démarrer > Programmes > Agilent > TOF Software > Tools >
TOF Diagnostics.

Cliquez sur Connection > Connect.

Le programme affiche I'adresse IP par défaut du LC/MSD a temps de vol
(192.168.254.12).

Cliquez sur OK.

Une fois la connexion établie, la ligne d'état Windows affiche le message
« Instrument Responding ». La zone d'état de connexion située en bas a
droite devient verte.

Dans la zone de groupe HV Conditioning, sélectionnez l'option 0.6 Hour
Cycle (Quick Vent) (comme le LC/MSD a temps de vol a été mis sous
pression d'azote). Cliquez sur le bouton Condition HV pour lancer le
processus de conditionnement HT. Vous ne pouvez pas réaliser de réglage ni
d'étalonnage tant que ce processus est en cours.
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fonctionnement du systéme. Pour obtenir les informations structurelles
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Etape 1. Autoréglage

Logiciel d'acquisition MassHunter pour la version TOF A.02.02

Avant d'utiliser le LC/MSD a temps de vol avec la source multimodale, vous
devez réaliser des taches d'installation et de vérification. L'autoréglage doit
étre réalisé en mode mixte avec le mélange de mise au point ESI-L a faible
concentration approprié (référence G1969-85000).

1 Cliquez sur File > Open > Method.
2 Chargez le fichier MMIautotune.m.
3 Cliquez sur l'onglet Tune, puis sélectionnez Autotune.

L'instrument génere un rapport d'autoréglage positif pour la source
multimodale (voir Figure 28, page 39).
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Vérification de l'installation 3

Instrument Tune Tvpe:lnitial lon Source: MML lon Date'Wednasday Jan 4 Time02:19:52
Mame: warp drive Autotune ESUAPC| Paolarity: Positive 2006 j=ity
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Mass Calibration Table

|Expected Mass | Actual Mass |Flight Time (usec) | Height |Resolution |FWHM {miz) |Mass Error (miz) | Mass Error (ppm)
121.050873] 121.050891 20.21560] 69018 4833 0250 00002 A
322.048121| 322.047568 32.33828 146615 2255 .0390 -.00055 -7
622.028960| 622.029709 44.55104 | 320297 10709 0581 00075 12
922.009798| 922.008376 54.02136 | 281486 1773 0783 -00142 -1.5
1221.990637(1221.989218 62.03951 | 126572 13166 .0928 -00142 -1.2
1521.971475{1521.970883 69,.12019 | 150751 13965 1080 - 00059 =4
1821.952313] 1821.952595 7553112 |260115 13517 1348 00028 2
2121.933152|2121.932264 81.43263 | 384900 13457 1577 - 00079 -4
2421.913990|2421.911234 86.92076 | 198675 14260 1698 -.00276 11
2721.894829 2721 893475 92.00572| 48666 15943 1708 -00135 -5

Tune Parameter and Setpoint Tables

Source Optical Param TOF Pulser Calibration Coeff
Capilary 3000 | |Fragmentor | 215.0 | | Pusher 1250.0 | |#Trans 10000 | fa 0.572751
‘Corona Voltage /A | | Skimmer 0.0 | |Puller -800.0 | |#Points 104992 | |ty 1.0050969
Drying Gas 8.0 |OCT RFV | 250.0 | |Puller Cffset 32,0 | |Pulse Width 125 a, 1964 E 07
Drying Gas Acluals| 6.0||OCT DC1 4000 | |Acc Focus  |-1940.0 | |Pulse Delay 25 o B33
MNeb Press 600 ||OCT DC2 | 38.80 | |Mirror Front |-6500.0
Neb Press Actuals | 600 | [lon Focus | -700 | [Mimor Mid  [-1383.0 C2) 3TME-9
Gas Temp 325 |[Horiz @ | 33.50 | |Miror Back | 1650.0 dp | -9.70BE-26
Gas Temp Aduals | 325 | |Verl Q 33.50 | [MCP 650 Ch 1.103E-32
Vaporizer Temp 200 | | Top Sl 24.00 | |PMT 670 1, 4,581 E 40

Bottom Slit | 23.80 | |Amp Cffsat 1928
Shicer -12.00
ND - Not Detected

Figure 28  Rapport d'autoréglage positif pour la source multimodale
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3 Veérification de l'installation

4 Inversez la polarité (négative), puis exécutez un autoréglage.

L'instrument génére un rapport d'autoréglage négatif pour la source

40

multimodale.
Instrument Tune Tyoe:Loitial fon Source:MML Date:Wednasday Jand  Time:02:48-40
Name: Autotuns ESUAPCI 2006 BM
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Mass Calibration Table
| Expected Mass | Actual Mass |Flight Time (usec} | Height | Resolution | FWHM (miz) | Mass Error (mz) | Mass Error (ppm)
112985587 | 112.985869 19.56210| 5486 6232 0182 00028 2.5
301.998120] 302.000447 31.22768| 9470 7439 .0385' 00231 7.6
601.978977 | 601.980628 43.21603 | 144716 11506 0523 00165 2.7
1033.988106{1033.990318 67.11282 | 257766 12105 .0854 00221 Al
1332.968047{1332.971 795 64.73421 | 267038 13076 1020 00285 2.4
1633.040786 | 1633.963007 71.53677 | 664204 12032 1263 00331 2.0
1933.0306241933.934521 77.73861 | 535044 13571 1425, 00390 2.0
2233.911463[2233.015449 83.47538 | 705357 13875 1610 00399 1,8
2533,892301|2533.896427 88.83826 | 496675 14195 785 00413 1.6
2833673130 |2833.878024 9389202 | 281609 14572 1945 00489 1.7
Tune Parameter and Setpoint Tables
Source Optical Param TOF Pulser ( Coeff
Capillary 3000 | {Fragmentor | 215.0 | | Pusher -1250.0 | |#Trans. 10000 | |a 0.573106
Corona Vollage N/A | | Skimmer 600 || Puller B00.0 | | #Poinls 104992 | |1y 1.004951
Drying Gas 60||oCT RFV_| 250.0 |Puler Offset] 320 [{Pulsewidth | 125([5 | ¢ saak .06
Drying Gas Actuals| 6.0||OCT DC1  |-35.50 | |Acc Focus | 1940.0 | |Pulse Delay % b pe———
Neb Press 600 |[ocT ez [-34.10 | [Miror Front | 6500.0 G Eiklsa
Neb Press Actuals | 600 |[lon Foous | 700 |[Mimorwid | 1284.5 2| 1329E-19
Gas Temp 325 | |Horiz @ |-30.50 | |Miror Back |-1650.0 dz | -33G8E-28
Gas Temp Aduals | 326 | |ven @ |-30.60 | [MCP 650 e,| 3640E-33
Vaporizer Temp | 199 | |Top St |-20.00 | [PMT 692 T2 | -1408E40
Bottom St |-2000 | |Amp Offset | 1931
Shicer 12.00
ND.-- Not Datected
. ' , , . .
Figure 29  Rapport d'autoréglage négatif pour la source multimodale
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Vérification de l'installation

5 Chargez la méthode de changement de polarité positive associée
(MMIautotunePSPos.m, par exemple).

6 Cliquez sur I'onglet Tune, puis sélectionnez Autotune.

L'instrument génere un rapport de changement de polarité positive
uniquement pour la méthode MMIautotunePSPos.m.

Instrument Tune Tvoe Polarity Switch lon Source: MML lon DaleWednesday Jand TimeQ307:02
Name: Standard Autotune ESUAPCI Polarity Bositive 2006 M
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o e o
i M BT Tia, 2557 58
s
an
E 5=
i arzzaurc
e
e
P s /(’"""
3 [ 3 B S B I E3) ED £
ozz 007G
16521 06023
2r2a pocaz
| ‘ I— A
T LT AT =T T
Mass Calibration Table
Expected Mass | Actual Mass | Flight Time (usec)| Height | Resolution | FWHM (m/z) | Mass Errer (miz) | Mass Error (ppm)
121.060873 | 121.050388 20,24986 | 12109 5421 .0223 -.00048 4.0
322.048121| 322.046844 32.204156 | 21261 BE00 L0375 -00128 4.0
622.028060 | 622.027895 44.62864 | 30662 9614 L0647 -00107 1.7
922.009798 | 022.007759 54,11588| 43836 11066/ .0833 -.00204 22
1221.990637 | 1221.986149 62.14826 | 15042 12136 1007 -00449 3.7
1521.971475 | 1521.968707 6924161 15550 12501 1218 -00277 -1.8
1821.9523131821.946941 7566390 10177 12733 1431 -00537 =29
2121933152 2121.928178 81.67504 | 12417 12065/ 1638 -00497 23
2421.913990 | 2421.907 330 87.08284 | 12285 12840 1887 -.00661 2.7
2721894820 | 2721.894859 92.25803| 8810 13327 2045 00003 0
Tune Parameter and Setpoint Tables
Source Optical Param TOF Pulser Calibration Coeff
Capillary 3000 | |Fragmentor | 215.0 | | Pusher 1250.0 | |#Trans. 5000 | |a 0.571732
Corona Vollage NIA || Skimmer €00 | | Puller -800.0 | |#Points 104992 | [ty 1.006036
Drying Gas 6.0||OCT RFV | 250,0 | | Puller Offsel 320 | |Pulse Width 125 a, 1830E 07
Drying Gas Actuals| 5.9[OCT DC1_ | 4000 | |Acc Focus  §-1940.0 | [Pulse Delay |y SAGBEA3
MNeb Press 60,0 | |OCT DC2 | 38.80 | | Mirror Front |-6500.0 = - -
Neb Press Aduals | 600 ||lon Focus | -70.0 | |Mimor Mid  |-1381.0 2 3.373E-19
Gas Temp 326 ||Horlz @ | 33.50 | |Mirror Back | 1650.0 d;| -8.570E-26
Gas Temp Acluals | 325 ||Vert Q 33.50 | |MCP 650 e, 9.563E-33
Vaporizer Temp 199 || Top St 24.00 | |PMT 670 1, -3953E 40
Bottom Slit | 23.80 | |Amp Offset 1926
Slicer -12.00
ND - Not Detecled
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3 Veérification de l'installation

7 Chargez la méthode de changement de polarité négative associée
(MMIautotunePSNeg.m, par exemple).

L'instrument génére un rapport de changement de polarité négative
uniquement pour la méthode MMIautotunePSNeg.m.

Instrument Tune Tvoe Polarity Switch lon Source: ML lon Date Wednesday Jand Time02:58:03
Name: warp drive Standard Autoty Polarity:Negativa 2008 PM
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Mass Calibration Table

|Expected Mass | Actual Mass |Flight Time (usec) | Helght |Resolution | FWHM {m/z) | Mass Error (miz) | Mass Error (ppm)
112.986687 | 112.985291 19.60143| 16822 4732 0236 2.6
301.998139 | 301.997590 31.40813| 11959 2618 0251 4.8
601.978977 | 601.978534 43.92078| 69107 2476 0635 -7,
1032.986109|1033.984237 57.26191 117285 10458 0989 37
1332.968947{1333.964136 64.90355 131175 11049 1207 -3.6
1632.949786 | 1633.945265 71.72421 | 245077 10972 1489 2.7
1933.930624 1932926522 77.94254 | 198415 11119 A739 -2.1
2233.911463|2233.905681 8369456 | 2507934 11144 2005 -2.6
2533,892301|2533.882652 89.07169 | 171018 11492 2205 -3.8
2833873139 2832.865004 94.13890 | 138043 11865 2389 -2.8

Tune Parameter and Setpoint Tables

Source Optical Param TOF Pulses C. Coaff
Capillary 3000 | |Fragmentor | 160,0 | |Pusher -1260.0 | {#Trans, 5000 | |a 0.571586
‘Corona Voltage N/A | | Skimmer 0.0 ||Puller 800.0 | |#Points 104992 | |t 1.004976
Drying Gas 6.0||OCT RFV | 250.0 | |Puller Cffset] -32.0 || Pulse Widlh 125 a, 1.583E -07
Drying Gas Acluals| 6.0||OCT DC1 |-35.50 | |Acc Focus 1940.0 | |Pulse Delay 2 e AEIES
Neb Press 600 | |OCT DC2  |-34.10 | |Mirror Front | 6500.0
Neb Press Acluals | 599 | [lon Focus | 700 | [Mimor Mid | 1381.0 %2 | 3445E-19
Gas Temp 325 ||Horiz @ |-30.50 | | Mirror Back |-1650.0 dy | -8.085E-26
Gas Temp Acluals | 325 | [Verl O -30.60 | IMCP 650 &y B929E-33
Vaporizer Temp 200 | | Top Shit -20.00 | |PMT 692 1, _3.574E 40

Botlom Slit |-20.00 | |Amp Cffsel 1431
Shicer 1200

L'instrument est prét a étre utilisé avec les réglages de changement de polarité
rapide.
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Vérification de l'installation 3

Logiciel d'acquisition MassHunter pour la version TOF B.01.03

* Exécutez un autoréglage avec le mélange de mise au point G1969-85000. I1
n'existe pas de méthode de réglage spécifique.

Réglez l'instrument 6220 sur la plage dynamique étendue de 2 GHz en
mode positif et négatif.

Réglez l'instrument 6210 sur le mode standard (3200 m/z) 1 GHz.
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3 Veérification de l'installation

Etape 2. Configuration des noms et des paramétres de
méthode

1 A l'aide de la méthode par défaut (Default.m), créez six méthodes pour
I'échantillon de démo CPL ESI + APCI (référence G1978-85000) en utilisant
les noms suivants :

MMCHECKTOF_EI_POS.m
MMCHECKTOF_EI_NEG.m
MMCHECKTOF_CI_POS.m
MMCHECKTOF_CI_NEG.m
MMCHECKTOF_MX_EI POS_CI POS.m
MMCHECKTOF_MX_EI NEG_CI NEG.m

2 Utilisez les parameétres suivants pour chacune des méthodes :

Tableau 1

Paramétre/Onglet Valeur

Onglet Column Kit de montage pour cartouche a Résolution Rapide (RR) (référence
820555-901)
SB-C18 RR 3,5 m, 2,1 x 30 mm (référence 873700-902)

Onglet Sample Nom : MM Demo Sample
Position 1

Type d'analyse : Standard
Acquisition seulement
Chemin D:\PE Sciex Data\Projects\Data
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Vérification de l'installation

Tableau 1

Paramétre/Onglet Valeur

Onglet ALS Injection standard 1 pL
Onglet Bin Pump :
Débit : 0,4 mL/min
Heure d'arrét : 3 min
Solvant A 100 % (65 % MeOH : 35 % H,0 + acide acétique a 0,2 %)
Temps d'analyse identique a la pompe

Fichiers de données  Fichier de données : MM_ESI_POS.wiff
(PEUFU'; version TOF  Fichier de données : MM_ESI_NEG.wiff
B.01.030u Fichier de données : MM_APCI_POS wiff
supérieure, utilisez le
suffixe .d) Fichier de données : MM_APCI_NEG.wiff
Fichier de données : MM_ESI_APCI_POS.wiff

Fichier de données : MM_ESI_APCI_NEG.wiff
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3 Veérification de l'installation

Etape 3. Création de la méthode MMCHECKTOF_El_POS.m

Les captures d'écran contenues dans cette section peuvent différer 1égerement
dans la version MassHunter pour B.01.03 ou supérieure. Si vous possédez la
version B.01.03, ces onglets sont accessibles a partir de la vue Acquisition.

e Utilisez les parameétres suivants pour la méthode
MMCHECKTOF_EI_POS.m :

Sample | Properiss | ALS | BinPump | Coumn | DAD | WS TOF |

[Pl Data ] Acquisition ‘ Ref. Masses | Chiomatogram || Tune | Calbration I Pataneters | Diagnostics |
(L) x| MMl ‘
| — MMl (Seg) |~ MS TOF (Scan) ~ I
Yookt 15603 GasTemp [350  c [0 C Frogmaniar |05 ¢ =G on Sagl—
* Positive " Megative ‘ _—
Vapork 200 C o
™ Polarity Switch per scan skl |Gl o v e
I~ Select Scan to Display DiyingGas [5.0 Vmin  [34 Viin
~ Time and Scan Segments Nebulizer |50 psia [0 pso OCTREV [m0 v " ESIZAPCI
Time [minutes) Scans RG]
— MM (Sean)
| [o00 Veop [ v Coday [0000 pA Chawber [000 A Charging Voltage
2000
el | bdd] | coonss 3 uh Coes [T
od Del I

Figure 30  Paramétres d'acquisition

Sample | Properies | ALS | BnPump | Colimn | DAD | MS TOF |
Ion Sourca

" Do | Acquisiion | FefMasses | Chomatogram | Tune | Calibration | Parameters | Diagnosiics | Apply
MM - | MM
i~ Chiromatogram Details r S-gnénts [ Chromatograms 1 Fesal
lon Polarity (Seg)
& Positve € Negative Type ec ¥ o 2 1-Hexanesullonic acid
: ] 3 Carbotole
I Polasity Swich per scan Label Crystal Violet Add = 4 &-Phenanthrol
™ Select Scoan o Display.
: | s DR Mo
Time and Scan Segments Massas ity
Time {minutes) Scans Ot l“,’— “ Scans

o

Delete
-auis rangs [1000000 counts e
rm- P Add con 4

Add Shomatogremwiindex [

Figure 31  Chromatogramme
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Vérification de l'installation 3

Mode d'ionisation MM-ES
Polarité Négative

Pompe 1 - Pompe binaire série 1100

Contréle

Débit de la colonne 0,400 mL/min

Heure d'arrét Aucune limite

Durée postanalyse Aucune

Solvants

Solvant A 100 % (65 % MeOH : 35 % H,0 + acide acétique a 0,2 %)
Solvant B 0%

Limites de pression

Pression min. 0 bar

Pression max. 400 bars

Chambre de nébulisation

[MSZones]

T® gaz 350 °C 350 °C max.
Evaporateur 200 °C 250 °C max.
Gaz de séchage 5 L/min 13 L/min max.
Pression du nébuliseur 60 psig 60 psig max.

Tension de la colonne capillaire 1000V
(positive)

Tension de la colonne capillaire 1000V
(négative)

Tension de charge (positive) 2000V
Tension de charge (négative) 2000V
Electrode corona (positive) 0 pA
Electrode corona (négative) 0 pA
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3 Veérification de l'installation

Etape 4. Création de la méthode MMCHECKTOF_EI_NEG.m

e Utilisez les parametres suivants pour la méthode
MMCHECKTOF_EI_NEG.m :

Sample | Propeties | ALS | BinPump | Cokewn | DAD | MS TOF |

Sl [T i Acquisition ] Ref.Masses | Chiomatogram ] Tune | Calibration | Parameters I Diagnostics ]
bl * IMMI |
~MMI [Seg ) i ¢ MSTOF([Scan) MMl
lon Polarity [Seg.) GasTemp [350 c [300 (i Fragmentor [225 v Source [Seg]—
€ Positive i+ Megative o
Waporizet |2|]] cC ]21]] G O
[~ Polarity Swiich per scan . ) ; Ski ISD_V e
[~ Gelect Scanto Display DyingBas [50 Vmin  [34 Vimin
Time and Scan Segments Nebuizer [60 pw |20 psia OCTRFY [B0 v © ESI/AFCI
Time [minutes) Scans - -
Add W i~ MMI [Scan} o -
YCap [ioon v Caplly  [0000  pA  Chamber oD pa gy otage
i 2000 W
[ e T
il Del

Figure 32  Acquisition

Zoperies | ALS | BinPump | Column | DAD | MS TOF |

| Data | Acquisiion | FetMasses | Chiomatogam | Tune | Cafibraion | Perameters | Dingnostics Apply
- | [MMI
= | - Chromatogram Details 1 m‘c‘;egmanls = - Chromatograms T Resst
(Seg)— ~
& Negaiive Type EIC -

! i - 0.0 3 Carbazole
witch per scan Label 1-Hexanesufonic acid Add = arhacenil
anto Displ |

i/ Edcted 1651653 [
Sean Segments = Masses Modiy

Scans

Add Chromatogram with index

fes) Seans Offset ’15— %
g . . s Delete
e renge |1000000 counts oo 3
oo | r- at]| oo 3
|
el

Figure 33  Chromatogramme
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Vérification de l'installation 3

Mode d'ionisation MM-ES
Polarité Négative

Pompe 1 - Pompe binaire série 1100

Contréle

Débit de la colonne 0,400 mL/min

Heure d'arrét Aucune limite

Durée postanalyse Aucune

Solvants

Solvant A 100 % (65 % MeOH : 35 % H,0 + acide acétique a 0,2 %)
Solvant B 0%

Limites de pression

Pression min. 0 bar

Pression max. 400 bars

Chambre de nébulisation

[MSZones]

T® gaz 350 °C 350 °C max.
Evaporateur 200 °C 250 °C max.
Gaz de séchage 5 L/min 13 L/min max.
Pression du nébuliseur 60 psig 60 psig max.

Tension de la colonne capillaire 1000V
(positive)

Tension de la colonne capillaire 1000V
(négative)

Tension de charge (positive) 2000V
Tension de charge (négative) 2000V
Electrode corona (positive) 0 pA
Electrode corona (négative) 0 pA
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3 Veérification de l'installation

Etape 5. Création de la méthode MMCHECKTOF_CI_POS.m

e Utilisez les parametres suivants pour la méthode
MMCHECKTOF_CI_POS.m :

Sample | Propeties | ALS | BinPump | Column | DAD | MS TOF |

|'IonSaurce Data | Acquistion | Ref.Masses | Chiomalogiam | Tune | Calbvatin | Parsmelets | Disgnostics |

MMI , -I bt ~MMI [Seg) ‘rMst[scmli MM
[P | e | Fragmenor " ~ Souce (Seg)
™ Polarity Switch per scan e fZlJlJ_ t 'm_c Shenree . by C ES|

I~ Select Scan to Display Diying Gas [5.0 Umin [3.4 Vmin I & AP
~Tirme and Sean Segmants Nebuizet [20  psig [20 psio | ocrrey B v  ESI/APCI
Time: (mintes] Scans MMl Saan) i | | |
e Ve [0 v Gy [G06 s Chamber [T ua Chaging Vokags
il m F- ﬂl Coona+  [60 pa  Coona 4923 v T
| i

Figure 34  Acquisition

Sample | Fropemies | ALS | 8inPump | Colmn | DAD | MSTOF |
lon Source: Dotn | Acquisiion | Fef Messes | Chomstogmm | Tune | Colibration: | Parameters | Diagnostics | Apply |
[MMI i [MMI

e ~Chromatogram Details - 1 - Chromatageams ¥ Fieset |

lon Polariy (Seg) Segmen T Crysteal Vialet
= Positve

2 1-Hexanasulfonic acid

™ Select Scanta Display

£ Negatie Tvee EcC =
I Polarity Switch per scan Label Carbozcle puliss

Extractad
“Time and Scan Segments o [ Maseas® 1687683 Madify ‘
Time (minutes) Seans Offsst 'm— o Scans |
pad | o . peete |
can 3 |
can 4

4 9-Phenanthrol

r Y-misrange [1000000 | counts
] F il =8 =
o Add Chromatogram with indiex l‘—

Figure 35  Chromatogramme
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Mode d'ionisation

Polarité

Pompe 1 - Pompe binaire série 1100
Contrdle

Débit de la colonne

Heure d'arrét

Durée postanalyse

Solvants

Solvant A

Solvant B

Limites de pression
Pression min.

Pression max.

Chambre de nébulisation

[MSZones]

T° gaz 350 °C

Evaporateur 200 °C

Gaz de séchage 5 L/min
Pression du nébuliseur 20 psig

Tension de la colonne capillaire 1000V
(positive)

Tension de la colonne capillaire 1000V
(négative)

Tension de charge (positive) 2000V
Tension de charge (négative) 2000V
Electrode corona (positive) 6 pA

Electrode corona (négative) 6 nA

Vérification de l'installation

MM-APCI
Positive

0,400 mL/min
Aucune limite

Aucune

100 % (65 % MeOH : 35 % H,0 + acide acétique a

0,2 %)
0%

0 bar
400 bars

350 °C max.
250 °C max.
13 L/min max.
60 psig max.
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3

Veérification de l'installation

Etape 6. Création de la méthode MMCHECKTOF_Cl_NEG.m

e Utilisez les parametres suivants pour la méthode
MMCHECKTOF_CI_NEG.m :

Sample | Propsties | ALS | BinPump | Cobmn | DAD | MS TOF |

lonSowce | Dala | Acqushion | Fef Masses | Chiomatogiam | Tune | Calibration | Parameters | Diagnestios |
[ MM | MM ‘
-~ MMI [Seg) i MS TOF [Scan) MM
lon Polarity (Seg)— | GasTemp [350 C 300 c Fragmentor [225 v Source [Seg.)
|—r Positive & Megative |
: Vaporzer  [200 c 200 C  ESl
I Palarly Switch per scan i . , Skimmer [0 v & AP0
™ Sslect Scan to Display DwyngGas [50 Vmin 3.4 1/rmin =
Time and Scan Segments———— | | Nebuizes [0 pig [ o OCTREV [0 v s
Time: (mirwtes) Scans MM (Sean)
[ Ve [m v Gy 006  chenbe [TAT e
ﬂl m F- Add Coona-  [60 wh Coona  [F780
Modl ]
Figure 36  Acquisition
Semple | Propeties | ALS | BnPump | Column | DAD | MS TOF |
lon Seurce | Deia | Acquisiton | Rt Mssses | Ciwometogrem | Tune | Calloraion | Parsmeters | Disgnostcs | Apply
bk e _|M~. | Chromatogram Details T e 1 - Chromatograms: Razel
~lon T Crystal Violet
 Positve & Nagstve Type | | | 2 1-Hexanesulfonic ecid
L etz | oo | | 3 caberole
I~ Fuolarty Swich per scan Label [oPrenontesl A=y |
™ Select Scan to Display |
Extractad
Time and Scan Segments: Masses. HEEREEE] 5 Modity |
Time (minutes) Scans Otfsat l—ls % Oans
MdI 0.00 . e Delete
Y-mds range IIUDDDBD counts 0 3
|Fr aaa]| ! n
Mo I Dol I Add Chromatogram with index

Figure 37 Chromatogramme
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Mode d'ionisation

Polarité

Pompe 1 - Pompe binaire série 1100
Contrdle

Débit de la colonne

Heure d'arrét

Durée postanalyse

Solvants

Solvant A

Solvant B

Limites de pression
Pression min.

Pression max.

Chambre de nébulisation

[MSZones]

T° gaz 350 °C

Evaporateur 200 °C

Gaz de séchage 5 L/min
Pression du nébuliseur 20 psig

Tension de la colonne capillaire 1000V
(positive)

Tension de la colonne capillaire 1000V
(négative)

Tension de charge (positive) 2000V
Tension de charge (négative) 2000V
Electrode corona (positive) 6 pA

Electrode corona (négative) 6 nA

Vérification de l'installation

MM-APCI

Négative

0,400 mL/min
Aucune limite

Aucune

100 % (65 % MeOH : 35 % H,0 + acide acétique a

0,2 %)
0%

0 bar
400 bars

350 °C max.
250 °C max.
13 L/min max.
60 psig max.
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3 Veérification de l'installation

Etape 7. Création de la méthode MMCHECKTOF_MX_EI
POS _CIPOS.m

¢ Utilisez les parameétres suivants pour la méthode MMCHECKTOF_MX_EI
POS_CIPOS.m :

Sample | Properies | ALS | BinPump | Column | DAD | MS TOF |

7 lon Source: Daia | Acqustion | RefMasses | Chomatogiam | Tune | Calbration | Pacameters | Disgrostics |
‘ MM! >| |MMI
Ml (Seq ) i T MSTOF[Scan)|——— ) MMI———

Ion Polaity (569 GasT P e Bonl—
PR | e S = B
Vaport c
[ Polarky Swilch per scan ’ 20 ___i& o - S
I™ Select Scan ta Display DyingGiss [50 Vimin  [34 Vi L
~ Time and Scan Segments Nebulzer Iﬁ(] psig [w_'p:ag OCT REV rfﬂ— v + ESI/APCI
Time [minutes) Scany MMl (Scan)
[l vep  [iooe v Comllsy  [0000 A Chamber [000 A W;D;V"'T
;I I ﬂl Corena+  [110 pA  Cowns 391 v
“ocj Del
|

Figure 38  Acquisition

Semgle | Froperies | ALS | BinFumo | Column | DAD | MS TOF |

~lon Source Data | Acouistion | RefMassas | Chrometogram | Tune | Callbiston | Passmeters | Diagnostcs | Apply
MM hd IMMI
Chiomatogram Datails g Chromatograms Bt
~lon Polariy (Seg)
& Positive  Negative Type fec =] 2 1-Hexanesulfonic acid
e 0.00 3 Carbazole
I Polarity Swich per scen Labal Ec.ysuujv.am Add => 4 9-Phenanthro|
™ Select Scanto Display
Edeced 23724 i
Tinio and Scen Sagmarts Masses ooy
Time (minutes) Scans. Otz s = Scans
Mdl 000 can 2 Dalets
Yeeas renge (1000000 counts a3
oig) I Add ! " | Isean ¢
-‘,,:.,I De i Add Chromatogram with index

Figure 39 Chromatogramme
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Vérification de l'installation 3

Mode d'ionisation MM-ES+APCI
Polarité Positive

Pompe 1 - Pompe binaire série 1100

Contrdle

Débit de la colonne 0,400 mL/min

Heure d'arrét Aucune limite

Durée postanalyse Aucune

Solvants

Solvant A 100 % (65 % MeOH : 35 % H,0 + acide acétique a 0,2 %)
Solvant B 0%

Limites de pression

Pression min. 0 bar

Pression max. 400 bars

Chambre de nébulisation

[MSZones]

T® gaz 350 °C 350 °C max.
Evaporateur 200 °C 250 °C max.
Gaz de séchage 5 L/min 13 L/min max.
Pression du nébuliseur 60 psig 60 psig max.
Tension de la colonne capillaire 1000V

(positive)

Tension de la colonne capillaire 1000V

(négative)

Tension de charge (positive) 2000V

Tension de charge (négative) 2000V

Electrode corona (positive) 1pA

Electrode corona (négative) 1pA
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3 Veérification de l'installation

Etape 8. Création de la méthode MMCHECKTOF_MX_EI
NEG_CI NEG.m

¢ Utilisez les parameétres suivants pour la méthode MMCHECKTOF_MX_EI
NEG_CINEG.m :

Sample | Propeties | ALS | BinPump | Colmn | DAD | MS TOF |
|'|”"5““’“ Data | Acquistion }| Ref Masses | Chiomatogiam | Tune | Calibrstion | Parameters | Diagnostics |
MMI | MKl
I J I MM [Seg] MS TOF [Scan] [~ Mml
lon Polatity (Sea ] GasTemp [0 Fragmentor  [225 Source (Seg]—
|—(" Positive &+ Negative 5 0 £ = L sl
Waporizer  |200 C 193 C
I~ Polarity Switch per scan Skimmer 50 v
: - . -
I Select Scan to Display Diying Gas 5.0 Imin  [3.4 min APCI
Tirme and Scan Segments Mebulizer |50 psig  [20 psig OCTRFY [0 &+ ESIZAPCI
Time (mirutes) Scans MMI
= an) .
_dd| om0 VCap Tooo v Copllay  [O000  uA  Chamber  [000 A Kok age
2000 ¥
Del | I Add Corona - 1.0 s Corona 25651 ]
Hndl el

Figure 40  Acquisition

Samgle | Fropeties | ALS | BinPump | Column | DAD | MS TOF |

lon Source | Dets | Acouiston | RetMasses | Chrometogram | Tume | Calibstion | Parsmeters | Disgeostics | Apply
MM | MM

| Chromatogram Details I Btumams [~ Chromsiograms 1 Reset
~lan Palanty (Seq.) - = ,ﬁ 1 Crystal Violet
 Positve # Nogative Ve EK =

3 Carbazole
4 3-Phensnthrol

[ Polarity Switch per scan Label 1-Hexanesulfonic acid

™ Select Scanto Display

Exracted
Time and Scan Segments N sy 11651653

=

B

Time (mmuhss] Scans Offsat [‘57 %
D“D oon 2 Delets
Y-auds range (1000000 counts o |
I Mdl con 4
f I Add Chromatogram with index |

Figure 41 Chromatogramme
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Vérification de l'installation 3

Mode d'ionisation MM-ES+APCI
Polarité Négative

Pompe 1 - Pompe binaire série 1100

Contrdle

Débit de la colonne 0,400 mL/min

Heure d'arrét Aucune limite

Durée postanalyse Aucune

Solvants

Solvant A 100 % (65 % MeOH : 35 % H,0 + acide acétique a 0,2 %)
Solvant B 0%

Limites de pression

Pression min. 0 bar

Pression max. 400 bars

Chambre de nébulisation

[MSZones]

T® gaz 350 °C 350 °C max.
Evaporateur 200 °C 250 °C max.
Gaz de séchage 5 L/min 13 L/min max.
Pression du nébuliseur 60 psig 60 psig max.
Tension de la colonne capillaire 1000V

(positive)

Tension de la colonne capillaire 1000V

(négative)

Tension de charge (positive) 2000V

Tension de charge (négative) 2000V

Electrode corona (positive) 1pA

Electrode corona (négative) 1pA
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3 Veérification de l'installation

Etape 9. Exécution des méthodes créées

1

Exécutez chacune des méthodes que vous venez de créer.

Les graphiques ci-dessous illustrent les six résultats d'analyse.

Crystal Violet

9-Phenanthral Camazole I-Hexanesulionic acid

100000

a0 ESI + APCI

s NEGATIF acide
a0 sulfonique

20000 | k | hexane-1 et

o | . , U phénanthrol-9

| i | _ ] i

ESI POSITIF ESI NEGATIF APCI APCI NEGATIF ESI + APCI POSITIF

violet de acide sulfonique POSITIF phénanthrol-9 violet de cristal et

cristal hexane-1 carbazole carbazole

2 Etudiez les résultats Analyst correspondant 8 MM_ESI_pos.wif. Faites une

extraction de l'ion 372-372.4. Enregistrez la hauteur du pic (91 000,
par exemple).

B TIC of +TOF MS: from MM_ESI_pos wiff Max. 2 4e6 cps
100.94
24e6 211.04 181.07 181.07
, 208 NPT om 008 1081 10094
g
z
@ 106
2
B
oo
0z 04 08 o8 1.0 1.2 14 16 18 20 22 24 26 28 30
Tirne, rmin
B 4T of +TOF MS: 372 to 372.4 amu from MM_ESI_pos wiff Max. 9.1e4 cps
7.
5,064 37228
8.0e4
7.0e4
6.0ed
a
S 50ed
=
2
£ 40ed
=
3.0ed
2.0e4
baa “M
oo
02 04 06 1k} 10 1.2 14 16 18 20 22 24 28 28 30
Time, min
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Vérification de l'installation 3

3 Etudiez les résultats correspondant a MM_ESI_neg.wif. Faites une
extraction de l'ion 165-165.4. Enregistrez la hauteur du pic (97 000, par
exemple).

W TIC of -TOF MS: from MM_ESI_neg wiff Max. 2,166 cps

183 06

~165.06 237 97

N 3297

Intensity, cps
=3
@
&

on

02 04 06 08 10 12 14 18 18 20 22 24 28 28 30
Time, min

W 30C of -TOF MS: 185 to 185.3 amu from MM_ES|_neg wif Masx. 9.7ed cps
Yo 165.06

Oe4
8.0e4
7.0e4
6.0e4

5.0e4

Intensity, cps

4 Ded
3.0ed
2.0e4

1.0e4p

oo

02 04 08 08 1o 1.2 14 18 18 20 22 24 28 28 30
Time, min
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3 Veérification de l'installation

4 Etudiez les résultats correspondant a MM_APCI_pos.wif. Faites une
extraction de l'ion 168-168.4. Enregistrez la hauteur du pic (140 000, par

exemple).

W TiC of +TOF M5 from MM_APCI_pos wiff ‘Max 2086 cps

7 0eB 18107

1.5e6 181.07

1.0e6
180,08

Intensity, cps

5.0e5

L

oo
02 04 06 08 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 an

Time, min

B 50C of +TOF MS: 168 to 168 4 amu from MM_APCI_pos wiff Max 1425 cps

1668.09
14e5

1.2e5
1.0es

8.0e4

Intensity, cps
Had
=4
T

&
2

I
=
2

-

=)
o

02 04 08 1k} 10 12 14 18 18 20 22 24 28 28 an
Time. min
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5 Etudiez les résultats correspondant a MM_APCI_neg.wif. Faites une
extraction de l'ion 193-193.4. Enregistrez la hauteur du pic (640 000, par

exemple).

W TIC of -TOF MS: from MM_APC_neg wiff

B1es

5.0e3

Intensity, cps

193 06
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Max. 8,15 cps
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3 Veérification de l'installation

6 Etudiez les résultats correspondant a MM_ESI_APCI_pos.wif. Faites une
extraction de l'ion 372-372.4. Enregistrez la hauteur du pic (567 000, par

exemple).
W TIC of +TGF MS: from MM_ESI_APCI pos wiff Max. 2.1e6 cps
9 068 M g7 10500 1107

100,94 100.94

1.0e6

Intensity, cps

0o

02 04 06 08 1.0 1:2 14 16 18 20 22 24 28 28 an
Time, min

[ IC of +TOF MS. 372 o 372.4 amu from MM_ESI_APCI_pos wiff Max. 57ed cps
1225
5.5e4
5.0e4
4 5e4
4.0e4
3.5e4
3.0e4
2584

Intensity, cps

2064
1504
1.0e4

5000.0M

00

02 074 0.6 e 10 1.2 14 1?5 18 20 2.2 24 26 28 3o
Time. min
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Vérification de l'installation 3

7 Etudiez les résultats correspondant a MM_ESI_APCI_pos.wif. Faites une
extraction de l'ion 168-168.4. Enregistrez la hauteur du pic (34 000, par
exemple).

B TIC of +TOF MS: from MM_ES|_APCI_pos wiff Max. 2 1ef cps.

2004 g 07 10500 48107

20e6

1.0e6

Intensity, cps

00

02 04 0B o} 10 12 14 16 18 20 22 24 28 28 an
Time, min

B 3C of +TOF MS: 168 to 188 4 amu from MM_ESI_APCI_pos wiff Masx. 3 4ed cps

i 105.00

30e4

25e4

=~
i3

g

Intensity, cps

g

~181.07
5000.0
M

oo

02 04 08 08 10 12 14 16 18 20 22 24 25 28 30
Time, min
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3 Veérification de l'installation

8 Etudiez les résultats correspondant a MM_ESI_APCI_neg.wif. Faites une
extraction de l'ion 165-165.4. Enregistrez la hauteur du pic (110 000, par

exemple).

W TC of -TOF MS: from MM_ESI_APCI_neg wiff Max. 2.7¢8 cps

193 06

20e6

165.08

217.00 217.00 217.00

1.0e6

Intensity, cps

00

02 04 06 oe 1.0 12 14 18 18 20 22 24 286 28 30
Time, min

B 3(C of .TOF MS: 165 to 165 4 amu from MM_ESI_APCI_neq wiff Max. 1.1e5 cps

169.06
1.10e5
1.00e5
9.00ed
8004
7.00e4
B.00ed
5.00e4
4.00ed
3.00e4
2.00eq

Intensity, cps

1.0024M

0.00
0.2 04 0B 08 1.0 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
Time, min
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9 Etudiez les résultats correspondant a MM_ESI_APCI_neg.wif. Faites une
extraction de l'ion 193-193.4. Enregistrez la hauteur du pic (400 000, par

exemple).

B TIC of -TOF MS. from MM_ES|_APCI_neg waff

2.0eB

1.0eB

Intensity, cps

oo

193.06

385.12
18508 29700 217.00
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3 Veérification de l'installation

Etape 10. Calcul de la réponse de la démo multimodale

1 Remplissez les champs du rapport d'analyse de la source d'ionisation
multimodale.

Dans l'exemple ci-dessous, le rapport a été rempli avec les données
collectées a partir des analyses réalisées au cours des étapes précédentes.
Cet exemple vous explique comment saisir les valeurs une fois que
l'instrument a été installé et vérifié. Vous trouverez a la page suivante un
rapport d'analyse vierge dans lequel vous pourrez reporter les données des
instruments installés.

mMultimode Ion Source Report
MSD type: TOF Instrument name: operator name:
acguisition date: 23-Feb-2006

patafiles:
MM_ESI_pos.wif
MM_ESI_Neg.wif
MM_APCI_POS.wif
MM_APCI_MNEG. wif

MM_ESI_APCI_POS.wif
MM_ESI_APCI_MNEG.wif
ESI Compound Results
| | | ESI | Mixed | Mixed:ESI | Result
Compound | mfz | Polarity | mode | mode | ratio |
———————————————— e B B B B
Crystal wviolet | 372.2 | Positive | o1k | 57k | 63% | Pass
~~~~~~~~~~~~~~~~ e L B B
e ) S— —————
1-Hexanesulf- | 165.1 ‘ Negative | |
onic acid | | | 97k | 110k 113% | Pass |
R T ot | R U - S S SO . YM: - L T .
APCI Compound Results
| | | APCTI | Mixed | mixed:apcI | result
Compournd | mfz | Polarity | mode | mode | ratio |
———————————————— [ o | = m e | | |
Carbazole | 168.1 | Positive | 140k | 34k | 24% | Pass
~~~~~~~~~~~~~~~~ R D e I B
I | E ! | I
9-pPhenanthrol | 193.1 | negative | 640k | 400k | 63% | Pass|

Passing criteria: Mixed mode response 20% or greater of single-mode response.

2 Exécutez toutes les méthodes, puis notez les hauteurs de pic. Calculez le
rapport signal/bruit.
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Vérification de l'installation 3

Etape 11. Remplissage du rapport d'analyse de la source
multimodale pour le calcul des hauteurs de pic

¢ Reportez les valeurs d'analyse de la source multimodale dans le rapport
ci-dessous pour calculer les hauteurs de pic.

Multimode Ion Source Report
SD type: TOF INSTrument name: Operator name:
lwcquisition date: 23-rFeb-2006

patafiles:
MM_ESI_pos.wif
MM_ESI_MNeg.wif
MM_aPCI_POS. wif
MM_APCI_MEG. wif
MM_ESI_APCI_POS.wif
MM_ESI_APCI_NEG.wif

| .| Est | mixed | mixed:ESI | Result |
Ccompound ! m/z I Polarity } mode I mode % ratio i }
crystal wiolet % 372.2 I Positive } I { I I
| | | | | | |
———————————————— i Bt el B ] Bt
1-Hexanesulf- | 165.1 | negative | | | | |
onic acid | | | | | | I
APCI Compound Eesuqt;_
| | | aPCI | mixed | mixed:aPCI | result
Compound 1 m/z I Polarity { mode | mode } ratio I
Carbazole | 168.1 I Positive { | } i
| | | | |
---------------- | mmmmm— | e e e e | e
-phenanthrol | 193.1 | Megative | | | |

Passing criteria: Mmixed mode response 20% or greater of single-mode response.
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3 Vérification de l'installation
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