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In questa guida

Questa guida spiega come installare, gestire e risolvere i problemi della
sorgente ionica multimode.

1 Installazione

Questo capitolo spiega come installare la sorgente ionica multimode.

2 \Verifica
Questo capitolo spiega come verificare la funzionalita della sorgente ionica
multimode.

3 Metodi

Questo capitolo descrive il funzionamento e la manutenzione base della
sorgente ionica multimode.
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Questo capitolo contiene le istruzioni necessarie per installare, rimuovere o
sostituire la sorgente multimode su un sistema Single Quad LC/MS serie 6100.
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1 Installazione

Installazione

Questa sezione spiega come installare la sorgente multimode G1978B su uno
strumento Single Quad LC/MS serie 6100. La sorgente multimode G1978A non
€ supportata su questi strumenti.

L'unita Single Quad LC/MS serie 6100 con sorgente multimode € supportata
da ChemStation B.03.01 o versione successiva, oppure da ChemStation
B.01.03 con una patch correttiva.

Fase 1. Preparazione all'installazione

La sorgente multimode viene fornita con il Multimode Enablement Kit
G1978-60451. Questo equipaggiamento deve essere installato prima di
utilizzare la sorgente multimode.

Si ricorda che la sorgente multimode e i relativi accessori devono essere
installati da un tecnico dell'assistenza clienti Agilent.

1 Verificare che il Multimode Enablement Kit contenga le parti elencate di
seguito:

Cavo multimode Bd HV, codice G1960-60858

PCA multimode HV, codice G1960-61015
Cavo alimentazione/dati Bd multimode, codice G1960-60873

Figura 1 Da sinistra a destra: G1960-60858, G1960-61015 e G1960-60873

2 Installare I'APCI Enablement Kit codice G1947-60451 fornito con la
sorgente multimode.
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Installazione 1
Fase 2. Installazione del PCA e dei cavi di controllo HV

L'APCI Enablement kit contiene le parti elencate di seguito:

° Alimentazione HV APCI rapida, p/n G1946-80058

° Alimentazione BD-APCI valvola, codice G1960-60802

* Dispositivo di sicurezza ago BD-APCI valvola, codice G1960-60856

Figura 2 Da sinistra a destra: G1946-80058, G1960-60802 e G1960-60856

Fase 2. Installazione del PCA e dei cavi di controllo HV

1 Spegnere il sistema e scollegare il cavo di alimentazione dell'unita.

Qualora sia necessario utilizzare la scatola interruttori per il controllo del
vuoto, lasciare collegato il cavo di alimentazione. La scatola interruttori e
concepita per mantenere il vuoto mentre il tecnico dell'assistenza clienti
opera sull'elettronica. La scatola interruttori deve essere utilizzata
solamente dal personale tecnico dell'assistenza clienti.

2 Rimuovere il coperchio del CDS e le parti superiore, laterale, frontale e il
coperchio del modulo Aux.

3 Scollegare il cavo a nastro che collega la PCA della valvola all'alimentazione
di Vcap/Vchamber. Fatto cio, scollegare il cavo di Vcap e Vchamber dalla
presa di corrente.

Figura 3 Scollegamento del cavo di alimentazione di Vcap/Vchamber dal PCA della valvola (sinistra) e da
Vcap/Vchamber.
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Installazione

Fase 2. Installazione del PCA e dei cavi di controllo HV

4 Posizionare il PCA di alimentazione HV multimode nello slot posto tra il
PCA della valvola e Vcap/Vchamber. Assicurare la scheda premendola nello
slot verso il basso, quindi fissarla con due viti.

5 Collegare il cavo corto grigio dalla PCA della valvola all'alimentazione
dell'unita HV multimode.

Figura 4 Collegamento del PCA della valvola all'alimentazione dell'unita HV multimode.

6 Installare I'alimentazione dell'HV APCI. Questa & situata all'estremita del
modulo AUX.

7 Collegare il cavo a nastro tra PCA della valvola e alimentazione di
Vcap/Vchamber.

Figura b Collegamento del PCA della valvola all'alimentazione di Vcap/Vchamber.

8 Collegare i cavi di Vcap e Vchamber all'alimentazione di Vcap/Vchamber.
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Installazione 1
Fase 2. Installazione del PCA e dei cavi di controllo HV

Figura 6 Collegamento dei cavi di Vcap e Vchamber all'alimentazione.

9 Collegare il cavo a nastro lungo, codice G1960-60802, dall'alimentazione HV
APCI alla PCA della valvola.

Figura 7 Collegamento dell'alimentazione HV APCI al PCA della valvola.

10 Inserire un'estremita del cavo del dispositivo di sicurezza ago APCI , codice
G1960-60856, attraverso lo slot posto sulla parte anteriore del sistema,
quindi inserirlo nel connettore HV APCI. Inserire 1'altra estremita nel telaio
con 1'0-ring e il dado.
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Installazione

11 Inserire il cavo codice G1960-60858 nello slot superiore e collegarlo al
telaio. Inserire le altre due estremita nel PCA HV multimode.

Figura 9 Collegamento del PCA HV al telaio.

12 Chiudere il coperchio del modulo AUX e ricollegare tutti i cavi.

13 Installare la sorgente multimode sul sistema e collegare tutti i connettori.

Figura 10 Installazione della sorgente multimode (sinistra) e collegamento di tutti i
connettori.

14 Rimontare le parti laterale, superiore, frontale e il coperchio del CDS.
15 Reinserire il cavo di alimentazione e accendere l'unita mediante
l'interruttore anteriore.
Il sistema avvia il processo di pompaggio.
16 Avviare il programma ChemStation.

17 Fare clic su Method and Run Control View > MSD > Spray Chamber (Vista
Metodo e controllo analisi > MSD > Camera di nebulizzazione) e verificare
che la sorgente indicata sia MM Source (Sorgente MM).

18 Passare alla finestra MSD Tune (Ottimizzazione MSD) e avviare la
procedura di ottimizzazione automatica con una sorgente multimode.

19 Verificare che la sorgente multimode funzioni correttamente.

Guida alla configurazione della sorgente multimode per Single Quad LC/MS serie 6100



Installazione 1

Cambio della sorgente

Rimozione di una sorgente multimode

ATTENZIONE

Per rimuovere una sorgente multimode, eseguire le seguenti operazioni:

1 Impostare le temperature del riscaldatore del vaporizzatore e del

riscaldatore del gas di essiccamento ai valori minimi, in modo da
raffreddare la sorgente.

Selezionare le voci di menu Tune > Instrument > Edit Spray Chamber
(Ottimizzazione > Strumento > Modifica camera di nebulizzazione) per
visualizzare la finestra di dialogo Edit Spray Chamber (Modifica camera di
nebulizzazione). Impostare i flussi dei gas di essiccamento e del
nebulizzatore e le temperature dei gas di essiccamento e del vaporizzatore
ai rispettivi valori minimi.

Non toccare la sorgente multimode o il tappo capillare. Questi possono essere
estremamente caldi. Lasciare raffreddare le parti prima di maneggiarle.

ATTENZIONE

ATTENZIONE

Non toccare mai le superfici della sorgente, specialmente durante I'analisi di
sostanze tossiche o quando si utilizzano solventi tossici. La sorgente presenta
numerose parti affilate che possono causare lesioni cutanee, tra cui I'ago della
corona APCI, il sensore del vaporizzatore e gli elettrodi del contatore.

Non inserire dita o strumenti attraverso le aperture presenti sulla camera
multimode. Durante I'uso, capillari e relativo tappo sono sottoposti a tensioni che
possono arrivare fino 4 kV.

2 Attendere circa 20 minuti o fino a quando la sorgente & fredda.

3 Per accedere ai cavi, aprire lo sportello del CDS sulla parte anteriore

del MS.

4 Scollegare il cavo dell'elettrodo di carica ad alto voltaggio ESI.

5 Scollegare il dispositivo di sicurezza ago APCI e il cavo HV multimode.

6 Svitare la tubazione del gas del nebulizzatore.
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1 Installazione

7 Svitare la tubazione dei campioni LC dal nebulizzatore.
8 Aprire il blocco sulla sorgente e aprirla.

9 Rimuovere la sorgente multimode dal supporto della camera di
nebulizzazione.

10 Posizionare il coperchio di spedizione sulla sorgente.

Conversione da multimode a ESI, APCI o APPI

ATTENZIONE Non toccare mai le superfici della sorgente, specialmente durante I'analisi di

sostanze tossiche o quando si utilizzano solventi tossici. La sorgente presenta
numerose parti affilate che possono causare lesioni cutanee, tra cui I'ago della
corona APCI, il sensore del vaporizzatore e gli elettrodi del contatore.

1 Se la sorgente da installare é del tipo APPI, scollegare il cavo seriale RS-232
PCA ad alta tensione multimode dal connettore della porta seriale B
dell'unita Smart Card.

2 Svitare e rimuovere lo schermo di nebulizzazione multimode con gli
elettrodi modificatori del campo.

3 Installare la nuova sorgente e lo schermo di nebulizzazione standard,
assicurandosi che il foro nello schermo di nebulizzazione si trovi in
posizione a ore 12.

4 Per sorgenti ioniche APCI e APPI, collegare il cavo del riscaldatore del
vaporizzatore e il cavo ad alta tensione APCI. Per la sorgente APPI,
collegare il cavo RS-232 al connettore della porta seriale B dell'unita Smart
Card.

5 Per tutte le sorgenti, ricollegare il tubo del gas del nebulizzatore e il tubo dei
campioni LC/MS.
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Installazione 1

Conversione da ESI, APCI o APPI a sorgente multimode

ATTENZIONE

Durante I'installazione della sorgente su questo strumento per la prima volta,
eseguire le operazioni indicate in “Installazione” a pagina 7.

Passare alla visualizzazione MSD Tune (Ottimizzazione MSD).

Selezionare Instrument > Set Spray Chamber (Strumento > Imposta
camera di nebulizzazione) e impostare i flussi e le temperature del gas su 0.

Gas di essiccamento (L/min)

Pressione del nebulizzatore (psig)

Temperatura gas di essiccamento (°C)
Temperatura vaporizzatore (solo sorgente APCI)
Lampada spenta (solo sorgente APPI)

Attendere che la sorgente si raffreddi almeno fino a quando le temperature
scendono sotto i 100°C.

Scollegare il tubo del gas del nebulizzatore dalla sorgente ionica
attualmente installata.

Scollegare il tubo in entrata dei campioni LC/MS.

6 Se sono installate le sorgenti APCI o APPI, rimuovere il cavo del

riscaldatore del vaporizzatore APCI e il cavo dell'alta tensione APCI.

Se e installata la sorgente APPI, rimuovere il cavo RS-232 dalla porta seriale
B.

Rimuovere la sorgente ionica attualmente installata.

9 Svitare e rimuovere lo schermo di nebulizzazione. Vedere la Figura 11

Non toccare la sorgente multimode o il tappo capillare. Questi possono essere
estremamente caldi. Lasciare raffreddare le parti prima di maneggiarle.

ATTENZIONE

Non inserire dita o strumenti attraverso le aperture presenti sulla camera
multimode. Durante I'uso, capillari e relativo tappo sono sottoposti a tensioni che
possono arrivare fino 4 kV.
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Installazione
Conversione da ESI, APCI o APPI a sorgente multimode

Schermo di
nebulizzazione standard

Tappo capillare

Figura11  Schermo di nebulizzazione standard e tappo capillare per ESI o APCI

10 Rimuovere il tappo capillare. Se necessario, inumidire un panno pulito con
alcool isopropilico e pulire il tappo capillare. Vedere la Figura 12.

Tappo capillare

Figura12 Schermo di nebulizzazione rimosso.

11 Riposizionare il tappo capillare sul capillare.

12 Installare il nuovo schermo di nebulizzazione con gli elettrodi modificatori
del campo. Vedere la Figura 13.
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NOTA

Installazione 1
Conversione da ESI, APCI o APPI a sorgente multimode

Figura13  Schermo di nebulizzazione multimode

13 Avvitare lo schermo di nebulizzazione multimode sull'apposito supporto.
Vedere la Figura 14.

Elettrodo modificatore
del campo in posizione a
ore 9

Elettrodo modificatore
del campo in posizione a
ore 6

Figura14  Schermo di nebulizzazione multimode installato

Gli elettrodi modificatori del campo dovrebbero trovarsi nelle posizioni a ore 6 e a ore 9.
Allentare le viti della placca terminale su entrambi i lati per regolare la posizione degli
elettrodi modificatori del campo.

Guida alla configurazione della sorgente multimode per Single Quad LC/MS serie 6100 17



18

Installazione

14 Rimuovere il coperchio di spedizione dalla camera di nebulizzazione della
sorgente multimode.

Figura15 Camera di nebulizzazione multimode

15 Installare la camera di nebulizzazione sull'apposito supporto.

Figura16  Sorgente multimode con tasto-|

16 Installare il nebulizzatore sulla camera di nebulizzazione della sorgente
multimode.
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Installazione 1
Conversione da ESI, APCI o APPI a sorgente multimode

Figura17  Sorgente multimode senza nebulizzatore

17 Collegare il tubo del gas del nebulizzatore da 1/8 di pollice dalla struttura
principale LC/MS al raccordo del gas del nebulizzatore. Vedere la Figura 18.

Tubo campioni

Volume morto pari a zero
del nebulizzatore

Raccordo del gas del
- nebulizzatore

Figura 18 Nebulizzatore con tubo del gas collegato
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1 Installazione
Conversione da ESI, APCI o APPI a sorgente multimode

18 Collegare il tubo dei campioni LC al filtro di ingresso della valvola
deviatrice LC/MS. Vedere la Figura 19 a pagina 20.

La valvola deviatrice del cromatografo liquido LC/MS é parte integrante del
sistema di sicurezza G1978B. Il flusso della fase mobile LC deve essere sempre
collegato al filtro di ingresso della valvola deviatrice. Non bypassare mai la
valvola deviatrice con una connessione diretta al nebulizzatore. Qualora la valvola
deviatrice venga utilizzata diversamente da come specificato da Agilent
Technologies, le protezioni fornite dalla valvola deviatrice possono subire danni.

ATTENZIONE

Tubo campioni LC/MS

Figura19  Tubo campioni LC/MS collegato al filtro in ingresso LC/MS
19 Durante la prima installazione della sorgente, eseguire le operazioni

indicate in “Fase 2. Installazione del PCA e dei cavi di controllo HV” a
pagina 9.

20 Guida alla configurazione della sorgente multimode per Single Quad LC/MS serie 6100



Agilent G1978B Sorgente multimode per Single Quad LC/MS serie 6100
Guida alla configurazione

2
Verifica

Verifica della sensibilita per 6120 Quad - Multimode G1978B, modalita SIM
positiva 22

Verifica della sensibilita per 6130 e 6140 Quad - Multimode G1978B,
modalita SIM positive 24

Verifica della sensibilita per 6130 e 6140 Quad - Multimode G1978B,
modalita Scan positive 28

Verifica della sensibilita dell'unita multimode G1978B tramite pit metodi
FIA con funzionamento in modalita mista 31

Esecuzione di una procedura di ottimizzazione automatica 33
Esempio di report di verifica modalita multimode 35

Questo capitolo contiene le istruzioni relative alla verifica dello strumento
multimode G1978B Single Quad LC/MS serie 6100.
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Verifica

Verifica della sensibilita per 6120 Quad - Multimode G1978B,
modalita SIM positiva

Lo strumento G6110A non supporta la sorgente multimode senza valvola di selezione. Per
consentire allo strumento G6110A di funzionare con la sorgente multimode, & necessario
utilizzare il kit G2735H.

Preparazione

1

Trasferire 1 mL di reserpina al 5 ng/uL (Agilent G2423A) in un contenitore
da 50 mL di volume. Per l'operazione, utilizzare una pipetta graduata pulita.

Portare a volume a 50 mL con una soluzione al 75:25 di metanolo/acqua con
lo 0,1% di acido formico o acetico.

Trasferire 1 mL della prima diluizione in un secondo contenitore da 50 mL
di volume. Per l'operazione, utilizzare una pipetta graduata pulita.

Portare a volume a 50 mL con una soluzione al 75:25 di metanolo/acqua con
lo 0,1% di acido formico o acetico.

Questa operazione consente di disporre della concentrazione finale di
reserpina al 2 pg/uL necessaria per la verifica della sensibilita.

Trasferire circa 1 mL della seconda diluizione in un vial da usare nel
campionatore automatico.

Tavola1 Tabella diriepilogo per la verifica della sensibilita per unita 6110 e 6120 Quad

G1978B G1978B
Modalita SIM positivaES  Modalita SIM positiva APCI
Campione Reserpina, 5 ng/pL Reserpina, 5 ng/pL
Concentrazione dopo la diluizione 2 pg/pL 2 pg/pL
Volume di iniezione 5L 5L
Quantita assoluta iniettata 10 pg 10 pg
Numero d'ordine del campione G2423A G2423A
Solvente 75:25 75:25
metanolo/acqua metanolo/acqua
con lo 0,1% di acido formico  con lo 0,1% di acido formico
o0 acetico 0 acetico
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Verifica 2

Tavola1 Tabella diriepilogo per la verifica della sensibilita per unita 6110 e 6120 Quad

G1978B G1978B

Modalita SIM positiva ES Modalita SIM positiva APCI
Nome del metodo 6110SIMES_MM.M 6110SIMCI_MM.M

(6110 Quad) (6110 Quad)

6120SIMES_MM.M 6120SIMCI_MM.M

(6120 Quad) (6120 Quad)
Specifiche relative alla sensibilita 20: 1 picco-picco 10: 1 picco-picco

100: 1 rms 50: 1 rms

Verifica della sensibilita per multimode in modalita SIM positiva ESI

1 Avviare il software ChemStation.
2 Passare alla visualizzazione MSD Tune (Ottimizzazione MSD) e avviare la
procedura Autotune (Ottimizzazione automatica).

Al termine della procedura, puo essere necessario attendere fino a 30
minuti per consentire l'eliminazione della soluzione calibrante dallo
strumento. Cio riduce al minimo eventuali segnali di fondo causati dalla
soluzione calibrante.

3 Passare alla visualizzazione Method and Run Control (Metodo e controllo
analisi) e caricare il metodo 6120SIMES_MM.M (modello 6120).

4 Modificare il metodo verificando che la soluzione al 75:25 di
metanolo/acqua con lo 0,1% di acido formico o acetico sia selezionata come
solvente LC.

5 Posizionare i vial nel campionatore automatico.
Posizione n. 1: vial vuoto senza tappo

Posizione n. 2: vial con solvente utilizzato per la diluizione (solvente in
bianco)

Posizione n. 3: vial con campione di reserpina (2 pg/uL)

6 Avviare il metodo.

Il metodo esegue un'analisi FIA con un'iniezione del vial vuoto, cinque
iniezioni di solvente in bianco e cinque iniezioni del campione di reserpina.

Al fine di ottenere la massima sensibilita dallo strumento, pud essere
necessario ottimizzare ulteriormente la pressione del nebulizzatore
effettuando esperimenti FIA.
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Verifica

7 Esaminare i risultati.

Al termine del metodo, il sistema stampa un report che mostra il rapporto
segnale-rumore per i cinque picchi in bianco e i cinque picchi campione, oltre
a una media dei picchi campione con sottrazione dei valori in bianco. Il valore
medio di segnale-rumore con sottrazione dei valori in bianco deve essere
maggiore o uguale a 20:1 picco-picco (100:1 RMS).

Verifica della sensibilita per 6130 e 6140 Quad - Multimode G1978B,
modalita SIM positive

Preparazione

1

Trasferire 1 mL di reserpina al 5 ng/uL (Agilent G2423A) in un contenitore
da 50 mL di volume. Per l'operazione, utilizzare una pipetta graduata pulita.

Portare a volume a 50 mL con una soluzione al 75:25 di metanolo/acqua con
5 mM di formiato di ammonio.

Trasferire 1 mL della prima diluizione in un contenitore da 100 mL di
volume. Per l'operazione, utilizzare una pipetta graduata pulita.

Portare a volume a 100 mL con una soluzione al 75:25 di metanolo/acqua
con 5 mM di formiato di ammonio.

Questa operazione consente di disporre della concentrazione finale di
reserpina al 1 pg/uLi necessaria per la verifica della sensibilita.

Trasferire circa 1 mL della seconda diluizione in un vial per campionatore
automatico.

Tavola2 Riepilogo per la verifica della sensibilita per unita 6130 e 6140 Quad, modalita SIM

G1978B G1978B

Modalita SIM positiva ES Modalita SIM positiva APCI
Campione Reserpina, 5 ng/pL Reserpina, 5 ng/pL
Concentrazione dopo la 1 pg/pL 1 pg/pL
diluizione
Volume di iniezione 1uL 1uL
Quantita assoluta iniettata 1pg 1pg
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Tavola2 Riepilogo per la verifica della sensibilita per unita 6130 e 6140 Quad, modalita SIM

G1978B G1978B
Modalita SIM positiva ES Modalita SIM positiva APCI
Numero d'ordine del campione  G2423A G2423A
Solvente 75:25 75:25
metanolo/acqua metanolo/acqua
con b mM di con b mMdi
formiato di ammonio formiato di ammonio
Nome del metodo 6130SIMES_MM.M 6130SIMCI_MM.M
(modello 6130) (modello 6140)
6140SIMES_MM.M 6140SIMCI_MM.M
(modello 6140) (modello 6140)
Specifiche relative alla 20:1 picco-picco 10:1 picco-picco
sensibilita 100: 1 rms 50: 1 rms

Verifica della sensibilita per multimode in modalita SIM positiva ESI

1 Avviare il software ChemStation.
2 Passare alla visualizzazione MSD Tune (Ottimizzazione MSD) e avviare la
procedura Autotune (Ottimizzazione automatica).

Al termine della procedura, puo essere necessario attendere fino a 30
minuti per consentire I'eliminazione della soluzione calibrante dallo
strumento. Cio riduce al minimo eventuali segnali di fondo causati dalla
soluzione calibrante.

3 Passare alla visualizzazione Method and Run Control (Metodo e controllo
analisi) e caricare i metodi 6130SIMES_MM.M (modello 6130) o
6140SIMES_MM.M (modello 6140).

4 Modificare il metodo verificando che la soluzione al 75:25 di
metanolo/acqua con 5 mM di formiato di ammonio sia selezionata come
solvente LC.

5 Posizionare i vial nel campionatore automatico.
Posizione n. 1: vial vuoto senza tappo

Posizione n. 2: vial con solvente utilizzato per la diluizione (solvente in
bianco)

Posizione n. 3: vial con campione di reserpina (1 pg/uL)
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6 Avviare il metodo.

Il metodo esegue un'analisi FIA con un'iniezione del vial vuoto, cinque
iniezioni di solvente in bianco e cinque iniezioni del campione di reserpina.

Al fine di ottenere la massima sensibilita dallo strumento, pud essere
necessario ottimizzare ulteriormente la pressione del nebulizzatore
effettuando esperimenti FIA.

7 Esaminare i risultati.

Al termine del metodo, il sistema stampa un report che mostra il rapporto
segnale-rumore per i cinque picchi in bianco e i cinque picchi campione, oltre
a una media dei picchi campione con sottrazione dei valori in bianco. Il valore
medio di segnale-rumore con sottrazione dei valori in bianco deve essere
maggiore o uguale a 20:1 picco-picco (100:1 RMS).

Verifica della sensibilita per multimode in modalita SIM positiva APCI

1 Avviare il software ChemStation.
2 Passare alla visualizzazione MSD Tune (Ottimizzazione MSD) e avviare la
procedura Autotune (Ottimizzazione automatica).

Al termine della procedura, prima di proseguire puo essere necessario
attendere fino a 30 minuti per consentire 1'eliminazione della soluzione
calibrante dallo strumento. Cio riduce al minimo eventuali segnali di fondo
causati dalla soluzione calibrante.

3 Passare alla visualizzazione Method and Run Control (Metodo e controllo
analisi) e caricare il metodo 6130SIMCI_MM.M (modello 6130) o
6140SIMCI_MM.M (modello 6140).

4 Modificare il metodo verificando che la soluzione al 75:25 di
metanolo/acqua con 5 mM di formiato di ammonio sia selezionata come
solvente LC.

5 Posizionare i vial nel campionatore automatico.
Posizione n. 1: vial vuoto senza tappo

Posizione n. 2: vial con solvente utilizzato per la diluizione (solvente in
bianco)

Posizione n. 3: vial con campione di reserpina (1 pg/uL)

6 Avviare il metodo.
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Al fine di ottenere la massima sensibilita dallo strumento, puo essere
necessario ottimizzare ulteriormente la pressione del nebulizzatore
effettuando esperimenti FIA.

Il metodo esegue un'analisi FIA con un'iniezione del vial vuoto, cinque
iniezioni di solvente in bianco e cinque iniezioni del campione di reserpina.

7 Esaminare i risultati.

Al termine del metodo, il sistema stampa un report che mostra il rapporto
segnale-rumore per i cinque picchi in bianco e i cinque picchi campione, oltre
a una media dei picchi campione con sottrazione dei valori in bianco. Il valore
medio di segnale-rumore con sottrazione dei valori in bianco deve essere
maggiore o uguale a 10:1 picco-picco (560:1 RMS).
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Verifica della sensibilita per 6130 e 6140 Quad - Multimode G1978B,
modalita Scan positive

Preparazione

1

Trasferire 1 mL di reserpina al 5 ng/uL (Agilent G2423A) in un contenitore
da 50 mL di volume. Per l'operazione, utilizzare una pipetta graduata pulita.

Portare a volume a 50 mL con una soluzione al 75:25 di metanolo/acqua con
5 mM di formiato di ammonio.

Trasferire 5 mL della prima diluizione in un contenitore da 50 mL di
volume. Per l'operazione, utilizzare una pipetta graduata pulita.

Portare a volume a 50 mL con una soluzione al 75:25 di metanolo/acqua con
5 mM di formiato di ammonio.

Questa operazione consente di disporre della concentrazione finale di
reserpina al 10 pg/uL necessaria per la verifica della sensibilita.

Trasferire circa 1 mL della seconda diluizione in un vial per campionatore
automatico.

Tavola3 Riepilogo per la verifica della sensibilita per unita 6130 e 6140 Quad, modalita Scan

G1978B G1978B
Modalita Scan positiva ES Modalita Scan positiva APCI

Campione Reserpina, 5 ng/pL Reserpina, 5 ng/pL

Concentrazione dopo la 10 pg/pL 10 pg/pL

diluizione

Volume di iniezione L bl

Quantita assoluta iniettata 50 pg 50 pg

Numero d'ordine del G2423A G2423A

campione

Solvente 75:25 75:25
metanolo/acqua metanolo/acqua
con b mM di con b mMdi
formiato di ammonio formiato di ammonio
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Tavola3 Riepilogo per la verifica della sensibilita per unita 6130 e 6140 Quad, modalita Scan

G1978B G1978B
Modalita Scan positiva ES Modalita Scan positiva APCI
Nome del metodo 6130SCNES_MM.M 6130SCNCI_MM.M
(6130 Quad) (6130 Quad)
6140SCNES_MM.M 6140SCNCI_MM.M
(6140 Quad) (6140 Quad)
Specifiche relative alla 20: 1 picco-picco 10: 1 picco-picco
sensibilita 100: 1 rms 50: 1 rms

Verifica della sensibilita per multimode in modalita Scan positiva ESI

1
2

Avviare il software ChemStation.

Passare alla visualizzazione MSD Tune (Ottimizzazione MSD) e avviare la
procedura Autotune (Ottimizzazione automatica).

Al termine della procedura, puo essere necessario attendere fino a 30
minuti per consentire l'eliminazione della soluzione calibrante dallo
strumento. Cio riduce al minimo eventuali segnali di fondo causati dalla
soluzione calibrante.

Passare alla visualizzazione Method and Run Control (Metodo e controllo
analisi) e caricare il metodo 6130SCNES_MM.M (modello 6130) o
6140SCNES_MM.M (modello 6140).

Modificare il metodo verificando che la soluzione al 75:25 di
metanolo/acqua con 5 mM di formiato di ammonio sia selezionata come
solvente LC.
Posizionare i vial nel campionatore automatico.

Posizione n. 1: vial vuoto senza tappo

Posizione n. 2: vial con solvente utilizzato per la diluizione (solvente in
bianco)

Posizione n. 3: vial con campione di reserpina (10 pg/uL)
Avviare il metodo.

Al fine di ottenere la massima sensibilita dallo strumento, pud essere
necessario ottimizzare ulteriormente la pressione del nebulizzatore
effettuando esperimenti FIA.

Il metodo esegue un'analisi FIA con un'iniezione del vial vuoto, cinque
iniezioni di solvente in bianco e cinque iniezioni del campione di reserpina.
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7 Esaminare i risultati.
Al termine del metodo, il sistema stampa un report che mostra il rapporto
segnale-rumore per i cinque picchi in bianco e i cinque picchi campione,
oltre a una media dei picchi campione con sottrazione dei valori in bianco.
Il valore medio di segnale-rumore con sottrazione dei valori in bianco deve
essere maggiore o uguale a 20:1 picco-picco (100:1 RMS).

Verifica della sensibilita per multimode in modalita Scan positiva APCI
1 Avviare il software ChemStation.

2 Passare alla visualizzazione MSD Tune (Ottimizzazione MSD) e avviare la
procedura Autotune (Ottimizzazione automatica).

Al termine della procedura, puo essere necessario attendere fino a

30 minuti per consentire 1'eliminazione della soluzione calibrante dallo
strumento. Cio riduce al minimo eventuali segnali di fondo causati dalla
soluzione calibrante.

3 Passare alla visualizzazione Method and Run Control (Metodo e controllo
analisi) e caricare il metodo 6130SCNCI_MM.M (modello 6130) o
6140SCNCI_MM.M (modello 6140).

4 Modificare il metodo verificando che la soluzione al 75:25 di
metanolo/acqua con 5 mM di formiato di ammonio sia selezionata come
solvente LC.

5 Posizionare i vial nel campionatore automatico.

Posizione n. 1: vial vuoto senza tappo

Posizione n. 2: vial con solvente utilizzato per la diluizione (solvente in
bianco)

Posizione n. 3: vial con campione di reserpina (10 pg/uL)
6 Avviare il metodo.

Il metodo esegue un'analisi FIA con un'iniezione del vial vuoto, cinque
iniezioni di solvente in bianco e cinque iniezioni del campione di reserpina.
Al fine di ottenere la massima sensibilita dallo strumento, pud essere
necessario ottimizzare ulteriormente la pressione del nebulizzatore
effettuando esperimenti FIA.

7 Esaminare i risultati.

Al termine del metodo, il sistema stampa un report che mostra il rapporto
segnale-rumore per i cinque picchi in bianco e i cinque picchi campione, oltre
a una media dei picchi campione con sottrazione dei valori in bianco. Il valore

medio di segnale-rumore con sottrazione dei valori in bianco deve essere
maggiore o uguale a 10:1 picco-picco (560:1 RMS).
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Verifica della sensibilita dell'unita multimode G1978B tramite piu
metodi FIA con funzionamento in modalita mista

Preparazione
1 Se necessario, eseguire una procedura di ottimizzazione automatica.

Al termine della procedura, prima di proseguire puo essere necessario
attendere fino a 30 minuti per consentire 1'eliminazione della soluzione
calibrante dallo strumento. Cio riduce al minimo eventuali segnali di fondo
causati dalla soluzione calibrante.

Puo essere necessario ottimizzare ulteriormente la pressione del
nebulizzatore al fine di ottenere la massima sensibilita dallo strumento.
2 Caricare il metodo MMCheckSL_ES.M, quindi:

a Modificare il metodo verificando che la soluzione al 65:35 di
metanolo/acqua con lo 0,2% di acido acetico sia selezionata come
solvente LC.

b Salvare il metodo.
3 Ripetere per MMCheckSL_CI.M e MMCheckSL_MX.M.
4 Posizionare il vial nel campionatore automatico LC.

Posizione n. 21: vial con il campione demo ESI + APCI LC (codice
G1978-85000)

Creazione ed esecuzione di una sequenza di metodi multipli
1 Scegliere RunControl > Run Multiple FIA Methods (Controllo analisi >
Metodi di analisi FIA multipli).

2 Nella finestra di dialogo Run Multiple FIA Methods (Metodi di analisi FIA
multipli), fare clic su Group > Add Group (Gruppo > Aggiungi gruppo).

3 Immettere un nome univoco per la directory in cui si desidera memorizzare
i file contenenti i dati.

4 Nella finestra di dialogo Run Multiple FIA Methods (Metodi di analisi FIA
multipli), fare clic su Methods > Add Method (Metodi > Aggiungi metodo),
selezionare MMCheckSL_ES.M e fare clic su OK.

b5 Ripetere per aggiungere MMCheckSL_CI.M.
6 Ripetere per aggiungere MMCheckSL_MX.M.
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7 Fare clic su Data File (File di dati) del file di dati MMCheckSL_ES.M,
quindi:
a Modificare il valore di Subdirectory (Sottodirectory) immettendo un
nome univoco per la sottodirectory in cui si desidera memorizzare i dati.
b Modificare Data File (File di dati) impostandolo su Multi ES.

¢ Modificare il valore di Operator (Operatore) immettendo il nome
dell'utente o il suo codice di identificazione.

d Fare clic su OK.

8 Ripetere per il file di dati MMCheckSL_CI.M. Utilizzare la stessa
sottodirectory e modificare il valore di Data File (File di dati) in
Multi CI.

9 Ripetere per il file di dati MMCheckSL_MX.M. Utilizzare la stessa
sottodirectory e modificare il valore di Data File (File di dati) in
Multi MX.

10 Fare clic su Run (Esegui) per avviare la sequenza.

11 Esaminare i risultati.

Al termine dell'ultimo metodo, viene stampato il report “Multimode
Verification Report” (Rapporto di verifica multimode).
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Esecuzione di una procedura di ottimizzazione automatica

L'ottimizzazione della sorgente multimode puo essere eseguita solamente in
modalita MM-APCI. La procedura di ottimizzazione automatica viene
effettuata dallo stesso menu di tutte le altre sorgenti.

¢ Dalla visualizzazione MSD Tune (Ottimizzazione MSD), selezionare
Instrument > Autotune (Strumento > Procedura di ottimizzazione
automatica).

Il report di ottimizzazione conterra un'intestazione con il titolo MM-APCI
Positive Mode - Standard Scan (Modalita positiva MM-APCI - Scansione
standard), oppure MM-APCI Negative Mode - Standard Scan (Modalita
negativa MM-APCI - Scansione standard). Dopo una procedura di
ottimizzazione automatica, € possibile eseguire 1'ottimizzazione di controllo
per verificare che lo strumento sia in grado di soddisfare i criteri di
ottimizzazione. Prima di eseguire la procedura di ottimizzazione automatica,
attendere almeno 8 ore dall'accensione affinché il sistema equilibri le
condizioni di vuoto e temperatura.

2
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Figura20 Report di ottimizzazione automatica
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Esempio di report di verifica modalita multimode

mMultimode Ion Source Report

MsD type: GL956E Instrument name: Instrumen
Acquisition date: 23-Feb-2005
patafiles:

ESI mode : CinChems3 28 INDATANMMSTD 223 Multi_Es. d

APCI mode @ CinChem32W1NDATANMMSTD_223%Multi_cCI.d
Mixed mode @ C:iNChem32W1INDATANMMSTD_223%Multi_m<. d

operator name: pcormia

ESI Compound Results
| | | ESI | Mixed | Mixed:eEsI | Rresult
Compound | mfz | Polarity | mode | mode | ratio
| | | | | |
crystal wviolet | 372.2 | Positive | 832925 | 541200 | 64.9 % | Pass
| | | | | |
sy | | | |
1-Hexanesulf- | 165.1 | NWegatiwve | 220506 | 181617 | 82.3 % | Pass
onic acid | | | | |
|
APCI Compound Results
| | | APCT | mMixed | Mixed:APCI | Result |
Compound | mfz | Polarity | mode | mode | ratio |
| | | | | | |
Carbazole | 168.1 | Positive | 623026 | 225911 | 36.2 % | Pass
| | | | | | |
— | | | | |
9-Phenanthrol | 193.1 | wMegatiwe | 451189 | 254201 | 56.3 % |  Pass
|

Passing criteria: mMixed mode response 20% or greater of single-mode response.
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Esempio di report di verifica modalita multimode
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Questo capitolo descrive le attivita da eseguire per la configurazione di metodi
per la sorgente multimode. Per informazioni sulle condizioni originali
suggerite per la sorgente multimode per le differenti modalita di ionizzazione,
vedere “Linee guida” nella Guida alla manutenzione della sorgente
multimode Agilent G1978A/B .
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Configurazione di un metodo per l'utilizzo della sorgente multimode

ATTENZIONE

Per fare in modo che il metodo creato utilizzi una sorgente multimode,
eseguire le seguenti operazioni:

1 Aprire la finestra di dialogo MSD Spray Chamber (Camera di
nebulizzazione MSD) facendo clic su Instrument > MSD Spray Chamber
(Strumento > Camera di nebulizzazione MSD) nella visualizzazione Method
and Run Control (Metodo e controllo analisi).

2 Impostare Method Spray Chamber (Camera di nebulizzazione metodo) su
MM-ES+APCI.

3 Verificare che Installed Spray Chamber (Camera di nebulizzazione
installata) sia impostata su MM-ES+APCI.

4 Effettuare le eventuali altre modifiche necessarie per il metodo.
5 Fare clic sul pulsante OK.

6 Aprire la finestra di dialogo Set up MSD Signals (Configurazione segnali
MSD) facendo clic su Instrument > More > Set up MSD Signals (Strumento
> Altro > Configurazione segnali MSD) nella visualizzazione Method and
Run Control (Metodo e controllo analisi).

7 Scegliere la modalita di ionizzazione desiderata dall'elenco Ionization
(Tonizzazione). Questo elenco é visibile solamente se Method Spray
Chamber (Camera di nebulizzazione metodo) € impostato su MM-ES+APCI.
Le modalita di ionizzazione selezionabili sono le seguenti:

MM-ES
MM-APCI
MM-ES+APCI
8 Effettuare le eventuali altre modifiche necessarie per il metodo.

9 Fare clic sul pulsante OK.

La valvola deviatrice del cromatografo liquido Single Quad LC/MS serie 6100 &
parte integrante del sistema di sicurezza G1978B. Il flusso della fase mobile LC
deve essere sempre collegato al filtro di ingresso della valvola deviatrice. Non
bypassare mai la valvola deviatrice con una connessione diretta al nebulizzatore.
Qualora la valvola deviatrice venga utilizzata diversamente da come specificato da
Agilent Technologies, le protezioni fornite dalla valvola deviatrice possono subire
danni, con conseguente pericolo di incendio del sistema.

38
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Creazione di un metodo per operazioni in modalita mista
positiva/negativa

1 Aprire la finestra di dialogo MSD Spray Chamber (Camera di
nebulizzazione MSD) facendo clic su Instrument > Set Up MSD Signals
(Strumento > Configurazione segnali MSD) nella visualizzazione Method
and Run Control (Metodo e controllo analisi).

2 Scegliere MM-ES_APCI dal menu a tendina Method Spray Chamber
(Camera di nebulizzazione metodo).

3 Verificare che anche Installed Spray Chamber (Camera di nebulizzazione
installata) sia impostata su MM-ES+APCI.

4 Effettuare le eventuali altre modifiche necessarie per il metodo.
5 Fare clic sul pulsante OK.

6 Aprire la finestra di dialogo Set up MSD Signals (Configurazione segnali
MSD) facendo clic su Instrument > MSD Spray Chamber (Strumento >
Camera di nebulizzazione MSD) nella visualizzazione Method and Run
Control (Metodo e controllo analisi).

7 Modificare le impostazioni in modo che Signal 1 (Segnale 1) abbia polarita
Positive (positiva) e Signal 2 (Segnale 2) abbia polarita Negative (negativa),
come mostrato nella Figura 21.

8 Effettuare le eventuali altre modifiche necessarie per il metodo.

9 Fare clic sul pulsante OK.

Il rapido scambio delle polarita positiva/negativa & una tecnica molto utile, ma
richiede tempo affinché la chimica ionica venga ristabilita e il percorso
dell'ottica venga riempito di ioni. La densita del gas influisce sulla velocita con
cui il percorso degli ioni viene riempito nuovamente. La densita del gas varia a
seconda della temperatura della sorgente. Per utilizzare lo scambio di
positivo/negativo durante l'analisi di un metodo, utilizzare una temperatura di
vaporizzazione inferiore (da 150 a 200°C) e un minore valore di Vcap (circa
1000 V). Queste impostazioni hanno un grande effetto sulla qualita del
risultato negli esperimenti di scambio di positivo/negativo.
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Set Up MSD Signals |
— M50 Control————— [~ M5D Signal Setting
v Lse MSD
o Se_lﬁ Signal: I‘I 'l Frag. Hampl
StopTime: |noLimit -
NG bads: IQ ;! Balariy: IPositive jlonization: IMM-ES+AF'EI j % cycle time: |5D.D
... oy nable:
Opzioni di polarita per DX
. —GN T On/ Mazz Range Frag- Gain Thres-  Step
Slgnal 1 (Segnale 1) e Tune FI Of  Low High  mentor hold iz
Signal 2 (Segnale 2) 1[_0.00] ¥ [150.00 [650.00 | 160 | 300 | 0 | 0.10 |
Source: MM-ES+AP
Peakwidth [0.080 | min |
Cycle Time
1.22 foyc
SR Sort Insert | Appendl Cuf | Copy | Faste |
[ FastScan
N\
Signal: I vl |
V' Time Filter ignal |2 \ Frag. Ramp
Scan Data Storage Mode: IScanj Polarity: INegative jlonization: IMM-ES+AF'EI j % cycle time: IED.D
IEondensed 'l - .
T On/ Mazz Hange Frag Gain Thres: SFep
. . Qff Low High mertor hold  size
Active Signals:
CR - — 1[_0.00] ¥ [150.00 [650.00 [ JI3Y | 1.00 [ 500 | 0.10 |
v 2 |negative
3l
I al
' Acquisition Parameters Sort | Insert | Appendl Cuf | Copy | Paste |
" Display EIC P. b
Advanced... | Ok Cancel | Help |

Figura21  Scambio di polarita positiva/negativa nella finestra di dialogo Set Up MSD
Signals (Configurazione segnali MSD)

40 Guida alla configurazione della sorgente multimode per Single Quad LC/MS serie 6100



Metodi 3

Creazione di un metodo per I'esecuzione alternata delle operazioni
ESI e APCI

1 Aprire la finestra di dialogo MSD Spray Chamber (Camera di
nebulizzazione MSD) facendo clic su Instrument > MSD Spray Chamber
(Strumento > Camera di nebulizzazione MSD) nella visualizzazione Method
and Run Control (Metodo e controllo analisi).

2 Impostare Method Spray Chamber (Camera di nebulizzazione metodo) su
MM-ES+APCI.

MSD Spray Chamber |

Method Spray Chamber: [(51GR3Er= x|

LLamp Status
Installed Spray Chamber: MM-ES+4PE] FION| £ O

— Temperatures, Pressure, and Flo

Actual Setpoint M aimum

Dirying Gaz Flow [|/min): [ 12.0 |1 20 |1 30
Mebulizer Prezsure [psig): iz} |35 IBD
Diying Gas Temperature [*C): IT W
Waparizer Temperature [*C]: W IT

-]
F

Positive  Megative

Capillary Yoltage []: |4DDD |4DDD
Corona Current [pa): |4.D |4D
Charging Yoltage [+): |2DDD |2DDD

= dime Table
Tiirme: [mira] Farameter, Wialue
Imsert | Qppendl [Cuf | Lopy | Baste |

Ok I Cancel | Help |

Figura22 Method Spray Chamber (Camera di nebulizzazione metodo) impostata su
MM-ES+APCI.

3 Verificare che anche Installed Spray Chamber (Camera di nebulizzazione
installata) sia impostata su MM-ES+APCI.

4 Effettuare le eventuali altre modifiche necessarie per il metodo.

5 Fare clic sul pulsante OK.
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3 Metodi

6 Aprire la finestra di dialogo Set up MSD Signals (Configurazione segnali
MSD) facendo clic su Instrument > Set Up MSD Signals (Strumento >
Configurazione segnali MSD) nella visualizzazione Method and Run
Control (Metodo e controllo analisi).

7 Modificare le impostazioni in modo che Signal 1 (Segnale 1) abbia il valore
di Ionization (Ionizzazione) MM-ES e Signal 2 (Segnale 2) abbia il valore di
Ionization (Ionizzazione) MM-APCI, come mostrato nella Figura 23.

8 Effettuare le eventuali altre modifiche necessarie per il metodo.

9 Fare clic sul pulsante OK.

In generale, utilizzare la modalita di funzionamento mista (impostazione MM-ES+APCI
con Signal 1) invece dell'esecuzione alternata della modalita di scambio MM-ES

(Signal 1) e MM-APCI (Signal 2). In questo modo, durante I'eluizione di un picco
cromatografico é possibile ottenere il doppio delle scansioni, senza bisogno di introdurre
ritardi tra le scansioni e con migliori risultati a livello di dati. Raramente all'interno di una
corsa cromatografica un composto risponde solamente in modalita ESI o APCI.
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Set Up MSD Signals
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Figura23  Scambio tra MM-ES e MM-APCI mediante la finestra di dialogo Set Up MSD

Signals (Configurazione segnali MSD)
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3  Metodi
Creazione di un metodo per I'esecuzione alternata delle operazioni ESI e APCI
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