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Contenu de ce guide

Ce guide contient les instructions d'installation, d'utilisation, de maintenance
et de dépannage correspondant a votre source d'ionisation nano-électrospray.

1 Installation

Ce chapitre explique comment installer la source d'ionisation multimodale.

2 Vérification

Ce chapitre explique comment vérifier l'installation de la source d'ionisation
multimodale.

3 Meéthodes

Ce chapitre décrit le fonctionnement et la maintenance de base pour la source
d'ionisation multimodale.
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1 Installation

Installation

Ce chapitre contient les instructions d'installation de la source multimodale
G1978B sur les instruments LC/MS Simple Quadripdle Agilent série 6100 (la
source multimodale G1978A n'est pas prise en charge sur ces instruments).

Le LC/MS Simple Quadripole Agilent série 6100 équipé de la source
multimodale est pris en charge par les ChemStation version B.03.01 ou
supérieure, ainsi que par les ChemStation B.01.03 équipées du patch de mise a
jour adéquat.

Etape 1. Préparation de I'installation

La source multimodale est accompagnée du kit de transformation de source
multimodale (référence G1978-60451). Vous devez installer ce kit avant
d'utiliser la source multimodale.

L'installation de la source multimodale et de ses accessoires ne doit étre
réalisée que par des ingénieurs clients Agilent qualifiés.

1 Vérifiez que le kit de transformation de source multimodale contient les
éléments suivants :

cable HT pour la carte de la source multimodale (référence G1960-60858) ;
cable PCA HT pour la source multimodale (référence G1960-61015) ;

cable d'alimentation/de transmission pour la carte de la source
multimodale (référence G1960-60873).

Figure 1 De gauche a droite : G1960-60858, G1960-61015 et G1960-60873
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Installation
Etape 2. Installation des cables et de la carte PCA de contréle HT

2 Installez le kit de transformation APCI (référence G1947-60451) que vous
avez recu avec la source multimodale.

Le kit de transformation APCI contient les éléments suivants :
* alimentation HT APCI rapide (référence G1946-80058) ;

* cable de connexion alimentation APCI-carte de la vanne
(référence G1960-60802) ;

* cable de connexion aiguille APCI-carte de la vanne BD
(référence G1960-60856).

Figure 2 De gauche a droite : G1946-80058, G1960-60802 et G1960-60856

Etape 2. Installation des cables et de la carte PCA de contrdle HT

1 Eteignez l'instrument, puis débranchez le cordon d'alimentation.

Ne touchez pas au cordon d'alimentation si le boitier de commande sous
vide est utilisé. Le boitier de commande ne doit étre utilisé que pour la mise
sous vide lorsqu'un ingénieur client Agilent intervient sur les circuits
électroniques. Il est destiné a 1'usage exclusif des ingénieurs clients Agilent
qualifiés.

2 Retirez les panneaux du systéme de données chromatographiques (avant,
supérieur et latéraux), ainsi que le capot du module auxiliaire.

3 Débranchez le cable-ruban qui relie la carte PCA de la vanne a
I'alimentation colonne capillaire/chambre de nébulisation. Débranchez les
cables de la colonne capillaire/chambre de nébulisation de I'alimentation.

1
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1 Installation
Etape 2. Installation des cables et de la carte PCA de contrdle HT

Figure 3 Débranchement de I'alimentation colonne capillaire/chambre de nébulisation de la carte PCA de la
vanne (a g.) et du cable de la colonne capillaire/chambre de nébulisation (a d.)

4 Positionnez la carte PCA d'alimentation HT de la source multimodale entre
la carte PCA de la vanne et 'alimentation de la colonne capillaire/chambre
de nébulisation. Une fois correctement positionnée, appuyez sur la carte
pour l'emboiter dans son logement et serrez les deux vis de fixation.

5 Branchez le petit cable gris entre la carte PCA de la vanne et 'alimentation
HT de la source multimodale.

Figure 4 Connexion de la carte PCA de la vanne et de I'alimentation HT de la source
multimodale

6 Installez l'alimentation HT APCI. L'alimentation HT APCI se trouve a
l'extrémité du module auxiliaire.

71 Reliezla carte PCA de la vanne et I'alimentation colonne capillaire/chambre
de nébulisation a l'aide du cable-ruban.
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Installation 1
Etape 2. Installation des cables et de la carte PCA de contrdle HT

Figure b Connexion de la carte PCA de la vanne et de |'alimentation colonne
capillaire/chambre de nébulisation

8 Branchez les cables de la colonne capillaire/chambre de nébulisation a
I'alimentation colonne capillaire/chambre de nébulisation.

Figure 6 Branchement des cables de la colonne capillaire/chambre de nébulisation a
['alimentation

9 Reliez l'alimentation HT APCI et la carte PCA de la vanne a 'aide du
cable-ruban long (référence G1960-60802).
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Installation
Etape 2. Installation des cables et de la carte PCA de controle HT

Figure 7 Connexion de I'alimentation HT APCI a la carte PCA de la vanne.

10 Branchez une extrémité du cable de connexion aiguille APCI (référence
G1960-60856) au connecteur HT APCI en le faisant passer a travers le
logement situé a l'avant du systéme. Reliez I'autre extrémité au botitier, puis
fixez le joint torique et I'écrou.

Figure 8 Connexion du cable HT APCI au boitier

11 Branchez le cable (référence G1960-60858) au chassis en le faisant passer a
travers le logement supérieur. Branchez les deux autres extrémités a la
carte PCA HT pour la source multimodale.

R/
.'.'.‘ L

Figure 9 Connexion de la carte PCA HT au boftier

12 Refermez le capot du module auxiliaire, rebranchez les cables.

13 Installez la source multimodale sur le systéme, puis raccordez tous les
connecteurs.
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Installation 1

Figure 10 Installation de la source multimodale (a g.) et raccordement des connecteurs
(ad.)

14 Réinstallez les panneaux du systéme de données chromatographiques
(avant, supérieur et latéraux).

15 Rebranchez le cordon d'alimentation, puis appuyez sur l'interrupteur
d'alimentation a I'avant.

La mise sous vide commence.
16 Lancez le logiciel de la ChemStation.

17 Cliquez sur Method and Run Control View > MSD > Spray Chamber, puis
vérifiez que la source est une source multimodale (MM).

18 Dans la fenétre MSD Tune, lancez l'autoréglage (autotune) avec une source
multimodale.

19 Vérifiez que la source multimodale fonctionne correctement.
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1 Installation

Changement de source

Retrait de la source multimodale

Pour retirer la source multimodale, procédez comme suit.

1 Réglez la température du chauffage de 1'évaporateur et du chauffage du gaz
de séchage de la source au minimum pour que la source refroidisse
suffisamment.

Cliquez sur Tune > Instrument > Edit Spray Chamber pour afficher la
boite de dialogue « Edit Spray Chamber ». Réglez au minimum 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.

AVERTISSEMENT Ne toEl‘chez pasla soAurce rflultlmodale nile capucl:on dela c(?lt_mne capillaire.
Ces pieces peuvent étre trés chaudes. Attendez qu'elles refroidissent avant de
les manipuler.

AVERTISSEMENT Ne touchez jamais les surfac_es de la source, en par_ticulier lorsque vous
analysez des substances toxiques ou que vous manipulez des solvants
toxiques. La source comporte de nombreuses piéces pointues (aiguille de
I'électrode corona APCI, capteur de I'évaporateur et contre-électrode) qui
peuvent engendrer des blessures corporelles sévéres.

AVERTISSEMENT N mtro'dulsez pas vos donqts dans les ouvertures de la chanfbre multunodale.
Lorsqu'elles sont en fonctionnement, un courant haute tension (jusqu'a 4 kV
maximum) traverse la colonne capillaire et son capuchon.

2 Attendez environ 20 minutes, le temps que la source refroidisse.

Ouvrez la porte du systeme de données chromatographiques située a l'avant
du MS pour accéder aux cables.

4 Débranchez le cable de 1'électrode de charge HT ESI.

5 Débranchez le cable de connexion aiguille APCI ainsi que le cable HT de la
source multimodale.
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Installation 1

6 Dévissez la ligne de gaz du nébuliseur.

7 Dévissez le tube échantillon du CPL pour le retirer du nébuliseur.

8 Ouvrez le taquet situé sur la source, puis ouvrez la source.

9 Retirez la source multimodale du support de la chambre de nébulisation.

10 Placez le cache de protection sur la source.

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

AVERTISSEMENT Ne touchez jamais les surfac_es de la source, en par_tlculler lorsque vous
analysez des substances toxiques ou que vous manipulez des solvants
toxiques. La source comporte de nombreuses piéces pointues (aiguille de

I'électrode corona APCI, capteur de I'évaporateur et contre-électrode) qui
peuvent engendrer des blessures corporelles sévéres.

1 Sila source que vous vous apprétez a installer est une source APPI,
débranchez le cable série RS-232 PCA HT du connecteur série B de la carte
a puce.

2 Dévissez et retirez le couvercle de la chambre de nébulisation muni
d'électrodes de charge électrostatique.

3 Installez la nouvelle source et le couvercle standard de la chambre en
vérifiant que le trou du couvercle de la chambre est en position 12h.

4 Dans le cas d'une source d'ionisation APCI ou APPI, branchez le cable du
chauffage de 1'évaporateur et le cable HT APCI. Dans le cas d'une source
APPI, branchez le cable RS-232 au connecteur série B de la carte a puce.

5 Pour toutes les sources, rebranchez la ligne de gaz du nébuliseur et le tube
échantillon LC/MS.
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1 Installation

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

Sivous installez la source sur cet instrument pour la premiére fois, exécutez la
procédure « Installation », page 7.

1 Passez a la vue MSD Tune.

2 Sélectionnez Instrument/Set Spray Chamber, puis réglez tous les débits et
températures de gaz sur 0.

Gaz de séchage (1/min) ;

pression du nébuliseur (psig) ;

température du gaz de séchage (°C) ;

température de I'évaporateur (source APCI seulement) ;
lampe éteinte (source APPI seulement).

3 Attendez que la source refroidisse (ne pas intervenir tant que les
températures ne sont pas descendues a 100 °C minimum).

4 Débranchez le tube du nébuliseur de la source.
5 Débranchez le tube injecteur d'échantillon LC/MS.

6 Sila source installée est une source APCI ou APPI, débranchez le cable du
chauffage de 1'évaporateur APCI et le cable HT APCI.

7 Sila source installée est une source APPI, débranchez le cable RS-232 du
port série B.

8 Retirez la source.

9 Dévissez et retirez le couvercle de la chambre de nébulisation. Voir
Figure 11.

AVERTISSEMENT Ne toEl‘chez pasla soAurce rrlultlmodale nile capucI?on dela ctflt?nne capillaire.
Ces pieces peuvent étre trés chaudes. Attendez qu'elles refroidissent avant de

les manipuler.

AVERTISSEMENT N mtro'dulsez pas vos donqts dans les ouvertures de la chanfbre multlTodale.
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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Installation
Conversion d'une source ESI, APCI ou APPI en source multimodale

Couvercle standard de la
chambre de nébulisation

Capuchon
de la colonne capillaire

Figure 11  Capuchon de la colonne capillaire et couvercle standard de la chambre de
nébulisation pour source ESI ou APCI

10 Retirez le capuchon de la colonne capillaire. Si nécessaire, passez un
chiffon propre légerement humidifié avec de I'alcool isopropylique dessus
(voir Figure 12).

Capuchon
de la colonne
capillaire

Figure 12  Couvercle de la chambre de nébulisation retiré

11 Réinstallez le capuchon sur la colonne capillaire.
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Installation
Conversion d'une source ESI, APCI ou APPI en source multimodale

12 Installez le nouveau couvercle de la chambre de nébulisation muni
d'électrodes de charge électrostatique. Voir Figure 13.

Figure 13  Couvercle standard de la chambre de nébulisation de la source multimodale

13 Vissez le couvercle standard de la chambre de nébulisation de la source
multimodale au support (voir Figure 14).
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Installation

Electrode de charge
électrostatique en
position 9h

Electrode de charge
électrostatique en
position 6h

Figure 14

Couvercle standard de la chambre de nébulisation de la source multimodale
installé

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

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

14 Retirez le cache de protection de la chambre de nébulisation de la source
multimodale.
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1 Installation

Figure 15  Chambre de nébulisation de la source multimodale

15 Installez la chambre de nébulisation sur son support.

Figure 16  Source multimodale avec bouton |

16 Installez le nébuliseur sur la chambre de nébulisation de la source
multimodale.
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Installation 1
Conversion d'une source ESI, APCI ou APPI en source multimodale

Figure 17  Source multimodale sans nébuliseur

17 Connectez le tube 1/8" du nébuliseur entre l'instrument LC/MS et le raccord
a gaz du nébuliseur (voir Figure 18).

Tube échantillon

Volume mort du nébuliseur

Raccord a gaz du
nébuliseur

Figure 18  Tube a gaz relié au nébuliseur
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1 Installation
Conversion d'une source ESI, APCI ou APPI en source multimodale

18 Raccordez le tube échantillon LC/MS au filtre d'entrée de la vanne de
dérivation LC/MS (voir Figure 19, page 22).

La vanne de dérivation du chromatographe liquide des instruments LC/MS est
un composant majeur du systéme de sécurité G1978B. Le débit de phase
mobile du CPL doit toujours étre raccordé au filtre d'entrée de la vanne de
dérivation. La vanne de dérivation doit étre toujours raccordée au nébuliseur
en direct (jamais en dérivation). Si la vanne de dérivation n'est pas utilisée
conformément aux recommandations d'Agilent Technologies, la vanne
n'assurera pas ses fonctions de sécurité.

AVERTISSEMENT

Tube échantillon LC/MS

Figure 19  Tube échantillon LC/MS raccordé au filtre d'entrée LC/MS
19 Si vous installez la source multimodale pour la premiére fois, exécutez la

procédure « Etape 2. Installation des cables et de la carte PCA de
controle HT », page 9.
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Vérification de la sensibilité de I'ensemble LC/MS Quadripéle Agilent
série 6120 - Source multimodale G1978B (modes SIM positifs) 24

Vérification de la sensibilité des ensembles LC/MS Quadripdle Agilent
série 6130/6140 - Source multimodale G1978B (modes
SIM positifs) 26

Vérification de la sensibilité des ensembles LC/MS Quadripéle Agilent
série 6130/6140 - Source multimodale G1978B (modes SCAN
positifs) 30

Vérification de la sensibilité de la source multimodale G1978B au moyen

d'une analyse FIA multiple (mode mixte) 33
Autoréglage 35
Exemple de rapport de vérification de la source multimodale 36

Ce chapitre contient les instructions nécessaires pour vérifier le
fonctionnement de la source multimodale G1978B sur les instruments LC/MS
Simple Quadripdle Agilent série 6100.
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2 Vérification

Vérification de la sensibilité de I'ensemble LC/MS Quadripole
Agilent série 6120 - Source multimodale G1978B (modes SIM

positifs)
L'instrument G6110A ne prend pas en charge la source multimodale sans la vanne
de sélection. Utilisez le kit en option G2735H pour pouvoir utiliser I'instrument a la
source multimodale.
Préparation

1 Transférez 1 mL de réserpine a 5 ng/uL (référence Agilent G2423A) dans
une fiole jaugée de 50 mL. Utilisez une pipette graduée propre.

2 Diluez jusqu'au repére 50 mL avec le mélange méthanol/eau (75:25) et de
l'acide acétique ou formique a 0,1 %.

3 Transférez 1 mL de la premiére dilution dans une seconde fiole jaugée de
50 mL. Utilisez une pipette graduée propre.

4 Diluez jusqu'au repére 50 mL avec le mélange méthanol/eau (75:25) et de
I'acide acétique ou formique a 0,1 %.
Vous obtenez la concentration de réserpine requise pour la vérification de
performance (2 pg/uL).

5 Transférer environ 1 mL de la seconde dilution dans un flacon du passeur
automatique d'échantillons du CPL.

Tableau 1 Tableau récapitulatif des performances pour les LC/MS Quadripdle Agilent

série 6110/6120
G1978B G1978B
ES positif Mode SIM APCI positif Mode SIM
Echantillon Réserpine, 5 ng/pL Réserpine, 5 ng/pL
Concentration apreés dilution 2 pg/pL 2 pg/pL
Volume d'injection bl bl
Quantité totale d'échantillon 10 pg 10 pg
injecté
Référence de I'échantillon G2423A G2423A
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Vérification

Tableau 1 Tableau récapitulatif des performances pour les LC/MS Quadripdle Agilent

série 6110/6120
G1978B G1978B
ES positif Mode SIM APCI positif Mode SIM
Solvant 75:25 75:25

Nom de la méthode

Spécifications de
performances

méthanol/eau
avec acide acétique ou
formique a 0,1 %

6110SIMES_MM.M
(LC/MS Quadripdle Agilent
série 6110)

6120SIMES_MM.M
(LC/MS Quadripéle Agilent
série 6120)

20: 1 pk-pk
RMS 100:1

méthanol/eau
avec acide acétique ou
formique a 0,1 %

6110SIMCI_MM.M
(LC/MS Quadripdle Agilent
série 6110)

6120SIMCI_MM.M
(LC/MS Quadripéle Agilent
série 6120)

10: 1 pk-pk
RMS 50:1

Veérification de la sensibilité de la source multimodale en mode ESI positif SIM

1 Lancez le logiciel de la ChemStation.

2 Passez a la vue MSD Tune, puis effectuez un autoréglage.

Une fois I'autoréglage effectué, vous devez attendre environ 30 minutes (le
temps que le systeme pompe la solution étalon et que l'instrument

Quadripdle soit vide). Cette mesure permet de diminuer les signaux de
fonds attribuables a la solution étalon.

3 Passez a la vue Method and Run Control, puis chargez la méthode
6120SIMES_MM.M (modeles 6120).

4 Modifiez la méthode en utilisant un mélange méthanol/eau (75:25) avec de
l'acide formique ou acétique a 0,1 % comme solvant de CPL.

5 Placez les flacons dans le passeur automatique d'échantillons du CPL.

Position 1 : flacon vide, sans bouchon

Position 2 : flacon rempli de solvant utilisé pour la dilution (blanc de

solvant)

Position 3 : flacon rempli d'échantillon de réserpine (2 pg/uL)

6 Exécutez la méthode.
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La méthode effectue une analyse FIA en réalisant une injection du flacon
vide, cing injections du blanc de solvant et cinq injections de 1'échantillon
de réserpine.

Vous devrez peut-étre ajuster le réglage de la pression du nébuliseur en
effectuant une analyse FIA multiple pour optimiser la sensibilité de
l'instrument.

7 Consultez les résultats.

Une fois la méthode exécutée, le systeme imprime un document qui précise le
rapport signal sur bruit pour les cing pics de blanc et les cinq pics
d'échantillon ainsi qu'une moyenne (soustraite du blanc) pour les pics

d'échantillon. Le rapport signal sur bruit soustrait du blanc doit étre supérieur
ou égal au rapport créte-a-créte pk-pk 20:1 (RMS 100:1).

Vérification de la sensibilité des ensembles LC/MS Quadripole
Agilent série 6130/6140 - Source multimodale G1978B (modes
SIM positifs)

Préparation
1 Transférez 1 mL de réserpine a 5 ng/uL (référence Agilent G2423A) dans
une fiole jaugée de 50 mL. Utilisez une pipette graduée propre.

2 Diluez jusqu'au repére 50 mL avec le mélange méthanol/eau (75:25) avec
5 mM de formiate d'ammonium.

3 Transférez 1 mL de la premiére dilution dans une fiole jaugée de 100 mL.
Utilisez une pipette graduée propre.

4 Diluez jusqu'au repére 100 mL avec le mélange méthanol/eau (75:25) avec
5 mM de formiate d'ammonium.

Vous obtenez la concentration de réserpine requise pour la vérification de
performance (1 pg/uL).

5 Transférer environ 1 mL de la seconde dilution dans un flacon du passeur
automatique d'échantillons.
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Tableau 2 Tableau récapitulatif des performances pour les LC/MS Quadripéle Agilent
série 6130/6140 (mode SIM)

G1978B
ES positif Mode SIM

G1978B
APCI positif Mode SIM

Echantillon
Concentration apreés dilution
Volume d'injection

Quantité totale d'échantillon
injecté

Référence de I'échantillon

Solvant

Nom de la méthode

Spécifications de
performances

Réserpine, b ng/pL
1 pg/pL
1L

Tpg

G2423A

75:25

méthanol/eau

avec b mM

de formiate d'ammonium

6130SIMES_MM.M
(modéles 6130)

6140SIMES_MM.M
(modéles 6140)

pk-pk 20:1
RMS 100:1

Réserpine, b ng/pL
1 pg/pL
1L

Tpg

G2423A

75:25

méthanol/eau

avec b mM

de formiate d'ammonium

6130SIMCI_MM.M
(modéles 6140)

6140SIMCI_MM.M
(modéles 6140)

pk-pk 10:1
RMS 50:1

Vérification de la sensibilité de la source multimodale en mode ESI positif SIM

1 Lancez le logiciel de la ChemStation.

2 Passez a la vue MSD Tune, puis effectuez un autoréglage.

Une fois I'autoréglage effectué, vous devez attendre environ 30 minutes (le
temps que le systeme pompe la solution étalon et que l'instrument

Quadripdle soit vide). Cette mesure permet de diminuer les signaux de
fonds attribuables a la solution étalon.

3 Passez a la vue Method and Run Control, puis chargez la méthode
6130SIMES_MM.M (modeles 6130) ou 6140SIMES_MM.M (modeles 6140).

4 Modifiez la méthode en utilisant un mélange méthanol/eau (75:25) avec 5

mM de formiate d'ammonium comme solvant de CPL.

5 Placez les flacons dans le passeur automatique d'échantillons du CPL.
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7

Position 1 : flacon vide, sans bouchon

Position 2 : flacon rempli de solvant utilisé pour la dilution (blanc de
solvant)

Position 3 : flacon rempli d'échantillon de réserpine (1 pg/uL)

Exécutez la méthode.

La méthode effectue une analyse FIA en réalisant une injection du flacon
vide, cinq injections du blanc de solvant et cinq injections de 1'échantillon
de réserpine.

Vous devrez peut-étre ajuster le réglage de la pression du nébuliseur en
effectuant plusieurs analyses FIA pour optimiser la sensibilité de
l'instrument.

Consultez les résultats.

Une fois la méthode exécutée, le systéme imprime un document qui précise le
rapport signal sur bruit pour les cinq pics de blanc et les cinq pics
d'échantillon ainsi qu'une moyenne (soustraite du blanc) pour les pics
d'échantillon. Le rapport signal sur bruit soustrait du blanc doit étre supérieur
ou égal au rapport créte-a-créte pk-pk 20:1 (RMS 100:1).

Vérification de la sensibilité de la source multimodale en mode APCI positif SIM

1
2

Lancez le logiciel de la ChemStation.

Passez a la vue MSD Tune, puis effectuez un autoréglage.

Une fois 'autoréglage effectué, vous devez attendre environ 30 minutes (le
temps que le systeme pompe la solution étalon et que l'instrument

Quadripole soit vide). Cette mesure permet de diminuer les signaux de
fonds attribuables a la solution étalon.

Passez a la vue Method and Run Control, puis chargez la méthode
6130SIMCI_MM.M (modeles 6130) ou 6140SIMCI_MM.M (modeles 6140).

Modifiez la méthode en utilisant un mélange méthanol/eau (75:25) avec 5
mM de formiate d'ammonium comme solvant de CPL.

Placez les flacons dans le passeur automatique d'échantillons du CPL.
Position 1 : flacon vide, sans bouchon

Position 2 : flacon rempli de solvant utilisé pour la dilution (blanc de
solvant)

Position 3 : flacon rempli d'échantillon de réserpine (1 pg/uL)
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6 Exécutez la méthode.

Vous devrez peut-étre ajuster le réglage de la pression du nébuliseur en
effectuant plusieurs analyses FIA pour optimiser la sensibilité de
l'instrument.

La méthode effectue une analyse FIA en réalisant une injection du flacon
vide, cinqg injections du blanc de solvant et cinq injections de 1'échantillon
de réserpine.

7 Consultez les résultats.

Une fois la méthode exécutée, le systéme imprime un document qui précise le
rapport signal sur bruit pour les cing pics de blanc et les cinq pics
d'échantillon ainsi qu'une moyenne (soustraite du blanc) pour les pics
d'échantillon. Le rapport signal sur bruit soustrait du blanc doit étre supérieur
ou égal au rapport créte-a-créte pk-pk 10:1 (RMS 50:1).
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Vérification de la sensibilité des ensembles LC/MS Quadripole
Agilent série 6130/6140 - Source multimodale G1978B (modes
SCAN positifs)

Préparation

1

Transférez 1 mL de réserpine a 5 ng/uL (référence Agilent G2423A) dans
une fiole jaugée de 50 mL. Utilisez une pipette graduée propre.

Diluez jusqu'au repére 50 mL avec le mélange méthanol/eau (75:25) avec
5 mM de formiate d'ammonium.

Transférez 5 mL de la premiére dilution dans une fiole jaugée de 50 mL.
Utilisez une pipette graduée propre.

Diluez jusqu'au repere 50 mL avec le mélange méthanol/eau (75:25) avec
5 mM de formiate d'ammonium.

Vous obtenez la concentration de réserpine requise pour la vérification de
performance (10 pg/uL).

Transférer environ 1 mL de la seconde dilution dans un flacon du passeur
automatique d'échantillons.

Tableau 3 Tableau récapitulatif des performances pour les LC/MS Quadripdle Agilent

série 6130/6140 (mode SCAN)

G1978B G1978B
ES positif Mode SCAN APCI positif Mode SCAN
Echantillon Réserpine, b ng/pL Réserpine, b ng/pL
Concentration apreés dilution 10 pg/pL 10 pg/pL
Volume d'injection L 5L
Quantité totale d'échantillon 50 pg 50 pg
injecté
Référence de I'échantillon G2423A G2423A
Solvant 75:25 75:25
méthanol/eau méthanol/eau
avec b mM avec b mM

de formiate d'ammonium de formiate d'ammonium
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Tableau 3 Tableau récapitulatif des performances pour les LC/MS Quadripdle Agilent
série 6130/6140 (mode SCAN)

G1978B G1978B
ES positif Mode SCAN APCI positif Mode SCAN

Nom de la méthode 6130SCNES_MM.M 6130SCNCI_MM.M
(LC/MS Quadripéle Agilent (LC/MS Quadripéle Agilent
série 6130) série 6130)
6140SCNES_MM.M 6140SCNCI_MM.M
(LC/MS Quadripdle Agilent (LC/MS Quadripdle Agilent
série 6140) série 6140)

Spécifications de 20: 1 pk-pk 10: 1 pk-pk

performances RMS 100:1 RMS 50:1

Vérification de la sensibilité de la source multimodale en mode ESI positif SCAN

1 Lancez le logiciel de la ChemStation.

2 Passez a la vue MSD Tune, puis effectuez un autoréglage.
Une fois 'autoréglage effectué, vous devez attendre environ 30 minutes
(le temps que le systeme pompe la solution étalon et que l'instrument

Quadripole soit vide). Cette mesure permet de diminuer les signaux de
fonds attribuables a la solution étalon.

3 Passez a la vue Method and Run Control, puis chargez la méthode
6130SCNES_MM.M (modeles 6130) ou 6140SCNES_MM.M (modeles
6140).

4 Modifiez la méthode en utilisant un mélange méthanol/eau (75:25) avec
5 mM de formiate d'ammonium comme solvant de CPL.

5 Placez les flacons dans le passeur automatique d'échantillons du CPL.
Position 1 : flacon vide, sans bouchon

Position 2 : flacon rempli de solvant utilisé pour la dilution (blanc de
solvant)

Position 3 : flacon rempli d'échantillon de réserpine (10 pg/uL)
6 Exécutez la méthode.
Vous devrez peut-étre ajuster le réglage de la pression du nébuliseur en

effectuant une analyse FIA multiple pour optimiser la sensibilité de
l'instrument.
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La méthode effectue une analyse FIA en réalisant une injection du flacon
vide, cing injections du blanc de solvant et cinq injections de 1'échantillon
de réserpine.

Consultez les résultats.

Une fois la méthode exécutée, le systéme imprime un document qui précise
le rapport signal sur bruit pour les cing pics de blanc et les cinq pics
d'échantillon ainsi qu'une moyenne (soustraite du blanc) pour les pics
d'échantillon. Le rapport signal sur bruit soustrait du blanc doit étre
supérieur ou égal au rapport créte-a-créte pk-pk 20:1 (RMS 100:1).

Vérification de la sensibilité de la source multimodale en mode APCI positif SCAN

Lancez le logiciel de la ChemStation.

Passez a la vue MSD Tune, puis effectuez un autoréglage.

Une fois 'autoréglage effectué, vous devez attendre environ 30 minutes
(le temps que le systeme pompe la solution étalon et que l'instrument

Quadripole soit vide). Cette mesure permet de diminuer les signaux de
fonds attribuables a la solution étalon.

Passez a la vue Method and Run Control, puis chargez la méthode
6130SCNCI_MM.M (modeles 6130) ou 6140SCNCI_MM.M (modeles 6140).

Modifiez la méthode en utilisant un mélange méthanol/eau (75:25) avec
5 mM de formiate d'ammonium comme solvant de CPL.

Placez les flacons dans le passeur automatique d'échantillons du CPL.
Position 1 : flacon vide, sans bouchon

Position 2 : flacon rempli de solvant utilisé pour la dilution (blanc de
solvant)

Position 3 : flacon rempli d'échantillon de réserpine (10 pg/uL)
Exécutez la méthode.
La méthode effectue une analyse FIA en réalisant une injection du flacon

vide, cinqg injections du blanc de solvant et cinq injections de 1'échantillon
de réserpine.

Vous devrez peut-étre ajuster le réglage de la pression du nébuliseur en
effectuant plusieurs analyses FIA pour optimiser la sensibilité de
l'instrument.

Consultez les résultats.
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Une fois la méthode exécutée, le systéme imprime un document qui précise

le rapport signal sur bruit pour les cing pics de blanc et les cinq pics
d'échantillon ainsi qu'une moyenne (soustraite du blanc) pour les pics
d'échantillon. Le rapport signal sur bruit soustrait du blanc doit étre supérieur
ou égal au rapport créte-a-créte pk-pk 10:1 (RMS 50:1).

Veérification de la sensibilité de la source multimodale G1978B au
moyen d'une analyse FIA multiple (mode mixte)

Préparation
1 Si nécessaire, effectuez un autoréglage.

Une fois 'autoréglage effectué, vous devez attendre environ 30 minutes
(le temps que le systeme pompe la solution étalon et que l'instrument
Quadripole soit vide). Cette mesure permet de diminuer les signaux de
fonds attribuables a la solution étalon.

Vous devrez peut-étre ajuster le réglage de la pression du nébuliseur pour
optimiser la sensibilité de l'instrument.
2 Chargez la méthode MMCheckSL_ES.M, puis :

a Modifiez la méthode en utilisant un mélange méthanol/eau (65:35) avec
de l'acide acétique a 0,2 % comme solvant de CPL.

b Enregistrez la méthode.

3 Répétez la procédure pour les méthodes MMCheckSL_CI.M et
MMCheckSL_MX.M.

4 Placez le flacon dans le passeur automatique d'échantillons du CPL.
Position 21 : flacon rempli d'échantillon de démo CPL ESI + APCI

(référence G1978-85000)
Création et exécution d'une séquence de méthode d'analyse FIA multiple

1 Cliquez sur RunControl > Run Multiple FIA Methods.

2 Dans la boite de dialogue « Run Multiple FIA Methods », cliquez sur Group >
Add Group.

3 Affectez un nom (unique) au répertoire ou seront stockés les fichiers.
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4 Dans la boite de dialogue « Run Multiple FIA Methods », cliquez sur
Methods > Add Method, sélectionnez MM CheckSL_ES.M et cliquez
sur OK.

b Répétez la procédure pour ajouter la méthode MMCheckSL_CI.M.
6 Répétez la procédure pour ajouter la méthode MMCheckSL_MX.M.
7 Cliquez sur la zone Data File associée au fichier MM CheckSL_ES.M, puis :

a Dans la zone Subdirectory, affectez un nom (unique) au sous-répertoire
ou seront stockés les fichiers.

b Modifiez la zone Data File en remplacant la valeur par Multi_ ES.

¢ Dans la zone Operator, indiquez le nom ou le code d'identification de
I'utilisateur.

d Cliquez sur OK.

8 Répétez la procédure pour le fichier MMCheckSL_CI.M en choisissant le
meéme nom de sous-répertoire et en utilisant le nom de fichier Multi CI.

9 Répétez la procédure pour le fichier MMCheckSL_MX.M en choisissant le
meéme nom de sous-répertoire et en utilisant le nom de fichier Multi MX.

10 Cliquez sur le bouton Run pour démarrer la séquence.

11 Consultez les résultats.

Une fois la derniere méthode exécutée, le systéme imprime le rapport de
vérification de la source multimodale.
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Autoreéglage

La source multimodale ne peut étre réglée qu'en mode MM-APCI. La fonction
d'autoréglage (Autotune) est accessible a partir du méme menu pour toutes les
sources.

¢ Dans la vue MSD Tune, cliquez sur Instrument > Autotune.

Le rapport d'autoréglage comporte un en-téte intitulé MM-APCI Positive
Mode - Standard Scan ou MM-APCI Negative Mode - Standard Scan. Vous
pouvez effectuer un réglage de contrdle apres l'autoréglage pour vérifier que
l'instrument respecte les spécifications de réglage de controle. Attendez au
moins huit heures pour réaliser l'autoréglage, le temps que le systeme ait eu le
temps de stabiliser le vide et la température.

Figure 20 Rapport Autotune
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Exemple de rapport de vérification de la source multimodale

mMultimode Ion Source Report

MsD type: GL956E Instrument name: Instrumen operator name: pcormia
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

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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« Guidelines » du document Agilent G1978A/B Multimode Source
Maintenance Guide.
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Configuration d'une méthode pour qu'elle utilise la source
multimodale

Pour configurer votre méthode afin qu'elle utilise une source multimodale,
procédez comme suit :

1 Ouvrez la boite de dialogue « MSD Spray Chamber » en cliquant sur
Instrument > MSD Spray Chamber dans la vue Method and Run Control.

2 Réglez le paramétre Method Spray Chamber sur MM-ES+APCI.

3 Vérifiez que le parameétre Installed Spray Chamber est réglé sur
MM-ES+APCI.

4 Modifiez les parameétres dont vous avez besoin pour la méthode.

5 Cliquez sur le bouton OK.

6 Ouvrez la boite de dialogue « Set up MSD Signals » en cliquant sur
Instrument > More > Set up MSD Signals dans la vue Method and Run
Control.

7 Dans la liste Ionization, sélectionnez le mode d'ionisation approprié. Cette
liste ne s'affiche que si le parameétre « Method Spray Chamber » est réglé sur
MM-ES+APCI. Vous pouvez choisir parmi les modes d'ionisation suivants :

MM-ES
MM-APCI
MM-ES+APCI
8 Modifiez les parametres dont vous avez besoin pour la méthode.

9 Cliquez sur le bouton OK.

AVERTISSEMENT La vanne de dérivation du chromatographe liquide des instruments LC/MS

Simple Quadripodle Agilent série 6100 est un composant majeur du systéme de
sécurité G1978B. Le débit de phase mobile du CPL doit toujours étre raccordeé
au filtre d'entrée de la vanne de dérivation. La vanne de dérivation doit étre
toujours raccordée au nébuliseur en direct (jamais en dérivation). Si la vanne
de dérivation n'est pas utilisée conformément aux recommandations d'Agilent
Technologies, la vanne n'assurera pas ses fonctions de sécurité et le systeme
risque de prendre feu.
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Creation d'une meéthode pour ionisation en mode mixte
(positif/negatif)

1

Ouvrez la boite de dialogue « MSD Spray Chamber » en cliquant sur
Instrument > Set Up MSD Signals dans la vue Method and Run Control.

Dans la liste déroulante Method Spray Chamber, sélectionnez
MM-ES_APCI.

Vérifiez que le parametre Installed Spray Chamber est réglé sur
MM-ES+APCI.

4 Modifiez les parameétres dont vous avez besoin pour la méthode.

Cliquez sur le bouton OK.

Ouvrez la boite de dialogue « Set up MSD Signals » en cliquant sur
Instrument > MSD Spray chamber dans la vue Method and Run Control.

Changez les parametres des signaux comme suit : polarité positive pour le
signal 1 et polarité négative pour le signal 2 (voir Figure 21).

Modifiez les parametres dont vous avez besoin pour la méthode.

Cliquez sur le bouton OK.

Le changement de polarité positive/négative est une technique tres utile, mais
nécessite un temps d'attente entre les analyses (il faut attendre que la réaction
ionique se fasse et que le trajet optique se remplisse d'ions). La vitesse de
remplissage du trajet ionique dépend essentiellement de la densité du gaz. La
densité du gaz dépend de la température de la source. Si vous créez une
méthode pour une opération en mode mixte, utilisez une température
d'évaporation faible (entre 150 et 200 °C) et une tension de 1'évaporateur
faible (1 000 V environ). Ces facteurs jouent un role important dans la qualité
des résultats des expériences de changement de polarité positive/négative.

Source multimodale pour LC/MS Simple Quadripdle Agilent série 6100 Guide de configuration 39



3 Meéthodes

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
R N/ Enable
Paraljn?tres dfa S Timefig 07 MassRange  Flag o Thes Step
polarité des signaux e Of  Low  High  mentor hold ~ size
Tet2 i[_0.00] ¥ [150.00 [650.00] 160 [ 300 [ 0 [ 010 |
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
a7
' Acquisition Parameters Sort | Insert | Appendl Cuf | Copy | Paste |
" Display EIC P. b
Advanced... | Ok Cancel | Help |

Figure 21 Paramétrage des polarités positive/négative a partir de la boite de dialogue
« Set up MSD Signals »
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Creation d'une méthode pour ionisation en mode ESI/APCI alterné

1 Ouvrez la boite de dialogue « MSD Spray Chamber » en cliquant sur
Instrument > MSD Spray Chamber dans la vue Method and Run Control.

2 Réglez le parameétre Method Spray Chamber sur 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 |
Figure 22  Réglez le paramétre « Method Spray Chamber » sur « MM-ES+APCI ».

3 Vérifiez que le parameétre Installed Spray Chamber est réglé sur
MM-ES+APCI.

4 Modifiez les parameétres dont vous avez besoin pour la méthode.
Cliquez sur le bouton OK.

Ouvrez la boite de dialogue « Set up MSD Signals » en cliquant sur
Instrument > Set Up MSD Signals dans la vue Method and Run Control.

7 Changez les parameétres des signaux comme suit : MM-ES réglé sur
Ionization pour le signal 1 et MM-APCI réglé sur Ionization pour le
signal 2 (voir Figure 23).

Source multimodale pour LC/MS Simple Quadripdle Agilent série 6100 Guide de configuration 11



3 Meéthodes

8 Modifiez les parameétres dont vous avez besoin pour la méthode.

9 Cliquez sur le bouton OK.

En régle générale, nous vous recommandons d'utiliser le mode mixte
(MM-ESI+APCI pour le signal 1) plutot qu'alterner le mode MM-ES (signal 1) et le
mode MM-APCI (signal 2). Il offre de meilleurs résultats, car il permet de réaliser
deux fois plus d'analyses pendant I'élution d'un pic chromatographique et élimine
les temps d'attente entre les analyses. En outre, vous n'étes généralement pas
obligé de savoir si un composé ne répond qu'en mode ESI ou APCI sur une échelle de
temps chromatographique.

x
— M50 Control—————— [~ M5D Signal Setting
v LUse MSD
) Ll Signal: I‘I 'l Frag. Hampl
StopTime: InoLimit VI
- ' i feth: | MM -ES =] % cycle time: [F00
Parametres de mode S e
— . _ . On/d Mazz Range Frag- X Thres-  Step
' General
d'ionisation pour les T Flk uli3 Low High rierkor BEth hold  size
signaux 1 et 2 1[_0.00] W\[100.00 [650.00 [ 200 [ 1.00 [ 50 [ 0.10 |
Iatunes.tun 'l
Source: MM-ES+APCI
Peakwidth ID.DSD mir
Cycle Time
078 foyc
SR Sort | Insert | Append | Ut | Copy | Faste |
[ FastScan ~
N
Signal: I vl |
V' Time Filter inal- |2 \ Frag. Ramp
Scan Data Storage Mode: IScanj Polarity: IPositive jlonization: IMM-AF'EII j % cycle time: IED.D
IEondensed 'l - .
il On/ Mazz Hange Frag Gain Thres: SFep
. . Qff Low High mertor hold  size
Active Signals:
¥ 1 [Pos ESI i[_0.00] ¥ [100.00 [650.00 ] 200 [ 1.00 [ G | 0.10 |
v 2 |PsoAPCI
a3l
al
' Acquisition Parameters Sort | Insert | Append | [Cuf | [Copy | Easte |
" Display EIC P.
Advanced... | Ok Cancel | Help |

Figure 23  Paramétrage des modes d'ionisation MM-ES et MM-APCI a partir de la boite
de dialogue « Set Up MSD Signals »
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