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Uberblick 1

Das Kalibrierlosungszufuhrsystem (CDS) fiihrt die Kalibrierlésung fiir die automatische Massenkalibrierung
des Massenspektrometer zu, um sicherzustellen, dass die Massengenauigkeit des Systems wahrend der
gesamten Batch-Erfassung gewahrleistet ist.

Da das Kalibrieren nur einige Minuten dauert, empfehlen wir eine haufige Kalibrierung. Kalibrieren Sie bei
MS/MS-Scans wenigstens stlindlich und bei TOF MS-Scans alle zwei bis drei Stunden.

Abbildung 1-1 Kalibrierlésungszufuhrsystem (CDS)

Das CDS ist eine separate Komponente, die oben auf dem Massenspektrometer installiert wird. Es ist iiber ein
Steuerungskabel neben der Gas- und Vakuum-Schnittstelle links am Massenspektrometer verbunden.

Ein Halterung fasst eine Abfallflasche und bis zu zwei Flaschen mit Kalibrierlosung. Das System unterstiitzt
bis zu vier verschiedene Kalibrierldsungen.

Betriebsmodi

Die Dauer jedes CDS-Betriebsmodus hangt von den Flussraten und Kapazitaten der Pumpe und Probenflaschen
ab.

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
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Uberblick

Tabelle 1-1 CDS-Betriebsmodi

Modus |[Beschreibung
Nachfiillen | Zieht die Kalibrierldsung in die Pumpe. Wéhrend des Nachfiillens erscheinen auf der Registerkarte
Detailed Status (Detaillierter Status) fiir das CDS folgende Informationen:
e Status of Commands = Ready (Befehlsstatus = Bereit)
e Pump Status = Running BWD (Pumpenstatus = BWD lauft)
e Select Valve Position = Calibrant x (Auswahlventilposition = Kalibrierldsung x)
¢ Inject Valve Position = LC (Injektionsventilposition = LC)
wobei x der verwendete Kalibrierlésungsausgang ist
Injektion | Injiziert die Kalibrierlosung aus der Pumpe und leitet sie zur lonenquelle. Wahrend der Injektion
enthalt die Registerkarte ,Detailed Status” (Detaillierter Status) fiir das CDS folgende
Informationen:
e Status of Commands = Ready (Befehlsstatus = Bereit)
e Pump Status = Running FWD (Pumpenstatus = FWD lauft)
e Select Valve Position = Inject (Auswahlventilposition = Injektion)
* Inject Valve Position = Calibrant (Injektionsventilposition = Kalibrierlésung)
Spiilen Reinigt die Leitung (normalerweise nach Anderung der Kalibrierlésung) und eliminiert Luftblaschen

aus dem System. Kalibrierldsung wird in die Ausgabepumpe gezogen und dann zu einem
Abfallanschluss gepumpt. Der Spiilzyklus besteht aus jeweils zwei Injektions- und Nachfillzyklen.
Die Dauer jedes Injektions- und Nachfillzyklus wird wie folgt berechnet:

Pumpvolumen | Spulflussrate * 1,1

Wenn zum Beispiel das Pumpvolumen 1000 pl betragt und die Spiilflussrate auf 1000 pl/min
eingestellt ist, injiziert das CDS 1,1 Minuten lang und fillt 1,1 Minuten lang nach. Dieser Zyklus
wird zweimal durchgefiihrt, womit die gesamte Spiildauer etwa 4,4 Minuten betragt.

Flussigkeitsanschlusse

Ventil Anschluss Bezeichnung
Injektion 1 CALIBRANT WASTE
(KALIBRIERLOSUNGS-ABFALL)
3 SOURCE (QUELLE)
Auswahl 1 KAL A
4 KALD
5 KAL C
Bedienerhandbuch Kalibrierlésungszufuhrsystem
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Uberblick

Ventil Anschluss Bezeichnung
6 KAL B
7 Gemeinsam: Auswahl fiir Pumpe

CDS-Schlauchdiagramme

Position

Beschreibung

Kalibrierlésung ein

Zu und von der Pumpe

Zum Abfall

Injektionsventil zu Auswahlventil

Zur lonenquelle

Pumpe

Injektionsventil

Auswahlventil

Zur lonenquelle

An Abfall

Kalibrierldsung D

Kalibrierlosung C

Kalibrierlosung B

Kalibrierlosung A

Kalibrierlésungszufuhrsystem
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Uberblick

Abbildung 1-2 Nachfiillmodus, Kalibrierlésung A

Abbildung 1-3 Injektionsmodus

Bedienerhandbuch Kalibrierlésungszufuhrsystem
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Uberblick

Abbildung 1-4 Spiilmodus, Nachfillzyklus

Abbildung 1-5 Spilmodus, Injektionszyklus

!

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
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Uberblick

LEDs

Die LEDs des CDS befinden sich rechts am System.

Abbildung 1-6 CDS LEDs

Position LED Beschreibung
1 Fehler (Rot) Zeigt einen Pumpenfehler an.
2 Pumpenstatus e Leuchtet: Die Pumpe befindet sich in der
(Blau) Ausgangsposition.
e Aus: Die Pumpe befindet sich nicht in der
Ausgangsposition.
e Blinkt: Die Pumpe bewegt sich vorwarts oder riickwarts.
3 Netz (Griin) Zeigt an, dass das CDS-System eingeschaltet ist.

CDS-Konfigurationen

Wenn das CDS zusammen mit der DuoSpray™ lonenquelle verwendet wird, sind zwei Konfigurationen
verfiigbar:

e Standard-Konfiguration: Die TurbolonSpray® -Sonde wird zur Probenanalyse verwendet und die APCI
(chemische lonisation bei Atmospharendruck)-Sonde zur Kalibrierung.

¢ Alternative Konfiguration: Die APCI-Sonde wird zur Probenanalyse und die TurbolonSpray-Sonde zur
Kalibrierung verwendet.

Bedienerhandbuch Kalibrierlésungszufuhrsystem
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Uberblick

Verwendung des CDS mit der SelexlON™
-Technologie

Das CDS kann mit der SelexlON-Technologie verwendet werden. Um die SelexlON-Technologie mit dem CDS
zu verwenden:

o Stellen Sie sicher, dass das CDS in dem SelexlON Modifikator-Fach installiert ist.

e SchlieBen Sie die lonenquelle und das CDS wie unter Einzelsonden-Konfiguration auf Seite 44
beschrieben an.

e Verwenden Sie die ESI-Kalibrierldsungskits. Siehe Verbrauchsmaterial auf Seite 42.

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
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CDS-Installation 2

WARNHINWEIS! Toxisch-Chemische Gefahren: Befolgen Sie alle
Sicherheitshinweise bei der Handhabung, Lagerung und Entsorgung von
Chemikalien.

A WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefdahrdung oder
toxisch-chemische Gefahren: Betreiben Sie das System nicht, wenn die
Kapillaren nicht ordnungsgemaB angeschlossen sind oder Leckagen an den
@ Kapillaren vorliegen.

Dieser Abschnitt gibt Anweisungen zur Installation des CDS zur Verwendung mit der DuoSpray™ -lonenquelle.
Bei Verwendung des CDS mit der Turbo V™ - oder lonDrive™ Turbo V-lonenquelle beachten Sie die
Einzelsonden-Konfiguration auf Seite 44.

Folgende Kits werden mit dem CDS geliefert:

Installationskit (PN 5008847): Enthalt das Stromkabel und das Steuerungskabel fiir das CDS.
Anschluss- und Kapillrenkit (PN 5011979): Enthalt die Kapillaren, Anschlussstiicke und Flaschen.
Kit mit positiver Kalibrierlosung (PN 4460131)

Kit mit negativer Kalibrierlosung (PN 4460134)

Bedienerhandbuch Kalibrierlésungszufuhrsystem
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CDS-Installation

Abbildung 2-1 CDS-Schlauchverbindungen

Position [ Beschreibung

1 Transferleitung: griine PEEK-Kapillare, 1/16 Zoll AD, 0,03 Zoll ID, 16 cm (PM1820G)
Pumpenleitung: farblose FEP-Kapillare, 1/16 Zoll AD, 0,03 Zoll ID, 17 cm (PM1000)
lonenquellenleitung: rote PEEK-Kapillare, 1/16 Zoll AD, 0,005 Zoll (125 pm) ID, 40 cm (PM-1945R)
Abfallleitung:: griine FEP-Kapillare, 1/16 Zoll AD, 0,03 Zoll ID, 60 cm (PM 1000G)
Kalibrierldsungsleitungen: farblose FEP-Kapillare, 1/16 Zoll AD, 0,03 Zoll ID, 60 cm (PM1000)

gl |l W N

AnschlieBen der CDS-Leitungen
1. Bringen Sie die kurze Mutter und Hiilse an der 17 cm langen farblosen FEP-Kapillare an.

Abbildung 2-2 Kapillare, Hiilse und Mutter

e
T T T
Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
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CDS-Installation

2. Um Totvolumen in der farblosen FEP-Kapillare zu vermeiden, schieben Sie die Kapillare so weit wie moglich
in die Pumpe ein und ziehen Sie dann die Mutter fest.

Abbildung 2-3 Farbloser Kapillare von der Pumpe zum Auswahlventil

Position [ Beschreibung

1 Injektionsventil
2 Pumpe
3 Auswahlventil

3. Bringen Sie die Hiilse und das Rheodyne-Anschlussstiick am anderen Ende der farblosen FEP-Kapillare an,
schieben Sie die Kapillare so weit wie moglich in Anschluss 7 des Auswahlventils und ziehen Sie das
Anschlussstiick fest.

4. Bringen Sie die Hilse und das Rheodyne-Anschlussstiick an der 17 cm langen griinen PEEK-Kapillare an,
schieben Sie die Kapillare so weit wie moglich in Anschluss 2 des Injektionsventils und ziehen Sie das
Anschlussstiick fest.

5. Bringen Sie die Hilse und das Rheodyne-Anschlussstiick am anderen Ende der griinen PEEK-Kapillare an,
schieben Sie die Kapillare so weit wie moglich in Anschluss 2 des Auswahlventils und ziehen Sie das
Anschlussstiick fest.

Bedienerhandbuch Kalibrierlésungszufuhrsystem
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CDS-Installation

Abbildung 2-4 Griine PEEK-Kapillare

6. Um die Kalibrierleitung zusammenzusetzen, bringen Sie die Hiilse und das Rheodyne-Anschlussstiick an
der 60 cm langen farblosen FEP-Kapillare an, schieben Sie die Kapillare so weit wie méglich in das
Auswahlventil KAL A und ziehen Sie das Anschlussstiick fest.

WARNHINWEIS! Toxisch-chemische Gefahren: Setzen Sie
Kalibrierlésungsflaschen in die Wanne, um im Fall eines Verschiittens einen
zweiten Auffangbehalter zur Verfiigung zu haben.

Schieben Sie das andere Ende der farblosen FEP-Kapillare durch den Deckel in die Kalibrierlésungsflasche.

Hinweis: Wenn Sie mehr als eine Kalibrierldsung verwenden, schieben Sie die Kapillaren der zusatzlichen
Kalibrierlosungsflaschen in die Anschliisse 4 (CAL D), 5 (CAL C) oder 6 (CAL B) am Auswahlventil.

8. Um die Abfallleitung zusammenzusetzen, bringen Sie die Hiilse und das Rheodyne-Anschlussstiick an der
60 cm langen griinen FEP-Kapillare an, schieben Sie die Kapillare so weit wie méglich in Anschluss 1 —
CALIBRANT WASTE (KALIBRIERLOSUNGS-ABFALL) — des Injektionsventils ein und ziehen Sie das
Anschlussstiick fest.

9. Schieben Sie das andere Ende der griinen FEP-Kapillare in die Abfallflasche in dem Fach.

10. VerschlieBen Sie Anschluss 6 des Injektionsventils mit einem Stopfen, um Leckagen zu vermeiden.

VORSICHT: Mogliche Schiaden am System: Stellen Sie sicher, dass das CDS weit genug
von der Vorderseite des Massenspektrometers entfernt ist, sodass sich die
durchsichtige FEP-Kapillare vom Auswahlventil zur Pumpe nicht iiber der lonenquelle
befindet. Wenn sich die Kapillare {iber der lonenquelle befindet, kann sie liberhitzen
und platzen.

11. Schneiden Sie ein Stiick rote PEEK-Kapillare ab, das vom CDS bis zur Sonde der lonenquelle reicht (15 bis
20 cm).

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
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CDS-Installation

12. Bringen Sie die Hiilse und das Rheodyne-Anschlussstiick an der roten PEEK-Kapillare an, schieben Sie die
Kapillare so weit wie méglich in Anschluss 3 des Injektionsventils und ziehen Sie das Anschlussstiick fest.

Abbildung 2-5 CDS mit installierten Kapillarverbindungen

=

=
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Installation des CDS

1. Setzen Sie das CDS oben auf das Massenspektrometer.

2. Stellen Sie sicher, dass der Netzschalter ausgeschaltet ist.

Abbildung 2-6 CDS-Verbindungen

Bedienerhandbuch
RUO-IDV-05-0810-DE-A
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CDS-Installation

Position | Beschreibung

1 Stromkabelanschluss

Masseanschlussanzeige

2
3 Kontrollkabelanschluss
4

Ein-/Ausschalter

3. Verbinden Sie die Kabel mit den Anschliissen am CDS.
a. Verbinden Sie das graue Kabel mit dem roten Netzkabelanschluss.
b. Verbinden Sie das griin-gelb gestreifte Kabel mit dem Masseanschluss.
¢. Verbinden Sie das graue serielle Kabel mit dem Steuerungskabelanschluss.

4. Verbinden Sie das Steuerungskabel an der Gas- und Vakuum-Schnittstelle am Massenspektrometer.

Abbildung 2-7 CDS-Verbindungen an der Gas- und Vakuum-Schnittstelle (TripleTOF
6600-System)

5. Schalten Sie das CDS ein und priifen Sie, dass das Power-LED eingeschaltet ist. Siehe LEDs auf Seite
9.

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
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CDS-Installation

AnschlieBen der lonenquelle

Standard-Konfiguration

Bei dieser Konfiguration wird die APCI-Sonde zur Kalibrierung verwendet.

1. Schieben Sie das andere Ende der roten PEEK-Kapillare vom Injektionsventil Anschluss 3 (siehe Schritt
12 in AnschlieBen der CDS-Leitungen auf Seite 12) in die Probenkapillarenmutter. Bringen Sie
die Probenkapillarenmutter am Anschlussstiick oben an der APCI-Sonde an und ziehen Sie die
Probenkapillarenmutter handfest an.

2. SchlieBen Sie die rote PEEK-Kapillare des Probenaufgabegerats an den Erdungsanschluss der lonenquelle
an.

Abbildung 2-8 Erdungsanschluss
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3. Verbinden Sie eine 30 cm lange rote PEEK-Kapillare mit dem Erdungsanschluss.

4. Schieben Sie das andere Ende der 30 cm langen roten PEEK-Kapillare in die Probenkapillarenmutter.
Bringen Sie die Probenkapillarenmutter am Anschlussstiick oben an der TurbolonSpray® -Sonde an und
ziehen Sie die Probenkapillarenmutter handfest an.

A WARNHINWEIS! Strahlengefiahrdung, Biogefahrdung oder
toxisch-chemische Gefahren: Stellen Sie sicher, dass die
Probenkapillarenmutter angezogen ist, bevor Sie das Gerat in Betrieb

@ nehmen, um Leckagen zu vermeiden.

Bedienerhandbuch Kalibrierlésungszufuhrsystem
RUO-IDV-05-0810-DE-A 17 von 46



CDS-Installation

Abbildung 2-9 Standard-Konfiguration

Position |Beschreibung
1 TurbolonSpray-Probe
2 APCl-Sonde
3 Kalibrierlosungsstrom, vom CDS
4 Probenstrom, vom LC-System

Alternative Konfiguration

Bei dieser Konfiguration wird die TurbolonSpray® -Sonde zur Kalibrierung verwendet.

1. Schieben Sie das andere Ende der roten PEEK-Kapillare vom Injektionsventil Anschluss 3 (siehe Schritt
12 in AnschlieBen der CDS-Leitungen auf Seite 12) in die Probenkapillarenmutter. Bringen Sie
die Probenkapillarenmutter am Anschlussstiick oben an der TurbolonSpray-Sonde an und ziehen Sie die
Probenkapillarenmutter handfest an.

2. SchlieBen Sie die rote PEEK-Kapillare des Probenaufgabegerats an den Erdungsanschluss der lonenquelle
an.

3. Verbinden Sie eine 30 cm lange rote PEEK-Kapillare mit dem Erdungsanschluss.

4. Schieben Sie das andere Ende der 30 cm langen roten PEEK-Kapillare in die Probenkapillarenmutter.
Bringen Sie die Probenkapillarenmutter am Anschlussstiick oben an der APCI-Sonde an und ziehen Sie die
Probenkapillarenmutter handfest an.

A WARNHINWEIS! Strahlengefdahrdung, Biogefdahrdung oder
toxisch-chemische Gefahren: Stellen Sie sicher, dass die
Probenkapillarenmutter angezogen ist, bevor Sie das Gerat in Betrieb

@ nehmen, um Leckagen zu vermeiden.

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
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CDS-Installation

Abbildung 2-10 Alternative Konfiguration

Position |Beschreibung

—_

TurbolonSpray-Probe
APCI-Sonde

Probenstrom, vom LC-System

|l W N

Kalibrierlésungsstrom, vom CDS

Konfigurieren des Hardware-Profils

1. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste der Analyst® TF-Software auf Hardware Configuration
(Hardware-Konfiguration).

2. Erstellen Sie ein Hardware-Profil, das das Massenspektrometer enthalt, oder bearbeiten Sie das
Hardware-Profil dementsprechend.

3. Wahlen Sie unter Devices (Gerate) in der aktuellen Profilliste das Massenspektrometer aus und klicken
Sie auf Setup Device (Gerat einrichten).

4. Wahlen Sie in der Registerkarte Configuration (Konfiguration) Use calibrant delivery system
(CDS) (Kalibrierlosungszufuhrsystem (CDS) benutzen) aus.

Bedienerhandbuch Kalibrierlésungszufuhrsystem
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CDS-Installation

Abbildung 2-11 Dialog ,Mass Spectrometer” (Massenspektrometer)

Canfiguration | Commumication |

Ma:.|

Syricheorization Trigoer
& Active low
" ctive high

Note: Scanning will be tnggered by 2 0V signal # the:
Active Low symchicnization tigger is selected

I

Sedlings loe Inlegrated Devicas
W Use calbeart delvery sysiem [CDS)

™ Uss mbegrated syringe pump |

DhuaaSpeay lor Souee Svabching Yahe Courter

5. Klicken Sie zweimal auf OK, um zum Dialog Hardware Configuration Editor
(Hardwarekonfigurations-Editor) zuriickzukehren.

6. Hardwareprofil aktivieren

Testen der CDS-Installation

1. Schalten Sie das CDS ein.

2. Nehmen Sie die Kapillare von der APCI-Sonde ab und fiihren Sie ihn in einen Behalter ein, beispielsweise
die Reststoffflasche.

3. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste der Analyst® TF-Software auf Manual Tuning (Manuelles
Tuning).

4. Klicken Sie auf CDS Inject (CDS Injektion). Achten Sie darauf, dass es klickt, sobald sich das
Injektionsventil bewegt, und dass sich am Ende der Kapillare Tropfchen bilden.

5. Verbinden Sie die Kapillare mit der APCI-Sonde.

6. Um die Kalibrierldsung zu testen, die an das Auswahlventil A angeschlossen ist, klicken Sie auf CDS Refill
(CDS Nachfiillen). Achten Sie darauf, das ein Klicken zu horen ist, sobald sich das Auswahlventil
bewegt.
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Tipp! Die Kalibrierldsung ist nicht sichtbar, wenn sie durch den Schlauch flieBt, da sie transparent ist.
Um sicherzustellen, dass sich die Lsung bewegt, heben Sie den Schlauch einige Sekunden lang aus der
Kalibrierldsung in der Flasche, damit eine Luftblase in den Schlauch gelangt. Klicken Sie auf Refill
(Nachfiillen). Die Luftblase misste sich durch den Schlauch bewegen.

7. Nachdem die Pumpe nachgefiillt hat, stellen Sie sicher, dass sie zur Ausgangsposition zuriickgekehrt ist,
indem Sie auf das Massenspektrometer-Symbol in der Statusleiste und dann auf die Registerkarte Calibrant
Delivery System (CDS) Status (Status des Kalibrierlosungszufuhrsystems (CDS))klicken.

Im Feld ,Home" (Ausgangsposition) erscheint ,Yes” (Ja).

8. Um weitere Ventile zu testen, bearbeiten Sie die Referenztabelle, um das Ventil auszuwahlen. Siehe Hilfe
zur Analyst TF-Software. Wiederholen Sie Schritt 6 und Schritt 7.

Fiullen des CDS

Die Leitungen werden mit der Losung gefiillt, die mit dem Kalibrierventilanschluss verbunden ist, der in den
Tuning Options (Tuning-Optionen) in der Analyst® TF-Software angegeben ist. Siehe Hilfe zur Analyst
TF-Software.

Hinweis: Wenn das System zum ersten Mal benutzt wird, wenn das System seit langerer Zeit nicht benutzt
wurde oder wenn sich die Positionen der Kalibrierventile geandert haben, kann es notwendig sein, die
Leitungen mehrmals zu spiilen.

1. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste der Analyst TF-Software auf Manual Tuning (Manuelles
Tuning).

2. Wahlen Sie Calibrate (Kalibrieren) aus der Liste der Methodenarten.

3. Wahlen Sie in der Liste Calibrant Reference Table (Referenztabelle der Kalibrierl6sung) die
Referenztabelle fiir die Kalibrierldsung aus.

4. Klicken Sie auf CDS Purge (CDS Spiilen) und priifen Sie dabei die Leitungen von der
Kalibrierlésungsflasche zum Ventil und von der Pumpe zum Ventil auf Luftblaschen.

5. Klicken Sie so lange auf CDS Purge (CDS Spiilen), bis keine Luftblaschen mehr zu sehen sind.
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Optimieren der Standard-CDS-Konfiguration

In der Standard-CDS-Konfiguration wird die TurbolonSpray® -Sonde zur Probenanalyse und die APCI-Sonde
zur Kalibrierung verwendet.

Hinweis: Die lonspray™-Spannung (IS) oder lonspray-Schwebespannung (ISVF) wird immer gleichzeitig
auf die TurbolonSpray® -Probe und die APCI-Sonde angewendet und die Temperatur (TEM) wird immer
gleichzeitig auf Turboheizer und APCI-Heizer angewendet.

Optimieren des Probenflusses

Bei niedrigeren Flussraten kann die Sonde an der niedrigsten Position angebracht werden. Bei hoheren Flussraten
platzieren Sie die Sonde hoher als die Curtain-Platten-Offnung. Die Curtain-Platten-Offnung sollte immer frei
von Losungsmittel oder Losungsmitteltropfchen sein.

Bei mehrfach geladenen Proteinen und Peptiden, die mit einem Volumen von wenigen Mikrolitern pro Minute
zugeflihrt werden, positionieren Sie die Spriihdiise hoher als die Curtain-Platten-Offnung.

Tipp! Signale und Signal-zu-Rauschen lassen sich mit einer FIA oder , on-column”-Injektion einfacher
optimieren.

Durchfiihren der Methode

1. Schalten Sie das CDS ein.
Starten Sie die Analyst® TF-Software.

Aktivieren Sie ein Hardware-Profil, welches das CDS enthalt.

> N

Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste unter dem Modus Tune und Calibrate (Tunen und
Kalibrieren) auf Manual Tuning (Manuelles Tuning).

5. Wenn die lonenquelle abgekiihlt ist, kdnnen folgende Schritte durchgefiihrt werden.

a. Stellen Sie den Parameter Temperatur (TEM) auf 450 ein.

b. Lassen Sie die lonenquelle mindestens 30 Minuten aufwérmen.

Die 30-miniitige Aufwarmphase verhindert, dass Losungsmitteldampfe in der kalten Probe kondensieren.
6. Starten Sie die Aufnahme.

7. Fihren Sie die verwendete Methode zur Optimierung des Probenflusses durch.
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Einstellen der Startbedingungen

1.

Geben Sie in der Registerkarte Source/Gas (Quelle/Gas) im Tune Method Editor
(Tuning-Methoden-Editor) einen Anfangswert fiir das Gas 1 der lonenquelle (GS1) ein.

Verwenden Sie bei LC-Pumpen einen GS1-Wert zwischen 40 und 60.

Geben Sie einen Startwert fiir das lon Source Gas 2 (GS2) ein.

Flr LC-Pumpen verwenden Sie einen GS-Wert zwischen 30 und 50.

Hinweis: Das Gas 2 wird in einem LC System typischerweise mit hoheren Flussraten und in Verbindung
mit einer héheren Temperatur verwendet.

Geben Sie den Wert 25 im Feld fiir das Curtain Gas (CUR) ein.

Geben Sie 5500 im Feld lonSpray Voltage Floating (ISVF) (lonSpray-Schwebespannung
(ISVF)) ein.

Optimieren der TurbolonSpray® -Probeposition

Schauen Sie durch das Fenster am lonenquellengehduse, um die Position der Probe zu sehen.

Verwenden Sie die vorherigen horizontalen und vertikalen Mikrometereinstellungen oder stellen Sie diese
als Ausgangsposition auf 5.

Verwenden Sie FIA oder eine T-Infusion, um die Probe mit einer hohen Flussrate zu injizieren.
Uberwachen Sie das Signal in der Software.

Passen Sie mit den horizontalen Mikrometereinstellungen die Probeposition in kleinen Schritten an, um
das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Die Probe kann auf jeder Seite der Offnung optimiert werden.

Tipp! Signale und Signal-zu-Rauschen lassen sich mit einer Flussinjektionsanalyse oder
»on-column”-Injektion einfacher optimieren.

Passen Sie mit den vertikalen Mikrometereinstellungen die Probeposition in kleinen Schritten an, um das
beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Hinweis: Die vertikale Position der Probe hangt von der Flussrate ab. Bei niedrigeren Flussraten sollte
die Probe ndher an der Offnung sein. Bei hoheren Flussraten sollte der Abstand zwischen Probe und
Offnung groBer sein.
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A ‘ WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung oder
@ toxisch-chemische Gefahren: Stellen Sie sicher, dass die Elektrode die

Spitze der Probe liberragt, damit gefahrliche Dampfe nicht aus der
@ Quelle entweichen kénnen. Die Elektrode darf nicht in die Probe
eingelassen werden.

7. Justieren Sie die schwarze Einstellkappe fiir Elektroden an der Probe, um die Elektrodenspitze zu verlangern.
In der Regel ist ein Elektrodentiberstand von 0,5-1,0 mm optimal.

Nachdem die Probe optimiert wurde, muss sie nur noch geringfligig angepasst werden. Wiederholen Sie
das Optimierungsverfahren nach der Installation, wenn die Probe entfernt wurde oder wenn sich der
Analyt, die Flussrate oder die Losungsmittelzusammensetzung andern.

Tipp! Richten Sie den fliissigen Spriihnebel der TurbolonSpray-Sonde weg von der Offnung, um eine
Verunreinigung der Offnung zu vermeiden, ein Durchschlagen des Curtain Gas™ -Flusses zu verhindern,
welches ein instabiles Signal hervorrufen kénnte, und um einen elektrischen Kurzschluss aufgrund der
vorhandenen Flussigkeit zu verhindern.

Optimieren von Quellen- und Gas-Parametern sowie der Spannung

Optimieren Sie das Zerstaubergas (Gas 1), um die beste Signalstabilitdt und Empfindlichkeit zu erreichen. Gas
2 (Heizergas) unterstiitzt die Verdampfung des Losungsmittels, was wiederum zur Erhéhung der lonisierung
der Probe beitragt.

Eine zu hohe Temperatur kann jedoch zu einer friihzeitigen Verdampfung des Losungsmittels an der Spitze
der TurbolonSpray® -Probe fiihren, insbesondere bei einer zu niedrigen Probeposition, die zu einer
Signalinstabilitat und einem hohen chemischen Hintergrundrauschen fiihrt. Ahnlich kénnte ein hoher
Heizergasstrom ein verrauschtes oder instabiles Signal hervorbringen.

Verwenden Sie die niedrigstmdgliche lonSpray™ -Spannung, ohne dabei das Signal zu verlieren. Achten Sie
auf das Signal-Rausch-Verhaltnis und nicht nur auf das Signal. Wenn die Spannung der lonSpray-Quelle zu
hoch ist, kann es zu einer Koronaentladung kommen. Sie wird durch ein blaues Leuchten an der Spitze der
TurbolonSpray -Probe sichtbar. Dies hat eine verminderte Empfindlichkeit und Stabilitat des lonensignals zur
Folge.

1. Passen Sie GS1 und GS2 in Schritten von 5 an, um das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis
zu erreichen.

Hinweis: Verwenden Sie zur Vermeidung von Verunreinigungen den hochstmdglichen Wert fiir CUR,
ohne dabei Abstriche bei der Empfindlichkeit zu machen. CUR nicht niedriger als 20 einstellen. Dies hilft,
ein Durchschlagen des Curtain Gas-Stroms zu verhindern, der ein rauschendes Signal hervorrufen kann,
um eine Verunreinigung der Offnung zu vermeiden und das gesamte Signal-zu-Rausch-Verhéltnis zu
erhohen.

2. Erhohen Sie den Parameter im Feld fiir das CUR, bis das Signal schwacher wird.

3. Passen Sie ISVF in Schritten von 500 V an, um das Signal-Rausch-Verhaltnis zu maximieren.
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Hinweis: Wenn die Bei einer zu hohen lonSpray-Schwebespannung (ISVF) kann es zu einer
Koronaentladung kommen. Sie wird durch ein blaues Leuchten an der Spitze der -Probe sichtbar.
TurbolonSpray® Eine Koronaentladung hat eine verminderte Empfindlichkeit und Stabilitt des
lonensignals zur Folge.

Optimieren der Temperatur des Turboheizers

Die optimale Heizer-Temperatur hangt von der Verbindung, von der Flussrate und von der Zusammensetzung
der mobilen Phase ab. Je hoher die Flussrate und je wassriger die Zusammensetzung, desto hoher die optimierte
Temperatur.

Stellen Sie bei der Optimierung der Quellentemperatur sicher, dass die lonenquelle die neue
Temperatureinstellung erreicht hat.

e Passen Sie den TEM-Wert in Schritten von 50 bis 100 °C an, um das beste Signal oder
Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Optimieren der Position der APCI-Sonde

Die Position der APCI-Sonde hat Auswirkungen auf die Empfindlichkeit des Probensignals.

1. Stellen Sie den Einstellknopf der Y-Achse auf die maximale Position.
2. Uberwachen Sie das Probensignal.

3. Nutzen Sie den Einstellknopf der Y-Achse, um die Sonde in kleinen Schritten zuriickzuziehen, um das beste
Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erzielen.

4. Speichern Sie die optimierte Methode als neue Methode.

Optimieren des Kalibrierfllissigkeitsstroms

Verwenden Sie fiir das Optimieren des Kalibrierfliissigkeitsstroms die fiir die TurbolonSpray® -Sonde optimierten
GS1- und GS2-Parameterwerte unter Optimieren des Probenflusses auf Seite 22.

Durchfiihren der Methode

1. Schalten Sie das CDS ein.
Starten Sie die Analyst® TF-Software.

Aktivieren Sie ein Hardware-Profil, welches das CDS enthalt.

> N

Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste unter dem Modus Tune und Calibrate (Tunen und
Kalibrieren) auf Manual Tuning (Manuelles Tuning).

5. Wenn die lonenquelle abgekiihlt ist, konnen folgende Schritte durchgefiihrt werden.
a. Stellen Sie den Parameter Temperatur (TEM) auf 450 ein.
b. Lassen Sie die lonenquelle mindestens 30 Minuten aufwérmen.
Die 30-miniitige Aufwarmphase verhindert, dass Losungsmitteldampfe in der kalten Probe kondensieren.

6. Starten Sie die Aufnahme.
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7. Fihren Sie die verwendete Methode zur Optimierung des Probenflusses in Optimieren des
Probenflusses auf Seite 22 durch.

(Optional) Auswahl des Kalibrierlésungsventils

StandardmaBig sind alle Referenztabellen so konfiguriert, dass sie Cal A (Ventil 1) verwenden. Um ein anderes
Ventil zu verwenden, befolgen Sie die folgenden Schritte.

1. Klicken Sie auf Tools > Settings > Tuning Options (Extras > Einstellungen > Tuning-Optionen).
2. Im Dialog Tuning Options (Tuning-Optionen) klicken Sie auf Reference (Referenz).

3. Im Feld Name wahlen Sie die Referenztabelle aus.

Abbildung 3-1 Feld ,,Calibration Valve Position” (Kalibrierungsventilposition) im
~Reference Table Editor” (Referenztabelleneditor)

Reference Table Editor

Vel P PGs Pos, Calbrabion Ref, New | Copy | Delete |  Positive T Negative Calibration Yalve Position: | A =
Reference Tons for TOF MS Calibration: Reference Tons for MS,/MS Calibration:
oduct of 906.67225 Da)
Use | Compound mmeJ P'“"&T i "L";;:; ms EE’S | .ﬁﬁi’:mm} & Use Fragment Name Jf"’?;::‘ miz |

il ~ 5904314 - 20000 300000 0.00 1 ~ 5904914
2 = 17513285 20000 2500000 0.00 2 = Q06 BT 225
3 r se2sEs [ 20000 150,000 0.00 3 r

4 » 384 23554 u 20000 150000 000 4 »

5 ¥ 442 33740 W 20,000 50,000 0.00 £ [

& C soosvems [ 20,000 150,000 0.00 & C

7 r 616 46238 20000 170000 0.00 7 .

g = 67450454 C 20000 250,000 0.00 g r

9 v 90667228 ¥ 20,000 G0.000 oD a r

10 ~ 119638158 C 20000 80000 0.00 10 r

11 C C 11 C

12 r 12 r

13 r r 13 r

14 - - ¥ a -
Reebention time is only used For non-C0S configuration. Retention Time Tolerance: +/- | 0,000 sec

oK | Cancel ] Help [

4. ImFeld Calibration Valve Position (Kalibrierungsventilposition) wahlen Sie das
Kalibrierungsventil: Cal B (Ventil 6), Cal C (Ventil 5) oder Cal D (Ventil 4).

5. Klicken Sie auf OK, um den Reference Table Editor (Referenztabelleneditor) zu schlieBen.

6. Klicken Sie auf OK, um den Dialog Tuning Options (Tuning-Optionen) zu schlieBen.

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
26 von 46 RUO-IDV-05-0810-DE-A



CDS-Optimierung

Einstellen der Startbedingungen

¢ Geben Sie 5500 im Feld lonSpray Voltage Floating (ISVF) (lonSpray-Schwebespannung
(ISVF)) ein.

Einstellen der Position der Koronaentladungsnadel

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr: Gehen Sie folgendermafB3en vor, um einen
Kontakt mit den Hochspannungen zu vermeiden, die auf der
Koronaentladungsnadel, der Curtain-Platte und dem Turboheizer anliegen.

Bei Verwendung der APCI-Sonde miissen Sie sicherstellen, dass die Koronaentladungsnadel in Richtung der
Offnung zeigt.

Erforderliche Materialien

o |solierter Schlitzschraubendreher

1. Mit einem isolierten Schlitzschraubendreher drehen Sie die Stellschraube der Koronaentladungsnadel an
der Spitze der Nadel.

2. Schauen Sie durch das Glasfenster, um sicherzustellen, dass die Spitze der Nadel zur Offnung zeigt.

3. Speichern Sie die optimierte Methode als neue Methode.

Optimieren der Flussrate des Kalibrierfliissigkeitsstroms

e Erhohen Sie die Flussrate in Schritten von 50 pl/min bis zu einem Maximum von 1000 pl/min, um ein
stabiles Signal fiir die Kalibrierldsung zu erzielen.

Optimieren der alternativen CDS-Konfiguration

Bei der alternativen CDS-Konfiguration wird die APCI-Sonde zur Probenanalyse und die TurbolonSpray® -Sonde
zur Kalibrierung verwendet.

Hinweis: Die lonspray™-Spannung (IS) oder lonspray-Schwebespannung (ISVF) wird immer gleichzeitig
auf die TurbolonSpray® -Probe und die APCI-Sonde angewendet und die Temperatur (TEM) wird immer
gleichzeitig auf Turboheizer und APCI-Heizer angewendet.

Optimieren des Probenflusses

Durchfiihren der Methode

1. Schalten Sie das CDS ein.
2. Starten Sie die Analyst® TF-Software.
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3. Aktivieren Sie ein Hardware-Profil, welches das CDS enthalt.

4. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste unter dem Modus Tune und Calibrate (Tunen und
Kalibrieren) auf Manual Tuning (Manuelles Tuning).

5. Wenn die lonenquelle abgekiihlt ist, konnen folgende Schritte durchgefiihrt werden.

a. Stellen Sie den Parameter Temperatur (TEM) auf 450 ein.

b. Lassen Sie die lonenquelle mindestens 30 Minuten aufwarmen.

Die 30-minutige Aufwarmphase verhindert, dass Losungsmittelddmpfe in der kalten Probe kondensieren.
6. Starten Sie die Aufnahme.

7. Fiihren Sie die verwendete Methode zur Optimierung des Probenflusses durch.
Einstellen der Startbedingungen
1. Geben Sie den Wert 20 im Feld fiir das Gas 2 der lonenquelle (GS2) ein.

2. Geben Sie den Wert 25 im Feld fiir das Curtain Gas (CUR) ein.

3. Geben Sie 5500 im Feld lonSpray Voltage Floating (ISVF) (lonSpray-Schwebespannung
(ISVF)) ein.

Optimieren von Gas 2 und Curtain Gas™ Fluss

1. Stellen Sie GS2 in Schritten von 5 ein, bis Sie das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis erhalten.

Hinweis: Verwenden Sie zur Vermeidung von Verunreinigungen den hochstmdglichen Wert fiir CUR,
ohne dabei Abstriche bei der Empfindlichkeit zu machen. CUR nicht niedriger als 20 einstellen. Dies hilft,
ein Durchschlagen des Curtain Gas-Stroms zu verhindern, der ein rauschendes Signal hervorrufen kann,
um eine Verunreinigung der Offnung zu vermeiden und das gesamte Signal-zu-Rausch-Verhéltnis zu
erhohen.

2. Erhohen Sie den Curtain Gas-Strom (CUR), bis das Signal schwacher wird.

Optimieren der lonSpray™-Schwebespannung

Hinweis: Wenn die Bei einer zu hohen lonSpray-Schwebespannung (ISVF) kann es zu einer
Koronaentladung kommen. Sie wird durch ein blaues Leuchten an der Spitze der -Probe sichtbar.
TurbolonSpray® Eine Koronaentladung hat eine verminderte Empfindlichkeit und Stabilitat des lonensignals
zur Folge.

e Im positiven Modus beginnen Sie mit einem Wert von 5500 und verringern diesen in Schritten von 100-500
V. Im negativen Modus beginnen Sie mit einem Wert von -4500 und erh6hen diesen in Schritten von
100-500 V. Fahren Sie mit der Anpassung fort, bis Sie das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhéltnis
erzielt haben.
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Der optimale Wert fiir diesen Parameter liegt im positiven Modus bei 5500 V. Wenn Sie bei steigender
ISVF keine Anderungen des Signals beobachten, belassen Sie ISVF in der niedrigsten Einstellung, bei der
das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis erzielt wird.

Optimieren der Position der APCI-Sonde

Die Curtain-Platten-Offnung sollte immer frei von Lésungsmittel oder Lésungsmitteltropfchen sein.

Die Position der Spriihdiise beeinflusst die Empfindlichkeit und Signalstabilitat. Passen Sie die Empfindlichkeit
der Probe lediglich in kleinen Abstanden an. Bei niedrigeren Flussraten sollte die Probe niher an der Offnung
liegen. Bei hoheren Flussraten sollte die Probe weiter von der Offnung entfernt sein.

Abbildung 3-2 Position der Spriihdise

E—ey .
o=

Position |[Beschreibung

1 Koronaentladungsnadel
2 Curtain-Platte
3 APCI-Sonde

1. Verwenden Sie die vorherige Einstellung oder stellen Sie diese auf 5 mm als Ausgangsposition ein.

Hinweis: Um die Leistung des Massenspektrometers nicht unnétig zu verschlechtern, sollte nie direkt
in die Offnung gespriiht werden.

2. Verwenden Sie FIA oder eine T-Infusion, um die Probe mit einer hohen Flussrate zu injizieren.

3. Uberwachen Sie das Signal in der Software.
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4. Passen Sie mit den vertikalen Mikrometereinstellungen die Probe in kleinen Schritten an, um das beste
Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Nachdem die Probe optimiert wurde, muss sie nur noch geringfiigig angepasst werden. Wiederholen Sie
das Optimierungsverfahren nach der Installation, wenn die Probe entfernt wurde oder wenn sich der
Analyt, die Flussrate oder die Losungsmittelzusammensetzung andert.

Optimieren der lonSpray ™-Schwebespannung

Hinweis: Wenn die Bei einer zu hohen lonSpray-Schwebespannung (ISVF) kann es zu einer
Koronaentladung kommen. Sie wird durch ein blaues Leuchten an der Spitze der -Probe sichtbar.
TurbolonSpray® Eine Koronaentladung hat eine verminderte Empfindlichkeit und Stabilitat des lonensignals
zur Folge.

e Im positiven Modus beginnen Sie mit einem Wert von 5500 und verringern diesen in Schritten von 100-500
V. Im negativen Modus beginnen Sie mit einem Wert von -4500 und erhohen diesen in Schritten von
100-500 V. Fahren Sie mit der Anpassung fort, bis Sie das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis
erzielt haben.

Der optimale Wert fiir diesen Parameter liegt im positiven Modus bei 5500 V. Wenn Sie bei steigender
ISVF keine Anderungen des Signals beobachten, belassen Sie ISVF in der niedrigsten Einstellung, bei der
das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis erzielt wird.

Optimieren der Temperatur der APCI-Sonde

. WARNHINWEIS! Strahlengefihrdung, Biogefdahrdung oder
@ toxisch-chemische Gefahren: Stellen Sie sicher, dass das

Massenspektrometer ordnungsgemaf beliiftet wird und dass eine gute

@ allgemeine Beliiftung des Labors gewabhrleistet ist. Ausreichende
Laborbeliiftung zur Kontrolle der Losungsmittel- und Probenemissionen
ist flir den sicheren Betrieb des Massenspektrometers erforderlich.

Die Menge und Art des Losungsmittels wirkt sich auf die optimale APCI-Sondentemperatur aus. Bei hoheren
Flussraten erhoht sich die optimale Temperatur.

e Passen Sie den TEM-Wert in Schritten von 50-100 °C an, um das beste Signal oder
Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Einstellen der Position der Koronaentladungsnadel

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr: Gehen Sie folgendermaBen vor, um einen
Kontakt mit den Hochspannungen zu vermeiden, die auf der
Koronaentladungsnadel, der Curtain-Platte und dem Turboheizer anliegen.
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Bei Verwendung der APCI-Sonde missen Sie sicherstellen, dass die Koronaentladungsnadel in Richtung der
Offnung zeigt.

Erforderliche Materialien

o |solierter Schlitzschraubendreher

1. Mit einem isolierten Schlitzschraubendreher drehen Sie die Stellschraube der Koronaentladungsnadel an
der Spitze der Nadel.

2. Schauen Sie durch das Glasfenster, um sicherzustellen, dass die Spitze der Nadel zur Offnung zeigt.

3. Speichern Sie die optimierte Methode als neue Methode.

Optimieren des Kalibrierfliissigkeitsstroms

Verwenden Sie zum Optimieren des Kalibrierfliissigkeitsstroms die fiir die APCI-Sonde optimierten GS1- und
GS2-Parameterwerte unter Optimieren des Probenflusses auf Seite 27.

Die Position der TurbolonSpray® -Sonde kann sich auf die Leistung des analytischen Stroms auswirken. Priifen
Sie nach dem Optimieren des Kalibrierfllissigkeitsstroms die Leistung des analytischen Stroms.

Durchfiihren der Methode

1. Schalten Sie das CDS ein.
Starten Sie die Analyst® TF-Software.

Aktivieren Sie ein Hardware-Profil, welches das CDS enthalt.

> wnN

Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste unter dem Modus Tune und Calibrate (Tunen und
Kalibrieren) auf Manual Tuning (Manuelles Tuning).

5. Wenn die lonenquelle abgekiihlt ist, konnen folgende Schritte durchgefiihrt werden.

a. Stellen Sie den Parameter Temperatur (TEM) auf 450 ein.

b. Lassen Sie die lonenquelle mindestens 30 Minuten aufwarmen.

Die 30-minutige Aufwarmphase verhindert, dass Losungsmittelddmpfe in der kalten Probe kondensieren.
6. Starten Sie die Aufnahme.

7. Fihren Sie die in Optimieren des Probenflusses auf Seite 27 zur Optimierung des Probenflusses
verwendete Methode durch.

(Optional) Auswahl des Kalibrierlésungsventils

StandardmaBig sind alle Referenztabellen so konfiguriert, dass sie Cal A (Ventil 1) verwenden. Um ein anderes
Ventil zu verwenden, befolgen Sie die folgenden Schritte.

1. Klicken Sie auf Tools > Settings > Tuning Options (Extras > Einstellungen > Tuning-Optionen).

2. Im Dialog Tuning Options (Tuning-Optionen) klicken Sie auf Reference (Referenz).
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CDS-Optimierung

3. Im Feld Name wahlen Sie die Referenztabelle aus.

Abbildung 3-3 Feld ,,Calibration Valve Position” (Kalibrierungsventilposition) im
~Reference Table Editor” (Referenztabelleneditor)

Reference Table Editor

Mame: s Pos. Callbration Ref. Mew | Copy | Delete | & positive ¢ Negative Calbration Yalve Position; | & -
Reference Tons for TOF M5 Calibration: Reference Tons for MS,M5 Calibration:
oduct of 906.67225 Da)
Use | Compound mmeJ p'“"‘g;;r L ":;;:; :éﬁ's :;::lrs | .:';:Tﬂm} ~ use | Fragment Hame J"" (.D=n|[ miz |

1 | 5904314 r 20,000 300,000 000 1 ¥ 5904914
2 ~ 17513286 20000 250000 .00 2 ~ 905 B7228
3 C w2538 [ 20000 150,000 0.00 3 C

4 [ 304 Z3554 il 20000 1500000 0.00 4 [

5 v 44233740 r 20000  &0.000 .00 5 o

B C S00.37926 C 20000 150,000 0.00 & C

T [ GG 46253 20000 1700000 0.00 T [

F] ~ 67450484 o 20,000 250,000 0.00 F] r

3 ~ 90667228 = 20,000  60.000 0.00 9 r

10 = 119688158 20,000 20,000 0.00 10 I

" r r 11 r

12 r 12 |

13 |' r 13 I

14 [ l_ ¥ lha [
Reebenktion time is only used For non-CDS configuration. Retention Time Toberance: 4/« | 0,000 sBC

oK | Cancel I Help [

4. Im Feld Calibration Valve Position (Kalibrierungsventilposition) wahlen Sie das
Kalibrierungsventil: Cal B (Ventil 6), Cal C (Ventil 5) oder Cal D (Ventil 4).

5. Klicken Sie auf OK, um den Reference Table Editor (Referenztabelleneditor) zu schlieBen.

6. Klicken Sie auf OK, um den Dialog Tuning Options (Tuning-Optionen) zu schlieBen.

Optimieren der Flussrate des Kalibrierflissigkeitsstroms

e Erhohen Sie die Flussrate in Schritten von 50 pl/min bis zu einem Maximum von 1000 pl/min, um ein
stabiles Signal fiir die Kalibrierlésung zu erzielen.

Optimieren der TurbolonSpray®

1. Stellen Sie lonSpray Voltage (ISV) (lonSpray-Spannung) auf 5500 ein.

Schauen Sie durch das Fenster am lonenquellengehduse, um die Position der Probe zu sehen.
Stellen Sie das horizontale Mikrometer auf 5 und das vertikale Mikrometer auf 0.

Klicken Sie auf CDS Inject (CDS Injektion).

Uberwachen Sie das Signal in der Software.

AN AR

Passen Sie mit den horizontalen Mikrometereinstellungen die Probeposition in kleinen Schritten an, um
das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Die Probe kann auf jeder Seite der Offnung optimiert werden.
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CDS-Optimierung

Tipp! Signale und Signal-zu-Rauschen lassen sich mit einer Flussinjektionsanalyse oder
»on-column”-Injektion einfacher optimieren.

7. Passen Sie mit den vertikalen Mikrometereinstellungen die Probeposition in kleinen Schritten an, um das
beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Hinweis: Die vertikale Position der Probe hangt von der Flussrate ab. Bei niedrigeren Flussraten sollte
die Probe nédher an der Offnung sein. Bei héheren Flussraten sollte der Abstand zwischen Probe und

Offnung groBer sein.

A ‘ WARNHINWEIS! Strahlengefdahrdung, Biogefahrdung oder
@ toxisch-chemische Gefahren: Stellen Sie sicher, dass die Elektrode die

Spitze der Probe liberragt, damit gefahrliche Dampfe nicht aus der

@ Quelle entweichen konnen. Die Elektrode darf nicht in die Probe
eingelassen werden.

8. Justieren Sie die schwarze Einstellkappe fir Elektroden an der Probe, um die Elektrodenspitze zu verlangern.
In der Regel ist ein Elektrodentiberstand von 0,5-1,0 mm optimal.

Nachdem die Probe optimiert wurde, muss sie nur noch geringfiigig angepasst werden. Wiederholen Sie
das Optimierungsverfahren nach der Installation, wenn die Probe entfernt wurde oder wenn sich der

Analyt, die Flussrate oder die Losungsmittelzusammensetzung andern.

Tipp! Richten Sie den fliissigen Spriihnebel der TurbolonSpray-Sonde weg von der Offnung, um eine
Verunreinigung der Offnung zu vermeiden, ein Durchschlagen des Curtain Gas"™ -Flusses zu verhindern,
welches ein instabiles Signal hervorrufen konnte, und um einen elektrischen Kurzschluss aufgrund der

vorhandenen Flissigkeit zu verhindern.
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Kalibrierung im Modus ,,Manual
Tune” (Manuelles Tuning) 4

Kalibrieren des Massenspektrometers

Starten Sie die Analyst® TF Software.

2. Stellen Sie sicher, dass das CDS mit dem Massenspektrometer verbunden und eingeschaltet ist.

3. Aktivieren Sie ein Hardware-Profil, welches das CDS enthilt.

4. In der Navigationsleiste unter Tune und Calibrate (Tunen und Kalibrieren) klicken Sie auf
Manual Tuning (Manuelles Tuning).

5. Wahlen Sie im Fenster Tune Method Editor (Tuning-Methoden-Editor) Calibrate (Kalibrieren)
aus der Liste aus.

Abbildung 4-1 Fenster ,, Tune Method Editor” (Tuning-Methoden-Editor)
Edi Ramp... | [ Caliate - EDSIrqect: (DS Reid | DS Pugel
M5 Method ' '
™ Auto Calbration
Mote: When Auto Calbeation iz sslected for the Product lon scan type, the precursor mass, CE, and
DF il be adjusted based on the curment reference Lable.
Calibrart Reference Table | APTI Posilive Caibration Sokutior »|  View
CDS Inject Flow Rate 500 (1)
CDS FRefil/Puge Flow Rate 1000 (1w

6. Wahlen Sie im Feld Calibrant Reference Table (Referenztabelle der Kalibrierlésung) die
bendtigte Referenztabelle der Kalibrierldsung aus.

Hinweis: Die Kalibrierventilposition wird in der Referenztabelle der Kalibrierlésung konfiguriert.
StandardmaBig verwendet das System Cal A (Ventil 1). Um ein anderes Ventil zu benutzen, befolgen Sie
die Anweisungen unter (Optional) Auswahl des Kalibrierl6sungsventils(Optional) Auswahl
des Kalibrierlésungsventils auf Seite 31.

7. Klicken Sie auf View (Ansicht), um die Kalibrierungsionen und die Kalibrieventilposition anzuzeigen.
Stellen Sie sicher, dass die korrekten lonen fiir den experimentellen Massenbereich und die korrekte
Kalibrierventilposition ausgewahlt sind. Weitere Informationen zur Bearbeitung von Referenztabellen
finden Sie in der Hilfe zurAnalyst TF Software.

8. Klicken Sie auf CDS Purge (CDS spiilen), um das CDS mit Kalibrierlésung zu fiillen.
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Kalibrierung im Modus ,Manual Tune” (Manuelles Tuning)

Wahrend das CDS gefiillt wird oder injiziert, blinkt die blaue LED. Wenn das Spiilen des Systems
abgeschlossen ist, befindet sich das CDS in der Ausgangsposition und ist mit Kalibrierldsung gefiillt.

Abbildung 4-2 Taste ,,CDS Purge” (CDS spiilen)

Ed#t Fiamp... I |Calbreie R [ CDS5 Inpect | CDS Redill COS Puige |
' M5 Method ' ' L
™ Auto Calbation

Hotbe: When Aubo Calibeation i selecied for the Product lon scan type, the precursor mass, CE, and
DP il be adusted based on the cunent rsference lable.

Calbeant Reference Table | APCI Posilive Calibration Sohtior | View

CDS Inect Flovw Fate 500 [/

CDS Refil/Puge Flow Rate 1000 [/

9. Geben Sie in das Feld CDS Inject Flow Rate (CDS Injektions-Flussrate) 200 ein.
10. Aus der Methodenliste wahlen Sie MS .
11. Erstellen Sie eine MS-Methode.

12. Stellen Sie die lonenquelle und das Massenspektrometer auf typische Werte fiir diese Anwendung ein. Bei
einer TOF MS-Methode und einer LC-Flussrate von 200 pL/min kénnten die Ausgangsbedingungen zum
Beispiel wie in Tabelle 4-1 gezeigt sein.

Tabelle 4-1 TOF MS-Methode

Parameter Wert
MS
Scan-Methode TOF MS
TOF Masse (Da) Min = 100, Max = 2000
Akkumulationszeit (Sekunden) 0,250
Source/Gas
Gas 1 der lonenquelle (GS1) 40
Gas 2 der lonenquelle (GS2) 50
Curtain Gas (CUR) 25
Temperatur (TEM) 550
lonSpray-Schwebespannung (ISVF) 5500
Verbindung
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Kalibrierung im Modus ,,Manual Tune” (Manuelles Tuning)

13.

14.

15.

16.

Tabelle 4-1 TOF MS-Methode (Fortsetzung)

Parameter Wert
Auflésungspotenzial von lonenclustern (DP) 80
Kollisionsenergie (CE) 10

Tipp! Wenn Auto Calibration (Autokalibrierung) auf der Registerkarte Calibrate
(Kalibrierung) ausgewahlt ist, werden die Felder Product of (Da) (Produkt von (Da)),
Declustering Potential (DP) (Auflésungspotenzial) und Collision Energy (CE)
(Kollisionsenergie) automatisch mit den angegebenen Werten in der Referenztabelle der
Kalibrierlésung ausgefiillt, wenn als Scan-Methode Product lon (Produkt-lon) ausgewahlt ist.

Geben Sie den LC-Fluss in die TurbolonSpray® -Sonde der lonenquelle entsprechend den
Ausgangsbedingungen der typischen LC-Methode ein. Im positiven Modus kénnten die LC-Bedingungen
beispielsweise 95:5 Wasser:Acetonitril + 0,1% Ameisensaure bei 200 yL/min sein.

Nachdem das CDS gefiillt wurde, klicken Sie auf CDS Inject (CDS Injektion), um damit zu beginnen,
die Kalibrierlésung in die APCI-Sonde zu injizieren.

Klicken Sie auf Start, um mit der Datenerfassung zu beginnen.

Die Kalibrierungsionen sollten im Massenspektrum erscheinen. Siehe Probenspektren in Abbildung 4-3.

Hinweis: Wenn das CDS langere Zeit nicht verwendet wurde oder wenn zuvor eine andere Kalibrierlosung
verwendet wurde, kdnnte es einige Minuten dauern, bis die gewiinschten Kalibrierungsionen erscheinen.
Um die Dauer zu verkiirzen, erhohen Sie voriibergehend die CDS-Flussrate.

Nachdem die Lésung aufgefiillt wurde, verwenden Sie das CDS, um das Massenspektrometer automatisch
im Modus , Tune and Calibrate” (Tunen und Kalibrieren) oder im , Acquire Mode” (Erfassungsmodus) zu
kalibrieren.
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Kalibrierung im Modus ,Manual Tune” (Manuelles Tuning)

Abbildung 4-3 Probenspektren: TOF MS, APCI Positive Kalibrierlosung
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Fehlerbehebung

Tabelle 5-1 Tipps zur CDS-Fehlerbehebung

TF-Software. (Die
CDS-Status im Dialog
,Detailed Status”
(Detaillierter Status)
sind ,N/A" und das
Massenspektrometer
zeigt einen Fehler
an.)

Status) ist Not Used (Nicht
verwendet).

Ausgabe Mogliche Ursache Losung

Das CDS Das CDS ist nicht im Hardware-Profil Konfigurieren Sie das Hardware-Profil. Siehe
kommuniziert nicht | konfiguriert. Der CDS-Status im Dialog | Konfigurieren des Hardware-Profils
mit der Analyst® Detailed Status (Detaillierter auf Seite 19.

Das CDS ist konfiguriert, kommuniziert
allerdings nicht mit der Analyst
TF-Software. Der CDS-Status im Dialog
Detailed Status (Detaillierter
Status) ist Disconnected
(Getrennt).

Uberpriifen Sie die Verbindungen der
Kommunikationskabel.

Die Kommunikationsleiterplatte
(CCOMM) ist fehlerhaft.

Die Kommunikationsleiterplatte muss
eventuell ersetzt werden. Kontaktieren Sie
einen AB SCIEX AuBendienstmitarbeiter
(FSE).

Die Anschlussstiicke
sind undicht.

Ein Anschlussstiick oder eine Kapillare
ist locker oder nicht ordnungsgemal3
installiert.

e Ziehen Sie die Anschlussstiicke mit
einem Werkzeug bis zum angegebenen
Drehmoment fest. Spiilen Sie den
Pumpenkopf, um ihn zu entleeren, und
fullen Sie ihn erneut.

e Wenn das Problem weiter besteht,
entfernen Sie die Kapillaren und priifen
Sie sie auf Knicke und
Verschmutzungen. Ersetzen Sie bei
Bedarf die Kapillaren.

Es wird kein Fluss
verzeichnet.

Ein Anschlussstiick oder eine Kapillare
ist locker oder nicht ordnungsgemal
installiert.

e Priifen Sie auf Leckagen oder Schaden
an den Kapillaren.

e Ziehen Sie die Anschlussstiicke mit
einem Werkzeug bis zum angegebenen
Drehmoment fest. Spiilen Sie den
Pumpenkopf, um ihn zu entleeren, und
fullen Sie ihn erneut.
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Fehlerbehebung

Tabelle 5-1 Tipps zur CDS-Fehlerbehebung (Fortsetzung)

Positionieren oder
Spiilen der Pumpe
kam es zu einem
Timeout-Fehler.

Ausgabe Mogliche Ursache Losung
e Wenn das Problem weiter besteht,
entfernen Sie die Kapillaren und priifen
Sie sie auf Knicke und
Verschmutzungen. Ersetzen Sie bei
Bedarf die Kapillaren.
Eine Verstopfung in der Stellen Sie sicher, dass die
Kalibrierldsungsleitung bewirkt, dass Luft | Kalibrierlésungsflaschen ordnungsgemal
durch die Dichtung entweicht. entliiftet sind und priifen Sie die
Kalibrierlosungsleitung auf Verstopfungen.
Der Kalibrierlosungsschlauch ist nicht in | Stellen Sie sicher, dass sich der Schlauch in
die Kalibrierldsung eingetaucht. der L6sung befindet.
Die Fiillung erfolgte unvollstandig. Fillen Sie das CDS nach und spiilen Sie es.
Die Pumpenleitung ist verstopft. Priifen Sie die Pumpenleitung auf
Verstopfungen.
Die Leitung der lonenquelle ist verstopft. | Priifen Sie die Leitung der lonenquelle auf
Verstopfungen.
Die Pumpe ist defekt. Eventuell muss die Pumpe ersetzt werden.
Wenden Sie sich an einen
AuBendienstmitarbeiters (FSE).
Es liegt elektronisches Rauschen in der |e Stellen Sie sicher, dass die korrekten
Ventilsteuerleitung vor. Kabel installiert wurden.
e Stellen Sie sicher, dass das Erdungskabel
am CDS ordnungsgemaB installiert ist.
e Stellen Sie sicher, dass die Ventilhilsen
geerdet sind.
Die Kommunikationsleiterplatte Die Kommunikationsleiterplatte muss
(CCOMM) ist fehlerhaft. eventuell ersetzt werden. Wenden Sie sich
an einen AuBendienstmitarbeiters (FSE).
Beim Fiillen, Die Nachfiill-/Spiilflussrate ist zu hoch [ Stellen Sie sicher, dass die Flussrate auf

eingestellt.

1200 pl/min oder niedriger eingestellt ist.

Die Intensitat der
Kalibrierungsionen ist
schwach.

Eine Primardichtung in der Pumpe ist
undicht.

Eventuell muss die Pumpe ersetzt werden.
Wenden Sie sich an einen
AuBendienstmitarbeiters (FSE).
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Fehlerbehebung

Tabelle 5-2 Tipps zur Fehlerbehebung der APCI-Kalibrierl6sung

Ausgabe

Mogliche Ursache

Lésung

Es werden keine
Kalibrierungsionen im
Spektrum beobachtet.

Die Pumpe wurde nicht ordnungsgemal
gefiillt.

Stellen Sie sicher, dass sich der
Kalibrierldsungsschlauch vom
CDS-Auswahlventil in der Kalibrierlosung
befindet. Lassen Sie die CDS-Losung ab.

Der Kalibrierlosungsschlauch enthalt
nach dem Spiilen oder Nachfiillen der
Losung Luftblaschen.

e Stellen Sie sicher, dass sich der
Kalibrierldsungsschlauch vom
CDS-Auswahlventil in der
Kalibrierlsung befindet. Lassen Sie die
CDS-Ldsung ab.

e Verringern Sie die
CDS-Nachfiill-/Spiilflussrate.

Es wurde eine falsche Position des
Auswahlventils fiir die Kalibrierlésung
gewahlt.

Andern Sie die Ventilposition im
Referenztabelleneditor auf die korrekte
Position.

Die Intensitat der
Kalibrierungsionen ist
schwach.

Die CDS-Injektionsflussrate ist zu niedrig.

Erh6hen Sie die CDS-Injektionsflussrate.

Das Kalibrierungsion
C oder F wird nicht

Die Kalibrierungsionen C und F sind
temperaturabhangig.

SchlieBen Sie bei hohen Temperaturen das
Kalibrierungsion F nicht ein. Bei niedrigeren

beobachtet. Temperaturen sollte das Kalibrierungsion C
nicht eingeschlossen werden.

Die Es wurde eine falsche Referenztabelle fiir | Wahlen Sie die korrekte Referenztabelle fiir

Batch-Kalibrierung | die Kalibrierldsung ausgewahlt. die Kalibrierldsung.

schlagt fehl.

Die Intensitat der Kalibrierungsionen ist
zu niedrig.

Erh6hen Sie die CDS-Injektionsflussrate.
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Fehlerbehebung

Tabelle 5-2 Tipps zur Fehlerbehebung der APCI-Kalibrierlésung (Fortsetzung)

Ausgabe Mogliche Ursache Losung

Die Ein oder mehrere Fragment-lonen sind |e  Erhohen Sie die CDS-Injektionsflussrate.
Batclh-Kfallbrlerung nicht vorhanden oder ihre Intensitat ist | | Léschen Sie in der Referenztabelle die
schlagt im sehr schwach.

MS/MS-Modus fehl.

Kalibrierungsionen mit schwacher
Intensitat (es werden drei oder mehr
Kalibrierungsionen empfohlen, um eine
gute Kalibrierung zu erzielen).

Das Batch kann nicht
tibergeben werden.
Eine Fehlermeldung
zeigt an, dass sich ein
oder mehrere
Referenzionen fiir die
Kalibrierung
auBerhalb des
Massenbereichs
befinden.

Ein oder mehrere Referenzionen fiir die
Kalibrierung befinden sich auBerhalb des
Massenbereichs der fiir das Batch
ausgewahlten Erfassungsmethode.

Bearbeiten Sie die Referenztabelle und
schlieBen Sie nur lonen ein, die sich
innerhalb des Massenbereichs der
Erfassungsmethode befinden.
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Verbrauchsmaterial

A

Artikelnummer |Beschreibung Menge Upchurch-
Artikelnummer
5008141 MUTTER, PEEK, KURZ, 1/4-28 1 LT-115
5008152 HULSE, PEEK, SUPER-FLANGLESS 2 P-260
5008157 ANSCHLUSSSTUCK, PEEK, NAT, LANG 1 F130
5008232 STOPFEN, ACETAL, SCHWARZ 1 U-467BLK
5008296 KAPILLARE, PEEK, BLAU, 1 PM-1960B
1716 x 0,010 x 40 CM
5002985 KAPILLARE,, PEEK, ROT, 1 PM-1945R
1/16 x 0,125 x 40 CM
5008298 KAPILLARE,, PEEK, GRUN, 1 PM1820G
1/16x 0,030 x 16 CM
KAPILLARE,, FEP, NAT, 5 PM1000
1/16 x 0,030 x 60 CM
KAPILLARE,, FEP, NAT, 1 PM1000
1/16x0,030x 17 CM
5008302 KAPILLARE,, FEP, GRUN, 2 PM1000G
1/16 x 0,030 x 60 CM
5008303 FILTER-BAUGR., PEEK, BOB, 2 A-453
1/16, 10 um, GL-38
KAPPEN-BAUGR., FLASCHE, 1/16, GL-38 5
ANSCHLUSSSTUCKE, KNOPF, SCHWARZ 11
HULSE, PEEK 11
MUTTER, RHEFLEX 11
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Verbrauchsmaterial

Kalibrierldsungen

Artikelnummer |Beschreibung Menge

4460131 APCl Positive Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripleTOF® 100 ml
5600-System

4460134 APCI Negative Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripleTOF® 100 ml
5600-System

4460136 APCI Positive Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripIeTOF® 5% 100 ml
5600-System (5er-Pack)

4460138 APCI Negative Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripleTOF® 5% 100 ml
5600-System (5er-Pack)

4463272 ESI Positive Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripleTOF® 100 ml
5600-System

4463274 ESI Positive Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripleTOF® 5% 100 ml
5600-System (5er-Pack)

4463276 ESI Negative Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripleTOF® 5% 100 ml
5600-System (5er-Pack)

4463277 ESI Negative Kalibrierldsung fiir das AB SCIEX TripleTOF® 100 ml

5600-System
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Einzelsonden-Konfiguration B

Verwenden Sie diese Konfiguration mit der Turbo V™ - oder lonDrive™ Turbo V-lonenquelle und der SelexON™
-Technologie. Bei dieser Konfiguration ist der LC-Fluss mit dem Injektionsventil verbunden. Der Fluss wird
wahrend der Kalibrierung zu den Reststoffen geleitet und nach Beendigung der Kalibrierung zur lonenquelle.

Hinweis: Wir empfehlen die Verwendung der ESI-Kalibrierldsungskits mit der Turbo V- oder lonDrive Turbo
V-lonenquelle und der SelexlON-Technologie. Artikelnummern finden Sie unter Verbrauchsmaterial auf
Seite 42.

AnschlieBen der CDS-Leitungen

1. Befolgen Sie die Anweisungen unter AnschlieBen der CDS-Leitungen auf Seite 12.

2. Um die LC-Reststoffleitung zu erstellen, bringen Sie die Hiilse und das Rheodyne-Anschlussstiick an der
60 cm langen griinen FEP-Kapillare an, schieben Sie die Kapillare so weit wie méglich in das Injektionsventil
LC-RESTSTOFFE Anschluss 5 ein und ziehen Sie das Anschlussstiick fest.

3. Schieben Sie das andere Ende der griinen FEP-Kapillare in die Reststoffflasche auf dem Rack.

Installation des CDS

¢ Befolgen Sie die Anweisungen unter Installation des CDS auf Seite 15.

AnschlieBen der lonenquelle

A WARNHINWEIS! Strahlengefiahrdung, Biogefdahrdung oder
toxisch-chemische Gefahren: Stellen Sie sicher, dass die
Probenkapillarenmutter angezogen ist, bevor Sie das Gerat in Betrieb

@ nehmen, um Leckagen zu vermeiden.

1. Verbinden Sie das andere Ende der roten PEEK-Kapillare vom Injektionsventil Anschluss 3 mit der Sonde
an der lonenquelle.

2. Schieben Sie die Probenkapillare in die Probenkapillarenmutter. Bringen Sie die Probenkapillarenmutter
am Anschlussstiick oben an der Sonde an und ziehen Sie die Probenkapillarenmutter handfest an.

3. Verbinden Sie die Kapillare des Probenaufgabegerats mit dem Injektionsventil Anschluss 4.

Kalibrierlésungszufuhrsystem Bedienerhandbuch
44 von 46 RUO-IDV-05-0810-DE-A



Einzelsonden-Konfiguration

Konfigurieren des CDS im Hardware-Profil

¢ Befolgen Sie die Anweisungen unter Konfigurieren des Hardware-Profils auf Seite 19.

Testen der CDS-Installation

¢ Befolgen Sie die Anweisungen unter Testen der CDS-Installation auf Seite 45.

Fiullen des CDS

Die Leitungen werden mit der Losung gefiillt, die mit dem Kalibrierventilanschluss verbunden ist, der in den
Tuning Options (Tuning-Optionen) in der Analyst® TF-Software angegeben ist. Siehe Hilfe zur Analyst
TF-Software.

Hinweis: Wenn das System zum ersten Mal benutzt wird, wenn das System seit langerer Zeit nicht benutzt
wurde oder wenn sich die Positionen der Kalibrierventile geandert haben, kann es notwendig sein, die
Leitungen mehrmals zu spiilen.

1. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste der Analyst TF-Software auf Manual Tuning (Manuelles
Tuning).

2. Wahlen Sie Calibrate (Kalibrieren) aus der Liste der Methodenarten.

3. Wahlen Sie in der Liste Calibrant Reference Table (Referenztabelle der Kalibrierl6sung) die
Referenztabelle fiir die Kalibrierldsung aus.

4. Klicken Sie auf CDS Purge (CDS Spiilen) und priifen Sie dabei die Leitungen von der
Kalibrierlésungsflasche zum Ventil und von der Pumpe zum Ventil auf Luftblaschen.

5. Klicken Sie so lange auf CDS Purge (CDS Spiilen), bis keine Luftblaschen mehr zu sehen sind.
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