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Einfithrung in die lonenquellen 1

Die Photoionisation bei Atmospharendruck stellt ein alternatives Verfahren zum Einbringen von Proben in das
Massenspektrometer dar. Die Die PhotoSpray® -lonenquelle erzeugt, ahnlich wie die herkdmmliche APCI-Probe
(chemische lonisation bei Atmospharendruck) und Turbo y™ -lonenquelle, lonen, die der molekularen
Zusammensetzung der Probe entsprechen.

Vom praktischen Standpunkt aus betrachtet stellt diese lonenquelle eine vielseitigere Version der chemischen
lonisation bei Atmospharendruck dar, die ein hoheres MaB an Empfindlichkeit bei der Optimierung fiir bestimmte
Verbindungen gewahrleistet. Die lonenquelle erleichtert auch den LC-MS/MS-Nachweis biologischer
Verbindungen sowie umweltrelevanter Verbindungen von geringer Polaritat.

VorsichtsmaBBnahmen und Gefahren beim Betrieb

Vorschriften und Sicherheitshinweise zum Massenspektrometer finden Sie im Sicherheitshandbuch oder im
Systemhandbuch.

A A WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung oder toxisch-chemische

fa Gefahr. Verwenden Sie die lonenquelle nur, wenn Sie Kenntnisse liber die

ordnungsgemaBe Verwendung, Eingrenzung und Entsorgung von innerhalb

@ der lonenquelle verwendeten giftigen oder schadlichen Materialien haben
und darin geschult wurden.

g@ WARNHINWEIS! Gefahr von Stichverletzungen, Strahlengefahrdung,
Biogefdahrdung oder toxisch-chemische Gefahr. Verwenden Sie die

lonenquelle nicht weiter, wenn das Fenster gesprungen oder zerbrochen

@ ist, und wenden Sie sich an einen SCIEX-AuBendienstmitarbeiter. Alle
giftigen oder schadlichen Stoffe, die dem Gerat zugefiihrt werden, sind in
der lonenquelle und in der Abluft vorhanden. Befolgen Sie bei der
Entsorgung von scharfen und spitzen Gegenstdanden die vorhandenen
Sicherheitsvorschriften lhres Labors.

WARNHINWEIS! Gefahr durch heiBe Oberflache. Lassen Sie die lonenquelle
mindestens 30 Minutenvor dem Beginn von Wartungsarbeiten abkihlen. Die
Oberflachen der lonenquelle und die Komponenten der Vakuum-Schnittstelle
werden beim Betrieb heiB3.

WARNHINWEIS! Toxisch-Chemische Gefahren. Tragen Sie personliche
Schutzausriistung, wie z. B. Laborkittel, Schutzhandschuhe und eine Schutzbrille,
um Haut- oder Augenkontakt zu vermeiden.

Bedienerhandbuch PhotoSpray® lonenquelle
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Einfiihrung in die lonenquellen

toxisch-chemische Gefahr. Uberpriifen Sie bei einem Chemieunfall die
Sicherheitsdatenblatter auf spezifische Anweisungen. Entfernen Sie

@ ausgelaufene Flissigkeiten nur dann, wenn sich daraus keine Gefahren
ergeben. Vergewissern Sie sich, dass sich das System im Standby-Modus
befindet, bevor Sie ausgelaufene Fliissigkeiten in der Ndhe der lonenquelle
saubern. Verwenden Sie eine geeignete personliche Schutzausriistung und
Absorptionstiicher, um ausgelaufene Flissigkeiten aufzunehmen, und
entsorgen Sie die ausgelaufenen Materialien entsprechend den 6rtlichen
Vorschriften.

i} @‘ WARNHINWEIS! Strahlengefdahrdung, Biogefdahrdung, oder

WARNHINWEIS! Umweltgefdahrdung. Entsorgen Sie die Systemkomponenten
nicht mit dem Hausmiill. Befolgen Sie die geltenden Verfahren fiir die Entsorgung

=mmm Von Komponenten.

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Vermeiden Sie den Kontakt mit der
Hochspannung, die an der Koronaentladungsnadel und der Curtainplatte anliegt.
Versetzen Sie das System in den Standby-Modus, bevor Sie die Probenkapillare
oder andere Ausriistungsteile in der Nahe der lonenquelle anpassen.

Komponenten der lonenquelle

Diese lonenquelle verwendet einen beheizten Zerstauber zum Verdampfen der Probe. Im Anschluss an die
Verdampfung werden die molekularen Bestandteile der Probe mittels Photoionisation ionisiert, wobei die
Anregung durch kontinuierliche Bestrahlung mit UV-Strahlung in Gegenwart eines Dopant im
lonenquellengehause erfolgt.

PhotoSpray® lonenquelle Bedienerhandbuch
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Einfiihrung in die lonenquellen

Abbildung 1-1 PhotoSpray-lonenquelle

Position Beschreibung

1 Probenkapillare

2 APCI-Probe

3 Mikrometer zur Anpassung der vertikalen Position der UV-Lampe an die Empfindlichkeit
der lonenquelle

4 Zwei Riegel zur Befestigung der lonenquelle am Massenspektrometer

5 lonenquellenkabel zum Massenspektrometer

6 UV-Lampenkontrollmodull mit LED-Lampenstatusanzeige und 9-poligem Steckeranschluss
fir das lonenquellenkabel zur Stromversorgung und Dateniibertragung an die UV-Lampe

7 Mikrometer zur Anpassung der horizontalen Position der APCI-Probe an die
Empfindlichkeit der lonenquelle

8 Mikrometer zur Anpassung der vertikalen Position der APCI-Probe an die Empfindlichkeit
der lonenquelle

9 lonenquellengehauseplatte mit Hochspannungsanschluss, Steckverbinder zur Erkennung
der lonenquelle und Anschliissen fiir die Stromversorgung der lonenquelle sowie fiir die
Gaszufuhr

10 Hochspannungsanschluss

Bedienerhandbuch PhotoSpray® lonenquelle
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Einfiihrung in die lonenquellen

Position Beschreibung
" Dopanteinlass zum Anschluss der Dopantzuleitung fiir das Einbringen von Dopant in
das Zerstaubergas
12 Kabelhalter

Dopantzuleitung und Probenkapillare

SchlieBen Sie eine Dopantzuleitung von Hand am Dopanteinlass an, um das Dopant in das Zerstaubergas
einzubringen und verbinden Sie die Probenkapillare (ebenfalls von Hand) mit der Probe. Siehe Installieren der
lonenquellenanschliisse.

APCI-Probe

Die APCI-Probe besteht aus einer Edelstahlkapillare mit einem Innendurchmesser (ID) von 100 pm (0,004 Zoll),
die von einem Strom aus Zerstaubergas (Gas 1). Der fliissige Probenstrom wird durch den Zerstauber gepumpt,
wo er in einem beheizten Keramikrohr vernebelt wird. Die Temperatur der Keramikrohrinnenwand kann
zwischen 100-750 °C gehalten werden und wird durch einen in die Heizvorrichtung eingebetteten Sensor
uberwacht.

Ein Hochgeschwindigkeitsstrahl aus Zerstaubergas stromt um die Elektrodenspitze und dispergiert die Probe
als feinteiligen Nebel. Der Strahl stromt durch den keramischen Verdampfungsheizer in die Reaktionszone der
lonenquelle und dann an der Koronaentladungsnadel vorbei, wo die Probenmolekiile ionisiert werden, wenn
sie durch das lonenquellengehéuse strémen. Siehe Grundlagen der Handhabung — lonenquelle
auf Seite 40.

Abbildung 1-2 Teile der APCI-Probe

=i >

M T

Position |Beschreibung
1 Elektrodenstellmutter (schwarze Kappe), die den Uberstand der Elektrodenspitze einstellt
2 Sicherungsring, der die Probe im Probeturm halt
3 Elektrodenspitze, durch die Proben in den Probeneinlassbereich der lonenquelle gespriiht
werden
PhotoSpray® lonenquelle Bedienerhandbuch
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Einfiihrung in die lonenquellen

UV-Lampe

Die Krypton-Photoionisations-UV-Lampe befindet sich im UV-Lampenkontrollmodul. Die UV-Lampe ionisiert
die Molekiile des Dopants im ankommenden Probenstrom.

Abbildung 1-3 UV-Lampe der PhotoSpray-lonenquelle

Position [Beschreibung
1 Lampenhalterung
2 Lampenkontrolimodul
3 UV-Lampe
Bedienerhandbuch PhotoSpray® lonenquelle
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Einfiihrung in die lonenquellen

Abbildung 1-4 Lampenkontrollmodul und LED-Statusanzeige

Position

LED

Farbe

Beschreibung

1

Test

Rot

Storzustand. Die UV-Lampe konnte ein- oder
ausgeschaltet sein. Siehe Tipps zur
Fehlerbehebung auf Seite 38.

Normal

Griin

Das Massenspektrometer ist betriebsbereit. Die
UV-Lampe ist eingeschaltet.

Entziindung

Gelb

Das Massenspektrometer befindet sich im
Standby-Modus. Die UV-Lampe ist ausgeschaltet.

9-poliger Steckverbinder: Weitere
Niederspannungsverbindungen und logische
Verkniipfungen werden tiber das lonenquellenkabel
zwischen dem 25-poligen Steckverbinder am
Massenspektrometer und dem 9-poligen
Steckverbinder hergestellt.

Lampenkontrollmodul

Gas- und elektrische Anschliisse

Gasanschliisse und elektrische Hochspannungsanschliisse verlaufen durch die Frontplatte der Schnittstelle
und werden intern (iber das Gehause der lonenquellen miteinander verbunden. Wenn die lonenquelle am
Massenspektrometer installiert wird, liegen alle elektrischen Anschliisse und Gasanschliisse vollsténdig vor.

Weitere Niederspannungsverbindungen und logische Verkniipfungen werden iiber das lonenquellenkabel
hergestellt, das zwischen dem 25-poligen Steckverbinder am Massenspektrometer und dem 9-poligen
Steckverbinder am Netzteil der UV-Lampe (auf dem lonenquellengehause) verlauft.

PhotoSpray® lonenquelle

10 von 50

Bedienerhandbuch
RUO-IDV-05-1461-DE-B



Einfiihrung in die lonenquellen

Ein lonenquellenkabel zwischen Massenspektrometer und Kontrollmodul der UV-Lampe versorgt die Lampe
mit Strom und dient zur Dateniibertragung vom Massenspektrometer an das Kontrollmodull. LED-Anzeigen
am Kontrollmodul der UV-Lampe zeigen den aktuellen Status der Lampe an.

Wenn die lonenquelle am Massenspektrometer installiert wird, werden die meisten elektrischen Anschliisse
und Gasanschliisse automatisch hergestellt. Siehe Abbildung 1-1 auf Seite 7 und Abbildung 1-3 auf Seite
9.

lonenquellen-Sensorschaltung

Eine lonenquellen-Sensorschaltung deaktiviert die Hochspannungs-Stromversorgung fiir das Massenspektrometer
und das Quellenexhaustsystem, wenn:

¢ Das Gehause der lonenquelle nicht oder nicht sachgemaB montiert ist.
e Keine Probe installiert ist.

¢ Das Massenspektrometer einen Gasfehler feststellt.

Quellenexhaustsystem

A WARNHINWEIS! Strahlengefdahrdung, Biogefahrdung, toxisch-chemische
Gefahren. Stellen Sie sicher, dass Probendampfgase liber das

@ Quellenexhaustsystem aus der Laborumgebung sicher entfernt werden.

Anforderungen an das Quellenexhaustsystem siehe Site Planning Guide.

A WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung, toxisch-chemische
Gefahren. Entliiften Sie das Quellenexhaustsystem liber eine externe
@ Abzugshaube oder eine externe Entliiftung, damit gefahrliche Dampfe
nicht in der Laborumgebung freigesetzt werden.

WARNHINWEIS! Brandgefahr. Fiihren Sie der lonenquelle nicht mehr als 3 ml/min

A Losungsmittel zu der maximalen Durchflussrate zu einer
Lésungsmittelansammlung in der lonenquelle fiihren. Ein Uberschreiten von der
maximalen Durchflussrate konnte zu einer L6sungsmittelansammlung in der
lonenquelle fiihren. Stellen Sie sicher, dass das Quellenexhaustsystem funktioniert,
um zu verhindern, dass sich entziindliche Dampfe in der lonenquelle ansammeln.

Alle lonenquellen erzeugen sowohl Proben- als auch Losungsmitteldampfe. Diese Dampfe stellen eine potenzielle
Gefahr fiir die Laborumgebung dar. Das Quellenexhaustsystem ist auf den sicheren Abtransport und die
sachgemaBe Handhabung der Proben- und Lésungsmitteldampfe ausgelegt. Bei installierter lonenquelle wird
das Massenspektrometer erst dann funktionieren, wenn das Quellenexhaustsystem in Betrieb ist.

Bedienerhandbuch PhotoSpray® lonenquelle
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Einfiihrung in die lonenquellen

Ein Vakuum-Schalter im Quellenexhaustkreislauf misst das Vakuum in der Quelle. Wenn das Vakuum in der
Quelle bei installierter Probe lber den Sollwert steigt, geht das System in den Abgas-Fehler-Modus (nicht
bereit) tiber.

Ein aktives Exhaustsystem entfernt die Abluft der lonenquellen (Gase, Losungsmittel, Probendampf) durch
eine Ablassoffnung, ohne dabei ein chemisches Rauschen zu erzeugen. Die Ablassoffnung ist Giber eine Kammer
und eine Quellenexhaustpumpe an einen Auffangbehalter angeschlossen. Vom Auffangbehélter aus ist die
Ablassoffnung an ein vom Kunden bereitgestelltes Absaugsystem angeschlossen. Weitere Informationen zu
den Belliftunganforderungen des Quellenexhaustsystem finden Sie im Handbuch zur Standortplanung.

Kontaktangaben

SCIEX Support

e sciex.com/contact-us

e sciex.com/support/request-support
Kundenschulung

¢ In Nordamerika: NA.CustomerTraining@sciex.com
¢ In Europa: Europe.CustomerTraining@sciex.com

¢ Die Kontaktinformationen fiir Lander auBerhalb der EU und Nordamerikas finden Sie unter
sciex.com/education.

Online-Lernzentrum

e sciex.com/LearningPortal

Verwandte Dokumentation

Die Anleitungen und Hilfetexte fiir die Analyst® -Software werden automatisch mit der Software installiert
und sind Giber das Startmenii abrufbar: All Programs > SCIEX > Analyst. Eine vollstandige Liste der
verflighbaren Dokumentation finden Sie in der Hilfe. Um die Hilfethemen nachzulesen, driicken Sie auf F1.

Die Dokumentation fiir das Massenspektrometer finden Sie auf der DVD Kundendokumente.

Die Dokumentation fiir die lonenquelle finden Sie auf der DVD Kundendokumente.

Technischer Support

SCIEX und seine Vertretungen haben auf der ganzen Welt einen Stab an voll ausgebildeten Servicekraften und
technischen Spezialisten. Der Support kann Fragen zum System oder anderen auftretenden, technischen
Problemen beantworten. Fiir weitere Informationen besuchen Sie die SCIEX-Website unter sciex.com .

PhotoSpray® lonenquelle Bedienerhandbuch
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Installation der lonenquelle 2

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Installieren Sie die lonenquelle erst im letzten
Schritt an das Massenspektrometer. Wenn die lonenquelle installiert ist, liegt am
Gerat Hochspannung an.

Die lonenquelle ist an eine Vakuum-Schnittstelle angeschlossen und wird durch zwei Hebel festgehalten. Das
Innere der lonenquelle ist durch das gehartete Glasfenster sichtbar.

Wenn die lonenquelle installiert ist, erkennt die Analyst® -Software die lonenquelle und zeigt die
lonenquellenbezeichnung der lonenquelle an.

Hinweis: Verwenden Sie fiir den Dopant stets eine separate LC-Pumpe. Bei Verwendung einer Spritzenpumpe
wird die Empfindlichkeit der lonenquelle stark herabgesetzt. Bei friiheren Versionen der PhotoSpray®
-lonenquelle; der Dopant wurde in eine drucklose Leitung eingefiihrt, wofiir eine Spritzpumpe ausreichte.

Erforderliche Materialien

e |onenquelle
e APCI Probe

e Verbrauchsmaterialiensatz fiir die lonenquelle

Vorbereitung der Installation

WARNHINWEIS! Gefahr von Stichverletzungen. Gehen Sie vorsichtig vor, wenn
Sie die Elektrodenkapillare handhaben. Die Spitze der Elektrode ist sehr spitz.

Tipp! Bewahren Sie die leere Verpackung auf. Verwenden Sie diese, um die lonenquelle aufzubewahren,
wenn sie nicht in Gebrauch ist.

e Justieren Sie die schwarze Einstellkappe an der Probe, um die Elektrodenspitze innerhalb der
Elektrodenkapillare zu bewegen.

e Stellen Sie sicher, dass die Dopantzuleitung und die Probenkapillare lang genug fiir den Anschluss an der
lonenquelle sind und geniigend Spiel lassen, um das vollstandig angeschlossene lonenquellengehause vom
Tisch zum Gehéuse der Vakuum-Schnittstelle zu tragen.

e Stellen Sie sicher, dass die Elektrodenspitze der Probe spezifikationsgemaB eingestellt ist. Fiir optimale
Stabilitat und Leistung sollte die Elektrodenspitze zwischen 0,5 und 1,0mm Gber das Ende der Probe
hinausragen.

Bedienerhandbuch PhotoSpray® lonenquelle
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Installation der lonenquelle

Dieser Abstand wirkt sich auf die Form des Sprays aus, von der wiederum die Empfindlichkeit des
Massenspektrometers abhéngt. Siehe Einstellen des Elektrodenspitzen-Uberstands auf Seite 33.

Erforderliche Gasanschliisse

Stellen Sie sicher, dass die folgenden Gase verflighar sind:

® reine Zero Air

o Ultrareiner (UHP) Stickstoff

Uberpriifen Sie die folgenden Gasanschliisse am Massenspektrometer:
e Curtain Gas™ -Zufuhr ist UHP Stickstoff

¢ Das zugefiihrte Quellenabgas ist Zero Air..

® Gas 1/Gas 2 ist UHP-Stickstoff..

Die Verwendung von UHP-Stickstoff als Gas 1 /Gas 2 gewahrleistet eine hohere Empfindlichkeit als die
Verwendung von Zero Air.

Achten Sie darauf, dass die in Tabelle 2-1 aufgefiihrten Gasanforderungen fiir die lonenquelle erfiillt sind.

Tabelle 2-1 Gas-Anforderungen

Komponenten Gas-Anforderung

PhotoSpray® lonenquelle 12 l/min UHP Stickstoff

Installieren der Probe

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Stellen Sie sicher, dass die lonenquelle
vollstandig vom Massenspektrometer getrennt ist, bevor Sie fortfahren.

Die Probe ist in der lonenquelle nicht vorinstalliert. Trennen Sie vor dem Auswechseln einer Probe immer die
lonenquelle vom Massenspektrometer. Siehe Entfernen der lonenquelle auf Seite 30.

Wenn die Probe nicht sachgemaB in der lonenquelle installiert wurde, wird die Hochspannung fiir das
Massenspektrometer und das Quellenexhaustsystem ausgeschaltet.

1. Fihren Sie die Probe in den Probeturm ein. Siehe Komponenten der lonenquelle auf Seite 6.
2. Driicken Sie vorsichtig auf die Probe, damit die Kontakte mit denen dem Probeturm einrasten.

3. Streifen Sie den Sicherungsring tiber die Probe, schieben Sie ihn nach unten, damit sein Gewinde in das
Gewinde des Probeturms greift, und ziehen Sie den Ring vollstandig fest. Ziehen Sie den Ring nur mit den
Fingern an, um das Gewinde nicht zu beschadigen.

PhotoSpray® lonenquelle Bedienerhandbuch
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Installation der lonenquelle

Abbildung 2-1 Probenkapillarenanschluss

Position |Beschreibung
1 Probenkapillare
2 Elektrodenstellmutter
3 Probe
4 Sicherungsring

4. Bringen Sie die Probenkapillarenschraube am Anschlussstiick oben an der Probe an und ziehen Sie die
Probenkapillarenschraube handfest an.

Installieren der lonenquellenanschlisse

Installieren Sie im Anschluss an die Probe die brigen lonenquellenanschliisse.
1. SchlieBen Sie die Dopantzuleitung am Dopantkapillarrohrchen an.

2. Setzen Sie die Schraube fiir die Dopantzuleitung auf das Verbindungsstiick und ziehen Sie die Schraube
anschlieBend handfest an. Siehe Abbildung 2-2.

Bedienerhandbuch PhotoSpray® lonenquelle
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Installation der lonenquelle

Abbildung 2-2 Dopantzuleitung

Position Beschreibung
1 Verbindungsstiick
2 Schraube der Dopantzuleitung
3 Dopantzuleitung

VORSICHT: Beschadigungsgefahr: Trennen Sie das Quellenkabel wahrend des Betriebs
nicht von der lonenquelle oder vom Massenspektrometer.

3. SchlieBen Sie das Quellenkabel vom Quellenanschluss am E/A-Panel des Massenspektrometers an den
9-Pin-Steckverbinder am Kontrollmodul der UV-Lampe an. Setzen Sie die beiden Klemmschrauben ein und
ziehen Sie sie anschlieBend handfest an. Siehe Abbildung 2-3.

PhotoSpray® lonenquelle Bedienerhandbuch
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Installation der lonenquelle

Abbildung 2-3 Quellenkabelanschluss

oMl
=
|L|”L|“L|h||}t
J
Position Beschreibung

1 Quellenkabel zum Massenspektrometer

2 9-Pin-Steckverbinder

3 Lampenkontrolimodul

AnschlieBen der lonenquellenkapillaren

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Umgehen Sie nicht den Erdungsanschluss.
Der Erdungsanschluss sorgt fiir die sichere Erdung zwischen Massenspektrometer
und der Probenzufuhreinrichtung.

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

& nehmen, um Leckagen zu vermeiden.

Siehe Komponenten der lonenquelle auf Seite 6.

1. Schieben Sie eine 30 cm lange rote PEEK-Kapillare in die Probenkapillarenmutter.

2. Stecken Sie die Mutter der Probenkapillare in den Anschluss oben an der Probe und ziehen Sie sie handfest
an.

3. SchlieBen Sie das andere Ende der roten PEEK-Kapillare an den Erdungsanschluss an der lonenquelle an.

Bedienerhandbuch PhotoSpray® lonenquelle
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Installation der lonenquelle

Installieren Sie die lonenquelle auf dem
Massenspektrometer

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Installieren Sie zuerst die Probe in der
lonenquelle und danach die lonenquelle selbst am Massenspektrometer.

Tipp! Fiir optimale Leistungen verwenden Sie die richtige Orificeplatte fiir das System. Verwenden Sie keine

Orificeplatte, die fiir ein anderes System bestimmt ist. Die Modell-Nummer fiir das System ist in die Orificeplatte
eingeatzt.

Wenn die Probe der lonenquelle nicht sachgemaB installiert wurde, ist keine Hochspannung verfiigbar.

1. Stellen Sie sicher, dass die Hebel auf jeder Seite der lonenquelle nach oben zeigen bzw. sich in
12-Uhr-Position befinden. Siehe Komponenten der lonenquelle auf Seite 6.

2. Richten Sie die lonenquelle auf die Vakuum-Schnittstelle aus und stellen Sie dabei sicher, dass die Hebel
an der lonenquelle auf die Anschliisse in der Vakuum-Schnittstelle ausgerichtet sind.

3. Driicken Sie die lonenquelle vorsichtig auf die Vakuum-Schnittstelle und drehen Sie die Hebel der lonenquelle
dabei nach unten, um die lonenquelle zu arretieren.

Abbildung 2-4 Installieren der lonenquelle

PhotoSpray® lonenquelle Bedienerhandbuch
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Installation der lonenquelle

Position |Beschreibung
1 Riegel
2 geoffnet (12 Uhr) und geschlossen (6:30)
3 Flihrungsstifte (2)

Das Massenspektrometer erkennt die lonenquelle und zeigt dann die Kennung der lonenquelle iiber die
Analyst® -Software an.

4. SchlieBen Sie die Kapillare des Probenaufgabegerats an den Erdungsanschluss der lonenquelle an.

Uberpriifen auf Undichtigkeiten

Kontrollieren Sie die Anschlussstiicke und die Kapillare, um sicherzustellen, dass keine Undichtigkeiten

vorhanden sind.
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Optimieren der lonenquelle 3

A A WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung oder toxisch-chemische

fa Gefahr. Verwenden Sie die lonenquelle nur, wenn Sie Kenntnisse liber die

ordnungsgemaBe Verwendung, Eingrenzung und Entsorgung von innerhalb

@ der lonenquelle verwendeten giftigen oder schadlichen Materialien haben
und darin geschult wurden.

WARNHINWEIS! Brandgefahr. Fiihren Sie der lonenquelle nicht mehr als 3 ml/min

/&\l Losungsmittel zu der maximalen Durchflussrate zu einer
Lésungsmittelansammlung in der lonenquelle fiihren. Ein Uberschreiten von der
maximalen Durchflussrate konnte zu einer Losungsmittelansammlung in der
lonenquelle fiihren. Stellen Sie sicher, dass das Quellenexhaustsystem funktioniert,
um zu verhindern, dass sich entziindliche Dampfe in der lonenquelle ansammeln.

é@ WARNHINWEIS! Gefahr von Stichverletzungen, Strahlengefahrdung,
Biogefahrdung oder toxisch-chemische Gefahr. Verwenden Sie die
lonenquelle nicht weiter, wenn das Fenster gesprungen oder zerbrochen
& ist, und wenden Sie sich an einen SCIEX-AuBendienstmitarbeiter. Alle
giftigen oder schadlichen Stoffe, die dem Gerat zugefiihrt werden, sind in
der lonenquelle und in der Abluft vorhanden. Befolgen Sie bei der

Entsorgung von scharfen und spitzen Gegenstdanden die vorhandenen
Sicherheitsvorschriften lhres Labors.

Hinweis: Wenn die Spannung der lonSpray™ zu hoch ist, kann es zu einer Koronaentladung kommen. Sie
wird durch ein blaues Leuchten an der Spitze der Probe sichtbar. Eine Koronaentladung hat eine verminderte
Empfindlichkeit und Stabilitat des lonensignals zur Folge.

Optimieren Sie die lonenquelle bei jeder Veranderung beim Analyten, der Flussraten oder der Zusammensetzung
der mobilen Phase.

Die Leistung der Quelle wird von mehreren Parametern beeinflusst. Optimieren Sie die Leistung wahrend der
Injektion einer bekannten Verbindung und (iberwachen Sie das Signal des bekannten lons. Stellen Sie die
Mikrometer-, Gas- und Spannungsparameter so ein, bis das Signal-zu-Rausch-Verhaltnis und die Signalstabilitat
maximiert sind.
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Optimieren der lonenquelle

Probeninjektion
Methode

Der fllissige Probenstrom wird der lonenquelle mithilfe einer LC-Pumpe oder einer Spritzenpumpe zugefiihrt.
Bei der Zufuhr mittels LC-Pumpe kann die Probe entweder direkt unter Verwendung der Flussinjektionsanalyse
(FIA) bzw. T-Infusion oder mithilfe eines Loop-Injektors oder Probengebers (iber eine Trennsaule in die mobile
Phase injiziert werden. Wenn die Probe mit einer Spritzenpumpe injiziert wird, wird sie direkt in die lonenquelle
eingebracht. Das Optimieren iber Infusion kann fiir die Optimierung des lonenpfads und
MS/MS-Fragment-Auswahl verwendet werden.

Flussrate

Probenflussraten werden vom Chromatographiesystem oder durch das Volumen der vorliegenden Probe
bestimmt.

Probeneinlassanforderungen

e Verwenden Sie geeignete analytische Verfahren und Praktiken, um externe Totvolumen zu minimieren.
Der Probeneinlass leitet die fllissige Probe ohne Verlust und mit einem minimalen Totvolumen in den Einlass
der lonenquelle.

e Filtern Sie Proben vor, damit die Kapillarréhrchen in den Probeneinlassen nicht durch Partikel, ausgefallte
Proben oder Salze blockiert werden.

e Stellen Sie sicher, dass alle Verbindungen fest genug sind, um Lecks zu verhindern. Anschlussstiicke nicht
zu fest anziehen.

Optimieren der APCI-Sonde

WARNHINWEIS! Strahlengefiahrdung, Biogefahrdung oder
A@ toxisch-chemische Gefahren. Stellen Sie sicher, dass das

Massenspektrometer ordnungsgemans beliiftet und eine gute allgemeine

@ Laborliiftung gewahrleistet wird. Ausreichende Laborbeliiftung zur
Kontrolle der Losungsmittel- und Probenemissionen ist fiir den sicheren
Betrieb des Massenspektrometers erforderlich.

A WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung oder toxisch-chemische
Gefahren. Stellen Sie sicher, dass die Elektrode die Spitze der Probe
tiberragt, damit gefahrliche Dampfe nicht aus der Quelle entweichen

@ kénnen. Die Elektrode darf nicht in die Probe eingelassen werden.
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Optimieren der lonenquelle

VORSICHT: Mégliche Schaden am System. Wenn das an das Massenspektrometer
angeschlossene HPLC-System nicht von der Software gesteuert wird, muss das
Massenspektrometer wahrend des Betriebs beaufsichtigt werden. Das HPLC-System
kann die lonenquelle Giberfluten, wenn sich das Massenspektrometer im Standby-Modus
befindet.

Siehe APCI-Probeparameter auf Seite 45.

VORSICHT: Signale und Signal-zu-Rauschen lassen sich mit einer Flussinjektionsanalyse
oder ,,on-column”-Injektion einfacher optimieren.

Einrichten des Systems

1. Konfigurieren Sie die LC-Pumpe so, dass sie die mobile Phase mit der erforderlichen Flussrate liefert. Siehe
Quellen-Parameter und Spannungen auf Seite 45.

2. Verbinden Sie den Erdungsanschluss an der lonenquelle mit der LC-Pumpe.

3. Konfigurieren Sie den Probengeber so, dass er mehrere Injektionen durchfiihrt.

Durchfiihren der Methode

1. Starten Sie die Analyst® -Software.

2. In der Navigationsleiste unter dem Modus Tune und Calibrate (Tunen und Kalibrieren),
doppelklicken Sie auf Manual Tuning (Manuelles Tuning).

3. Offnen Sie eine vorhandene optimierte Methode oder erstellen Sie eine Methode auf Basis der Verbindungen.
4. Wenn die lonenquelle abgekiihlt ist, kdnnen folgende Schritte durchgefiihrt werden.

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

b. Lassen Sie die lonenquelle mindestens 30 Minuten aufwarmen.

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

6. Starten Sie den Probenstrom und die Probeninjektion.

Einstellen der Startbedingungen

1. Geben Sie den Wert 70 im Feld Gas 1 der lonenquelle (GS1) ein.
2. Geben Sie den Wert 20 im Feld fiir das Gas 2 der lonenquelle (GS2) ein.

3. Geben Sie in das Feld Curtain Gas (CUR) den entsprechenden Wert fiir das Massenspektrometer ein.
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Tabelle 3-1 CUR-Parameterwerte

Massenspektrometer Startwert
Systeme 3200, 3500, 4000 und 4500 20
System 5000 und 5500 25
System 6500 und 6500" 30

4. Stellen Sie die lon Transfer Voltage (lonentransferspannung) auf 800 ein.
Optimieren von Gas 1, Gas 2, und Curtain Gas'" Flow

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

2. Stellen Sie GS1 in 5er-Schritten ein, bis Sie das beste Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis erhalten.

3. Erhohen Sie den Parameter CUR, bis das Signal schwacher wird.

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™ -Volumenstroms zu verhindern, der ein rauschendes Signal hervorrufen
kann, eine Verunreinigung der Offnung zu vermeiden und das gesamte Signal-zu-Rausch-Verhéltnis zu

erhohen.

Optimieren der Position der APCI-Probe

A WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung oder toxisch-chemische
Gefahren. Stellen Sie sicher, dass die Elektrode die Spitze der Probe
tiberragt, damit gefahrliche Dampfe nicht aus der Quelle entweichen

@ kénnen. Die Elektrode darf nicht in die Probe eingelassen werden.

VORSICHT: Beschadigungsgefahr: Seien Sie vorsichtig, wenn Sie die Probeeinstellungen
andern. Bei einigen Kombinationen der Probe- und UV-Lampenpositionen kann es
aufgrund der UV-Lampenposition schwierig sein, die Position der Probe richtig
einzustellen. Umgekehrt gilt dasselbe.

Die Offnung der Curtainplatte sollte immer frei von Lésungsmittel oder Lésungsmitteltropfchen sein.

Die Position der Spraydiise 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. Nachdem die Probe
optimiert wurde, muss sie nur noch geringfiigig angepasst werden. Wiederholen Sie das Optimierungsverfahren,
wenn die Probe entfernt wurde oder wenn sich der Analyt, die Flussrate oder die Losungsmittelzusammensetzung
andert.
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Optimieren der lonenquelle

Abbildung 3-1 zeigt die Position der Probe relativ zur UV-Lampe und zur Offnung der Curtain-Platte.

Abbildung 3-1 Position der APCI-Probe

Position |Beschreibung

1 APCI-Probe

Heizer

lonendeflektor

UV-Lampe

lonisationsbereich

lonen

Offnung der Curtain-Platte

I Nd|lOO|UV| B|lWIDN

Curtainplatte

1. Verwenden Sie die vorherigen Mikrometer als Ausgangsposition.

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

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

4. Passen Sie mit den vertikalen Mikrometereinstellungen die Probe in kleinen Schritten an, um das beste
Signal oder Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.
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5. Stellen Sie die schwarze Elektrodenkappe oben auf der Probe ein, um den Uberstand der Elektrodenkapillare
zu vergroBern oder zu verkleinern. Fiir optimale Stabilitat und Leistung sollte die Elektrode zwischen 0,5
und 1,0 mm iiber das Ende der Probe hinausragen. Siehe Einstellen des
Elektrodenspitzen-Uberstands auf Seite 33.

Optimieren der Temperatur der APCI-Probe

Die Menge und Art des Losungsmittels wirkt sich auf die optimale APCl-Probetemperatur aus. Bei héheren
Flussraten erhoht sich die optimale Temperatur.

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.

Einstellen der UV-Lampenposition

VORSICHT: Beschadigungsgefahr: Seien Sie vorsichtig, wenn Sie die Position der
UV-Lampe andern. Bei einigen Kombinationen der Probe- und UV-Lampenpositionen
kann es aufgrund der UV-Lampenposition schwierig sein, die Position der Probe richtig
einzustellen. Umgekehrt gilt dasselbe.

Die Position der UV-Lampe relativ zur Offnung der Curtain-Platte beeinflusst Empfindlichkeit und Stabilitat
des Signals. Stellen Sie die Position der UV-Lampe stets in kleinen Schritten ein.

Um die optimalen lonenquellen-Einstellungen fiir eine bestimmte Verbindung zu erhalten, probieren Sie
verschiedene Hoheneinstellungen der UV-Lampe aus und optimieren Sie die lonentransferspannung bei jeder
neuen Hoheneinstellung, damit Sie das beste Verhaltnis von UV-Lampenhdhe und lonentransferspannung
erzielen.

Die Einstellung der UV-Lampenposition hangt von der jeweiligen Verbindung ab. Wiederholen Sie diese
Optimierung bei jeder Veranderung des Analyten, der Flussrate oder der Zusammensetzung des Losungsmittels.
Nachdem die Probe optimiert wurde, muss sie nur noch geringfligig angepasst werden. Wiederholen Sie das
Optimierungsverfahren, wenn die Probe entfernt wurde oder wenn sich der Analyt, die Flussrate oder die
Losungsmittelzusammensetzung andert.
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Hinweis: Die optimale lonentransferspannung hangt ab von der Héhe der UV-Lampe. Es gibt nur eine
optimale lonentransferspannung fiir eine bestimmte UV-Lampenhéhe und nur eine optimale UV-Lampenhdhe
fur eine bestimmte lonentransferspannung. Optimieren Sie die lonentransferspannung nach der Verstellung
der UV-Lampenhdhe bei jeder neuen Hoheneinstellung, um die beste Einstellung fiir die UV-Lampenhdhe
und die lonentransferspannung zu erhalten.

* Bewegen Sie die UV-Lampe mit dem Mikrometer auf der vertikalen Achse, um das beste Signal oder
Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu erreichen.

Tipps zur Optimierung

e Wahlen Sie die niedrigste Temperatureinstellung, die zu einer vollstandigen Verdampfung der Probe fiihrt.
Je hoher die Flussigkeitsflussrate oder je groBer der Wasseranteil an der Lésungsmittelzusammensetzung,
um so hoher ist die zur Verdampfung des Analyts erforderliche Heiztemperatur. Eine zu hohe Temperatur
kann jedoch zu einer thermischen Zersetzung der Verbindung fiihren.

e Verwenden Sie den héchstméglichen Curtain Gas™ -Volumenstrom (CUR) ohne das Signal zu verringern.
Vorteile:

e Verhindert ein Durchschlagen des Curtain Gas' -Stroms, der ein rauschendes Signal hervorrufen kann.
e Eine Verunreinigung der Offnung zu verhindern.

e Erhoht das gesamte Signal-zu-Rausch-Verhaltnis.

Bei einigen schwer zu ionisierenden Verbindungen verandert sich die Signalintensitat abrupt mit den Curtain
Gas™ -Einstellungen, wobei oft ein plotzliches Maximum bei Einstellungen von 45 oder 50 erreicht wird.
Die Feinabstimmung des Curtain Gas-Stroms ist von besonderer Bedeutung bei der Optimierung fiir die
hochstmaégliche Empfindlichkeit.
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Wartung der lonenquelle 4

Die folgenden Warnhinweise beziehen Sich auf alle Wartungsverfahren in diesem Abschnitt.

WARNHINWEIS! Gefahr durch heiBBe Oberflache. Lassen Sie die lonenquelle
mindestens 30 Minutenvor dem Beginn von Wartungsarbeiten abkiihlen. Die
Oberflachen der lonenquelle und die Komponenten der Vakuum-Schnittstelle
werden beim Betrieb heiB3.

. WARNHINWEIS! Brandgefahr und toxisch-chemische Gefahren. Halten Sie

/&\l brennbare Fliissigkeiten von Flammen und Funken fern und verwenden
Sie sie nur in beliifteten chemischen Abzugshauben oder
Sicherheitswerkbanken.

WARNHINWEIS! Toxisch-Chemische Gefahren. Tragen Sie persénliche
Schutzausriistung, wie z. B. Laborkittel, Schutzhandschuhe und eine Schutzbrille,
um Haut- oder Augenkontakt zu vermeiden.

i} WARNHINWEIS! Strahlengefdahrdung, Biogefdahrdung, oder
A toxisch-chemische Gefahr. Uberpriifen Sie bei einem Chemieunfall die

Sicherheitsdatenblatter auf spezifische Anweisungen. Entfernen Sie

@ ausgelaufene Flissigkeiten nur dann, wenn sich daraus keine Gefahren
ergeben. Vergewissern Sie sich, dass sich das System im Standby-Modus
befindet, bevor Sie ausgelaufene Fliissigkeiten in der Ndhe der lonenquelle
saubern. Verwenden Sie eine geeignete personliche Schutzausriistung und
Absorptionstiicher, um ausgelaufene Fliissigkeiten aufzunehmen, und
entsorgen Sie die ausgelaufenen Materialien entsprechend den 6rtlichen
Vorschriften.

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Vermeiden Sie den Kontakt mit der
Hochspannung, die an der Koronaentladungsnadel und der Curtainplatte anliegt.
Versetzen Sie das System in den Standby-Modus, bevor Sie die Probenkapillare
oder andere Ausriistungsteile in der Nahe der lonenquelle anpassen.
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Wartung der lonenquelle

é@ WARNHINWEIS! Gefahr von Stichverletzungen, Strahlengefdahrdung,
Biogefahrdung oder toxisch-chemische Gefahr. Verwenden Sie die

lonenquelle nicht weiter, wenn das Fenster gesprungen oder zerbrochen

& ist, und wenden Sie sich an einen SCIEX-AuBendienstmitarbeiter. Alle
giftigen oder schadlichen Stoffe, die dem Gerat zugefiihrt werden, sind in
der lonenquelle und in der Abluft vorhanden. Befolgen Sie bei der
Entsorgung von scharfen und spitzen Gegenstdnden die vorhandenen
Sicherheitsvorschriften lhres Labors.

Dieser Abschnitt liefert Informationen zu allgemeinen Wartungsverfahren fiir die lonenquelle. Um zu bestimmen,
wie oft die lonenquelle gereinigt werden muss oder wie haufig vorbeugende Wartungen durchgefiihrt werden
miussen, berlicksichtigen Sie bitte Folgendes:

e Getestete Verbindungen

Effiziens der Probenaufbereitung und die Reinheit der Extraktion

Anzahl der Proben, die in einem Batch gemessen werden

Gesamtlaufzeit des Systems

Diese Faktoren kénnen zu Veranderungen der lonenquellen-Leistung fiihren und anzeigen, dass eine Wartung
erforderlich ist.

Stellen Sie sicher, dass die installierte lonenquelle vollstandig mit dem Massenspektrometer abschlieBt und
keine Gaslecks zu erkennen sind. Uberpriifen Sie die lonenquelle und die Anschlussstiicke regelmaBig auf
Undichtigkeiten. Reinigen Sie die Komponenten der lonenquelle regelmaBig, um ihre Funktionsfahigkeit zu
erhalten.

PhotoSpray® lonenquelle Bedienerhandbuch
28 von 50 RUO-IDV-05-1461-DE-B



Wartung der lonenquelle

VORSICHT: Mégliche Schaden am System. Verwenden Sie nur die empfohlenen
Reinigungsmethoden und -materialien, um das Gerat nicht zu beschadigen.

Erforderliche Materialien
e Gabelschlissel 1/4 Zoll
e Schlitzschraubendreher

e Methanol, MS-Qualitat

e Deionisiertes Wasser in HPLC-Qualitat

e Schutzbrillen

e Atemschutzmaske und Filter

e Puderfreie Handschuhe (Neopren- bzw. Nitrilhandschuhe werden empfohlen)

o Kittel

Reinigen Sie die Oberflachen der lonenquelle

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Trennen Sie vor Beginn dieses Verfahrens
die lonenquelle vom Massenspektrometer. Folgen Sie den vorgeschriebenen
Sicherheitsverfahren fiir elektrische Arbeiten.

Reinigen Sie die Oberflachen der lonenquelle, wenn etwas iibergelaufen ist oder sie verschmutzt sind.

1. Trennen Sie die lonenquelle vom Massenspektrometer.

2. Wischen Sie die Oberflachen der lonenquelle mit einem weichen, feuchten Tuch ab.

Reinigen der Probe

Spiilen Sie die lonenquelle regelmaBig durch, unabhangig von der Art der Verbindungen, die als Proben dienten.
Richten Sie zum Durchspiilen eine Methode speziell zur Durchfiihrung eines Spiilvorgangs in der Analyst®
-Software ein.

1. Wechseln Sie zu einer mobilen Phase, wie z. B. 1:1 Wasser:Acetonitril oder 1:1 Wasser:Methanol.
2. Stellen Sie die Position der Probe so ein, dass sie méglichst weit von der Offnung entfernt ist.
3. Gehen Sie in der Analyst® -Software wie folgt vor:

a. Stellen Sie die TEM auf 500 bis 600.

b. Stellen Sie GS1 und GS2 auf mindestens 40 ein.

c. Geben Sie die hdchstmdgliche Einstellung fiir CUR ein.

d. Warten Sie, bis der Sollwert fir TEM erreicht ist.
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Wartung der lonenquelle

4. Injizieren Sie die mobile Phase 10 bis 15 Minuten lang durch die Kapillare beider Probes bei einer Flussrate
von 1 ml/min.

5. Stellen Sie sicher, dass die Probe und die Probenkapillare sorgfaltig gespiilt werden.

Entfernen der lonenquelle

Hinweis: Der Stickstoff-Durchfluss erhéht sich um 5,3 I/min, wenn das Massenspektrometer ausgeschaltet
ist oder die lonenquelle vom System entfernt wird. Zur Verringerung des Stickstoffgas-Verbrauchs und um
das Massenspektrometer bei Nichtverwendung sauber zu halten, lassen Sie die lonenquelle auf dem
Massenspektrometer installiert und das System eingeschaltet.

Die lonenquelle kann schnell und einfach ohne Werkzeug entfernt werden. Entfernen Sie immer die lonenquelle

vom Massenspektrometer, bevor eine Wartung der lonenquelle oder ein Austausch der Probe durchgefiihrt
wird.

1. Beenden Sie alle laufenden Scans.

Schalten Sie den Probenstrom aus.

Geben Sie 0 im Feld TEM ein, wenn die Heizer in Betrieb sind.

Lassen Sie die lonenquelle mindestens 30 Minuten abkdihlen.

Trennen Sie die Probenkapillare vom Erdungsanschluss.

Drehen Sie die beiden Hebel nach oben in die 12-Uhr-Position, um die lonenquelle freizugeben.

Ziehen Sie die lonenquelle vorsichtig von der Vakuum-Schnittstelle weg.

G N o v B~ W N

Legen Sie die lonenquelle auf eine saubere und sichere Oberflache.

Entfernen der Probe

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Trennen Sie vor Beginn dieses Verfahrens
die lonenquelle vom Massenspektrometer. Folgen Sie den vorgeschriebenen
Sicherheitsverfahren fiir elektrische Arbeiten.

VORSICHT: Mogliche Schaden am System. Um Beschadigungen der Probe zu vermeiden,
achten Sie darauf, dass die hervorstehende Elektrodenspitze bzw. die
Koronaentladungsnadel keine Teile des lonenquellengehéauses beriihren.
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Die Probe kann schnell und einfach ohne Werkzeug entfernt werden. Entfernen Sie die lonenquelle immer vom
Massenspektrometer, bevor Sie die Probe auswechseln oder Wartungen an der Probe durchfiihren.

Voraussetzungen

e Entfernen der lonenquelle auf Seite 30

1. Losen Sie die Probenkapillarenschraube und entfernen Sie dann die Probenkapillare von der Probe.
2. Losen Sie den Sicherungsring, der die Probe mit dem lonenquellengehause verbindet.

3. Ziehen Sie vorsichtig die Probe gerade aus dem Probeturm heraus.

4. Legen Sie die Probe auf einen sicheren und sauberen Untergrund.

Ersetzen der Elektrodenkapillare

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Trennen Sie vor Beginn dieses Verfahrens
die lonenquelle vom Massenspektrometer. Folgen Sie den vorgeschriebenen
Sicherheitsverfahren fiir elektrische Arbeiten.

WARNHINWEIS! Gefahr von Stichverletzungen. Gehen Sie vorsichtig vor, wenn
Sie die Elektrodenkapillare handhaben. Die Spitze der Elektrode ist sehr spitz.

Die Probe enthalt eine Elektrodenkapillare. Ersetzen Sie die Elektrodenkapillare, wenn es zu einem
Leistungsriickgang kommt.

Voraussetzungen

e Entfernen der lonenquelle auf Seite 30

e Entfernen der Probe auf Seite 30

1. Entfernen Sie die Elektrodenstellmutter.

2. Halten Sie die Probe so, dass die Spitze nach unten zeigt, damit die Feder in der Probe bleibt. Ziehen Sie
die PEEK-Verbindung und die befestigte Elektrodenkapillare aus der Probe.
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Wartung der lonenquelle

Abbildung 4-1 Probe — erweiterte Ansicht

v

I
T

Position Beschreibung

1 Elektrodenstellmutter

1/4-Zoll-Sicherungsmutter
Feder

Sicherungsring

Elektrodenspitze

Elektrodenkapillare

2
3
4
5 Zerstauberrohr
6
7
8

PEEK-Verbindung

3. Entfernen Sie die Sicherungsmutter, die die Elektrodenkapillare in der PEEK-Verbindung befestigt, mit
einem 1/4-Zoll-Gabelschlussel.

4. Trennen Sie die Elektrodenkapillare von der Sicherungsmutter.
5. Stecken Sie die neue Elektrodenkapillare in die Sicherungsmutter und dann in das PEEK-Verbindungssttick.
Stellen Sie sicher, dass die Elektrodenkapillare so weit wie maglich in die PEEK-Verbindung eingefiihrt ist.

Im Fall einer Liicke zwischen der Elektrodenkapillare und ihrem Sitz in der Verbindung kann ein Totvolumen
auftreten.

6. Ziehen Sie die Sicherungsmutter fest.
Gewindegange nicht verkanten und Sicherungsmutter nicht zu fest anziehen, da es ansonsten zu einer
Undichtigkeit der Kapillare fiihren kann.

7. Stellen Sie sicher, dass sich die Feder noch in der Probe befindet, und ziehen Sie anschlieBend die
Elektrodenstellmutter an.

8. Richten Sie die Elektrodenkapillare auf die schmale Offnung des Zerstauberrohrs aus und schieben Sie
anschlieBend die PEEK-Verbindung mit der eingefiihrten Elektrodenkapillare in die Probe. Achten Sie darauf,
die Elektrodenkapillare nicht zu verbiegen.
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9. Installieren Sie die Probe. Siehe Installieren der Probe auf Seite 14.
10.SchlieBen Sie die Probenkapillare an. Siehe AnschlieBen der lonenquellenkapillaren auf Seite 17

11.Installieren Sie die lonenquelle an dem Massenspektrometer. Siehe Installation der lonenquelle auf
Seite 13.

12.Einstellen des Elektrodenspitzen-Uberstands. Siehe Einstellen des Elektrodenspitzen-Uberstands
auf Seite 33.

Einstellen des Elektrodenspitzen-Uberstands

A WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung oder toxisch-chemische
Gefahren. Stellen Sie sicher, dass die Elektrode die Spitze der Probe
tiberragt, damit gefahrliche Dampfe nicht aus der Quelle entweichen

@ kénnen. Die Elektrode darf nicht in die Probe eingelassen werden.

WARNHINWEIS! Gefahr von Stichverletzungen. Gehen Sie vorsichtig vor, wenn
Sie die Elektrodenkapillare handhaben. Die Spitze der Elektrode ist sehr spitz.

Passen Sie den Elektrodenspitzen-Uberstand an, um die bestmégliche Leistung zu erreichen. Die optimale
Einstellung héngt von der Verbindung ab. Der Abstand, um den die Spitze der Elektrode hervorsteht, wirkt
sich auf die Form des Sprays aus, diese wiederum wirkt sich auf die Empfindlichkeit des Massenspektrometers
aus.

e Justieren Sie die schwarze Einstellkappe fiir Elektroden auf der Probe, um die Elektrodenspitze zu verlangern.
Die Elektrodenspitze sollte 0,5 bis 1,0 mm (iber das Ende der Probe hinausragen.

Abbildung 4-2 Anpassung des Elektrodenspitzen-Uberstands

O
05-1mm 4®

Position |Beschreibung

1 Probe
2 Elektrode
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Wartung der lonenquelle

Reinigen des optischen UV-Fensters

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Stellen Sie sicher, dass die lonenquelle
vollstandig vom Massenspektrometer getrennt ist, bevor Sie fortfahren.

WARNHINWEIS! Gefahr durch heif3e Oberflache. Lassen Sie die lonenquelle
mindestens 30 Minutenvor dem Beginn von Wartungsarbeiten abkiihlen. Die
Oberflachen der lonenquelle und die Komponenten der Vakuum-Schnittstelle
werden beim Betrieb heil3.

WARNHINWEIS! Toxisch-Chemische Gefahren. Tragen Sie personliche
Schutzausriistung, wie z. B. Laborkittel, Schutzhandschuhe und eine Schutzbrille,
um Haut- oder Augenkontakt zu vermeiden.

. WARNHINWEIS! Strahlengefahrdung, Biogefahrdung, oder
a toxisch-chemische Gefahr. Uberpriifen Sie bei einem Chemieunfall die

Sicherheitsdatenblatter auf spezifische Anweisungen. Entfernen Sie

@ ausgelaufene Flissigkeiten nur dann, wenn sich daraus keine Gefahren
ergeben. Vergewissern Sie sich, dass sich das System im Standby-Modus
befindet, bevor Sie ausgelaufene Fliissigkeiten in der Ndhe der lonenquelle
saubern. Verwenden Sie eine geeignete personliche Schutzausriistung und
Absorptionstiicher, um ausgelaufene Flissigkeiten aufzunehmen, und
entsorgen Sie die ausgelaufenen Materialien entsprechend den 6rtlichen
Vorschriften.

é@ f} WARNHINWEIS! Gefahr von Stichverletzungen, Strahlengefihrdung,
Biogefahrdung oder toxisch-chemische Gefahr. Verwenden Sie die
lonenquelle nicht weiter, wenn das Fenster gesprungen oder zerbrochen
& ist, und wenden Sie sich an einen SCIEX-AuBendienstmitarbeiter. Alle
giftigen oder schadlichen Stoffe, die dem Gerat zugefiihrt werden, sind in
der lonenquelle und in der Abluft vorhanden. Befolgen Sie bei der

Entsorgung von scharfen und spitzen Gegenstanden die vorhandenen
Sicherheitsvorschriften lhres Labors.

VORSICHT: Mogliche Schaden am System. Tragen Sie bei der Handhabung der UV-Lampe
puderfreie Handschuhe. Fingerabdriicke von der Handhabung der UV-Lampe bilden
unter hohen Temperaturen und starker UV-Intensitat dtzende Verbindungen, die die
Oberflache der UV-Lampe angreifen und dazu fiihren kénnen, dass die Lampe beim
Einschalten zerbricht. Halten Sie das optische UV-Fenster trocken und schiitzen Sie es
vor Veratzungen, wenn Sie die UV-Lampe handhaben.
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Gehen Sie folgendermaBen vor, um das optische UV-Fenster bei Verschmutzung zu reinigen.

Voraussetzungen

e Entfernen der lonenquelle auf Seite 30

1. Entfernen Sie die beiden Klemmschrauben und trennen Sie das Quellenkabel vom 9-poligen Steckverbinder
am UV-Lampenkontrollmodul. Siehe Abbildung 4-3.

Entfernen Sie die beiden 4-mm-Sechskantschrauben.
Entfernen Sie das UV-Lampenkontrollmodull von der lonenquelle.

Driicken und drehen Sie die UV-Lampenhalterung und entfernen Sie sie von der lonenquelle.

uioA N

Entfernen Sie den UV-Leuchtkdrper aus der lonenquelle.

Hinweis: Gehen Sie mit dem UV-Leuchtkérper vorsichtig um, um ihn nicht zu beschadigen.

Abbildung 4-3 Komponenten der UV-Lampe

Position |Beschreibung

1 Quellenkabel zum Massenspektrometer

4-mm-Schrauben

Lampenkontrollmodul

Druckfeder

v |l W N

UV-Lampe
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Position |Beschreibung

6 Lampenhalterung

7 Optisches UV-Fenster

6. Reinigen Sie das optische UV-Fenster mit einer Methanol-Wasser-Ldsung im Verhaltnis 1:1. Verwenden
Sie fusselfreie Tiicher oder Schaumstofftupfer.

7. Wenn das optische UV-Fenster sauber ist, setzen Sie die UV-Lampe wieder in die lonenquelle ein.
8. Drehen Sie die UV-Lampenhalterung in die lonenquelle, um den UV-Leuchtkodrper zu befestigen.

9. Setzen Sie die beiden 4-mm-Sechskantschrauben wieder ein.

10.Installieren Sie das UV-Lampenkontrollmodull an der lonenquelle.

11.SchlieBen Sie Sie das Quellenkabel am 9-poligen Steckverbinder des UV-Lampenkontrollmoduls an.
12.Setzen Sie die beiden Klemmschrauben ein und ziehen Sie sie handfest an.

13.Installieren Sie die lonenquelle an dem Massenspektrometer. Siehe Installation der lonenquelle auf
Seite 13.

Austauschen des UV-Leuchtkorpers

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Trennen Sie vor Beginn dieses Verfahrens
die lonenquelle vom Massenspektrometer. Folgen Sie den vorgeschriebenen
Sicherheitsverfahren fiir elektrische Arbeiten.

WARNHINWEIS! Gefahr durch heiBe Oberflache. Lassen Sie die lonenquelle
mindestens 30 Minutenvor dem Beginn von Wartungsarbeiten abkiihlen. Die
Oberflachen der lonenquelle und die Komponenten der Vakuum-Schnittstelle
werden beim Betrieb heiB3.

VORSICHT: Mogliche Schaden am System. Tragen Sie bei der Handhabung der UV-Lampe
puderfreie Handschuhe. Fingerabdriicke von der Handhabung der UV-Lampe bilden
unter hohen Temperaturen und starker UV-Intensitat dtzende Verbindungen, die die
Oberflache der UV-Lampe angreifen und dazu fiihren kénnen, dass die Lampe beim
Einschalten zerbricht. Halten Sie das optische UV-Fenster trocken und schiitzen Sie es
vor Veratzungen, wenn Sie die UV-Lampe handhaben.

Voraussetzungen

e Entfernen der lonenquelle auf Seite 30

Nach mehrmonatigem Dauereinsatz muss der UV-Leuchtkdrper mdglicherweise ausgetauscht werden. Tauschen
Sie den UV-Leuchtkorper aus, wenn er bei Inbetriebnahme der lonenquelle nicht eingeschaltet wird. Weitere
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Informationen zur Behebung von Stérungen der UV-Lampe finden Sie unter Tipps zur Fehlerbehebung
auf Seite 38.

1. Entfernen Sie die beiden Klemmschrauben und trennen Sie das Quellenkabel vom 9-poligen Steckverbinder
am UV-Lampenkontrollmodul. Siehe Abbildung 4-3 auf Seite 35.

2. Entfernen Sie die beiden 4-mm-Sechskantschrauben.
3. Entfernen Sie das UV-Lampenkontrollmodull von der lonenquelle.

4. Driicken und drehen Sie die UV-Lampenhalterung und entfernen Sie sie von der lonenquelle.

Hinweis: Gehen Sie mit dem UV-Leuchtkérper vorsichtig um, um ihn nicht zu beschadigen.

Tauschen Sie die UV-Lampe aus.
Drehen Sie die UV-Lampenhalterung in die lonenquelle, um den UV-Leuchtkdrper zu befestigen.
Setzen Sie die beiden 4-mm-Sechskantschrauben wieder ein.

Installieren Sie das UV-Lampenkontrollmodull an der lonenquelle.

W e N o WU

SchlieBen Sie Sie das Quellenkabel am 9-poligen Steckverbinder des UV-Lampenkontrolimoduls an.
10.Setzen Sie die beiden Klemmschrauben ein und ziehen Sie sie handfest an.

11.Installieren Sie die lonenquelle an dem Massenspektrometer. Siehe Installation der lonenquelle auf
Seite 13.

Ersetzen Sie die Probenkapillare

WARNHINWEIS! Stromschlaggefahr. Trennen Sie vor Beginn dieses Verfahrens
die lonenquelle vom Massenspektrometer. Folgen Sie den vorgeschriebenen
Sicherheitsverfahren fiir elektrische Arbeiten.

Gehen Sie folgendermaBen vor, um die Probenkapillare zu ersetzen, wenn es blockiert ist.

Voraussetzungen

e Stoppen Sie den Probenstrom und stellen Sie sicher, dass die gesamten Gase durch das
Quellenexhaustsystem abgefiihrt wurden.

e Entfernen der lonenquelle auf Seite 30

1. Trennen Sie die Probenkapillare von der Probe und vom Erdungsanschluss.
Ersetzen Sie die Probenkapillare durch eine Kapillare der gleichen Lange.

Installieren Sie die lonenquelle. Siehe Installation der lonenquelle auf Seite 13.

> wnN

Starten Sie den Probendurchsatz.
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Fehler

Mogliche Ursache

Fehlerbehebung

UV-Lampe befindet sich im
Kontrollmodus.

Es ist ein Kurzschluss auf der
Leiterplatte oder in der UV-Lampe
aufgetreten.

Stellen Sie sicher, dass der
Kontaktstreifen der Leiterplatte
richtig mit der Feder oder der
Unterlegscheibe der UV-Lampe
verbunden ist. Tauschen Sie die
UV-Lampe aus. Siehe
Austauschen des
UV-Leuchtkérpers auf Seite
36. Wenden Sie sich an einen
AuBendienstmitarbeiter, wenn sich
das Problem nicht beheben lasst.

Das UV-Lampenkontrollmodul ist
defekt.

Wenden Sie sich an einen
AuBendienstmitarbeiters (FSE).

Die UV-Lampe verbleibt langer als
5 Sekunden im Ignition-Modus,
nachdem das Massenspektrometer
betriebsbereit ist.

Es liegt kein Steuersignal vor.
Moglicherweise ist ein Quellenkabel
defekt.

Uberpriifen Sie, ob das
Quellenkabel ordnungsgemal
angeschlossen ist. Wenn ja,
tauschen Sie das Kabel aus.

Das Massenspektrometer ist nicht
betriebsbereit.

Stellen Sie sicher, dass das
Massenspektrometer betriebsbereit
ist. Starten Sie die -Software neu.

Madglicherweise ist ein Riegel offen.

Stellen Sie sicher, dass die Riegel
geschlossen sind. Siehe
lonenquellen-Sensorschaltung
auf Seite 11.

Es liegt ein mangelhafter
elektrischer Kontakt im
UV-Lampengehause vor.

1. Bauen Sie die UV-Lampe aus.

2. Uberpriifen Sie die Fassung und
die obere Elektrode der
UV-Lampe auf Korrosion.

3. Uberpriifen Sie die elektrischen
Anschliisse der UV-Lampe.

4. Bauen Sie die UV-Lampe wieder
ein.

Siehe Austauschen des
UV-Leuchtkérpers auf Seite
36.
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Fehler

Mogliche Ursache

Fehlerbehebung

Es befindet sich keine UV-Lampe
im UV-Lampenkontrollmodul.

Setzen Sie eine UV-Lampe in das
UV-Lampenkontrollmodul ein.

Die UV-Lampe funktioniert nicht.

Tauschen Sie die UV-Lampe aus.

Das UV-Lampenkontrollmodul ist
defekt.

Wenden Sie sich an einen
AuBendienstmitarbeiters (FSE).

Die Lampe befindet ist
betriebsbereit, es erscheint jedoch
kein Signal (Nulllinie).

Die lonentransferspannung ist auf
einen Wert unter 500 V
(Absolutwert) eingestellt.

Stellen Sie die
lonentransferspannung (IS) auf
einen Wert (iber 500 V
(Absolutwert) ein.

Das optische UV-Fenster ist
verunreinigt.

Reinigen Sie das optische
UV-Fenster. Siehe Reinigen des
optischen UV-Fensters auf
Seite 34.

Es blinkt mehr als eine LED.

Der UV-Leuchtkorpers ist defekt.

Tauschen Sie die UV-Lampe aus.
Siehe Austauschen des
UV-Leuchtkérpers auf Seite
36.

Das UV-Lampenkontrollmodul ist
defekt.

Wenden Sie sich an einen
AuBendienstmitarbeiters (FSE).

Das Signal ist schwach.

Das Zufuhrsystem des Dopants ist
defekt.

Uberpriifen Sie den Fluss des
Dopants zum Einlass-T-Stiick.

Das Auflosungspotenzial (DP) ist
nicht optimiert.

Optimieren Sie das DP, um das
beste Signal oder
Signal-zu-Rausch-Verhaltnis zu
erzielen. Die Optimalwerte kénnen
von den mit anderen lonenquellen
ermittelten Werten abweichen.

Die UV-Lamper der lonenquelle ist
nicht richtig positioniert.

Optimieren Sie die vertikale Position
der UV-Lampe.

Die APCI-Elektrode ist verunreinigt
oder verstopft.

Ersetzen Sie die Elektrode. Siehe
Ersetzen der
Elektrodenkapillare auf Seite
31.
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Grundlagen der Handhabung -
lonenquelle A

lonisationsprozess

Die Grundlage fiir friihere Inkompatibilitaten bei der Verbindung von Fliissigkeitschromatographie mit
Massenspektrometrie ergab sich aus der Schwierigkeit, relativ schwerfllichtige, in einer Flissigkeit geloste
Molekaiile in ein molekulares Gas ohne ibermaBigen Zerfall umzuwandeln. Bei APCI und Elektrospray-lonisation
(ESI) handelt es sich um zwei gelaufige Verfahren der sanften lonisation.

Die PhotoSpray® -lonenquelle stellt eine Weiterentwicklung der APCI-Technik dar. Anstelle der im APCI-Verfahren
verwendeten Korona-Entladung wird hierbei eine UV-Lampe zur Initiierung des lonisationsprozesses verwendet.

Die durch die erhitzte Zerstauberprobe eingefiihrte Proben werden mit Hilfe eines Zerstaubergases in den
lonisationsbereich gespriiht. Innerhalb der Probe durchlaufen die fein verteilten Proben- und
Losungsmittel-Tropfchen eine schnelle Verdampfung mit minimaler thermischer Zersetzung.

Ein Dopant, in der Regel Toluol, wird ebenfalls im Zerstaubergas in der Quellenkammer verdampft. Bei Eintritt
der verdampften Mischung in den lonisationsbereich werden die Dopantmolekiile durch die UV-Strahlung der
Lampe ionisiert. Die gasformigen Proben- und Lésungsmittelmolekiilionen werden durch den
Potenzialunterschied zwischen der Probe und der Curtain-Platte aus dem lonisationsbereich angezogen. Siehe
Abbildung A-2.

Die Photoionen, die in groBer Zahl aus dem Dopant gebildet werden, leiten eine Kaskade von
lon-Molekiil-Reaktionen unter Beteiligung von Losungsmittelmolekdilen ein. Die lon-Molekiil-Reaktionen flihren
schlieBlich zur Bildung der ionisierten Analyten der Form [MH]" (durch Protonentransfer) oder [M]™ (durch
Ladungsaustausch), je nach Art des Analyt-Molekiils. Im Negativionenmodus werden [M H] lonen durch
Protonenabstraktion gebildet.

Die bei Atmospharendruck auftretende hohe StoBrate bewirkt bei glinstigen thermodynamischen Parametern
eine effiziente Ubertragung der Ladung des Photoions auf den Analyten. Im Allgemeinen herrschen in der
PhotoSpray® -lonenquelle Protonentransferreaktionen vor.

Daten zur thermodynamischen lonisation der gangigsten organischen Verbindungen sind auf der NIST-Website
unter http://webbook.nist.gov/chemistry verfiigbar (kostenlos zum Zeitpunkt der Veréffentlichung).

Auswahl des Dopants

VORSICHT: Mégliche Schaden am System. Verwenden Sie als Dopant kein Aceton.
Aceton fiihrt potenziell zu einer Schadigung der Gasschlauche.

Die Photoionenproduktion wird durch Zugabe eines Dopants zum Zerstaubergas deutlich gesteigert (im
Vergleich zum Zerstaubergas ohne Dopant). Folgende Kriterien bestimmen die Auswahl des idealen Dopants:
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Grundlagen der Handhabung - lonenquelle

¢ Seine Fahigkeit zur Photoionisation aufgrund seiner glinstigen lonisationsenergie (mit 10,0 eV knapp
unterhalb des Energieniveaus der UV-Photonen). Siehe Abbildung A-1.

¢ Die Leichtigkeit, mit der er sich kontinuierlich im Zerstaubergasstrom verdampfen Iasst.

e Seine Verflgbarkeit in hochreiner Qualitat (vorzugsweise HPLC-Qualitat) und geringer Toxizitat.

Abbildung A-1 lonisationsenergieskala
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Toluol (mit einer lonisationsenergie von 8,83 eV) erfiillt alle diese Anforderungen und ist der bevorzugte Dopant
fiir die meisten PhotoSpray® -lonenquellen-Anwendungen. Aufgrund seiner relativ hohen Rekombinationsenergie
und seiner geringe Protonenaffinitat reagiert das Toluol-Photoion gerne mit Spezies, die entweder aufgrund
von Ladungstransfer oder von Protonentransfer im lonisationsbereich vorhanden sind.

Zusammensetzung von Eluent und Modifikatoren

Die Zusammensetzung der Eluentenphase ist ein wichtiger Parameter, der bei der Entwicklung eines Verfahrens
fiir die PhotoSpray® -lonenquelle zu beriicksichtigen ist. Unmittelbar im Anschluss an die Photoionisation
eroffnet die Reaktion von Photoionen mit Losungsmittelmolekiilen einen Reaktionsweg durch Bildung von
geladenen Zwischenclustern. Diese Cluster gruppieren sich rasch neu und bilden protonierte Lsungsmittelcluster
(unter Freisetzung deprotonierter Dopantmolekiile). Diese Losungsmittelcluster fungieren wiederum als eine
Zwischenstufe in der lonisation des Analyts.

Losungsmittelcluster sind durch eine Zuordnungsnummer gekennzeichnet, die Aufschluss gibt iiber Art und
Struktur des Losungsmittelmolekiils. So sind beispielsweise drei Losungsmittelmolekiile an den mit einem
protischen Losungsmittel wie Methanol ((CH;0H); H™-) gebildeten protonierten Clustern beteiligt und zwei
Losungsmittelmolekiile an protonierten Clustern eines dipolaren, aprotischen Losungsmittels wie Acetonitril
((CH3CN), H™.). Die letzte Protonierung des Analytmolekils erfolgt durch Protonentransfer aus diesen Clustern.
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Eluent

Bei der Umkehrphasen-Chromatographie bietet ein Methanol und Wasser enthaltender Eluent die beste
Empfindlichkeit gegeniiber den meisten Analysespezies. Das Vorkommen von Actonitril im Eluenten bewirkt
in der Regel bei einigen Verbindungen eine Signalreduzierung.

Bei der Normalphasen-Chromatographie, bei der Ladungstransferreaktionen liberwiegen, kann ein rein
organischer Eluent das Analysesignal erheblich verstarken. Allerdings kann auch die Verwendung von
Umkehrphaseneluenten zu einer deutlichen Steigerung der Empfindlichkeit beitragen. Ein Gemisch aus Isooktan
und 2-Propanol eignet sich gut fiir die Verwendung in der PhotoSpray® -lonenquelle Protonentransferreaktionen
vor. Chlorierte Losungsmittel wie Methylenchlorid und Chloroform sind ebenfalls mit der APPI-lonisation
kompatibel.

Modifikatoren

Modifikatoren wie z. B. Ameisensaure, Essigsaure, Ammoniumformiat und Ammoniumacetat lassen sich zwar
in der PhotoSpray® -lonenquelle verwenden, bewirken aber in der Regel keine deutliche Steigerung der
lonenproduktion. Die typische Konzentration von Ammoniumformiat oder Ammoniumacetat liegt zwischen 2
und 10 mM bei positiven lonen und zwischen 2 und 50 mM bei negativen lonen. Die Konzentration der
organischen Sauren betragt zwischen 0,01 und 6,0 Vol.-%.

Andere Modifikatoren wie Triethylamin, Natriumphosphat, Trifluoressigsaure oder Natriumdodecylsulfat sind
nicht gebrauchlich, da sie das Spektrum mit ihren lonenmischungen und Clustern verkomplizieren. Sie kdnnen
auBerdem die Starke des lonensignals der Zielverbindung abschwachen.

lonisationsbereich

Abbildung A-2 zeigt den primaren lonisationsbereich (gestrichelter Kreis) innerhalb der
Photoionisationsquelle. In diesem Bereich strahlt das UV-Licht im rechten Winkel aus der Lampendéffnung
durch den Zerstaubergasstrom und verdampft den Eluentenstrom.
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Abbildung A-2 Querschnitt durch die PhotoSpray-lonenquellenkammer
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Photoionenproduktion

Photoionen werden hauptachlich aus den Dopantmolekiilen in der Gasphase des Zerstaubergasstroms durch
direkte Exposition gegeniiber dem von der Kryptonlampe ausgesendeten Photonenstrahl von 10,0 eV produziert.
Die (als Primarionen agierenden) Photoionen reagieren ihrerseits mit Ldsungsmittelmolekiilen und produzieren
geladene Zwischencluster. Die letzte Protonentransferreaktion erfolgt zwischen protonierten
Losungsmittelclustern und Probenmolekiilen und fiihrt zur Bildung von Analyse-lonen. Ein anderer Reaktionsweg
zur Bildung von lonen mit ungerader Elektronenzahl aus Analytmolekiilen mit sowohl geringem
lonisationsenergieniveau und geringer Protonenaffinitat beinhaltet eine direkte Ladungstransferreaktion des
Photoions.
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Durch Kollisionen im lonisationshereich wird eine Gleichgewichtsverteilung bestimmter lonen aufrechterhalten.
Uberschiissige Energie, die ein lon bei der lonen-Molekiil-Reaktion aufnehmen kann, wird thermalisiert. Die
Bildung von Produkt- und Eduktionen wird durch den Gleichgewichtszustand bei Atmospharendruck geregelt.

Photoionenbewegung

Wenn sich die Analytionen im primaren lonisationsbereich bilden, werden sie durch Anlegen eines
Offset-Potenzials zwischen dem PhotoSpray® -lonendeflektor und der Curtain-Platte des Massenspektrometers
in Richtung der Offnung gedréngt. Der Optimalwert fiir das Offset-Potenzial liegt in der Regel um einige
Hundert Volt absolut iiber dem der Curtain-Platte (500 V, relativ zur Erde, bei gleicher Polaritdt wie die zu
analysierenden lonen). Dies hangt sowohl von der Art des Analyten als auch von der Entfernung zwischen
lonendeflektor und Curtain-Platte ab.

Die lonenquelle erzeugt einen Gesamtionenstrom, der geringer als der des APCI-Verfahrens ist. Allerdings
erreicht diese lonenquelle eine hohe Empfindlichkeit, was teilweise daran liegt, dass die im feldfreien
lonisationsbereich gebildeten lonen mit hoher Effizienz zum Massenspektrometer (ibertragen werden kénnen.

Beschreibung des Probeneinlasses

Die Zerstauberprobe besteht aus einem Edelstahlréhrchen mit einem AuBendurchmesser von 0,012 Zoll und
einem von Zerstaubergas umstromten Zerstauber. Der fllissige Probenstrom wird durch den Zerstauber gepumpt,
wo er in einem beheizten Keramikrohr vernebelt wird. Wenn die fliissige Probe in das Keramikrohr gepumpt
wird, verdampfen die Probe und das Losungsmittel. Der Dampf stromt dann durch das Keramikrohr in den
lonisationsbereich im lonenquellengehause.

Die Temperatur des Heizers bestimmt die Verdampfungsrate der Probe und folglich auch den Grad der
thermischen Zersetzung innerhalb der Probe. Die tatsachliche Temperatur von Probe und Losungsmittel
iibersteigt nicht die Verdampfungstemperatur. Mit anderen Worten: Es kommt zu keinem nennenswerten
Siedeverzug der fliissigen Probe. Allerdings bewirkt der Temperaturanstieg auch einen Anstieg der
Verdampfungsrate, was zur thermischen Zersetzung der Probenionen fiihren kann.
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Quellen-Parameter und
Spannungen B

APCI-Probeparameter

Tabelle B-1 zeigt die Betriebsbedingungen fiir die lonenquelle. Diese Bedingungen stellen einen
Ausgangspunkt fiir die Optimierung der lonenquelle dar. Die verwendete Zusammensetzung des Lsungsmittels
bei der Optimierung war 1:1 Wasser:Acetonitril. Die Parameter werden mithilfe der FlieBinjektionsanalyse in
einem iterativen Prozess optimiert um das beste Signal-zu-Rausch-Verhaltnis fiir die betreffende Verbindung
zu erreichen.

Tabelle B-1 Parameteroptimierung fiir die APCI-Sonde

Parameter Typische Werte Einsatzbereich
Lampe vertikale 5 0 bis 8,5
Mikrometereinstellung

Zerstaubergas (GS1) 70* 20 bis 90*
Lampengas (GS2) 10* 10 bis 40*
Curtain Gas (CUR) 10 bis 20 25 bis 50
lonentransferspannung (IS) 1500 600 bis 1500
Temperatur (°C) 400 350 bis 450
Dopant (Toluol) (% der 10 10 bis 15
Gesamtflussrate)

Probe horizontale 5 0 bis 10
Mikrometereinstellung

Probe vertikale 2 0 bis 13
Mikrometereinstellung

* Bei Verwendung von Stickstoff als Gas fiir den Zerstauber und die UV-Lampe anstelle von Nullluft wird
die Empfindlichkeit erhoht.
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Parameter-Beschreibungen

Parameter

Beschreibung

Curtain Gas (CUR)

Steuert den Gasstrom zur Curtain Gas'"-Schnittstelle. Die Curtain Gas-Schnittstelle
ist zwischen der Curtain-Platte und dem Orifice angeordnet. Sie verhindert, dass
Umgebungsluft und Lésungsmittel-Tropfchen eindringen und die lonenoptik
verunreinigen und flihrt Probenionen aufgrund der elektrischen Felder, die zwischen
der Vakuum-Schnittstelle und der Spraynadel erzeugt werden, gleichzeitig in Richtung
Vakuumkammer. Eine Verunreinigung der loneneingangsoptik reduziert somit
QO-Ubertragungen, Stabilitat und Empfindlichkeit und erhdht das Hintergrundrauschen.

Halten Sie den Curtain Gas-Strom so hoch wie maglich, ohne die Empfindlichkeit zu
beeintrachtigen.

lonentransferspannung

(1)

Die optimale lonentransferspannung hangt von der Hohe der UV-Lampe ab. Es gibt
nur eine optimale lonentransferspannung fiir eine bestimmte UV-Lampenhohe und
nur eine optimale UV-Lampenhohe fiir eine bestimmte lonentransferspannung.
Optimieren Sie die lonentransferspannung nach der Verstellung der UV-Lampenhdhe
bei jeder neuen Hoheneinstellung, um die beste Einstellung fiir die UV-Lampenhéhe
und die lonentransferspannung zu erhalten.

Die Werte sind in der Regel erheblich niedriger als die bei der Elektrospray-lonisation
verwendeten. Die lonentransferspannung ist beispielsweise auf einen Wert zwischen
700 und 800V eingestellt.

Temperatur (TEM)

Die Probe wird durch Erhitzen zum Verdampfen gebracht, gleichzeitig wird
Losungsmittel in das lonenquellengehduse gespriiht. Wenn die Temperatur zu niedrig
eingestellt ist, verdampft die Probe nicht vollstandig und es kann zur Kondensation
von Losungsmittel im Gehause kommen. Wenn die Temperatur zu hoch eingestellt
ist, kann es zu einem thermischen Abbau der Probe kommen.

Die optimale Temperatur der lonenquelle hangt von folgenden Faktoren ab:

e Von der Art der Probe: Der wichtigste Faktor ist die Zusammensetzung des
Losungsmittels. Die optimale Sondentemperatur sinkt mit dem Anstieg des
organischen Gehalts des Losungsmittels. Die Probeleistung kann bereits bei einer
Temperatur von nur 300 °C optimiert werden, wenn die Losungsmittel zu 100 %
aus Methanol oder Acetonitril bestehen. Wassrige Losungsmittel aus 100% Wasser
erfordern bei einem Fluss von etwa 0,5 ml/min eine Probetemperatur von
mindestens 425 °C.

e Von der Probenmenge: Die optimale Temperatur steigt mit hoheren Flussraten.
Die lonenquelle wird normalerweise mit Probenflussraten von 0,2 bis 0,5 ml/min
verwendet, sie kann jedoch auch mit Flussraten von bis zu 1,5 ml/min verwendet
werden.

Flihren Sie die Optimieren in Schritten von 25 °C durch. Die optimale Temperatur ist
die niedrigste Einstellung, die zu einer kompletten Verdampfung der Probe fiihrt.
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Parameter Beschreibung

Gas 1 der lonenquelle | Dieses Gas dient zur Erzeugung eines feinen Aerosol-Sprithnebels. Optimieren Sie die
(GS1) Gaseinstellung, um die beste Signalstabilitat und Empfindlichkeit zu erhalten. Je nach
Probenflussrate liegen die typischen Werte zwischen 20 und 90 psi. Eine hohere
Flussrate erfordert in der Regel eine hohere Einstellung fiir GS1.

Gas 2 der lonenquelle | Das UV-Lampengas (GS2) dient zum Schutz des optischen Fensters der UV-Lampe. Je
(GS2) nach Probenflussrate liegen die typischen Werte zwischen 10 und 40 psi.

Zusammensetzung der Losungsmittel

Dieser Abschnitt enthalt Informationen zu Losungsmitteln und Modifikatoren. Die lonenquelle ist mit den
iblicherweise in der LC-MS/MS verwendeten mobilen Phasen und fliichtigen Puffern kompatibel und zwar
unter Umkehr- als auch unter Normalphasenbedingungen.

Die Standardkonzentration von Ammoniumformiat oder Ammoniumacetat liegt zwischen 2 und 10 mmol/L
bei positiven lonen und zwischen 2 und 100 mmol/L bei negativen lonen. Die Konzentration der organischen
Sauren betragt zwischen 0,1 und 6,0 Vol.-%.

Normalphasenlésungsmittel werden oft fiir nicht-polare Verbindungen verwendet. Polare Verbindungen lassen
sich eher in den Lésungsmitteln fiir die Umkehrphasen-Chromatographie I6sen. Folgende Chemikalien werden
ublicherweise als Normalphasenlosungsmittel verwendet:

® |sooktan

¢ Dichlormethan

e Chloroform

Haufig verwendete Losungsmittel:
e Acetonitril

e Methanol

® Propanol

o Wasser

Verwenden Sie chemische Modifikatoren im Losungsmittel, um die Probenahmebedingungen zu optimieren.
Im Allgemeinen helfen chemische Modifikatoren jedoch nicht bei der Photoionisation.

Haufig verwendete Modifikatoren sind:
e Essigsaure

* Ameisensaure

e Ammoniumformiat

e Ammoniumacetat

Die folgenden Modifikatoren sind nicht gebrauchlich, weil sie das Spektrum mit ihren lonenmischungen und
Cluster-Kombinationen verkomplizieren. Sie konnen auBerdem die Starke des lonensignals der Zielverbindung
abschwachen.
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e Triethylamin (TEA)
¢ Natriumdihydrogenphosphat
e Trifluoressigsaure (TFA)

¢ Natriumdodecylsulfat

Dopantzusammensetzung und Flussrate

VORSICHT: Mégliche Schaden am System. Verwenden Sie als Dopant kein Aceton.
Aceton fiihrt potenziell zu einer Schadigung der Gasschlauche.

Toluol ist der am haufigsten verwendete Dopant. Jedoch lassen sich auch andere geeignete Verbindungen
verwenden. Es sollten Dopants von hochster Qualitat verwendet werden, mindestens HPLC-Qualitat. Bei der
Verwendung von Dopants minderer Qualitat treten ernsthafte Probleme mit Hintergrundionen auf.

Im Allgemeinen erfolgt eine asymptotische Annaherung an das optimale Analysesignal bei einer
Dopantinfusionsrate, die 10 bis 15% der Gesamtflussrate der mobilen Phase (ohne Splitting) entspricht. Die
typische Infusionsrate liegt zwischen 75 und 150 ml/min. Der im Zuge der Verfahrensentwicklung ausgewahlte
Wert wird von der Signalstarke und der erforderlichen Flussrate der mobilen Phase vorgegeben.

Hinweis: Verwenden Sie fiir den Dopant stets eine LC-Pumpe. Bei Verwendung einer Spritzenpumpe wird
die Empfindlichkeit der lonenquelle stark herabgesetzt. Bei friiheren Versionen der PhotoSpray® -lonenquelle
wurde der Dopant in eine drucklose Leitung eingefiihrt, wofiir eine Spritzenpumpe ausreichte.
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Verbrauchsmaterialien und
Ersatzteile C

Art.-Nr. Beschreibung

029031 Druckfeder (fiir Leuchtkorper der UV-Lampe). Siehe Austauschen des UV-Leuchtkorpers
auf Seite 36.

1008006 Federteller (hdlt den UV-Leuchtkérper ins lonenquellengehause).Siehe Austauschen des
UV-Leuchtkorpers auf Seite 36.

1002998 Photoionisationsdetektor (UV-Leuchtkdrper). Siehe Austauschen des UV-Leuchtkorpers
auf Seite 36.

1009515 Messingunterlegscheibe (fiir Leuchtkorper der UV-Lampe). Siehe Austauschen des
UV-Leuchtkarpers auf Seite 36.

025388 Elektrode (fir APCI-Probe). Siehe Ersetzen der Elektrodenkapillare auf Seite 31.

1009095 APCI-Probe-Bauteile (vollstandige Probe). Siehe Installieren der Probe auf Seite 14.

1005596 Quellenkabel. Installieren der lonenquellenanschliisse auf Seite 15.
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Anderung Beschreibung der Anderung Datum

A Erste Veroffentlichung des Dokuments. Auf Grundlage von Juni 2014
RUO-IDV-05-1461-B.

B Support fiir die Instrumentenreihe 6500 hinzugefiigt. August 2015
Umbenannt. Auf Grundlage von RUO-IDV-05-1461-C.
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