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Manual Tuning Tutorial


Users will learn how to manually tune and calibrate a mass spectrometer in quadrupole mode
and in linear ion trap (LIT) mode.


Prerequisites


Users should be able to:


• Build an acquisition method.


• Submit a batch.


The following peripheral devices and equipment are suggested:


• An active hardware profile containing the mass spectrometer and syringe pump.


• PPG or appropriate tuning solutions.


About Tuning
Tuning maximizes the resolution and intensity performance of the mass spectrometer. Do the
following when tuning a mass spectrometer:


• Adjust the resolution offsets values to adjust the intensity and resolution of calibrant masses
(for quadrupole mode only).


• Select the masses to be calibrated. If needed, masses can be added and removed from the
calibration list.


• Create one or more unique calibration standard sets. A calibration standard set should have
at least two compounds for the low and high ends of the mass range of interest.


As the mass spectrometer is tuned and calibrated, changes to the configuration are saved in an
InstrumentData file in the API Instrument folder. The preset parameters in the API Instrument
method folder should be used because they were optimized by the Field Service Employee
(FSE) during installation.
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Table 1 Tuning Frequency


Calibration Resolution Optimization


Scan Type Frequency Manual/
Automated


Frequency Manual/
Automated


Q1 and Q3 3 to 6 months Both 3 to 6 months Both


LIT Every two weeks,
as required


Both 3 to 6 months Automated only


Resolution and Sensitivity
The software uses pre-defined unit, high, low, and open resolution values for quadrupole mode.
For quadrupole scans, there is a balance between resolution and sensitivity. The wider the peak,
the more intense the peak will be. The opposite is true for narrower peaks. LIT (linear ion trap)
resolution and sensitivity are not connected because of how the LIT functions.


The following offsets for low and open resolution are typical, but they can be changed according
to standard operating procedures.


• Low resolution (voltage decrease from unit resolution): 0.03


• Open resolution (voltage decrease from unit resolution): 0.30


Tip! Resolution settings can be checked or edited on the Resolution tab in the Tuning Options
dialog. To open the dialog, in Tune and Calibrate mode, click Tools > Settings > Tuning
Options.


Manual Adjustment of the Resolution
The software has four resolution parameters for the quadrupoles: unit, high, low, and open. The
peak widths are set at 0.7 (± 0.1 Da FWHH (Full Width at Half Height)) for unit and 0.5 (±
0.1) for high resolution. This is done by adjusting the resolution offsets. The software calculates
the low and open resolution parameters from the unit resolution parameter. Adjustments to the
resolution offsets are made from the Resolution tab in the Tune Method Editor.


The Q1 resolution is varied for LIT scans depending on the scan used. The Q1 resolution is
fixed for ER and EMS scans. The Q1 resolution for ER scans is preset to open, which allows a
reasonable width of masses into the LIT.


For EPI and MS3 scans, set Q1 resolution at any of the selected resolution parameters. In
general, this is set to unit resolution, but it can be set at a lower resolution either to allow a larger
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mass window into the collision cell and show more isotopes or to increase sensitivity in the same
way as running an MRM scan at a low resolution.


For LIT scan modes, the resolution is affected by scan speed. In general, the slower the scan
speed, the better the resolution.


Adjustment of the Resolution on LIT Instruments
The resolution of a peak is determined by the mass of that peak and its peak width. In LIT mode,
the resolution depends on how fast the ions are being mass-selectively ejected from the LIT.
To change the sensitivity and resolution of the LIT scan types, use the Instrument Optimization
feature. Refer to the document: System User Guide or the Analyst MD Software Help.


Mass Calibration
Mass calibration is the process of assigning the correct mass-to-charge values to mass peaks.
By performing a mass calibration using a calibration standard, such as polypropylene glycol
(PPG), compare the results with a previous calibration to determine how close the mass-to-
charge values for the observed peaks are to the theoretical values. Update the previous
calibration or, more typically, replace it with the new calibration.


Select multiple masses when calibrating Q1, Q3, and all LIT scans for each polarity. The results
are stored in a calibration table. When a mass calibration is performed, the calibration table is
updated with new digital-to-analog converter (DAC) values from the new calibration. DAC values
for masses already in the calibration table are updated. All data for masses not calibrated in the
current calibration are retained but not used. If the mass calibration is replaced, then all of the
previous calibration values for all of the masses selected for use are replaced.


Perform a mass calibration using a newly acquired spectrum, or use a spectrum from a stored
data file.


While performing a mass calibration, the software:


1. Finds the largest peak in the search range for each selected mass.


2. Obtains the mass, intensity, and peak width values.


3. Compares the observed mass with the expected mass and calculates the shift, if any.


4. Compares the peak width with the target peak width.


5. Compares the intensity with the previous calibration.


6. Shows the results in a graph and text format.
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7. Saves the calibration table in the instrument data file in the <Drive>:\Analyst
Data\Projects\API Instrument\Instrument Data folder.


Manual Mass Calibration
After manually adjusting the Q1 and Q3 quadrupole resolutions, check the calibration. Changes
to the parameters during a resolution optimization can affect the previous mass calibration.


The calibration report shows three graphs: the mass shift, the peak width, and the intensity
difference.


• The mass shift graph shows the difference between the measured masses from the current
calibration and the actual masses from the reference table.


• The peak width graph shows the peak width for each mass as compared to the target width
selected in the acquisition method.


• The intensity difference graph shows the intensity difference between the previous calibration
and the current calibration.


Tuning and calibrating should only be performed by experienced operators and tuning
parameters should only be performed by FSEs.


Technical Support
SCIEX and its representatives maintain a staff of fully-trained service and technical specialists
located throughout the world. They can answer questions about the system or any technical
issues that might arise. For more information, visit the website at sciex.com.


Manually Tune and Calibrate in Quadrupole Mode
To properly tune and calibrate the mass spectrometer, adjust the resolution and perform a mass
calibration.


For each scan type using a particular calibration solution, a different acquisition method is
required. Different calibration solutions are used for positive and negative mode calibration. If the
analysis is a subset of both the scan type and the polarity, then the user can also tune just one
quadrupole, one polarity, or one resolution type instead of performing the complete tuning and
calibration process for all combinations of quadrupole, polarity, and resolution type.


Follow the procedures in the order given:


1. Select an Acquisition Method
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2. Adjust the Resolution


3. Perform Mass Calibration in Quadrupole Mode


Select an Acquisition Method
1. Create a project to save the calibration methods and results.


This can be specific for tuning or it can be part of a working project.


2. On the Navigation bar, under Tune and Calibrate, double-click Manual Tuning.


3. Create an appropriate acquisition method in Manual Tune or go to the API Instrument
folder and then open the acquisition method for calibration if a 3200MD series of instrument
is used.


Tip! (Only applicable to 3200MD series of instruments) The software is not installed
with the default acquisition methods for optimizing at high resolution. The only difference,
however, between these methods and the methods for unit resolution (Q1PosPPG.dam,
Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam, and Q3NegPPG.dam) is the resolution type. The first
time the mass spectrometer is tuned and the high resolution methods are required, open
the unit resolution methods, change the resolution type to high, and then save them with a
different name, such as Q1PosPPG_high.dam.


4. Infuse 5 µL/min to 10 µL/min of either the PPG solution for tuning in Q1 and Q3 positive
mode, or the PPG 3000, the solution for tuning in Q1 and Q3 negative mode.


Tip! Copy the method so that the original method can be kept for the FSE.


5. Select a new project from the project list and then save the method using the same name.


Adjust the Resolution
Make sure that the spray is stable.


1. In the Tune Method Editor, on the MS tab, make sure that the MCA check box is selected.


2. In the Period Summary section, in the Cycles field, type 10.


3. Click Start.
A mass spectrum pane is shown at the bottom of the Manual Tune window.


4. After the mass spectrometer is in Idle state, right-click in the mass spectrum pane, and then
click Open File.
In a new window, one mass spectrum data pane is shown for each mass in the method.


5. On one of the data panes, right-click and then click List Data.
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A new pane opens listing the data for the spectrum. This pane contains the Data List,
Calibration Peak List, and Peak List tabs.


6. Open the Calibration Peak List tab.


Tip! This tab is shown only if the option to show it is selected. To show the Calibration Peak
List tab, click Tools > Settings > Appearance Options. On the Miscellaneous tab, select
the Show Mass Calibration Peak List check box and then click OK.


7. If the target masses in the Calibration Peak List do not match the masses shown, right-click
the Calibration Peak List, click the appropriate Reference list, and then click Use as
Reference.


8. Examine the data in the Calibration Peak List.


Note: If the values in the Width (Da) column are all 0.7 ± 0.1 Da for unit resolution or 0.5 ±
0.1 Da for high resolution, then the resolution is acceptable.


• If the resolution is acceptable, then continue with step 14.


• If the values are not within the required tolerance, then continue with step 9.


9. Close the panes and then, in the Tune Method Editor, open the Resolution tab.


10. Click Advanced.


The Resolution Table dialog opens. This dialog lists the calibration peak masses and their
resolution offset values for that scan.


11. For each mass that does not fall within the peak width criteria of 0.7 ± 0.1 Da for unit
resolution or 0.5 ± 0.1 Da for high resolution, adjust the offset as follows:


• If the peak is too wide, then increase the offset by 0.05 or less.


• If the peak is too narrow, then decrease the offset by 0.05 or less.


12. Click Apply.
The changes are saved to the InstrumentData file.


13. Click Close.


14. Repeat steps 1 through 8 for every mass peak until all of the peaks in the Calibration Peak
List meet the peak width criteria of 0.7 ± 0.1 Da for unit resolution or 0.5 ± 0.1 Da for high
resolution.


15. Click Close.


Perform Mass Calibration in Quadrupole Mode
1. On the Navigation bar, under Tune and Calibrate, double-click Manual Tuning.
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2. In the Tune Method Editor, on the MS tab, make sure that the MCA check box is selected.


3. In the Period Summary section, in the Cycles field, type 10.


4. Click Start.
A mass spectrum pane is shown at the bottom of the Manual Tune window.


5. After the mass spectrometer is in Idle state, right-click in the mass spectrum pane, and then
click Open File.
In a new window, one mass spectrum data pane is shown for each mass in the method.


6. On one of the data panes, right-click and then click List Data.
A new pane opens showing the data for the spectrum. This pane contains the Data List,
Calibration Peak List, and Peak List tabs.


7. Open the Calibration Peak List tab.


Tip! This tab is shown only if the option to show it is selected. To show the Calibration Peak
List tab, click Tools > Settings > Appearance Options. On the Miscellaneous tab, select
the Show Mass Calibration Peak List check box and then click OK.


8. Examine the data in the Calibration Peak List tab. If the value in the Mass Shift (Da) column
is greater than 0.1 Da for any of the masses, then proceed to the next step. Otherwise, the
mass calibration is complete.


Note: Peak labels in the graph are the apex values but the peak values listed in the Found
At column in the Calibration Peak List tab are centroid values. If a peak is not perfectly
symmetrical, then the apex value and the centroid value for the same peak might be slightly
different. The more accurate centroid values are used for calibration.


9. Click anywhere in one of the mass spectrum panes.


10. Click Tools > Calibrate from Spectrum.
The Mass Calibration Option dialog opens.
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Figure 1 Mass Calibration Option Dialog


11. In the Standard list, click PPGs Pos. or PPGs Neg. according to the polarity indicated by
the acquisition method used.


12. The preset Peak Search Parameters are appropriate for most situations. If you want to
change them, then click a field and then type the new values.


Note: On mass spectrometers with a larger mass range, PPG peaks around 2000 can give
peaks where the most intense isotope is not the first isotope, which can cause calibration
issues. If this happens, then narrow the Search Range to 0.8.


13. Verify that the masses listed in the Reference list match those for which data is acquired. If
the masses match, then proceed to the next step. If the masses do not match, then do the
following:


a. Click Edit.


The Reference Table dialog opens.


b. Match the masses in the Reference list with the masses for which data is acquired by
selecting or clearing the check boxes in the Use column.


c. Click Update Ref. to save the changes.


d. Click Close.


14. Click Start to begin the mass calibration.
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• The software finds the largest peak in the search range for each mass and determines
the mass, intensity, and peak width values.


• The software compares the mass with the expected mass and determines the mass shift,
if any, compares the peak width with the target peak width, and compares the intensity
with the previous calibration.


• The software shows the mass calibration results graphically and in report form.


15. If the software has not selected the correct peak for the target mass, then exclude the point
from the calibration.


Tip! On the point to be excluded, right-click and then click Exclude.


16. Click Window and then click the calibration results.
A text version of the Calibration report is shown.


17. In the Calibration report window, do one of the following:


• To update values for the changed masses and to add the values from any new masses
to the existing mass calibration, click Update Mass Calibration. Only the existing
calibration values for masses that were calibrated on are overwritten.


• To completely replace the existing masses and values with the new masses and values,
click Replace Mass Calibration. All of the existing calibration values are overwritten and
any mass not calibrated on is removed from the calibration table.


18. For the mass calibration changes to take affect, click Save.


19. Click Close.


20. Perform a 10 scan MCA to check the calibration.


Note: Repeat the calibration procedure if necessary.


Manually Calibrate the Mass Spectrometer in LIT
Mode
To calibrate the mass spectrometer in LIT mode, perform a mass calibration for the scan speeds
in both positive and negative mode.


Follow the procedures in the order given:


1. Select the Acquisition Method to Manually Calibrate in LIT Mode


2. Perform Mass Calibration in LIT Mode
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Select the Acquisition Method to Manually Calibrate in LIT
Mode
1. Infuse the Agilent Mix or PPG 3000 at 5 µL/min to 10 µL/min.


2. On the Navigation bar, under Tune and Calibrate, double-click Manual Tuning.


3. (3200MD QTRAP systems). Create a proper Enhanced Resolution acquisition method at a
selected scan rate or click File > Open.


4. In the Files list, select a method from the API Instrument > Acquisition Methods >
QTRAP3200.


5. Click OK.
The Tune Method Editor shows the details of the selected method.


6. Select a new project from the project list and then save the method data.


Perform Mass Calibration in LIT Mode
1. In the Tune Method Editor, on the MS tab, make sure that the MCA check box is selected.


2. On the MS tab, select the polarity and scan rate.


3. On the MS tab, in the Period Summary section, in the Cycles field, type 50.


4. Click Start.
A mass spectrum pane is shown at the bottom of the Manual Tune window.


5. After the MS icon shows Idle, in the mass spectrum pane, right-click and then click Open
File.
A new window opens with each ion of interest in a separate pane.


6. On one of the data panes, right-click and then click List Data.
A new pane opens showing the data for the spectrum. This pane contains the Data List,
Calibration Peak List, and Peak List tabs.


7. Open the Calibration Peak List tab.


Tip! This tab is shown only if the option to show it is selected. To show the Calibration Peak
List tab, click Tools > Settings > Appearance Options. On the Miscellaneous tab, select
the Show Mass Calibration Peak List check box and then click OK.


8. Right-click in the Calibration Peak List table and then in the right-click menu, make sure the
correct reference table is selected.
If the correct reference table is not selected, then select the correct reference table and click
Use as Reference.
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Note: If all of the masses are not shown in the Calibration Peak List tab, then right-click
in the Calibration Peak List table. In the right-click menu, place the cursor on the reference
table in use, and then in the submenu, click Edit Reference Table. In the Reference Table
Edit dialog, check the Use box for the masses to be shown in the Calibration Peak List tab,
and then click Update Ref.


9. Examine the data in the Calibration Peak List tab. If the value in the Mass Shift (Da) column
is greater than 0.1 Da for any of the masses, then proceed to the next step. Otherwise, the
mass calibration is complete.


Note: Peak labels in the graph are the apex values but the peak values listed in the Found
At column in the Calibration Peak List tab are centroid values. If a peak is not perfectly
symmetrical, then the apex value and the centroid value for the same peak might be slightly
different. The more accurate centroid values are used for calibration.


10. Click anywhere in one of the mass spectrum panes.


11. Click Tools > Calibrate from Spectrum.
The Mass Calibration Option dialog opens.


Figure 2 Mass Calibration Option Dialog


12. In the Standard list, if PPG was used as the standard solution, then click PPGs Pos. LIT
Ref. or PPGs Neg. LIT Ref. according to the polarity indicated by the acquisition method
used.


13. To change the Peak Search Parameters, click a field and then type the new values.
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The preset Peak Search Parameters are appropriate for most situations.


14. Check that the masses listed in the Reference list match those for which data is acquired.


If the masses match, proceed to the next step. If the masses do not match, complete the
following steps:


a. Click Edit.


The Reference Table dialog opens.


b. Match the masses in the Reference list with the masses for which data is acquired by
selecting or clearing the check boxes in the Use column.


c. Click Update Ref. to save the changes.


15. Press Start to begin the mass calibration.


• The software finds the largest peak in the search range for each mass and determines
the mass, intensity, and peak width values.


• The software compares the mass with the expected mass and determines the mass shift,
if any, compares the peak width with the target peak width, and compares the intensity
with the previous calibration.


• The software shows the mass calibration results graphically and in report form.


Note: Do not use the middle peak width graph indicators, that is, the dotted lines. These
were created for quadrupole scans and do not apply to LIT scans.


16. Click Window and then click the calibration results.
A text version of the Calibration report is shown.


17. Examine the slope variation values. They must be 1.000 ± 0.002. There will be an N/A for
the lowest data point because a point cannot have a slope.


18. If the difference is greater than 0.002, then do not calibrate the mass spectrometer. Contact
SCIEX Support at sciex.com/request-support.


19. If the slope variation numbers are good, then go to the Calibration report window.


20. In the Calibration report window, do one of the following:


• To update values for the changed masses and to add the values from any new masses
to the existing mass calibration, click Update Mass Calibration. Only the existing
calibration values for masses that were calibrated on are overwritten.


• To completely replace the existing masses and values with the new masses and values,
click Replace Mass Calibration. All of the existing calibration values are overwritten and
any mass not calibrated on is removed from the calibration table.


21. For the mass calibration changes to take affect, click Save.
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22. Click Close.


23. Perform a 10 scan MCA to check the calibration.


Note: Repeat the calibration procedure if necessary.


Tune and Calibrate Mode Icons
Icon Name Description


Calibrate from
spectrum


Opens the Mass Calibration Option dialog and uses the active
spectrum to calibrate the mass spectrometer.


Manual Tune Opens the Manual Tune Editor.


Compound
Optimization


Optimizes for a compound using infusion by FIA.


Instrument
Optimization


Verifies the instrument performance, adjusts the mass calibration,
or adjusts mass spectrometer settings.


View Queue Shows the sample queue.


Instrument
Queue


Shows a remote instrument.


Status for
Remote
Instrument


Shows the status of a remote instrument.


Reserve
Instrument for
Tuning


Reserves the instrument for tuning and calibrating.


IDA Method
Wizard


Starts the IDA Method Wizard.
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Contact Us


Customer Training
• In North America: NA.CustomerTraining@sciex.com


• In Europe: Europe.CustomerTraining@sciex.com


• Outside the EU and North America, visit sciex.com/education for contact information.


Online Learning Center
• SCIEX Now Learning Hub


SCIEX Support
SCIEX and its representatives maintain a staff of fully-trained service and technical specialists
located throughout the world. They can answer questions about the system or any technical
issues that might arise. For more information, visit the SCIEX website at sciex.com or contact us
in one of the following ways:


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


CyberSecurity
For the latest guidance on cybersecurity for SCIEX products, visit sciex.com/productsecurity.


Documentation
This version of the document supercedes all previous versions of this document.


To view this document electronically, Adobe Acrobat Reader is required. To download the latest
version, go to https://get.adobe.com/reader.


Contact Us
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To find software product documentation, refer to the release notes or software installation guide
that comes with the software.


To find hardware product documentation, refer to the Customer Reference DVD that comes with
the system or component.


Note: To request a free, printed version of this document, contact sciex.com/contact-us.
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Dieses Dokument wird Käufern eines SCIEX-Geräts für dessen Gebrauch zur
Verfügung gestellt. Dieses Dokument ist urheberrechtlich geschützt und jegliche
Vervielfältigung dieses Dokuments, im Ganzen oder in Teilen, ist strengstens
untersagt, sofern keine schriftliche Genehmigung von SCIEX vorliegt.
Die in diesem Dokument beschriebene Software unterliegt einer
Lizenzvereinbarung. Das Kopieren, Ändern oder Verbreiten der Software auf
einem beliebigen Medium ist rechtswidrig, sofern dies nicht ausdrücklich
durch die Lizenzvereinbarung genehmigt wird. Darüber hinaus kann es nach
der Lizenzvereinbarung untersagt sein, die Software zu disassemblieren,
zurückzuentwickeln oder zurückzuübersetzen. Es gelten die aufgeführten
Garantien.
Teile dieses Dokuments können sich auf andere Hersteller und/oder deren
Produkte beziehen, die wiederum Teile enthalten können, deren Namen als
Marken eingetragen sind und/oder die Marken ihrer jeweiligen Inhaber darstellen.
Jede Nennung solcher Marken dient ausschließlich der Bezeichnung von
Produkten eines Herstellers, die von SCIEX für den Einbau in die eigenen
Geräte bereitgestellt werden, und bedeutet nicht, dass eigene oder fremde
Nutzungsrechte und/oder -lizenzen zur Verwendung derartiger Hersteller- und/
oder Produktnamen als Marken vorliegen.
Die Garantien von SCIEX beschränken sich auf die zum Verkaufszeitpunkt oder
bei Erteilung der Lizenz für die eigenen Produkte ausdrücklich zuerkannten
Garantien und sind die von SCIEX alleinig und ausschließlich zuerkannten
Zusicherungen, Garantien und Verpflichtungen. SCIEX gibt keinerlei andere
ausdrückliche oder implizite Garantien wie beispielsweise Garantien zur
Marktgängigkeit oder Eignung für einen bestimmten Zweck, unabhängig davon,
ob diese auf gesetzlichen oder sonstigen Rechtsvorschriften beruhen oder aus
Geschäftsbeziehungen oder Handelsbrauch entstehen, und lehnt alle derartigen
Garantien ausdrücklich ab; zudem übernimmt SCIEX keine Verantwortung
und Haftungsverhältnisse, einschließlich solche in Bezug auf indirekte oder
nachfolgend entstehenden Schäden, die sich aus der Nutzung durch den Käufer
oder daraus resultierende widrige Umstände ergeben.
Zur Verwendung in der In-vitro-Diagnostik. Das Produkt/die Produkte ist/sind
nicht in allen Ländern verfügbar. Weitere Informationen erhalten Sie von Ihrem
lokalen Vertriebspartner oder unter sciex.com/diagnostics.
Rx only.
Ein oder mehrere Produkte sind möglicherweise nicht in allen Ländern
erhältlich. Weitere Informationen erhalten Sie von Ihrem Vertriebspartner
vor Ort oder unter sciex.com.
Die hier erwähnten Marken und/oder eingetragenen Marken, einschließlich deren
Logos, sind Eigentum der AB Sciex Pte. Ltd. oder ihrer jeweiligen Inhaber in den
Vereinigten Staaten und/oder anderen Ländern (siehe sciex.com/trademarks).
AB Sciex™ wird unter Lizenz verwendet.
© 2022 DH Tech. Dev. Pte. Ltd.


Leica Microsystems CMS GmbH
Ernst-Leitz-Strasse 17-37
35578 Wetzlar
Germany
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Anleitung zum manuellen
Abstimmen


Die Benutzer lernen, wie man ein Massenspektrometer im Quadrupol-Modus und im
Linearen-Ionenfallen-(LIT)-Modus manuell einstellen und kalibrieren kann.


Voraussetzungen


Benutzer sollten in der Lage sein:


• eine Erfassungsmethode zu erstellen


• eine Charge zu übertragen


Die folgenden Peripheriegeräte und Ausrüstungen werden empfohlen:


• Ein aktives Hardwareprofil mit Massenspektrometer und Spritzenpumpe.


• PPG oder geeignete Tuning-Lösungen


Über Tuning (Abstimmen)
Tuning maximiert die Auflösung und Intensitätsleistung des Massenspektrometers. Gehen
Sie beim Abstimmen eines Massenspektrometers folgendermaßen vor:


• Passen Sie die Offset-Werte der Auflösung an, um die Intensität und Auflösung der
Kalibriermassen (nur für den Quadrupol-Modus) einzustellen.


• Wählen Sie die zu kalibrierenden Massen. Bei Bedarf können Massen zu und aus der
Kalibrierliste hinzugefügt bzw. entfernt werden.


• Erstellen Sie einen oder mehrere eindeutige Kalibrierstandard-Sets. Ein Kalibrierstandard-
Set sollte mindestens zwei Verbindungen für die niedrigen und hohen Werte des
relevanten Massenbereichs haben.


Wenn das Massenspektrometer abgestimmt und kalibriert wird, werden
Konfigurationsänderungen in einer InstrumentData-Datei im Ordner „API Instrument“
gespeichert. Die voreingestellten Parameter im Ordner „API Instrument Method“ sollten
verwendet werden, da sie vom Außendienstmitarbeiter (FSE) während der Installation
optimiert wurden.


Tabelle 1: Tuningfrequenz


Kalibrierung Optimieren der Auflösung


Scantyp Frequenz Manuell/
Automatisch


Frequenz Manuell/
Automatisch


Q1 und Q3 3 bis 6 Monate Beide 3 bis 6 Monate Beide
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Tabelle 1: Tuningfrequenz (Fortsetzung)


Kalibrierung Optimieren der Auflösung


Scantyp Frequenz Manuell/
Automatisch


Frequenz Manuell/
Automatisch


LIT Alle zwei Wochen,
nach Bedarf


Beide 3 bis 6 Monate Nur automatisch


Auflösung und Empfindlichkeit
Die Software benutzt für den Quadrupol-Modus vordefinierte Einheits-, hohe, niedrige und
offene Auflösungswerte. Bei Quadrupol-Scans kommt es auf ein Gleichgewicht zwischen
Auflösung und Empfindlichkeit an. Je breiter ein Peak ist, desto intensiver wird der Peak
sein. Das Gegenteil gilt für engere Peaks. Die Auflösung und Empfindlichkeit hängen bei LIT
(lineare Ionenfallen) aufgrund ihrer Funktionsweise nicht zusammen.


Die folgenden Offsets sind typische Werte für niedrige und offene Auflösungen, können aber
entsprechend den Standardarbeitsanweisungen geändert werden.


• Niedrige Auflösung (Spannungsabfall bei der Auflösung von Einheiten): 0,03


• Offene Auflösung (Spannungsabfall bei der Auflösung von Einheiten): 0,30


Tipp! Sie können die Auflösungseinstellungen in der Registerkarte „Resolution“ im Dialogfeld
„Tuning Options“ überprüfen oder bearbeiten. Um das Dialogfeld zu öffnen, klicken Sie im
Tune and Calibrate-Modus auf Tools > Settings > Tuning Options.


Manuelle Einstellung der Auflösung
Die Software verfügt über vier Auflösungsparameter für die Quadrupole: Einheit, hoch,
niedrig und offen. Die Peakbreiten werden bei Einheit auf 0,7 (± 0,1 Da FWHH (Volle
Breite bei halber Höhe)) und auf 0,5 (± 0,1) für hohe Auflösung gesetzt. Dies wird durch
Einstellen der Auflösungsoffsets erreicht. Die Software berechnet die niedrigen und offenen
Auflösungsparameter aus dem Parameter für die Einheitsauflösung. Anpassungen der
Auflösungs-Versätze werden über die Registerkarte „Resolution“ im „Tune Method Editor“
vorgenommen.


Die Q1-Auflösung wird für LIT-Scans in Abhängigkeit von dem verwendeten Scan variiert.
Die Q1-Auflösung ist für ER und EMS-Scans fest. Die Q1-Auflösung für ER-Scans ist für
offen voreingestellt und ermöglicht eine angemessene Massenbreite in der LIT.


Stellen Sie für EPI und MS3-Scans die Q1-Auflösung in jedem der gewählten
Auflösungsparameter ein. Im Allgemeinen wird diese auf Einheitsauflösung gestellt,
kann aber auf niedrigere Auflösungen eingestellt werden, um entweder ein größeres
Massenfenster in die Kollisionszelle gelangen zu lassen und mehr Isotope anzuzeigen oder
um die Empfindlichkeit auf gleiche Weise zu erhöhen, wie bei einem MRM-Scan bei niedriger
Auflösung.
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Für LIT Scan-Modi wird die Auflösung durch die Scan-Geschwindigkeit beeinträchtigt. Im
Allgemeinen gilt, je langsamer die Scan-Geschwindigkeit, desto besser die Auflösung.


Einstellung der Auflösung bei LIT-Instrumenten
Die Auflösung eines Peaks wird durch die Masse dieses Peaks und seiner Peakbreite
bestimmt. Im LIT-Modus hängt die Auflösung davon ab, wie schnell die Ionen Massen-
selektiv aus der LIT ausgestoßen werden. Um die Empfindlichkeit und Auflösung der LIT-
Scan-Typen zu ändern, verwenden Sie die Funktion „Instrument Optimization“. Siehe das
Dokument: Systemhandbuch oder die Analyst MD Software-Hilfe.


Massenkalibrierung
Massenkalibrierung ist das Verfahren, bei dem Massenpeaks die richtigen Masse-zu-
Ladung-Werte zugeordnet werden. Bei einer Massenkalibrierung mit Kalibrierstandard, z.
B. Polypropylenglykol (PPG), vergleichen Sie die Ergebnisse mit einer vorhergehenden
Kalibrierung, um zu bestimmen, wie nahe die Masse-zu-Ladung-Werte der beobachteten
Peaks an den theoretischen Werten liegen. Aktualisieren Sie die vorangegangene
Kalibrierung oder, noch üblicher, ersetzen Sie sie durch die neue Kalibrierung.


Wählen Sie mehrere Massen beim Kalibrieren von Q1, Q3 und bei allen LIT-Scans für
jede Polarität. Die Ergebnisse werden in einer Kalibriertabelle gespeichert. Wenn eine
Massenkalibrierung durchgeführt wird, wird die Kalibriertabelle mit neuen DAC (Digital-
Analog-Wandler)-Werten aus der neuen Kalibrierung aktualisiert. Die für Massen bereits in
der Kalibriertabelle enthaltenen DAC-Werte werden aktualisiert. Alle Daten für diejenigen
Massen, die in der aktuellen Kalibrierung nicht kalibriert werden, werden beibehalten,
aber nicht verwendet. Wenn die Massenkalibrierung ersetzt wird, werden alle vorherigen
Kalibrierwerte für alle für die Verwendung ausgewählten Massen ersetzt.


Führen Sie eine Massenkalibrierung mit einem neu erfassten Spektrum durch oder
verwenden Sie ein Spektrum aus einer gespeicherten Datei.


Bei einer Massenkalibrierung führt die Software folgende Schritte aus:


1. Findet den größten Peak im Suchbereich für jede ausgewählte Masse.


2. Registriert Werte für Masse, Intensität und Peakbreite.


3. Vergleicht die beobachtete Masse mit der erwarteten Masse und berechnet
gegebenenfalls eine Massenverschiebung.


4. Vergleicht die Peakbreite mit der Soll-Peakbreite.


5. Vergleicht die Intensität mit der vorherigen Kalibrierung.


6. Zeigt die Ergebnisse als Diagramm und als Text.


7. Speichert die Kalibriertabelle in der Instrumentendatendatei im Ordner
<Drive>:\Analyst Data\Projects\API Instrument\Instrument Data.
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Manuelle Massenkalibrierung
Prüfen Sie nach der Anpassung der Q1 und Q3 Quadrupolauflösungen die Kalibrierung.
Änderungen der Parameter während einer Optimierung der Auflösung können die vorherige
Massenkalibrierung beeinflussen.


Das Kalibrierprotokoll zeigt drei Diagramme: die Massenverschiebung, die Peakbreite und
die Intensitätsdifferenz.


• Das Massenverschiebung-Diagramm zeigt den Unterschied zwischen den gemessenen
Massen aus der aktuellen Kalibrierung und den tatsächlichen Massen aus der
Referenztabelle.


• Das Peakbreite-Diagramm zeigt die Peakbreite für jede Masse in Bezug auf die in der
Erfassungsmethode ausgewählte Soll-Breite.


• Das Intensitätsdifferenz-Diagramm zeigt die Intensitätsdifferenz zwischen der vorherigen
und der aktuellen Kalibrierung.


Abstimmung und Kalibrierung sollten nur von erfahrenen Bedienern und die Abstimmung der
Parameter sollte nur von Außendienstmitarbeitern durchgeführt werden.


Technischer Support
SCIEX und seine Vertretungen beschäftigen weltweit einen Stab an ausgebildeten
Servicekräften und technischen Spezialisten. Der Support kann Fragen zum System oder
anderen auftretenden, technischen Problemen beantworten. Für weitere Informationen
besuchen Sie die Website unter sciex.com.


Manuelles Tuning und Kalibrieren im
Quadrupol-Modus
Um ein Massenspektrometer richtig einzustellen und zu kalibrieren, passen Sie die
Auflösung an und führen Sie eine Massenkalibrierung durch.


Für jede Scan-Methode, die eine bestimmte Kalibrierlösung verwendet, ist eine
unterschiedliche Erfassungsmethode erforderlich. Verschiedene Kalibrierlösungen werden
für die Kalibrierung im positiven und negativen Modus verwendet. Wenn die Analyse
eine Teilmenge sowohl der Scan-Typen als auch der Polarität ist, kann der Benutzer
auch nur einen Quadrupol, eine Polarität oder einen Auflösungstyp einstellen, anstatt den
vollständigen Einstellungs- und Kalibrierprozess für alle Kombinationen aus Quadrupol,
Polarität und Auflösungstyp durchzuführen.


Befolgen Sie die Verfahrensweisen in der angegebenen Reihenfolge:


1. Auswahl einer Erfassungsmethode


2. Anpassen der Auflösung


3. Ausführen von Massenkalibrierungen im Quadrupol-Modus
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Auswahl einer Erfassungsmethode
1. Erstellen Sie ein Projekt, um die Kalibriermethoden und Ergebnisse zu speichern.


Dies kann speziell für Tuning eingerichtet werden oder Teil eines funktionsfähigen
Projekts sein.


2. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste unter Tune and Calibrate auf Manual
Tuning.


3. Erstellen Sie eine geeignete Erfassungsmethode unter „Manual Tune“ oder gehen Sie
zu zum Ordner API Instrument und öffnen Sie anschließend die Erfassungsmethode für
die Kalibrierung, wenn eine Instrumentenserie 3200MD verwendet wird.


Tipp! (Gilt nur für die Instrumentenserie 3200MD) Die Software ist nicht
mit den Standard-Erfassungsmethoden zur Optimierung bei hoher Auflösung
installiert. Der einzige Unterschied zwischen diesen Methoden und den Methoden
für Einheitsauflösung (Q1PosPPG.dam, Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam und
Q3NegPPG.dam) ist der Auflösungstyp. Wenn das Massenspektrometer zum ersten
Mal abgestimmt wird und hochauflösende Methoden erforderlich sind, öffnen Sie die
Methoden zur Auflösung von Einheiten, ändern Sie den Auflösungstyp auf hoch und
speichern Sie ihn unter einem anderen Namen, z. B. Q1PosPPG_high.dam.


4. Geben Sie entweder 5 µL/min bis 10 µL/min der PPG-Lösung für das Tuning in Q1 und
Q3 im positiven Modus oder der PPG-3000-Lösung für das Tuning in Q1 und Q3 im
negativen Modus ein.


Tipp! Kopieren Sie die Methode, damit die ursprüngliche Methode für den
Außendienstmitarbeiter zur Verfügung steht.


5. Wählen Sie ein neues Projekt aus der Projektliste und speichern Sie die Methode dann
mit dem gleichen Namen.


Anpassen der Auflösung
Stellen Sie sicher, dass das Spray stabil ist.


1. Stellen Sie im „Tune Method Editor“ auf der Registerkarte „MS“ sicher, dass das
Kontrollkästchen MCA aktiviert ist.


2. Geben Sie im Abschnitt Period Summary im Feld Cycles 10 ein.


3. Klicken Sie auf Start.
Ein Massenspektrum-Fenster wird am unteren Rand des Fensters „Manual Tune“
angezeigt.


4. Wenn sich das Massenspektrometer im Leerlauf befindet, klicken Sie mit der rechten
Maustaste in den Fensterbereich Massenspektrum und dann auf Open File.
In einem neuen Fenster wird ein Massenspektrum-Daten-Fenster für jede Masse in der
Methode angezeigt.


5. Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf eines der Datenfenster und anschließend auf
List Data.
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Ein neues Fenster wird geöffnet und listet die Daten für das Spektrum auf. Dieses
Teilfenster enthält die Registerkarten „Data List“, „Calibration Peak List“ und „Peak List“.


6. Öffnen Sie die Registerkarte „Calibration Peak List“.


Tipp! Diese Registerkarte wird nur angezeigt, wenn die Option ausgewählt wurde, dass
sie angezeigt werden soll. Um die Registerkarte „Calibration Peak List“ anzuzeigen,
klicken Sie auf Tools > Settings > Appearance Options. Aktivieren Sie auf der
Registerkarte „Miscellaneous“ das Kontrollkästchen Show Mass Calibration Peak List
und klicken Sie dann auf OK.


7. Wenn die Ziel-Massen in der „“ nicht mit den angezeigten Massen übereinstimmen,
klicken Sie mit der rechten Maustaste auf die Calibration Peak ListCalibration Peak
List, klicken auf die entsprechende Reference-Liste und klicken dann auf Use as
Reference.


8. Untersuchen Sie die Daten in der Calibration Peak List.


Hinweis: Wenn alle Werte in der Spalte Width (Da) für die Einheitsauflösung 0,7 ± 0,1
Da oder für die hohe Auflösung 0,5 ± 0,1 Da betragen, ist die Auflösung akzeptabel.


• Wenn die Auflösung akzeptabel ist, fahren Sie mit dem Schritt 14 fort.


• Befinden sich die Werte nicht innerhalb der geforderten Toleranz, fahren Sie mit dem
Schritt 9 fort.


9. Schließen Sie die Teilfenster und öffnen Sie dann im „Tune Method Editor“ die
Registerkarte „Resolution“.


10. Klicken Sie auf Advanced.


Das Dialogfeld „Resolution Table“ wird geöffnet. Dieses Dialogfeld listet die
Kalibrierungs-Peak-Massen und ihre Auflösungsoffset-Werte für diesen Scan.


11. Für jede Masse, welche die Peakbreiten-Kriterien von 0,7 ± 0,1 Da für Einheitsauflösung
oder 0,5 ± 0,1 Da für hohe Auflösung nicht erfüllt, stellen Sie den Versatz (Offset) wie
folgt ein:


• Ist der Peak zu breit, dann erhöhen Sie den Offset um 0,05 oder weniger.


• Ist der Peak zu eng, dann verringern Sie den Offset um 0,05 oder weniger.


12. Klicken Sie auf Apply.
Die Änderungen werden in der InstrumentData-Datei gespeichert.


13. Klicken Sie auf Close.


14. Wiederholen Sie die Schritte 1 bis 8 für jeden Massenpeak, bis alle Peaks in der
„Calibration Peak List“ die Peakbreiten-Kriterien von 0,7 ± 0,1 Da für die Auflösung von
Einheiten oder 0,5 ± 0,1 Da für hohe Auflösung erfüllen.


15. Klicken Sie auf Close.


Anleitung zum manuellen Abstimmen


Analyst MD Software
10/18


Anleitung zum manuellen Abstimmen
IVD-IDV-05-0247-DE-D







Ausführen von Massenkalibrierungen im Quadrupol-Modus
1. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste unter Tune and Calibrate auf Manual


Tuning.


2. Stellen Sie im „Tune Method Editor“ auf der Registerkarte „MS“ sicher, dass das
Kontrollkästchen MCA aktiviert ist.


3. Geben Sie im Abschnitt Period Summary im Feld Cycles 10 ein.


4. Klicken Sie auf Start.
Ein Massenspektrum-Fenster wird am unteren Rand des Fensters „Manual Tune“
angezeigt.


5. Wenn sich das Massenspektrometer im Leerlauf befindet, klicken Sie mit der rechten
Maustaste in den Fensterbereich Massenspektrum und dann auf Open File.
In einem neuen Fenster wird ein Massenspektrum-Daten-Fenster für jede Masse in der
Methode angezeigt.


6. Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf eines der Datenfenster und anschließend auf
List Data.
Ein neues Fenster wird geöffnet und listet die Daten für das Spektrum auf. Dieses
Teilfenster enthält die Registerkarten „Data List“, „Calibration Peak List“ und „Peak List“.


7. Öffnen Sie die Registerkarte „Calibration Peak List“.


Tipp! Diese Registerkarte wird nur angezeigt, wenn die Option ausgewählt wurde, dass
sie angezeigt werden soll. Um die Registerkarte „Calibration Peak List“ anzuzeigen,
klicken Sie auf Tools > Settings > Appearance Options. Aktivieren Sie auf der
Registerkarte „Miscellaneous“ das Kontrollkästchen Show Mass Calibration Peak List
und klicken Sie dann auf OK.


8. Überprüfen Sie die Daten in der Registerkarte „Calibration Peak List“. Ist der Wert in der
Spalte Mass Shift (Da) für eine der Massen größer als 0,1 Da, dann fahren Sie mit dem
nächsten Schritt fort. Ansonsten ist die Massenkalibrierung abgeschlossen.


Hinweis: Beschriftungen von Peaks im Diagramm sind die Spitzenwerte, doch die in der
Spalte Found At auf der Registerkarte „Calibration Peak List“ aufgeführten Spitzenwerte
sind Strichspektrumwerte. Wenn ein Peak nicht genau symmetrisch ist, können der
Spitzenwert und der Strichspektrumwert für den gleichen Peak leicht abweichen.
Dadurch werden genauere Strichspektrumwerte für die Kalibrierung verwendet.


9. Klicken Sie irgendwo in einen der Fensterausschnitte Massenspektrum.


10. Klicken Sie auf Tools > Calibrate from Spectrum.
Das Dialogfeld „Mass Calibration Option“ wird geöffnet.
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Abbildung 1: Dialogfeld „Mass Calibration Option“


11. Klicken Sie in der Liste Standard auf PPGs Pos. oder PPGs Neg. entsprechend der
von der verwendeten Erfassungsmethode angezeigten Polarität.


12. Die voreingestellten „Peak Search Parameters“ eignen sich für die meisten Situationen.
Wenn Sie diese ändern möchten, klicken Sie auf ein Feld und geben die neuen Werte
ein.


Hinweis: Auf Massenspektrometern mit einem größeren Massenbereich können PPG-
Peaks um 2000 solche Peaks erzeugen, bei denen das intensivste Isotop nicht das erste
Isotop ist, was zu Kalibrierproblemen führen kann. Wenn dies geschieht, grenzen Sie
den Suchbereich auf 0,8 ein.


13. Vergewissern Sie sich, dass die in der Liste „Reference“ aufgeführten Massen mit denen
übereinstimmen, für die Daten erfasst wurden. Wenn die Massen übereinstimmen,
fahren Sie mit dem nächsten Schritt fort. Wenn die Massen nicht übereinstimmen, dann
gehen Sie wie folgt vor:


a. Klicken Sie auf Edit.


Das Dialogfeld „Reference Table“ wird geöffnet.


b. Stimmen Sie die Massen in der Reference-Liste mit den Massen ab, für die Daten
erfasst werden, indem Sie die Kontrollkästchen in der Spalte Use aktivieren oder
deaktivieren.


c. Klicken Sie auf Update Ref., um den Benutzer zu speichern.


d. Klicken Sie auf Close.


14. Klicken Sie auf Start, um mit der Massenkalibrierung zu beginnen.
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• Die Software findet den größten Peak im Suchbereich für jede Masse und bestimmt
Masse, Intensität und Peakbreite.


• Die Software vergleicht die Masse mit der erwarteten Masse und bestimmt
gegebenenfalls die Massenverschiebung, vergleicht die Peakbreite mit der Soll-
Peakbreite und vergleicht die Intensität mit der vorherigen Kalibrierung.


• Die Software zeigt die Ergebnisse der Massenkalibrierung grafisch und in
Berichtsform an.


15. Wenn die Software nicht den richtigen Peak für die Zielmasse ausgewählt hat, schließen
Sie den Punkt aus der Kalibrierung aus.


Tipp! Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf den Punkt, der ausgeschlossen werden
soll, und klicken dann auf Exclude.


16. Klicken Sie auf Window und dann auf die Ergebnisse der Kalibrierung.
Eine Textversion des Kalibrierungsberichts wird angezeigt.


17. Führen Sie im Fenster „Calibration Report“ einen der folgenden Schritte aus:


• Um die Werte für die geänderten Massen zu aktualisieren und die Werte aus
neuen Massen zur vorhandenen Massenkalibrierung hinzuzufügen, klicken Sie auf
Update Mass Calibration. Nur die vorhandenen Kalibrierwerte der Massen werden
überschrieben, mit denen kalibriert wurden.


• Um bestehende Massen und Werte vollständig mit den neuen Massen und Werten zu
ersetzen, klicken Sie auf Replace Mass Calibration. Alle vorhandenen Kalibrierwerte
werden überschrieben und jede nicht kalibrierte Masse wird aus der Kalibriertabelle
entfernt.


18. Damit geänderte Massenkalibrierungen wirksam werden, klicken Sie auf Save.


19. Klicken Sie auf Close.


20. Zur Prüfung der Kalibrierung führen Sie eine 10-Scan MCA durch.


Hinweis: Wiederholen Sie gegebenenfalls den Kalibriervorgang.


Manuelles Kalibrieren des
Massenspektrometers im LIT-Modus
Um das Massenspektrometer im LIT-Modus zu kalibrieren, führen Sie eine
Massenkalibrierung für die Scan-Geschwindigkeiten im positiven und negativen Modus
durch.


Befolgen Sie die Verfahrensweisen in der angegebenen Reihenfolge:


1. Manuelles Kalibrieren des Massenspektrometers im LIT-Modus


2. Durchführen von Massenkalibrierung im LIT-Modus


Anleitung zum manuellen Abstimmen


Anleitung zum manuellen Abstimmen
IVD-IDV-05-0247-DE-D


Analyst MD Software
13/18







Auswahl der Erfassungsmethode für manuelles Kalibrieren
im LIT-Modus
1. Injizieren Sie den Agilent Mix oder PPG 3000 bei 5 µL/min bis 10 µL/min.


2. Doppelklicken Sie in der Navigationsleiste unter Tune and Calibrate auf Manual
Tuning.


3. (3200MD QTRAP Systeme). Erstellen Sie eine geeignete Erfassungsmethode mit
erweiterter Auflösung und der gewünschten Abtastrate, oder klicken Sie auf File >
Open.


4. Wählen Sie in der Liste Files eine Methode unter API Instrument > Acquisition
Methods > QTRAP3200 aus.


5. Klicken Sie auf OK.
Der „Tune Method Editor“ zeigt die Details der gewählten Methode.


6. Wählen Sie ein neues Projekt aus der Projektliste und speichern Sie dann die Daten der
Methode.


Durchführen von Massenkalibrierung im LIT-Modus
1. Stellen Sie im „Tune Method Editor“ auf der Registerkarte „MS“ sicher, dass das


Kontrollkästchen MCA aktiviert ist.


2. Auf der MS-Registerkarte wählen Sie die Polarität und die Abtastrate.


3. Geben Sie auf der MS-Registerkarte im Abschnitt Period Summary im Feld Cycles den
Wert 50 ein.


4. Klicken Sie auf Start.
Ein Massenspektrum-Fenster wird am unteren Rand des Fensters „Manual Tune“
angezeigt.


5. Nachdem das MS-Symbol „Idle“ anzeigt klicken Sie im Fensterbereich Massenspektrum
mit der rechten Maustaste und klicken dann auf Open File.
Ein neues Fenster wird geöffnet und zeigt jedes relevante Ion in einem separaten
Teilfenster.


6. Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf eines der Datenfenster und anschließend auf
List Data.
Ein neues Fenster wird geöffnet und listet die Daten für das Spektrum auf. Dieses
Teilfenster enthält die Registerkarten „Data List“, „Calibration Peak List“ und „Peak List“.


7. Öffnen Sie die Registerkarte „Calibration Peak List“.


Tipp! Diese Registerkarte wird nur angezeigt, wenn die Option ausgewählt wurde, dass
sie angezeigt werden soll. Um die Registerkarte „Calibration Peak List“ anzuzeigen,
klicken Sie auf Tools > Settings > Appearance Options. Aktivieren Sie auf der
Registerkarte „Miscellaneous“ das Kontrollkästchen Show Mass Calibration Peak List
und klicken Sie dann auf OK.
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8. Klicken Sie mit der rechten Maustaste in die Calibration Peak List-Tabelle und
überprüfen Sie anschließend im Kontextmenü, ob die richtige Referenztabelle
ausgewählt wurde.
Wenn die korrekte Referenztabelle nicht ausgewählt ist, dann wählen Sie die korrekte
Referenztabelle auf und klicken Sie auf Use as Reference.


Hinweis: Wenn nicht alle Massen auf der Registerkarte Calibration Peak List
angezeigt werden, dann klicken Sie mit der rechten Maustaste in die Tabelle „Calibration
Peak List“. Bewegen Sie den Mauszeiger anschließend im Kontextmenü über die
verwendete Referenztabelle und klicken Sie im Untermenü auf Edit Reference Table.
Aktivieren Sie im Dialogfeld „Reference Table Edit“ das Kontrollkästchen Use für die
Massen, die auf der Registerkarte „Calibration Peak List“ angezeigt werden sollen.
Klicken Sie anschließend auf Update Ref.


9. Überprüfen Sie die Daten in der Registerkarte „Calibration Peak List“. Ist der Wert in der
Spalte Mass Shift (Da) für eine der Massen größer als 0,1 Da, dann fahren Sie mit dem
nächsten Schritt fort. Ansonsten ist die Massenkalibrierung abgeschlossen.


Hinweis: Beschriftungen von Peaks im Diagramm sind die Spitzenwerte, doch die in der
Spalte Found At auf der Registerkarte „Calibration Peak List“ aufgeführten Spitzenwerte
sind Strichspektrumwerte. Wenn ein Peak nicht genau symmetrisch ist, können der
Spitzenwert und der Strichspektrumwert für den gleichen Peak leicht abweichen.
Dadurch werden genauere Strichspektrumwerte für die Kalibrierung verwendet.


10. Klicken Sie irgendwo in einen der Fensterausschnitte Massenspektrum.


11. Klicken Sie auf Tools > Calibrate from Spectrum.
Das Dialogfeld „Mass Calibration Option“ wird geöffnet.


Abbildung 2: Dialogfeld „Mass Calibration Option“
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12. Wenn in der Standard-Liste PPG als Standard-Lösung verwendet wurde, dann klicken
Sie auf PPGs Pos. LIT Ref. oder PPGs Neg. LIT Ref., entsprechend der von der
verwendeten Erfassungsmethode angezeigten Polarität.


13. Um die „Peak Search Parameters“ zu ändern, klicken Sie auf ein Feld und geben Sie
dann die neuen Werte ein.
Die voreingestellten „Peak Search Parameters“ eignen sich für die meisten Situationen.


14. Prüfen Sie, ob die in der Liste Reference aufgeführten Massen mit denen
übereinstimmen, für die Daten erfasst wurden.


Wenn die Massen übereinstimmen, fahren Sie mit dem nächsten Schritt fort. Wenn die
Massen nicht übereinstimmen, führen Sie die folgenden Schritte aus:


a. Klicken Sie auf Edit.


Das Dialogfeld „Reference Table“ wird geöffnet.


b. Stimmen Sie die Massen in der Reference-Liste mit den Massen ab, für die Daten
erfasst werden, indem Sie die Kontrollkästchen in der Spalte Use aktivieren oder
deaktivieren.


c. Klicken Sie auf Update Ref., um den Benutzer zu speichern.


15. Klicken Sie auf Start, um mit der Massenkalibrierung zu beginnen.


• Die Software findet den größten Peak im Suchbereich für jede Masse und bestimmt
Masse, Intensität und Peakbreite.


• Die Software vergleicht die Masse mit der erwarteten Masse und bestimmt
gegebenenfalls die Massenverschiebung, vergleicht die Peakbreite mit der Soll-
Peakbreite und vergleicht die Intensität mit der vorherigen Kalibrierung.


• Die Software zeigt die Ergebnisse der Massenkalibrierung grafisch und in
Berichtsform an.


Hinweis: Verwenden Sie nicht die Grafik-Indikatoren für die mittleren Peakbreiten, d.
h. die gestrichelten Linien. Diese wurden für Quadrupol-Scans erzeugt und finden bei
LIT-Analysen keine Anwendung.


16. Klicken Sie auf Window und dann auf die Ergebnisse der Kalibrierung.
Eine Textversion des Kalibrierungsberichts wird angezeigt.


17. Untersuchen Sie die Variationswerte des Gefälles. Sie müssen 1,000 ± 0,002 betragen.
Es wird eine N/A (nicht zutreffend) für den niedrigsten Datenpunkt geben, weil ein Punkt
keine Steigung haben kann.


18. Ist die Differenz größer als 0,002, dann kalibrieren Sie das Massenspektrometer nicht.
Kontaktieren Sie den SCIEX Support unter sciex.com/request-support.


19. Wenn die Variationszahlen für das Gefälle gut sind, gehen Sie zum „Calibration Report“-
Fenster.


20. Führen Sie im Fenster „Calibration Report“ einen der folgenden Schritte aus:


• Um die Werte für die geänderten Massen zu aktualisieren und die Werte aus
neuen Massen zur vorhandenen Massenkalibrierung hinzuzufügen, klicken Sie auf
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Update Mass Calibration. Nur die vorhandenen Kalibrierwerte der Massen werden
überschrieben, mit denen kalibriert wurden.


• Um bestehende Massen und Werte vollständig mit den neuen Massen und Werten zu
ersetzen, klicken Sie auf Replace Mass Calibration. Alle vorhandenen Kalibrierwerte
werden überschrieben und jede nicht kalibrierte Masse wird aus der Kalibriertabelle
entfernt.


21. Damit geänderte Massenkalibrierungen wirksam werden, klicken Sie auf Save.


22. Klicken Sie auf Close.


23. Zur Prüfung der Kalibrierung führen Sie eine 10-Scan MCA durch.


Hinweis: Wiederholen Sie gegebenenfalls den Kalibriervorgang.


Modus-Symbole „Tune and Calibrate“
Symbol Name Beschreibung


Calibrate
from
spectrum


Öffnet den Dialog Mass Calibration Option und verwendet das
aktive Spektrum zum Kalibrieren des Massenspektrometers.


Manual Tune Öffnet den „Manual Tune Editor“.


Compound
Optimization


Optimiert eine Verbindung mit Infusion durch FIA.


Instrument
Optimization


Überprüft die Leistung des Geräts, passt die
Massenkalibrierung an oder passt die Massenspektrometer-
Einstellungen an.


View Queue Zeigt die Proben-Warteschlange an.


Instrument
Queue


Zeigt ein dezentrales Gerät an.


Status for
Remote
Instrument


Zeigt den Status eines entfernt liegenden Geräts an.


Reserve
Instrument
for Tuning


Stellt das Instrument für Tuning und Kalibrierung bereit.


IDA Method
Wizard


Startet den IDA Method Wizard.
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Kontaktangaben


Kundenschulung
• In Nordamerika: NA.CustomerTraining@sciex.com


• In Europa: Europe.CustomerTraining@sciex.com


• Die Kontaktinformationen für Länder außerhalb der EU und Nordamerikas finden Sie
unter sciex.com/education.


Online-Lernzentrum
• SCIEX Now Learning Hub


SCIEX Support
SCIEX und seine Vertretungen beschäftigen weltweit einen Stab an ausgebildeten
Servicekräften und technischen Spezialisten. Der Support kann Fragen zum System oder
anderen auftretenden, technischen Problemen beantworten. Weitere Informationen finden
Sie auf der SCIEX-Website unter sciex.com, oder kontaktieren Sie uns unter:


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


Cybersicherheit
Die aktuellsten Hinweise zur Cybersicherheit von SCIEX-Produkten finden Sie unter
sciex.com/productsecurity.


Dokumentation
Diese Version des Dokuments ersetzt alle vorherigen Versionen.


Für die Anzeige des Dokuments wird der Adobe Acrobat Reader benötigt. Um sich die
neueste Version herunterzuladen, besuchen Sie https://get.adobe.com/reader.


Softwareproduktdokumentationen entnehmen Sie den Versionshinweisen oder dem mit der
Software mitgelieferten Software-Installationshandbuch.


Informationen zur Hardware-Produktdokumentation finden Sie auf der mit dem System oder
der Komponente gelieferten Customer Reference-DVD.


Hinweis: Wenn Sie eine kostenlose gedruckte Ausgabe dieses Dokuments wünschen,
wenden Sie sich bitte an sciex.com/contact-us.
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Este documento se proporciona a los clientes que han adquirido un equipo
SCIEX, para que lo usen durante el funcionamiento de dicho equipo SCIEX.
Este documento está protegido por derechos de propiedad y queda estrictamente
prohibida cualquier reproducción total o parcial, a menos que SCIEX lo autorice
por escrito.
El software que se describe en este documento se proporciona bajo un acuerdo
de licencia. Está legalmente prohibida la copia, modificación o distribución
del software en cualquier medio, a menos que se permita específicamente
en el acuerdo de licencia. Además, es posible que el acuerdo de licencia
prohíba igualmente desensamblar, realizar operaciones de ingeniería inversa o
descompilar el software con cualquier fin. Las garantías son las indicadas en ese
documento.
Algunas partes de este documento pueden hacer referencia a otros fabricantes o
sus productos, que pueden contener piezas cuyos nombres se han registrado
como marcas comerciales o funcionan como marcas comerciales de sus
respectivos propietarios. El uso de dichos nombres en este documento pretende
únicamente designar los productos de esos fabricantes suministrados por SCIEX
para la incorporación en su equipo y no supone ningún derecho o licencia de uso,
ni permite a terceros el empleo de dichos nombres de productos o fabricantes
como marcas comerciales.
Las garantías de SCIEX están limitadas a aquellas garantías expresas
proporcionadas en el momento de la venta o licencia de sus productos, y son
representaciones, garantías y obligaciones únicas y exclusivas de SCIEX. SCIEX
no ofrece otras garantías de ningún tipo, expresas o implícitas, incluyendo, entre
otras, garantías de comercialización o adecuación para un fin específico, ya se
deriven de un estatuto, cualquier tipo de legislación, uso comercial o transcurso
de negociación; SCIEX rechaza expresamente todas estas garantías y no asume
ninguna responsabilidad, general o accidental, por daños indirectos o derivados
del uso por parte del comprador o por cualquier circunstancia adversa derivada
de este.
Se trata de un sistema para uso diagnóstico in vitro. Producto(s) no
disponible(s) en todos los países. Para obtener más información, póngase en
contacto con el representante de ventas local o consulte sciex.com/diagnostics.
Rx only.
Es posible que los productos no estén disponibles en todos los países. Si
desea obtener más información, póngase en contacto con el representante
local de ventas o consulte el sitio web sciex.com.
Las marcas comerciales o marcas registradas aquí mencionadas, incluidos
sus correspondientes logotipos, son propiedad de AB Sciex Pte. Ltd. o sus
respectivos propietarios, en Estados Unidos y algunos otros países (consulte
sciex.com/trademarks).
AB Sciex™ se usa bajo licencia.
© 2022 DH Tech. Dev. Pte. Ltd.


Leica Microsystems CMS GmbH
Ernst-Leitz-Strasse 17-37
35578 Wetzlar
Germany
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Tutorial de ajustes manuales


Los usuarios aprenderán a ajustar y calibrar manualmente un espectrómetro de masas en el
modo cuadrupolo y en el modo de trampa de iones lineal (LIT).


Requisitos previos


Los usuarios podrán:


• Crear un método de adquisición


• Enviar un lote


Se recomienda utilizar los siguientes equipos y dispositivos periféricos:


• Un perfil de hardware activo que contiene el espectrómetro de masas y la bomba de
jeringa.


• PPG o soluciones de ajuste adecuadas.


Acerca de los ajustes
Los ajustes optimizan el rendimiento de la resolución y la intensidad del espectrómetro de
masas. Cuando ajuste un espectrómetro de masas, realice lo siguiente:


• Ajuste los valores de desviación de la resolución para ajustar la intensidad y la resolución
de las masas de calibración (solo para el modo cuádrupolo).


• Seleccione las masas que desee calibrar. Si es necesario, puede agregar y eliminar
masas de la lista de calibración.


• Cree uno o varios conjuntos de estándares de calibración únicos. Un conjunto de
estándares de calibración debe constar de al menos dos compuestos para los extremos
alto y bajo del rango de masas de interés.


Durante el proceso de ajuste y calibración del espectrómetro de masas, los cambios en
la configuración se guardan en el archivo InstrumentData dentro de la carpeta API
Instrument. Es necesario utilizar los parámetros predefinidos de la carpeta de métodos API
Instrument, ya que son parámetros optimizados por el representante del servicio técnico
durante la instalación.


Tabla 1: Frecuencia de ajuste


Calibración Optimización de la resolución


Tipo de
análisis


Frecuencia Manual/
automatizada


Frecuencia Manual/
automatizada


Q1 y Q3 3 a 6 meses Ambas 3 a 6 meses Ambas
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Tabla 1: Frecuencia de ajuste (continuación)


Calibración Optimización de la resolución


Tipo de
análisis


Frecuencia Manual/
automatizada


Frecuencia Manual/
automatizada


LIT Cada dos
semanas, según
sea necesario


Ambas 3 a 6 meses Solo
automatizada


Resolución y sensibilidad
El software utiliza valores predefinidos de resolución unitaria, alta, baja y abierta para el
modo cuádrupolo. En el caso de los análisis en modo cuádrupolo, existe un equilibrio entre
la resolución y la sensibilidad. Cuanto más ancho sea el pico, más intenso será también.
Para los picos más estrechos, ocurre lo contrario. La resolución y la sensibilidad LIT (trampa
de iones lineal) no guardan ninguna relación debido al modo en que funciona la trampa de
iones lineal.


Los valores de desviación indicados a continuación para las resoluciones baja y abierta son
los habituales. No obstante, se pueden modificar de acuerdo con los procedimientos de
funcionamiento estándar.


• Resolución baja (tensión reducida con respecto a la resolución unitaria): 0,03


• Resolución abierta (tensión reducida con respecto a la resolución unitaria): 0,30


Sugerencia: Los ajustes de resolución se pueden comprobar o editar en la pestaña
Resolution del cuadro de diálogo Tuning Options. Para abrir el cuadro de diálogo, en el
modo Tune and Calibrate, haga clic en Tools > Settings > Tuning Options.


Ajuste manual de la resolución
El software cuenta con cuatro parámetros de resolución para los cuádrupolos: unitaria, alta,
baja y abierta. Las anchuras de pico se establecen en 0,7 (± 0,1 Da de anchura del pico a
media altura) para la resolución de la unidad y en 0,5 (± 0,1) para la resolución alta. Esto
se lleva a cabo ajustando las desviaciones de resolución. El software calcula los parámetros
de resolución baja y abierta a partir del parámetro de resolución unitaria. Los ajustes a las
desviaciones de resolución se efectúan en la pestaña Resolution de Tune Method Editor.


La resolución Q1 varía para los análisis LIT en función del análisis utilizado. La resolución
Q1 es fija para los análisis ER y EMS. La resolución Q1 para los análisis ER está
configurada de forma predefinida como abierta, lo que permite una anchura razonable de
las masas en la LIT.


Para los análisis EPI y MS3, establezca la resolución Q1 en cualquiera de los parámetros
de resolución seleccionados. En general, se establece la resolución unitaria para este
parámetro, pero puede definirse en una resolución inferior para permitir una ventana de
masa más amplia en la celda de colisión y mostrar más isótopos, o bien para aumentar la
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sensibilidad de la misma forma que si se ejecutase un análisis de MRM a una resolución
baja.


Para los modos de análisis LIT, la resolución depende de la velocidad del análisis. En
general, cuanto más baja sea la velocidad de análisis, mejor resolución.


Ajustar la resolución en los instrumentos LIT
La resolución de un pico está determinada por la masa y la anchura de ese pico. En el modo
LIT, la resolución depende de la velocidad con la que los iones se expulsen de la LIT en
función de la masa. Para cambiar la sensibilidad y la resolución de los tipos de análisis LIT,
utilice la función Optimización del instrumento. Consulte el documento Guía de usuario del
sistema o la Ayuda del software Analyst MD.


Calibración de masa
La calibración de masas es el proceso mediante el que se asignan los valores correctos
de la relación masa-carga a los picos de masa. Realizando una calibración de masas con
un estándar de calibración, como el glicol de polipropileno (PPG), compare los resultados
con una calibración anterior, para determinar cuánto se aproximan a los valores teóricos los
valores de la relación masa-carga de los picos observados. Actualice la calibración anterior
o, lo que es más habitual, sustitúyala por la calibración nueva.


Seleccione varias masas cuando calibre análisis Q1, Q3 y todos los análisis LIT para cada
polaridad. Los resultados se almacenan en una tabla de calibración. Cuando se realiza
una calibración de masas, se actualiza la tabla de calibración con los nuevos valores de
DAC (convertidor digital-analógico, por sus siglas en inglés) a partir de la nueva calibración.
Los valores CAD de las masas que ya figuran en la tabla de calibración se actualizan.
Todos los datos de las masas no calibradas en la calibración actual se conservan, pero
no se utilizan. Si se sustituye la calibración de masas, se sustituyen todos los valores de
calibración anteriores de todas las masas seleccionadas para usarlas.


Realice una calibración de masas utilizando un espectro recién adquirido o utilice un
espectro de un archivo de datos almacenado.


Durante una calibración de masas, el software:


1. Busca el pico más amplio en el rango de búsqueda de cada masa seleccionada.


2. Obtiene los valores de masa, intensidad y anchura de pico.


3. Compara la masa registrada con la masa prevista y calcula el desplazamiento, si lo hay.


4. Compara la anchura de pico con la anchura de pico objetivo.


5. Compara la intensidad con la calibración anterior.


6. Muestra los resultados en formato de gráfico y texto.


7. Guarda la tabla de calibración en el archivo de datos del instrumento en la carpeta
<Drive>:\Analyst Data\Projects\API Instrument\Instrument Data.
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Calibración de masas manual
Una vez ajustadas manualmente las resoluciones de los cuadrupolos Q1 y Q3, compruebe
la calibración. Los cambios realizados en los parámetros durante una optimización de la
resolución pueden afectar a la calibración de masas anterior.


El informe de calibración muestra tres gráficos: el desplazamiento de las masas, la anchura
de pico y la diferencia de intensidad.


• El gráfico de desplazamiento de las masas muestra la diferencia entre las masas
medidas de la calibración actual y las masas reales de la tabla de referencia.


• El gráfico de anchuras de pico muestra la anchura de pico de cada masa comparada con
la anchura objetivo seleccionada en el método de adquisición.


• El gráfico de diferencia de intensidad muestra la diferencia de intensidad entre la
calibración anterior y la calibración actual.


El ajuste y la calibración tan solo deben llevarlos a cabo operadores con experiencia, y los
parámetros de ajuste del deben determinarlos los representantes del servicio técnico.


Asistencia técnica
SCIEX y sus representantes cuentan con un equipo de especialistas técnicos y de servicio
totalmente cualificados en todo el mundo. Ellos sabrán resolver sus dudas y preguntas sobre
el sistema y cualquier problema técnico que pueda surgir. Para obtener más información,
visite el sitio web sciex.com.


Ajustes y calibración manuales en el modo
cuadrupolo
Para ajustar y calibrar correctamente el espectrómetro de masas, ajuste la resolución y
realice una calibración de masas.


Es necesario un método de adquisición diferente para cada tipo de análisis que utilice una
solución de calibración en particular. Para la calibración en modo positivo y negativo, se
utilizan diferentes soluciones de calibración. Si el análisis es un subconjunto tanto del tipo
de análisis como de la polaridad, el usuario también puede ajustar solamente un cuadrupolo,
polaridad o tipo de resolución, en lugar de llevar a cabo el proceso de ajuste y calibración
completo para todas las combinaciones de cuadrupolo, polaridad y tipo de resolución.


Siga los procedimientos en el orden especificado:


1. Seleccionar un método de adquisición


2. Ajuste de la resolución


3. Realizar una calibración de masas en el modo cuadrupolo


Seleccionar un método de adquisición
1. Cree un proyecto para guardar los métodos de calibración y los resultados.
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Puede tratarse de un proyecto específico para el proceso de ajuste o puede formar
parte de un proyecto de trabajo.


2. En la barra Navigation, en Tune and Calibrate, haga doble clic en Manual Tuning.


3. Cree un método de adquisición adecuado en Manual Tune o vaya a la carpeta
API Instrument y abra el método de adquisición para la calibración si se utiliza un
instrumento de la serie 3200MD.


Sugerencia: (Solo aplicable a los instrumentos de la serie 3200MD) El software
no se instala con los métodos de adquisición predeterminados para llevar a cabo
optimizaciones a una resolución alta. No obstante, la única diferencia entre estos
métodos y los métodos específicos de la resolución unitaria (Q1PosPPG.dam,
Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam y Q3NegPPG.dam) es el tipo de resolución. La
primera vez que ajuste el espectrómetro de masas y tenga que utilizar los métodos
de alta resolución, abra los métodos de resolución de la unidad, cambie el tipo de
resolución a alta y, a continuación, guárdelos con un nombre distinto, por ejemplo,
Q1PosPPG_alta.dam.


4. Infunda de 5 a 10 µl/min de solución de PPG para ajustar Q1 y Q3 en modo positivo, o
solución de PPG 3000 para ajustar Q1 y Q3 en modo negativo.


Sugerencia: Copie el método, de manera que pueda conservar el método original para
el representante del servicio técnico.


5. Seleccione un proyecto nuevo de la lista de proyectos y, a continuación, guarde el
método con el mismo nombre.


Ajuste de la resolución
Asegúrese de que la pulverización es estable.


1. En la pestaña MS del Tune Method Editor, asegúrese de que la casilla de verificación
MCA está seleccionada.


2. En el campo Period Summary de la sección Cycles, escriba 10.


3. Haga clic en Start.
Se abrirá un panel de espectros de masas en la parte inferior de la ventana Manual
Tune.


4. Una vez que el espectrómetro de masas está en estado de reposo, haga clic con el
botón derecho en el panel del espectro de masas y, a continuación, haga clic en Open
File.
Aparecerá una ventana nueva, en la que se abrirá un panel de datos de espectro de
masas por cada masa del método.


5. Haga clic con el botón derecho en uno de los paneles de datos y, a continuación, haga
clic en List Data.
Se abrirá un panel nuevo con todos los datos del espectro. Este panel contiene las
pestañas Data List, Calibration Peak List y Peak List.


6. Abra la pestaña Calibration Peak List.
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Sugerencia: Esta pestaña solo se muestra si está seleccionada la opción
correspondiente para mostrarla. Para ver la pestaña Calibration Peak List, haga clic
en Tools > Settings > Appearance Options. En la pestaña Miscellaneous, seleccione
la casilla de verificación Show Mass Calibration Peak List y luego haga clic en OK.


7. Si las masas objetivo que aparecen en la lista de picos de calibración no coinciden
con las masas mostradas, haga clic con el botón derecho en Calibration Peak List,
haga clic en la lista Reference correspondiente y, a continuación, haga clic en Use as
Reference.


8. Revise los datos de la Calibration Peak List.


Nota: Si los valores de la columna Width (Da) son 0,7 ± 0,1 Da para la resolución de la
unidad o 0,5 ± 0,1 Da para la resolución alta, la resolución es aceptable.


• Si la resolución es aceptable, continúe con el paso 14.


• Si los valores no se encuentran dentro del intervalo de tolerancia necesario, continúe
con el paso 9.


9. Cierre los paneles y, a continuación, en Tune Method Editor, abra la pestaña Resolution.


10. Haga clic en Advanced.


Se abrirá el cuadro de diálogo Tabla de resoluciones. Este cuadro de diálogo enumera
las masas pico de calibración y los valores de desviación de la resolución del análisis
específico.


11. En el caso de masas que no se ajusten al criterio de anchura de pico de 0,7 ± 0,1
Da para la resolución de la unidad o de 0,5 ± 0,1 Da para la resolución alta, ajuste la
desviación de la forma siguiente:


• Si el pico es demasiado ancho, aumente la desviación en 0,05 o menos.


• Si el pico es demasiado estrecho, disminuya la desviación en 0,05 o menos.


12. Haga clic en Apply.
Los cambios se guardan en el archivo InstrumentData.


13. Haga clic en Close.


14. Repita los pasos 1 a 8 para todos los picos de masa hasta que cada uno de los picos en
la lista Calibration Peak List cumpla el criterio de anchura de pico de 0,7 ± 0,1 Da para
la resolución unitaria, o de 0,5 ± 0,1 Da para la resolución alta.


15. Haga clic en Close.


Realizar una calibración de masas en el modo cuadrupolo
1. En la barra Navigation, en Tune and Calibrate, haga doble clic en Manual Tuning.


2. En la pestaña MS del Tune Method Editor, asegúrese de que la casilla de verificación
MCA está seleccionada.


3. En el campo Period Summary de la sección Cycles, escriba 10.


4. Haga clic en Start.
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Se abrirá un panel de espectros de masas en la parte inferior de la ventana Manual
Tune.


5. Una vez que el espectrómetro de masas está en estado de reposo, haga clic con el
botón derecho en el panel del espectro de masas y, a continuación, haga clic en Open
File.
Aparecerá una ventana nueva, en la que se abrirá un panel de datos de espectro de
masas por cada masa del método.


6. Haga clic con el botón derecho en uno de los paneles de datos y, a continuación, haga
clic en List Data.
Se abrirá un panel nuevo en el que se muestran todos los datos del espectro. Este
panel contiene las pestañas Data List, Calibration Peak List y Peak List.


7. Abra la pestaña Calibration Peak List.


Sugerencia: Esta pestaña solo se muestra si está seleccionada la opción
correspondiente para mostrarla. Para ver la pestaña Calibration Peak List, haga clic
en Tools > Settings > Appearance Options. En la pestaña Miscellaneous, seleccione
la casilla de verificación Show Mass Calibration Peak List y luego haga clic en OK.


8. Revise los datos de la pestaña Calibration Peak List. Si el valor de la columna Mass
Shift (Da) es superior a 0,1 Da para cualquiera de las masas, continúe con el paso
siguiente. En caso contrario, habrá finalizado la calibración de masas.


Nota: Las etiquetas de picos del gráfico son los valores de ápice, pero los valores de
pico indicados en la columna Found At de la pestaña Calibration Peak List son valores
de centroides. Si algún pico no es perfectamente simétrico, el valor de ápice y el del
centroide para ese pico pueden ser ligeramente diferentes. Los valores de centroide
deben ser lo más exactos posible para la calibración.


9. Haga clic en cualquier punto de uno de los paneles de espectro de masas.


10. Haga clic en Tools > Calibrate from Spectrum.
Se abre el cuadro de diálogo Mass Calibration Option.
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Figura 1: Cuadro de diálogo Mass Calibration Option


11. En la lista Standard, haga clic en PPGs Pos. o PPGs Neg. según la polaridad indicada
por el método de adquisición utilizado.


12. Los parámetros predefinidos de búsqueda de picos son adecuados para la mayoría de
los casos. Si desea modificarlos, haga clic en un campo y, a continuación, escriba los
valores nuevos.


Nota: En espectrómetros de masas cuyo rango de masas sea superior, los picos de
PPG 2000 pueden dar lugar a picos en los que el isótopo más intenso no sea el primero,
lo que puede causar problemas de calibración. Si esto ocurre, estreche el rango de
búsqueda a 0,8.


13. Compruebe que las masas que se enumeran en la lista Reference coincidan con las
masas para las que se adquieren los datos. Si las masas coinciden, continúe en el paso
siguiente. Si las masas no coinciden, haga lo siguiente:


a. Haga clic en Edit.


Se abrirá el cuadro de diálogo Reference Table.


b. Haga coincidir las masas de la lista Reference con las masas para las que se
adquieren los datos, seleccionando o deseleccionando las casillas de verificación
de la columna Use.


c. Haga clic en Update Ref. para guardar los cambios.


d. Haga clic en Close.


14. Haga clic en Start para comenzar la calibración de masas.
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• El software busca el pico más amplio del rango de búsqueda para cada masa y
determina los valores de masa, intensidad y anchura de pico.


• El software compara la masa con la masa prevista y determina el desplazamiento,
si lo hay, compara la anchura de pico con la anchura de pico objetivo y compara
asimismo la intensidad con la calibración anterior.


• El software muestra los resultados de la calibración de masas en un gráfico y en un
informe.


15. Si el software no ha seleccionado el pico correcto para la masa objetivo, excluya el
punto de la calibración.


Sugerencia: Haga clic con el botón derecho en el punto que vaya a excluir y, a
continuación, haga clic en Exclude.


16. Haga clic en Window y, a continuación, en los resultados de calibración.
Se muestra una versión en texto del informe de calibración.


17. En la ventana Calibration report, realice una de las siguientes acciones:


• Para actualizar los valores de las masas modificadas y agregar los valores de
cualquiera de las masas nuevas a la calibración de masas existente, haga clic
en Update Mass Calibration. Solo se sobrescribirán los valores de la calibración
existente de las masas que se hayan calibrado.


• Para reemplazar por completo las masas y los valores existentes por las masas y
los valores nuevos, haga clic en Replace Mass Calibration. Todos los valores de la
calibración existentes se sobrescribirán y aquellas masas que no se hayan calibrado
se eliminarán de la tabla de calibración.


18. Para que los cambios realizados en la calibración de masas tengan efecto, haga clic en
Save.


19. Haga clic en Close.


20. Lleve a cabo un MCA de 10 análisis para comprobar la calibración.


Nota: Repita el procedimiento de calibración, si es necesario.


Calibración manual del espectrómetro de
masas en el modo LIT
Para calibrar el espectrómetro de masas en el modo LIT, lleve a cabo una calibración de
masas de las velocidades de análisis en los modos positivo y negativo.


Siga los procedimientos en el orden especificado:


1. Calibración manual del espectrómetro de masas en el modo LIT


2. Realizar una calibración de masas en el modo LIT
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Seleccionar el método de adquisición para la calibración
manual en el modo LIT
1. Infunda Agilent Mix o PPG 3000 a una velocidad de 5 a10 µl/min.


2. En la barra Navigation, en Tune and Calibrate, haga doble clic en Manual Tuning.


3. (sistemas 3200MD QTRAP). Cree un método de adquisición de resolución mejorada
adecuado a una velocidad de análisis seleccionada o haga clic en File > Open.


4. En la lista Files, seleccione un método en API Instrument > Acquisition Methods >
QTRAP3200.


5. Haga clic en OK.
En Tune Method Editor, se muestran los detalles del método seleccionado.


6. Seleccione un proyecto nuevo de la lista de proyectos y, a continuación, guarde los
datos del método.


Realizar una calibración de masas en el modo LIT
1. En la pestaña MS del Tune Method Editor, asegúrese de que la casilla de verificación


MCA está seleccionada.


2. En la pestaña MS, seleccione la polaridad y la velocidad de análisis.


3. En la sección de la pestaña MSPeriod Summary, escriba Cycles50 en el campo .


4. Haga clic en Start.
Se abrirá un panel de espectros de masas en la parte inferior de la ventana Manual
Tune.


5. Cuando el icono MS esté inactivo, haga clic con el botón derecho en el panel de
espectros de masas y, a continuación, haga clic en Open File.
Se abrirá una ventana nueva con cada ion de interés en un panel independiente.


6. Haga clic con el botón derecho en uno de los paneles de datos y, a continuación, haga
clic en List Data.
Se abrirá un panel nuevo en el que se muestran todos los datos del espectro. Este
panel contiene las pestañas Data List, Calibration Peak List y Peak List.


7. Abra la pestaña Calibration Peak List.


Sugerencia: Esta pestaña solo se muestra si está seleccionada la opción
correspondiente para mostrarla. Para ver la pestaña Calibration Peak List, haga clic
en Tools > Settings > Appearance Options. En la pestaña Miscellaneous, seleccione
la casilla de verificación Show Mass Calibration Peak List y luego haga clic en OK.


8. Haga clic con el botón derecho en la tabla Calibration Peak List y, en el menú
contextual, asegúrese de que se ha seleccionado la tabla de referencia correcta.
Si la tabla de referencia correcta no está seleccionada, seleccione la tabla de referencia
correcta y haga clic en Use as Reference.
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Nota: Si no se muestran todas las masas en la pestaña Calibration Peak List, haga
clic con el botón derecho del ratón en la tabla Calibration Peak List. En el menú
contextual, coloque el cursor en la tabla de referencia que se esté utilizando y, a
continuación, en el submenú haga clic en Edit Reference Table. En el cuadro de
diálogo Reference Table Edit, marque la casilla de verificación Use correspondiente a
las masas que se deben mostrar en la pestaña Calibration Peak List y haga clic en
Update Ref.


9. Revise los datos de la pestaña Calibration Peak List. Si el valor de la columna Mass
Shift (Da) es superior a 0,1 Da para cualquiera de las masas, continúe con el paso
siguiente. En caso contrario, habrá finalizado la calibración de masas.


Nota: Las etiquetas de picos del gráfico son los valores de ápice, pero los valores de
pico indicados en la columna Found At de la pestaña Calibration Peak List son valores
de centroides. Si algún pico no es perfectamente simétrico, el valor de ápice y el del
centroide para ese pico pueden ser ligeramente diferentes. Los valores de centroide
deben ser lo más exactos posible para la calibración.


10. Haga clic en cualquier punto de uno de los paneles de espectro de masas.


11. Haga clic en Tools > Calibrate from Spectrum.
Se abre el cuadro de diálogo Mass Calibration Option.


Figura 2: Cuadro de diálogo Mass Calibration Option


12. En la lista Standard, si se ha utilizado PPG como solución estándar, haga clic en PPGs
Pos. LIT Ref. o PPGs Neg. LIT Ref. en función de la polaridad indicada por el método
de adquisición utilizado.


13. Para cambiar los valores de Peak Search Parameters, haga clic en un campo y, a
continuación, escriba los nuevos valores.
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Los valores predefinidos de Peak Search Parameters son adecuados para la mayoría
de los casos.


14. Compruebe que las masas enumeradas en la lista Reference coinciden con las masas
para las que se adquieren los datos.


Si las masas coinciden, continúe en el paso siguiente. Si las masas no coinciden, realice
los pasos siguientes:


a. Haga clic en Edit.


Se abrirá el cuadro de diálogo Reference Table.


b. Haga coincidir las masas de la lista Reference con las masas para las que se
adquieren los datos, seleccionando o deseleccionando las casillas de verificación
de la columna Use.


c. Haga clic en Update Ref. para guardar los cambios.


15. Haga clic en Start para comenzar la calibración de masas.


• El software busca el pico más amplio del rango de búsqueda para cada masa y
determina los valores de masa, intensidad y anchura de pico.


• El software compara la masa con la masa prevista y determina el desplazamiento,
si lo hay, compara la anchura de pico con la anchura de pico objetivo y compara
asimismo la intensidad con la calibración anterior.


• El software muestra los resultados de la calibración de masas en un gráfico y en un
informe.


Nota: No utilice los indicadores del gráfico de anchuras de pico intermedias, es
decir, las líneas discontinuas. Estos indicadores se han creado para los análisis de
cuádrupolos y no se aplican a los análisis de LIT.


16. Haga clic en Window y, a continuación, en los resultados de calibración.
Se muestra una versión en texto del informe de calibración.


17. Revise los valores de variación de la pendiente. Deben ser de 1,000 ± 0,002. Dado que
el punto de datos más bajo no puede tener pendiente, se mostrará N/A para este punto.


18. Si la diferencia es superior a 0,002, no calibre el espectrómetro de masas. Póngase en
contacto con el soporte de SCIEX en sciex.com/request-support.


19. Si los valores de variación de la pendiente son correctos, vaya a la ventana del informe
de calibración.


20. En la ventana Calibration report, realice una de las siguientes acciones:


• Para actualizar los valores de las masas modificadas y agregar los valores de
cualquiera de las masas nuevas a la calibración de masas existente, haga clic
en Update Mass Calibration. Solo se sobrescribirán los valores de la calibración
existente de las masas que se hayan calibrado.


• Para reemplazar por completo las masas y los valores existentes por las masas y
los valores nuevos, haga clic en Replace Mass Calibration. Todos los valores de la
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calibración existentes se sobrescribirán y aquellas masas que no se hayan calibrado
se eliminarán de la tabla de calibración.


21. Para que los cambios realizados en la calibración de masas tengan efecto, haga clic en
Save.


22. Haga clic en Close.


23. Lleve a cabo un MCA de 10 análisis para comprobar la calibración.


Nota: Repita el procedimiento de calibración, si es necesario.


Iconos de modo de Ajuste y calibración
Icono Nombre Descripción


Calibrate
from
spectrum


Abre el cuadro de diálogo Mass Calibration Option y utiliza el
espectro activo para calibrar el espectrómetro de masas.


Manual Tune Abre el Manual Tune Editor.


Compound
Optimization


Optimiza un compuesto mediante una infusión de FIA.


Instrument
Optimization


Verifica el rendimiento del instrumento, ajusta la calibración de
masas o la configuración del espectrómetro de masas.


View Queue Muestra la cola de muestras.


Instrument
Queue


Muestra un instrumento remoto.


Status for
Remote
Instrument


Muestra el estado de un instrumento remoto.


Reserve
Instrument
for Tuning


Reserva el instrumento para el ajuste y la calibración.


IDA Method
Wizard


Inicia el IDA Method Wizard.


Tutorial de ajustes manuales


Tutorial de ajustes manuales
IVD-IDV-05-0247-ES-D


Software Analyst MD
17/18







Contacto


Formación del cliente
• En América del Norte: NA.CustomerTraining@sciex.com


• En Europa: Europe.CustomerTraining@sciex.com


• Fuera de la UE y América del Norte, visite sciex.com/education para obtener información
de contacto.


Centro de aprendizaje en línea
• SCIEX Now Learning Hub


Soporte SCIEX
SCIEX y sus representantes cuentan con un equipo de especialistas técnicos y de servicio
totalmente cualificados en todo el mundo. Ellos sabrán resolver sus dudas y preguntas sobre
el sistema y cualquier problema técnico que pueda surgir. Para obtener más información,
visite el sitio web de SCIEX en sciex.com o póngase en contacto con nosotros de una de las
siguientes formas:


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


Ciberseguridad
Para obtener las indicaciones sobre ciberseguridad más recientes para los productos
SCIEX, visite sciex.com/productsecurity.


Documentación
Esta versión del documento sustituye a todas las versiones anteriores de este documento.


Para ver este documento electrónicamente se necesita Adobe Acrobat Reader. Para
descargar la última versión, vaya a https://get.adobe.com/reader.


Para buscar la documentación relacionada con el producto de software, consulte las notas
de la versión o la guía de instalación del software que se suministra con el software.


Para localizar la documentación relacionada con los productos de hardware, consulte el
DVD Customer Reference que se suministra con el sistema o componente.


Nota: Para solicitar una versión impresa y gratuita de este documento, póngase en contacto
con sciex.com/contact-us.


Contacto
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Ce document est fourni aux clients qui ont acheté un équipement SCIEX afin
de les informer sur le fonctionnement de leur équipement SCIEX. Ce document
est protégé par les droits d'auteur et toute reproduction de tout ou partie de son
contenu est strictement interdite, sauf autorisation écrite de SCIEX.
Le logiciel éventuellement décrit dans le présent document est fourni en vertu
d'un accord de licence. Il est interdit de copier, modifier ou distribuer un logiciel
sur tout support, sauf dans les cas expressément autorisés dans le contrat de
licence. En outre, l'accord de licence peut interdire de décomposer un logiciel
intégré, d'inverser sa conception ou de le décompiler à quelque fin que ce soit.
Les garanties sont celles indiquées dans le présent document.
Certaines parties de ce document peuvent faire référence à d'autres fabricants
ou à leurs produits, qui peuvent comprendre des pièces dont les noms sont
des marques déposées ou fonctionnent comme des marques de commerce
appartenant à leurs propriétaires respectifs. Cet usage est destiné uniquement
à désigner les produits des fabricants tels que fournis par SCIEX intégrés dans
ses équipements et n'induit pas implicitement le droit et/ou l'autorisation de tiers
d'utiliser ces noms de produits comme des marques commerciales.
Les garanties fournies par SCIEX se limitent aux garanties expressément offertes
au moment de la vente ou de la cession de la licence de ses produits. Elles
sont les uniques représentations, garanties et obligations exclusives de SCIEX.
SCIEX ne fournit aucune autre garantie, quelle qu'elle soit, expresse ou implicite,
notamment quant à leur qualité marchande ou à leur adéquation à un usage
particulier, en vertu d'un texte législatif ou de la loi, ou découlant d'une conduite
habituelle ou de l'usage du commerce, toutes étant expressément exclues, et
ne prend en charge aucune responsabilité ou passif éventuel, y compris des
dommages directs ou indirects, concernant une quelconque utilisation effectuée
par l'acheteur ou toute conséquence néfaste en découlant.
Usage réservé au diagnostic in vitro. Produit(s) non disponible(s) dans tous les
pays. Pour plus d’informations, contactez votre représentant commercial local ou
consultez la page Web sciex.com/diagnostics.
Rx only.
La disponibilité des produits est variable en fonction des pays. Pour plus
d'informations, contactez votre représentant commercial local ou consultez
la page sciex.com.
Les marques commerciales et/ou marques déposées mentionnées dans le
présent document, y compris les logos associés, appartiennent à AB Sciex Pte.
Ltd, ou à leurs propriétaires respectifs, aux États-Unis et/ou dans certains autres
pays (voir sciex.com/trademarks).
AB Sciex™ est utilisé sous licence.
© 2022 DH Tech. Dev. Pte. Ltd.


Leica Microsystems CMS GmbH
Ernst-Leitz-Strasse 17-37
35578 Wetzlar
Germany


Logiciel Analyst MD
2/18


Tutoriel sur le réglage manuel
IVD-IDV-05-0247-FR-D







AB Sciex Pte. Ltd.
Blk33, #04-06 Marsiling Industrial Estate Road 3
Woodlands Central Industrial Estate, Singapore 739256


Tutoriel sur le réglage manuel
IVD-IDV-05-0247-FR-D


Logiciel Analyst MD
3/18







Table des matières


Tutoriel sur le réglage manuel...............................................................................................5
À propos du réglage............................................................................................................ 5
Résolution et sensibilité.......................................................................................................6
Réglage manuel de la résolution......................................................................................... 6
Réglage de la résolution sur les instruments LIT................................................................ 7
Étalonnage de la masse...................................................................................................... 7
Étalonnage de masse manuel............................................................................................. 8
Assistance technique...........................................................................................................8
Régler et étalonner manuellement en mode quadripolaire..................................................8


Sélectionner une méthode d’acquisition.........................................................................9
Régler la résolution.........................................................................................................9
Effectuer l’étalonnage de masse en mode quadripolaire..............................................10


Étalonner manuellement le spectromètre de masse en mode LIT.................................... 13
Sélectionner la méthode d’acquisition pour étalonner manuellement en mode LIT..... 14
Effectuer l’étalonnage de masse en mode LIT............................................................. 14


Icônes du mode Tune and Calibrate..................................................................................17


Nous contacter..................................................................................................................... 18
Formation destinée aux clients..........................................................................................18
Centre d'apprentissage en ligne........................................................................................ 18
Assistance technique SCIEX.............................................................................................18
Cybersécurité.....................................................................................................................18
Documentation...................................................................................................................18


Tutoriel sur le réglage manuel
IVD-IDV-05-0247-FR-D


Logiciel Analyst MD
4/18







Tutoriel sur le réglage manuel


L'utilisateur apprendra à régler et étalonner manuellement un spectromètre de masse en
mode quadripolaire et en mode piège à ions linéaire (LIT).


Conditions préalables


Les utilisateurs doivent être en mesure de :


• créer une méthode d’acquisition,


• envoyer un lot.


Les périphériques et les équipements suivants sont conseillés :


• Un profil matériel actif contenant le spectromètre de masse et une pompe à seringue.


• PPG ou solutions de réglage appropriées.


À propos du réglage
Le réglage optimise les performances du spectromètre de masse en termes de résolution et
d’intensité. Lors du réglage du spectromètre de masse, effectuez les actions suivantes :


• Réglez les valeurs de décalage de la résolution afin de régler l’intensité et la résolution
des masses étalons (pour le mode quadripolaire uniquement).


• Sélectionnez les masses à étalonner. Au besoin, les masses peuvent être ajoutées et
supprimées de la liste d’étalonnage.


• Créez un ou plusieurs ensembles de standards d'étalonnage uniques. Un ensemble de
standards d'étalonnage doit comporter au moins deux composés pour les extrémités
haute et basse de la plage de masses concernée.


Dès que le spectromètre de masse est réglé et étalonné, les modifications apportées à la
configuration sont enregistrées dans un fichier InstrumentData contenu dans le dossier
API Instrument. Les paramètres prédéfinis contenus dans le dossier relatif à la méthode de
l’API Instrument doivent être utilisés, car ils ont été optimisés par les employés d’entretien
sur site (FSE) pendant l’installation.


Tableau 1 : Fréquence de réglage


Étalonnage Optimisation de la résolution


Type de
balayage


Fréquence Manuel/
Automatique


Fréquence Manuel/
Automatique


Q1 et Q3 3 à 6 mois Les deux 3 à 6 mois Les deux
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Tableau 1 : Fréquence de réglage (suite)


Étalonnage Optimisation de la résolution


Type de
balayage


Fréquence Manuel/
Automatique


Fréquence Manuel/
Automatique


LIT Toutes les deux
semaines, comme


requis


Les deux 3 à 6 mois Automatique
uniquement


Résolution et sensibilité
Le logiciel utilise des valeurs de résolution unitaire, élevée, faible et ouverte prédéfinies
pour le mode quadripolaire. Pour les balayages quadripolaires, il existe un équilibre entre la
résolution et la sensibilité. Plus le pic est large, plus il est intense. Le contraire est valable
pour les pics plus étroits. La sensibilité et la résolution LIT (trappe à ions linéaire) ne sont pas
liées en raison du mode de fonctionnement de la LIT.


Les écarts suivants pour une faible résolution et une résolution ouverte sont typiques, mais
peuvent être modifiés selon les modes opératoires normalisés.


• Faible résolution (la tension diminue à partir de la résolution unitaire) : 0,03


• Résolution ouverte (la tension diminue à partir de la résolution unitaire) : 0,30


Conseil ! Les paramètres de résolution peuvent être vérifiés ou modifiés dans l’onglet
Resolution de la boîte de dialogue Tuning Options. Pour ouvrir la boîte de dialogue, dans
le mode Tune and Calibrate, cliquez sur Tools > Settings > Tuning Options.


Réglage manuel de la résolution
Le logiciel est doté de quatre paramètres pour les résolutions quadripolaires : Unit, High,
Low et Open. Les largeurs de pic sont définies sur 0,7 (± 0,1 Da LMH (pleine largeur à
mi-hauteur)) pour la résolution unitaire et sur 0,5 (± 0,1) pour la haute résolution. Ceci
s’effectue en réglant les écarts de résolution. Le logiciel calcule les paramètres de faible
résolution et de résolution ouverte à partir du paramètre de résolution unitaire. Les réglages
apportés aux écarts de résolution sont effectués dans l’onglet Resolution du Tune Method
Editor.


La résolution Q1 varie pour les balayages LIT selon le balayage utilisé. La résolution Q1 est
fixée pour les balayages ER et EMS. La résolution Q1 des balayages ER est prédéfinie sur
ouverte, ce qui permet de faire entrer une largeur conséquente de masses dans la LIT.


Pour les balayages EPI et MS3, l’utilisateur peut définir la résolution Q1 sur les paramètres
de résolution sélectionnés. En règle générale, la résolution définie est Unit, mais elle peut
aussi être définie à une résolution inférieure, soit pour laisser entrer une plus grande plage
de masses dans la cellule de collision et afficher plus d’isotopes, soit pour augmenter la
sensibilité comme pour exécuter un balayage MRM à faible résolution.
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Pour les modes de balayage LIT, la résolution est affectée par la vitesse de balayage. D’une
manière générale, plus la vitesse de balayage est lente, meilleure est la résolution.


Réglage de la résolution sur les instruments
LIT
La résolution d’un pic est déterminée par sa masse et sa largeur. En mode LIT, la résolution
dépend de la vitesse à laquelle les ions sont éjectés de l’instrument LIT en fonction de leur
masse. Pour modifier la sensibilité et la résolution des types de balayage LIT, utilisez la
fonction Instrument Optimization. Consultez le Guide de l’utilisateur du système ou l’Aide du
logiciel Analyst MD.


Étalonnage de la masse
L’étalonnage de masse est le processus consistant à attribuer les rapports masse sur charge
corrects aux pics de masse. En effectuant un étalonnage de masse à l’aide d’un étalon de
calibrage, tel que le polypropylène glycol (PPG), comparez les résultats avec un étalonnage
précédent afin de comparer les rapports masse sur charge pour les pics observés aux
valeurs théoriques. Mettez à jour l’étalonnage précédent ou, de manière plus courante,
remplacez-le par le nouvel étalonnage.


Sélectionnez plusieurs masses lors de l’étalonnage des balayages de Q1, de Q3 et de tous
les balayages LIT pour chaque polarité. Les résultats sont enregistrés dans un tableau
d’étalonnage. Lors d’un étalonnage de masse, le tableau d’étalonnage est mis à jour
avec les nouvelles valeurs de convertisseur numérique-analogique (DAC) issues du nouvel
étalonnage. Les valeurs DAC pour les masses se trouvant déjà dans le tableau d’étalonnage
sont mises à jour. Toutes les données des masses non calibrées dans l’étalonnage actuel
sont conservées mais non utilisées. Si l’étalonnage de masse est remplacé, toutes les
valeurs d’étalonnage antérieures correspondant à toutes les masses sélectionnées pour être
utilisées sont remplacées.


Effectuez un étalonnage de masse à l’aide d’un nouveau spectre acquis, ou utilisez un
spectre issu d’un fichier de données stocké.


Lors de l’étalonnage de masse, le logiciel :


1. Cherche le plus grand pic dans la plage de recherche pour chaque masse sélectionnée.


2. Obtient les valeurs de la masse, de l’intensité et de la largeur du pic.


3. Compare la masse observée avec la masse attendue, et détermine l’écart, s’il y a lieu.


4. Compare la largeur du pic avec celle du pic cible.


5. Compare l’intensité avec l’étalonnage précédent.


6. Affiche les résultats sous forme de graphique et de texte.


7. Enregistre le tableau d’étalonnage dans le fichier de données d’instrument du dossier
<Drive>:\Analyst Data\Projects\API Instrument\Instrument Data
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Étalonnage de masse manuel
Après le réglage manuel des résolutions quadripolaires Q1 et Q3, vérifiez l’étalonnage. Les
modifications apportées aux paramètres pendant l’optimisation de la résolution peut influer
sur l’étalonnage de masse précédent.


Le rapport d’étalonnage affiche trois graphiques : la variation de masse, la largeur du pic et
la différence d’intensité.


• Le graphique de la variation de masse présente la différence entre les masses mesurées
à partir de l’étalonnage actuel et les masses réelles issues du tableau de référence.


• Le graphique de largeur du pic présente la largeur du pic pour chaque masse par rapport
à la largeur cible sélectionnée dans la méthode d’acquisition.


• Le graphique de différence d’intensité présente la différence d’intensité entre l’étalonnage
précédent et l’étalonnage actuel.


Le réglage et l’étalonnage doivent être effectués uniquement par des opérateurs
expérimentés et les paramètres de réglage par les techniciens de service (FSE).


Assistance technique
SCIEX et ses représentants disposent de personnel dûment qualifié et de spécialistes
techniques dans le monde entier. Ils peuvent répondre aux questions sur le système ou
à tout problème technique qui pourrait survenir. Pour plus d'informations, visitez le site Web à
l'adresse sciex.com.


Régler et étalonner manuellement en mode
quadripolaire
Afin de régler et étalonner correctement le spectromètre de masse, réglez la résolution et
effectuez un étalonnage de masse.


Pour chaque type de balayage utilisant une solution d’étalonnage particulière, une méthode
d’acquisition distincte est requise. Plusieurs solutions d’étalonnage sont utilisées pour
l’étalonnage en mode positif et négatif. Si l’analyse est un sous-ensemble du type de
balayage et de la polarité, l’utilisateur peut également régler juste un type de quadripôle,
un type de polarité ou un type de résolution au lieu d’effectuer un processus complet de
réglage et d’étalonnage pour toutes les combinaisons de type de quadripôle, de polarité et
de résolution.


Suivez les procédures dans l'ordre indiqué :


1. Sélectionner une méthode d’acquisition


2. Régler la résolution


3. Effectuer l’étalonnage de masse en mode quadripolaire
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Sélectionner une méthode d’acquisition
1. Créez un projet pour enregistrer les méthodes et résultats d’étalonnage.


Ce projet peut être destiné au réglage ou faire partie d’un projet.


2. Dans la barre de navigation, sous Tune and Calibrate, double-cliquez sur Manual
Tuning.


3. Créez une méthode d’acquisition appropriée dans Manual Tune ou accédez au dossier
API Instrument, puis ouvrez la méthode d’acquisition pour l’étalonnage en cas
d'utilisation d'un instrument de la série 3200MD.


Conseil ! (Applicable uniquement à la série d’instruments 3200MD) Le logiciel
n’est pas installé avec les méthodes d’acquisition par défaut pour une optimisation
à haute résolution. Toutefois, la seule différence entre ces méthodes et les
méthodes de résolution unitaire (Q1PosPPG.dam, Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam
et Q3NegPPG.dam) demeure dans le type de résolution. Lors du réglage initial du
spectromètre de masse et si des méthodes de haute résolution sont nécessaires, ouvrez
les méthodes de résolution Unit, réglez le type de résolution sur High, puis enregistrez-
les sous un autre nom tel que Q1PosPPG_high.dam.


4. Perfusez 5 à 10 µl/min de solution PPG pour le réglage de Q1 et Q3 en mode positif, ou
de solution PPG 3 000 pour le réglage en mode négatif Q1 et Q3.


Conseil ! Copiez la méthode afin de conserver la méthode d'origine pour le technicien
de service.


5. Sélectionnez un nouveau projet dans la liste de projets, puis enregistrez la méthode
avec le même nom.


Régler la résolution
Assurez-vous que la pulvérisation est stable.


1. Dans Tune Method Editor, sous l'onglet MS, vérifiez que la case MCA est cochée.


2. Dans la section Period Summary, dans le champ Cycles, saisissez 10.


3. Cliquez sur Start.
Un volet du spectre de masse s’affiche dans la partie inférieure de la fenêtre Manual
Tune.


4. Une fois le spectromètre de masse en veille, cliquez avec le bouton droit de la souris sur
ce volet, puis cliquez sur Open File.
Dans une nouvelle fenêtre, un volet de données du spectre de masse s'ouvre pour
chaque masse de la méthode.


5. Cliquez avec le bouton droit de la souris sur l’un des volets de données, puis cliquez sur
List Data.
Un nouveau volet s’ouvre, affichant la liste des données du spectre. Ce volet contient les
onglets Data List, Calibration Peak List et Peak List.


6. Ouvrez l'onglet Calibration Peak List.
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Conseil ! Cet onglet ne s'affiche que lorsque l'option pour l'afficher est sélectionnée.
Pour afficher l’onglet Calibration Peak List, cliquez sur Tools > Settings > Appearance
Options. dans l’onglet Miscellaneous, cochez la case Show Mass Calibration Peak
List, puis cliquez sur OK.


7. Si les masses cibles de la liste des pics d’étalonnage ne correspondent pas aux masses
affichées, cliquez avec le bouton droit de la souris sur Calibration Peak List, cliquez sur
la liste Reference appropriée, puis cliquez sur Use as Reference.


8. Vérifiez les données de la liste Calibration Peak List.


Remarque : Si les valeurs de la colonne Width (Da) sont toutes égales à 0,7 ± 0,1 Da
pour la résolution unitaire ou 0,5 ± 0,1 Da pour la résolution haute, la résolution est
acceptable.


• Si la résolution est acceptable, continuez avec l’étape 14.


• Si les valeurs ne correspondent pas à la tolérance requise, passez à l’étape suivante
9.


9. Fermez les volets, puis dans le Tune Method Editor, cliquez sur l’onglet Resolution.


10. Cliquez sur Advanced.


La boîte de dialogue Resolution Table s’ouvre. Cette boîte de dialogue répertorie
les masses de pic d’étalonnage et leurs valeurs de décalage de résolution pour ce
balayage.


11. Pour chaque masse ne répondant pas aux critères de largeur de pic de 0,7 ± 0,1 Da
pour la résolution unitaire ou 0,5 ± 0,1 Da pour la résolution haute, réglez l’écart comme
suit :


• Si le pic est trop large, augmentez l’écart de 0,05 ou moins.


• Si le pic est trop étroit, diminuez l’écart de 0,05 ou moins.


12. Cliquez sur Apply.
Les modifications sont enregistrées dans le fichier InstrumentData.


13. Cliquez sur Close.


14. Répétez les étapes 1 à 8 pour chaque pic de masse jusqu’à ce que tous les pics de la
Calibaration Peak List répondent aux critères de la largeur de pic de 0,7 ± 0,1 Da pour la
résolution unitaire ou 0,5 ± 0,1 Da pour la résolution haute.


15. Cliquez sur Close.


Effectuer l’étalonnage de masse en mode quadripolaire
1. Dans la barre de navigation, sous Tune and Calibrate, double-cliquez sur Manual


Tuning.


2. Dans Tune Method Editor, sous l'onglet MS, vérifiez que la case MCA est cochée.


3. Dans la section Period Summary, dans le champ Cycles, saisissez 10.


4. Cliquez sur Start.
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Un volet du spectre de masse s’affiche dans la partie inférieure de la fenêtre Manual
Tune.


5. Une fois le spectromètre de masse en veille, cliquez avec le bouton droit de la souris sur
ce volet, puis cliquez sur Open File.
Dans une nouvelle fenêtre, un volet de données du spectre de masse s'ouvre pour
chaque masse de la méthode.


6. Cliquez avec le bouton droit de la souris sur l’un des volets de données, puis cliquez sur
List Data.
Un nouveau volet s’ouvre, affichant les données du spectre. Ce volet contient les onglets
Data List, Calibration Peak List et Peak List.


7. Ouvrez l'onglet Calibration Peak List.


Conseil ! Cet onglet ne s'affiche que lorsque l'option pour l'afficher est sélectionnée.
Pour afficher l’onglet Calibration Peak List, cliquez sur Tools > Settings > Appearance
Options. dans l’onglet Miscellaneous, cochez la case Show Mass Calibration Peak
List, puis cliquez sur OK.


8. Vérifiez les données dans l’onglet Calibration Peak List. Si la valeur de la colonne Mass
Shift (Da) est supérieure à 0,1 Da pour l'une des masses, passez à l'étape suivante.
Dans le cas contraire, l'étalonnage de masse est terminé.


Remarque : Les étiquettes des pics dans le graphique correspondent aux valeurs des
points culminants, mais les valeurs de pic répertoriées dans la colonne Found At
de l'onglet Calibration Peak List sont les valeurs du centroïde. Si un pic n'est pas
parfaitement symétrique, la valeur du point culminant et la valeur du centroïde pour
le même pic pourraient alors différer légèrement. Les valeurs les plus précises du
centroïde sont utilisées pour l'étalonnage.


9. Cliquez n'importe où dans l'un des volets du spectre de masse.


10. Cliquez sur Tools > Calibrate from Spectrum..
La boîte de dialogue Mass Calibration Option s’ouvre.
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Illustration 1 : Boîte de dialogue Mass Calibration Option


11. Dans la liste Standard, cliquez sur PPGs Pos. ou PPGs Neg. selon la polarité indiquée
par la méthode d’acquisition utilisée.


12. Les paramètres de recherche de pics prédéfinis dans la section Peak Search
Parameters conviennent à la plupart des situations. Si l'utilisateur souhaite les modifier,
cliquez sur un champ, puis saisissez les nouvelles valeurs.


Remarque : Sur les spectromètres de masse à plage de masses plus large, les pics
de PPG aux alentours de 2 000 peuvent donner des pics où l'isotope le plus intense
n’est pas le premier, ce qui peut provoquer des problèmes d'étalonnage. Dans ce cas,
réduisez la plage de recherche à 0,8.


13. Vérifiez que les masses répertoriées dans la liste Reference correspondent à celles pour
lesquelles les données sont acquises. Si les masses correspondent, passez à l'étape
suivante. Sinon, procédez comme suit :


a. Cliquez sur Edit.


La boîte de dialogue Reference Table s'ouvre.


b. Faites correspondre les masses de la liste Reference avec celles pour lesquelles
les données sont acquises en cochant ou en décochant les cases de la colonne
Use.


c. Cliquez sur Update Ref. pour enregistrer les modifications.


d. Cliquez sur Close.


14. Cliquez sur Start pour lancer l’étalonnage de masse.
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• Le logiciel cherche le plus grand pic dans la plage de recherche pour chaque masse
et détermine les valeurs de la masse, l’intensité et la largeur du pic.


• Le logiciel compare la masse avec celle attendue et détermine la variation de masse,
le cas échéant. Il compare la largeur du pic avec la largeur du pic cible et compare
l’intensité avec l’étalonnage précédent.


• Le logiciel affiche les résultats de l’étalonnage de masse sous forme graphique et
sous forme de rapport.


15. Si le logiciel n’a pas sélectionné le bon pic pour la masse cible, excluez le point de
l’étalonnage.


Conseil ! Cliquez avec le bouton droit de la souris sur le point à exclure, puis cliquez sur
Exclude.


16. Cliquez sur Window, puis cliquez sur les résultats d’étalonnage.
Une version texte du rapport d'étalonnage s'affiche.


17. Dans la fenêtre Calibration report, effectuez l'une des opérations suivantes :


• Pour mettre à jour les valeurs des masses modifiées et ajouter les valeurs des
nouvelles masses à l'étalonnage de masse existant, cliquez sur Update Mass
Calibration. Seules les valeurs d'étalonnage existantes pour les masses qui ont été
étalonnées sont remplacées.


• Pour remplacer définitivement les masses et les valeurs existantes par les
nouvelles masses et valeurs, cliquez sur Replace Mass Calibration. Toutes les
valeurs d'étalonnage existantes sont remplacées et toute masse non étalonnée est
supprimée du tableau d'étalonnage.


18. Pour valider les modifications apportées à l'étalonnage de masse, cliquez sur Save.


19. Cliquez sur Close.


20. Effectuez un MCA à 10 balayages pour vérifier l'étalonnage.


Remarque : Répétez la procédure d'étalonnage au besoin.


Étalonner manuellement le spectromètre de
masse en mode LIT
Pour étalonner le spectromètre de masse en mode LIT, effectuez un étalonnage de masse
pour les vitesses de balayage aussi bien en mode positif que négatif.


Suivez les procédures dans l’ordre indiqué :


1. Étalonner manuellement le spectromètre de masse en mode LIT


2. Effectuer l’étalonnage de masse en mode LIT
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Sélectionner la méthode d’acquisition pour étalonner
manuellement en mode LIT
1. Perfusez le mélange Agilent ou PPG 3 000 à un débit de 5 à 10 µl/min.


2. Dans la barre de navigation, sous Tune and Calibrate, double-cliquez sur Manual
Tuning.


3. (systèmes 3200MD QTRAP). Créez une méthode d’acquisition à résolution améliorée à
une vitesse de balayage appropriée ou cliquez sur File > Open.


4. Dans la liste Files, sélectionnez une méthode dans API Instrument > Acquisition
Methods > QTRAP3200.


5. Cliquez sur OK.
Le Tune Method Editor affiche les détails de la méthode sélectionnée.


6. Sélectionnez un nouveau projet dans la liste des projets, puis enregistrez les données
de la méthode.


Effectuer l’étalonnage de masse en mode LIT
1. Dans Tune Method Editor, sous l'onglet MS, vérifiez que la case MCA est cochée.


2. Dans l’onglet MS, sélectionnez la polarité et la vitesse de balayage.


3. Dans l’onglet MS, dans la section Period Summary, dans le champ Cycles, saisissez
50.


4. Cliquez sur Start.
Un volet du spectre de masse s’affiche dans la partie inférieure de la fenêtre Manual
Tune.


5. Lorsque l'icône MS affiche Idle, cliquez avec le bouton droit de la souris sur le volet du
spectre de masse, puis sélectionnez Open File.
Une nouvelle fenêtre s’ouvre avec chaque ion concerné dans un volet séparé.


6. Cliquez avec le bouton droit de la souris sur l’un des volets de données, puis cliquez sur
List Data.
Un nouveau volet s’ouvre, affichant les données du spectre. Ce volet contient les onglets
Data List, Calibration Peak List et Peak List.


7. Ouvrez l'onglet Calibration Peak List.


Conseil ! Cet onglet ne s'affiche que lorsque l'option pour l'afficher est sélectionnée.
Pour afficher l’onglet Calibration Peak List, cliquez sur Tools > Settings > Appearance
Options. dans l’onglet Miscellaneous, cochez la case Show Mass Calibration Peak
List, puis cliquez sur OK.


8. Cliquez avec le bouton droit de la souris sur le tableau Calibration Peak List, puis vérifiez
que le tableau de référence sélectionné dans le menu contextuel est correct.
Si le tableau de référence correct n’est pas sélectionné, choisissez le tableau de
référence correct et cliquez sur Use as Reference.
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Remarque : Si toutes les masses ne s'affichent pas dans l’onglet Calibration Peak List,
cliquez avec le bouton droit de la souris sur le tableau Calibration Peak List. Dans le
menu contextuel, placez le curseur sur le tableau de référence utilisé, puis dans le sous-
menu, cliquez sur Edit Reference Table. Dans la boîte de dialogue Reference Table
Edit, cochez la case Use correspondant aux masses à afficher dans la liste Calibration
Peak List, puis cliquez sur Update Ref.


9. Vérifiez les données dans l’onglet Calibration Peak List. Si la valeur de la colonne Mass
Shift (Da) est supérieure à 0,1 Da pour l'une des masses, passez à l'étape suivante.
Dans le cas contraire, l'étalonnage de masse est terminé.


Remarque : Les étiquettes des pics dans le graphique correspondent aux valeurs des
points culminants, mais les valeurs de pic répertoriées dans la colonne Found At
de l'onglet Calibration Peak List sont les valeurs du centroïde. Si un pic n'est pas
parfaitement symétrique, la valeur du point culminant et la valeur du centroïde pour
le même pic pourraient alors différer légèrement. Les valeurs les plus précises du
centroïde sont utilisées pour l'étalonnage.


10. Cliquez n'importe où dans l'un des volets du spectre de masse.


11. Cliquez sur Tools > Calibrate from Spectrum..
La boîte de dialogue Mass Calibration Option s’ouvre.


Illustration 2 : Boîte de dialogue Mass Calibration Option


12. Dans la liste Standard, si vous avez utilisé le PPG comme solution standard, cliquez sur
PPGs Pos. LIT Ref. ou PPGs Neg. LIT Ref. selon la polarité indiquée par la méthode
d'acquisition employée.


13. Pour modifier les paramètres de la fenêtre Peak Search Parameters, cliquez sur un
champ et saisissez les nouvelles valeurs.
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Les paramètres de recherche de pics prédéfinis dans la section Peak Search
Parameters conviennent à la plupart des situations.


14. Vérifiez que les masses répertoriées dans la liste Reference correspondent à celles
pour lesquelles l'utilisateur a acquis les données.


Si les masses correspondent, passez à l'étape suivante. Dans le cas contraire, exécutez
les étapes suivantes :


a. Cliquez sur Edit.


La boîte de dialogue Reference Table s'ouvre.


b. Faire correspondre les masses de la liste Reference avec celles pour lesquelles les
données sont acquises en cochant ou en décochant les cases de la colonne Use.


c. Cliquez sur Update Ref. pour enregistrer les modifications.


15. Appuyez sur Start pour lancer l’étalonnage de masse.


• Le logiciel cherche le plus grand pic dans la plage de recherche pour chaque masse
et détermine les valeurs de la masse, l’intensité et la largeur du pic.


• Le logiciel compare la masse avec celle attendue et détermine la variation de masse,
le cas échéant. Il compare la largeur du pic avec la largeur du pic cible et compare
l’intensité avec l’étalonnage précédent.


• Le logiciel affiche les résultats de l’étalonnage de masse sous forme graphique et
sous forme de rapport.


Remarque : Ne pas utiliser les indicateurs du milieu du graphique de la largeur du
pic, c’est-à-dire les lignes pointillées. Ces indicateurs ont été créés pour les balayages
quadripolaires et ne s’appliquent pas aux balayages LIT.


16. Cliquez sur Window, puis cliquez sur les résultats d’étalonnage.
Une version texte du rapport d'étalonnage s'affiche.


17. Vérifiez les valeurs de variation de la pente. Elles doivent être égales à 1,000 ± 0,002.
La mention N/A (sans objet) apparaît pour le point de données le plus faible, car un point
ne peut pas avoir de pente.


18. Si la différence est supérieure à 0,002, n’étalonnez pas le spectromètre de masse.
Contactez l’assistance de SCIEX à l’adresse sciex.com/request-support.


19. Si les chiffres de variation de la pente sont bons, accédez à la fenêtre Calibration
Report.


20. Dans la fenêtre Calibration report, effectuez l'une des opérations suivantes :


• Pour mettre à jour les valeurs des masses modifiées et ajouter les valeurs des
nouvelles masses à l'étalonnage de masse existant, cliquez sur Update Mass
Calibration. Seules les valeurs d'étalonnage existantes pour les masses qui ont été
étalonnées sont remplacées.


• Pour remplacer définitivement les masses et les valeurs existantes par les
nouvelles masses et valeurs, cliquez sur Replace Mass Calibration. Toutes les
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valeurs d'étalonnage existantes sont remplacées et toute masse non étalonnée est
supprimée du tableau d'étalonnage.


21. Pour valider les modifications apportées à l'étalonnage de masse, cliquez sur Save.


22. Cliquez sur Close.


23. Effectuez un MCA à 10 balayages pour vérifier l'étalonnage.


Remarque : Répétez la procédure d'étalonnage au besoin.


Icônes du mode Tune and Calibrate
Icône Nom Description


Calibrate
from
spectrum


Ouvre la boîte de dialogue Mass Calibration Option et utilise le
spectre actif pour étalonner le spectromètre de masse.


Manual Tune Ouvre l'éditeur Manual Tune.


Compound
Optimization


Optimise un composé en utilisant la perfusion par FIA.


Instrument
Optimization


Vérifie la performance de l'instrument, ajuste l'étalonnage de
masse ou ajuste les paramètres du spectromètre de masse.


View Queue Affiche la file d'attente d'échantillons.


Instrument
Queue


Affiche un instrument à distance.


Status for
Remote
Instrument


Affiche le statut d'un instrument à distance.


Reserve
Instrument
for Tuning


Réserve l'instrumentation pour le réglage et l'étalonnage.


IDA Method
Wizard


Démarre l'IDA Method Wizard.
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Nous contacter


Formation destinée aux clients
• En Amérique du Nord : NA.CustomerTraining@sciex.com


• En Europe : Europe.CustomerTraining@sciex.com


• En dehors des États-Unis et de l'Amérique du Nord, visitez le site sciex.com/education
pour obtenir les coordonnées.


Centre d'apprentissage en ligne
• SCIEX Now Learning Hub


Assistance technique SCIEX
SCIEX et ses représentants disposent de personnel dûment qualifié et de spécialistes
techniques dans le monde entier. Ils peuvent répondre aux questions sur le système ou
tout problème technique qui pourrait survenir. Pour plus d'informations, consultez le site Web
SCIEX à l'adresse sciex.com ou choisissez parmi les options suivantes pour nous contacter :


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


Cybersécurité
Pour obtenir les informations les plus récentes sur la cybersécurité des produits SCIEX,
consultez la page sciex.com/productsecurity.


Documentation
Cette version du document remplace toutes les versions précédentes de ce document.


Adobe Acrobat Reader est nécessaire pour afficher ce document sous forme électronique.
Pour télécharger la dernière version, accéder à https://get.adobe.com/reader.


Pour trouver la documentation du logiciel, consulter les notes de version ou le guide
d'installation du logiciel fourni avec ce dernier.


Pour trouver la documentation du matériel, reportez-vous au DVD Customer Reference
fourni avec le système ou le composant.


Remarque : Pour demander une version imprimée gratuite de ce document, contacter
sciex.com/contact-us.
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Questo documento viene fornito ai clienti che hanno acquistato apparecchiature
SCIEX come guida all'utilizzo e al funzionamento delle stesse. Questo documento
è protetto da copyright e qualsiasi riproduzione, parziale o totale, dei suoi
contenuti è severamente vietata, a meno che SCIEX non abbia autorizzato per
iscritto diversamente.
Il software menzionato in questo documento viene fornito con un contratto di
licenza. La copia, le modifiche e la distribuzione del software con qualsiasi
mezzo sono vietate dalla legge, salvo diversa indicazione contenuta nel contratto
di licenza. Inoltre, il contratto di licenza può vietare che il software venga
disassemblato, sottoposto a reverse engineering o decompilato per qualsiasi
scopo. Le garanzie sono indicate in questo documento.
Alcune parti di questo documento possono far riferimento a produttori terzi e/o
a loro prodotti, che possono contenere parti i cui nomi siano registrati come
marchi e/o utilizzati come marchi dei rispettivi proprietari. Tali riferimenti mirano
unicamente a designare i prodotti di terzi forniti da SCIEX e incorporati nelle
sue apparecchiature e non implicano alcun diritto e/o licenza circa l'utilizzo o il
permesso concesso a terzi di utilizzare i nomi di tali produttori e/o dei loro prodotti
come marchi.
Le garanzie di SCIEX sono limitate alle garanzie esplicite fornite al momento della
vendita o della licenza dei propri prodotti e costituiscono le uniche ed esclusive
dichiarazioni, garanzie e obbligazioni di SCIEX. SCIEX non rilascia altre garanzie
di nessun tipo, né espresse né implicite, comprese, a titolo di esempio, garanzie
di commerciabilità o di idoneità per un particolare scopo, derivanti da leggi o
altri atti normativi o dovute a pratiche e usi commerciali, tutte espressamente
escluse, né si assume alcuna responsabilità o passività potenziale, compresi
danni indiretti o conseguenti, per qualsiasi utilizzo da parte dell'acquirente o per
eventuali circostanze avverse conseguenti.
Per uso diagnostico in vitro. Prodotti non disponibili in tutti i paesi. Per ulteriori
informazioni, contattare il rappresentante di vendita di zona o visitare sciex.com/
diagnostics.
Rx only.
I prodotti potrebbero non essere disponibili in tutti i Paesi. Per ulteriori
informazioni, contattare il rappresentante di vendita locale o fare riferimento
al sito Web sciex.com.
I marchi e/o i marchi registrati menzionati nel presente documento, inclusi i loghi
associati, sono di proprietà di AB Sciex Pte. Ltd., o dei rispettivi proprietari, negli
Stati Uniti e/o in altri Paesi (vedere: sciex.com/trademarks).
AB Sciex™ è utilizzato su licenza.
© 2022 DH Tech. Dev. Pte. Ltd.


Leica Microsystems CMS GmbH
Ernst-Leitz-Strasse 17-37
35578 Wetzlar
Germany
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Esercitazione sulla Sintonizzazione
Manuale


Gli utenti apprenderanno come eseguire manualmente il tuning e la calibrazione di uno
spettrometro di massa in modalità quadrupolo e trappola ionica lineare (LIT).


Prerequisiti


Gli utenti devono essere in grado di:


• Generare un metodo di acquisizione.


• Inviare un lotto.


Si consigliano le seguenti periferiche e apparecchiature:


• Un profilo hardware contenente lo spettrometro di massa e la pompa a siringa.


• PPG o soluzioni di sintonizzazione appropriate.


Informazioni sulla ottimizzazione
L'ottimizzazione manuale dei parametri massimizza le prestazioni di risoluzione e intensità
dello spettrometro di massa. Quando si sintonizza uno spettrometro di massa, eseguire le
seguenti operazioni:


• Regolare i valori di offset della risoluzione per regolare l'intensità e la risoluzione delle
masse calibranti (solo per la modalità quadrupolo).


• Selezionare le masse da calibrare. Se necessario, le masse possono essere aggiunte e
rimosse dall'elenco della calibrazione.


• Creare uno o più gruppi standard di calibrazione unici. Un gruppo standard di calibrazione
deve avere almeno due composti per gli estremi inferiore e superiore del range di massa
di interesse.


Quando lo spettrometro di massa è sintonizzato e calibrato, le modifiche della configurazione
vengono salvate in un file InstrumentData nella cartella API Instrument. È necessario
utilizzare i parametri preimpostati nella cartella del metodo API Instrument, perché sono stati
ottimizzati dal Responsabile dell'Assistenza Tecnica (FSE) durante l'installazione.


Tabella 1: Frequenza ottimizzazione


Calibrazione Ottimizzazione risoluzione


Tipo di
scansione


Frequenza Manuale/
automatico


Frequenza Manuale/
automatico


Q1 e Q3 da 3 a 6 mesi Entrambi da 3 a 6 mesi Entrambi
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Tabella 1: Frequenza ottimizzazione (continua)


Calibrazione Ottimizzazione risoluzione


Tipo di
scansione


Frequenza Manuale/
automatico


Frequenza Manuale/
automatico


LIT Ogni due
settimane,


secondo necessità


Entrambi da 3 a 6 mesi Solo automatico


Risoluzione e sensibilità
Il software utilizza valori predefiniti di risoluzione unitaria, alta, bassa e aperta per la modalità
quadrupolo. Per le scansioni a quadrupolo, c'è un equilibrio tra risoluzione e sensibilità. Più
il picco è ampio, più sarà intenso. Per picchi più stretti è vero il contrario. La risoluzione
e la sensibilità in LIT (trappola ionica lineare) non sono collegate a causa del modo di
funzionamento della LIT.


I seguenti offest per risoluzione bassa e aperta sono tipici, ma possono essere modificati
secondo procedure operative standard.


• Bassa risoluzione (diminuzione della tensione da risoluzione unitaria): 0,03


• Risoluzione aperta (diminuzione della tensione da risoluzione unitaria): 0,30


Suggerimento! Le impostazioni di risoluzione possono essere verificate o modificate nella
scheda Resolution nella finestra di dialogo Tuning Options. Per aprire la finestra di dialogo, in
modalità Tune and Calibrate fare clic su Tools > Settings > Tuning Options.


Regolazione manuale della risoluzione
Il software dispone di quattro parametri di risoluzione per i quadrupoli: unitaria, alta, bassa
e aperta. Le larghezze dei picchi sono impostate su 0,7 (± 0,1 Da FWHH (Full Width
at Hall High, larghezza totale a metà altezza)) per risoluzione unitaria e 0,5 (± 0,1) per
alta risoluzione. Questo viene fatto regolando gli offset di risoluzione. Il software calcola
i parametri di risoluzione bassa e aperta dal parametro della risoluzione unitaria. Le
regolazioni degli offset di risoluzione vengono effettuati nella scheda Resolution in Tune
Method Editor.


La risoluzione Q1 varia per le scansioni LIT a seconda della scansione utilizzata. La
risoluzione Q1 è fissa per le scansioni ER ed EMS. La risoluzione Q1 per le scansioni ER è
preimpostata su aperta, il che consente una ragionevole larghezza delle masse nella LIT.


Per le scansioni EPI e MS3, impostare la risoluzione Q1 su uno dei parametri di risoluzione
selezionati. In generale, viene impostata sulla risoluzione unitaria, ma può anche essere
impostata su una risoluzione più bassa per consentire una finestra di massa più ampia nella
camera di collisione e per mostrare più isotopi oppure per aumentare la sensibilità, in modo
analogo all'esecuzione di una scansione MRM a bassa risoluzione.
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Per le modalità di scansione LIT, la risoluzione è influenzata dalla velocità di scansione. In
generale, più bassa è la velocità di scansione, migliore è la risoluzione.


Regolazione della risoluzione su strumenti LIT
La risoluzione di un picco è determinata dalla massa di tale picco e dalla sua larghezza.
Nella modalità LIT, la risoluzione dipende da quanto velocemente gli ioni vengono espulsi
dalla LIT a seconda della massa. Per cambiare la sensibilità e la risoluzione dei tipi di
scansioni LIT, utilizzare la funzione Instrument Optimization. Fare riferimento al documento:
Guida per l'utente del sistema o Analyst MDGuida in linea del software.


Calibrazione massa
La calibrazione della massa è il processo di assegnazione dei valori massa/carica corretti ai
picchi di massa. Eseguendo una calibrazione della massa con uno standard di calibrazione,
come glicole di polipropilene (PPG), confrontare i risultati con una calibrazione precedente
per determinare quanto i valori massa/carica per i picchi osservati siano vicino ai valori
teorici. Aggiornare la calibrazione precedente oppure, come avviene in generale, sostituirla
con quella nuova.


Selezionare più masse quando si calibrano le scansioni Q1, Q3 e tutte le scansioni LIT
per ciascuna polarità. I risultati sono archiviati in una tabella di calibrazione. Quando si
esegue una calibrazione di massa, si aggiorna la tabella di calibrazione con nuovi valori
del convertitore digitale-analogico (DAC) ottenuti dalla nuova calibrazione. I valori DAC delle
masse già presenti nella tabella di calibrazione vengono aggiornati. Tutti i dati delle masse
non calibrate nell'attuale calibrazione sono mantenuti ma non utilizzati. Se la calibrazione
della massa viene sostituita, vengono sostituiti anche tutti i valori di calibrazione precedenti
per tutte le masse selezionate per l'uso.


Eseguire una calibrazione della massa utilizzando uno spettro recentemente acquisito
oppure utilizzando uno spettro ricavato da un file di dati memorizzato.


Mentre si esegue una calibrazione di massa, il software:


1. Trova il picco più ampio nel range di ricerca per ciascuna massa selezionata.


2. Ottiene i valori di massa, intensità e larghezza di picco.


3. Confronta la massa osservata con la massa prevista e calcola l'eventuale spostamento.


4. Confronta la larghezza del picco con la larghezza del picco target.


5. Confronta l'intensità con la calibrazione precedente.


6. Mostra i risultati in un formato grafico e testo.


7. Salva la tabella di calibrazione nel file di dati strumento nella cartella
<Drive>:\Analyst Data\Projects\API Instrument\Instrument Data.
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Calibrazione di massa manuale
Dopo aver regolato manualmente le risoluzioni Q1 e Q3 dei quadrupoli, controllare
la calibrazione. Le modifiche apportate ai parametri durante una ottimizzazione della
risoluzione possono influire sulla calibrazione di massa precedente.


Il rapporto di calibrazione mostra tre grafici: spostamento della massa, larghezza del picco e
differenza di intensità.


• Il grafico dello spostamento della massa mostra la differenza tra le masse misurate nella
calibrazione attuale e le masse effettive della tabella di riferimento.


• Il grafico della larghezza del picco mostra la larghezza del picco per ciascuna massa
confrontato con la larghezza target selezionata nel metodo di acquisizione.


• Il grafico della differenza di intensità mostra la differenza di intensità tra la calibrazione
precedente e quella attuale.


La sintonizzazione e la calibrazione devono essere eseguite solo da operatori esperti e la
sintonizzazione dei parametri deve essere eseguita solo dai Responsabili dell'Assistenza
Tecnica (FSE).


Assistenza tecnica
SCIEX e i suoi rappresentanti si affidano a uno staff di tecnici di manutenzione e assistenza
formati e qualificati, presenti in tutto il mondo. Saranno felici di rispondere a domande sul
sistema o su eventuali problemi tecnici che potrebbero sorgere. Per ulteriori informazioni,
visitare il sito web all’indirizzo sciex.com.


Ottimizzazione e calibrazione manuale in
modalità quadrupolo
Per sintonizzare e calibrare correttamente lo spettrometro di massa, regolare la risoluzione
ed eseguire una calibrazione di massa.


Per ciascun tipo di scansione che utilizza una particolare soluzione di calibrazione, è
richiesto un metodo di acquisizione diverso. Per la calibrazione in modalità positiva e
negativa vengono usate soluzioni di calibrazione diverse. Se l'analisi è un sottoinsieme
sia del tipo di scansione che della polarità, l'utente può anche sintonizzare solo un
quadrupolo, una polarità oppure un tipo di risoluzione anziché eseguire l'intero processo
di sintonizzazione e calibrazione per tutte le combinazioni di quadrupolo, polarità e tipo di
risoluzione.


Seguire le procedure nell'ordine indicato:


1. Selezione di un metodo di acquisizione


2. Regolazione della risoluzione


3. Esecuzione di una calibrazione di massa in modalità quadrupolo
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Selezione di un metodo di acquisizione
1. Creare un progetto nel quale salvare i metodi di calibrazione e i risultati.


Può essere specifico per la sintonizzazione oppure può fare parte di un progetto di
lavoro.


2. Sulla barra di navigazione, in Tune and Calibrate, fare doppio clic su Manual Tuning.


3. Creare un metodo di acquisizione appropriato in Manual Tune oppure andare alla
cartella API Instrument e quindi aprire il metodo di acquisizione per la calibrazione
se viene utilizzato uno strumento della serie 3200MD.


Suggerimento! (Applicabile solo agli strumenti della serie 3200MD) Il software
non è installato con i metodi di acquisizione predefiniti per l'ottimizzazione ad alta
risoluzione. Tuttavia, l'unica differenza tra questi metodi e i metodi per la risoluzione
unitaria (Q1PosPPG.dam, Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam e Q3NegPPG.dam) è data
dal tipo di risoluzione. La prima volta che si esegue il tuning lo spettrometro di massa
e si richiedono i metodi di alta risoluzione, aprire i metodi di risoluzione unitaria,
cambiare il tipo di risoluzione in alta e quindi salvarli con un nome diverso, ad esempio
Q1PosPPG_high.dam.


4. Infondere da 5 a 10 µL/min di soluzione PPG per il tuning di Q1 e Q3 in modalità
positiva, oppure PPG 3000, soluzione per il tuning di Q1 e Q3 in modalità negativa.


Suggerimento! Copiare il metodo in modo da poter mantenere il metodo originale per il
Responsabile dell'Assistenza Tecnica (FSE).


5. Selezionare un nuovo progetto dall'elenco progetti e salvare il metodo con lo stesso
nome.


Regolazione della risoluzione
Assicurarsi che la nebulizzazione sia stabile.


1. In Tune Method Editor, nella scheda MS, assicurarsi che la casella di controllo MCA sia
selezionata.


2. Nella sezione Period Summary, nel campo Cycles, digitare 10.


3. Fare clic su Start.
Nella parte inferiore della finestra Manual Tune viene visualizzato un riquadro dello
spettro di massa.


4. Dopo che lo spettrometro di massa è entrato nello stato Idle, fare clic con il pulsante
destro del mouse nel riquadro dello spettro di massa, quindi fare clic su Open File.
In una nuova finestra, viene mostrato un riquadro dei dati dello spettro di massa per
ciascuna massa del metodo.


5. In uno dei riquadri di dati, fare clic con il tasto destro e quindi clic su List Data.
Si apre un nuovo riquadro con l'elenco dei dati per lo spettro. Questo riquadro contiene
le schede Data List, Calibration Peak List e Peak List.


6. Aprire la scheda Calibration Peak List.
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Suggerimento! Questa scheda viene mostrata solo se è selezionata l'opzione di
visualizzazione della stessa. Per mostrare la scheda Calibration Peak List, fare clic su
Tools > Settings > Appearance Options. nella scheda Miscellaneous, selezionare la
casella di controllo Show Mass Calibration Peak List, quindi fare clic su OK.


7. Se le masse target in non corrispondono alle masse mostrate, fare clic con il tasto
destro su Calibration Peak ListCalibration Peak List, fare clic sull'elenco Reference
appropriato e quindi fare clic su Use as Reference.


8. Esaminare i dati nel Calibration Peak List.


Nota: Se i valori nella colonna Width (Da) sono tutti 0,7 ± 0,1 Da per risoluzione unitaria
o 0,5 ± 0,1 Da per alta risoluzione, la risoluzione è accettabile.


• Se la risoluzione è accettabile, continuare con i passaggio 14.


• Se i valori non rientrano nella tolleranza richiesta, continuare con il passaggio 9.


9. Chiudere i riquadri e aprire la scheda Resolution in Tune Method Editor.


10. Fare clic su Advanced.


Si apre la finestra di dialogo Resolution Table. Questa finestra elenca le masse dei picchi
di calibrazione e i loro valori di offset di risoluzione per tale scansione.


11. Per ciascuna massa che non rientra nei criteri di larghezza del picco di 0,7 ± 0,1 Da
per risoluzione unitaria o 0,5 ± 0,1 Da per alta risoluzione, regolare l'offset nel modo
seguente:


• Se il picco è troppo ampio, aumentare l'offset di 0,05 o meno.


• Se il picco è troppo stretto, diminuire l'offset di 0,05 o meno.


12. Fare clic su Apply.
Le modifiche vengono salvate nel file InstrumentData.


13. Fare clic su Close.


14. Ripetere i passaggi da 1 a 8 per ogni picco di massa finché tutti i picchi in Calibration
Peak List non soddisfano i criteri di larghezza del picco di 0,7 ± 0,1 Da per risoluzione
unitaria o 0,5 ± 0,1 Da per alta risoluzione.


15. Fare clic su Close.


Esecuzione di una calibrazione di massa in modalità
quadrupolo
1. Sulla barra di navigazione, in Tune and Calibrate, fare doppio clic su Manual Tuning.


2. In Tune Method Editor, nella scheda MS, assicurarsi che la casella di controllo MCA sia
selezionata.


3. Nella sezione Period Summary, nel campo Cycles, digitare 10.


4. Fare clic su Start.
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Nella parte inferiore della finestra Manual Tune viene visualizzato un riquadro dello
spettro di massa.


5. Dopo che lo spettrometro di massa è entrato nello stato Idle, fare clic con il pulsante
destro del mouse nel riquadro dello spettro di massa, quindi fare clic su Open File.
In una nuova finestra, viene mostrato un riquadro dei dati dello spettro di massa per
ciascuna massa del metodo.


6. In uno dei riquadri di dati, fare clic con il tasto destro e quindi clic su List Data.
Si apre un nuovo riquadro che mostra i dati per lo spettro. Questo riquadro contiene le
schede Data List, Calibration Peak List e Peak List.


7. Aprire la scheda Calibration Peak List.


Suggerimento! Questa scheda viene mostrata solo se è selezionata l'opzione di
visualizzazione della stessa. Per mostrare la scheda Calibration Peak List, fare clic su
Tools > Settings > Appearance Options. nella scheda Miscellaneous, selezionare la
casella di controllo Show Mass Calibration Peak List, quindi fare clic su OK.


8. Esaminare i dati nella scheda Calibration Peak List. Se il valore nella colonna
Mass Shift (Da) è maggiore di 0,1 Da per qualsiasi massa, procedere al passaggio
successivo. Altrimenti, la calibrazione di massa è completata.


Nota: Le etichette dei picchi nel grafico sono i valori apice, ma i valori di picco elencati
nella colonna Found At nella scheda Calibration Peak List sono i valori del centroide. Se
un picco non è perfettamente simmetrico, il valore apice e il valore del centroide per lo
stesso picco potrebbero essere leggermente differenti. I valori del centroide più precisi
sono utilizzati per la calibrazione.


9. Fare clic in un punto qualsiasi in uno dei riquadri dello spettro di massa.


10. Fare clic su Tools > Calibrate from Spectrum.
Si apre la finestra di dialogo Mass Calibration Option.
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Figura 1: Finestra di dialogo Mass Calibration Option


11. Nell'elenco Standard, fare clic su PPGs Pos. o su PPGs Neg. secondo la polarità
indicata dal metodo di acquisizione utilizzato.


12. I parametri preimpostati in Peak Search Parameters sono appropriati per la maggior
parte delle situazioni. Se si desidera cambiarli, fare clic su un campo e quindi immettere i
nuovi valori.


Nota: In spettrometri di massa con un range di massa più ampio, i picchi PPG di circa
2000 possono dare picchi dove l'isotopo più intenso non è il primo isotopo, il che può
causare problemi di calibrazione. In questi casi, è possibile restringere l'intervallo di
ricerca a 0,8.


13. Verificare che le masse riportate nell'elenco Reference corrispondano a quelle per cui
sono stati acquisiti dati. Se le masse corrispondono, procedere al passaggio successivo.
Se non corrispondono, eseguire le seguenti operazioni:


a. Fare clic su Edit.


Si apre la finestra di dialogo Reference Table.


b. Abbinare le masse dell'elenco Reference alle masse per le quali sono stati acquisiti
i dati selezionando o deselezionando le caselle di controllo nella colonna Use.


c. Fare clic su Update Ref. per salvare le modifiche.


d. Fare clic su Close.


14. Fare clic su Start per iniziare la calibrazione di massa.
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• Il software trova il picco più ampio nel range di ricerca per ciascuna massa e
determina i valori di massa, intensità e larghezza del picco.


• Il software confronta la massa con la massa prevista e determina l'eventuale
spostamento, confronta la larghezza del picco con la larghezza del picco target e
confronta l'intensità con la calibrazione precedente.


• Il software mostra i risultati della calibrazione della massa in un grafico e in forma di
rapporto.


15. Se il software non ha selezionato il picco corretto per la massa target, è possibile
escludere il punto dalla calibrazione.


Suggerimento! Sul punto da escludere, fare clic con il tasto destro e quindi clic su
Exclude.


16. Fare clic su Window e quindi sui risultati di calibrazione.
Viene visualizzata una versione di testo del report di calibrazione.


17. Nella finestra Calibration report effettuare una delle seguenti operazioni:


• Per aggiornare i valori delle masse modificate e aggiungere i valori di qualsiasi nuova
massa alla calibrazione di massa esistente, fare clic su Update Mass Calibration.
Saranno sovrascritti solo i valori di calibrazione esistenti per le masse che sono state
calibrate.


• Per sostituire completamente le masse e i valori esistenti con nuove masse e valori,
fare clic su Replace Mass Calibration. Tutti i valori di calibrazione esistenti vengono
sovrascritti e qualsiasi massa non calibrata viene rimossa dalla tabella di calibrazione.


18. Affinché le modifiche alla calibrazione di massa vengano applicate, fare clic su Save.


19. Fare clic su Close.


20. Eseguire una MCA a 10 scansioni per controllare la calibrazione.


Nota: Se necessario, ripetere la procedura di calibrazione.


Calibrazione manuale dello spettrometro di
massa in modalità LIT
Per calibrare lo spettrometro di massa in modalità LIT, eseguire una calibrazione di massa
per le velocità di scansione in modalità sia positiva che negativa.


Seguire le procedure nell'ordine indicato:


1. Calibrazione manuale dello spettrometro di massa in modalità LIT


2. Esecuzione della calibrazione di massa in modalità LIT


Selezione del metodo di acquisizione per la calibrazione
manuale in modalità LIT
1. Infondere Agilent Mix o PPG 3000 da 5 µL/min a 10 µL/min.
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2. Sulla barra di navigazione, in Tune and Calibrate, fare doppio clic su Manual Tuning.


3. (sistemi 3200MD QTRAP). Creare un metodo di acquisizione Enhanced Resolution alla
velocità di scansione selezionata oppure fare clic su File > Open.


4. Nell'elenco Files, selezionare un metodo da API Instrument > Acquisition Methods >
QTRAP3200.


5. Fare clic su OK.
Tune Method Editor mostra i dettagli del metodo selezionato.


6. Selezionare un nuovo progetto dall'elenco progetti e salvare i dati del metodo.


Esecuzione della calibrazione di massa in modalità LIT
1. In Tune Method Editor, nella scheda MS, assicurarsi che la casella di controllo MCA sia


selezionata.


2. Nella scheda MS, selezionare la polarità e la velocità di scansione.


3. Nella scheda MS, nella sezione Period Summary, nel campo Cycles, digitare 50.


4. Fare clic su Start.
Nella parte inferiore della finestra Manual Tune viene visualizzato un riquadro dello
spettro di massa.


5. Quando nell'icona MS appare Idle, nel riquadro dello spettro di massa, fare clic con il
tasto destro e quindi clic su Open File.
Si apre una nuova finestra con ciascun ione di interesse in un riquadro separato.


6. In uno dei riquadri di dati, fare clic con il tasto destro e quindi clic su List Data.
Si apre un nuovo riquadro che mostra i dati per lo spettro. Questo riquadro contiene le
schede Data List, Calibration Peak List e Peak List.


7. Aprire la scheda Calibration Peak List.


Suggerimento! Questa scheda viene mostrata solo se è selezionata l'opzione di
visualizzazione della stessa. Per mostrare la scheda Calibration Peak List, fare clic su
Tools > Settings > Appearance Options. nella scheda Miscellaneous, selezionare la
casella di controllo Show Mass Calibration Peak List, quindi fare clic su OK.


8. Fare clic con il tasto destro del mouse nella tabella Calibration Peak List e nel menu
tasto destro verificare che sia selezionata la tabella di riferimento corretta.
Se non è selezionata la tabella di riferimento corretta, selezionarla e fare clic su Use as
Reference.


Nota: Se nella scheda Calibration Peak List non sono riportate tutte le masse, fare
clic con il pulsante destro del mouse nella tabella Calibration Peak List. Nel menu del
pulsante destro del mouse, posizionare il cursore sulla tabella di riferimento in uso e, nel
menu secondario, fare clic su Edit Reference Table. Nella finestra di dialogo Reference
Table Edit, selezionare la casella Use per le masse da mostrare nella scheda Calibration
Peak List, quindi fare clic su Update Ref.
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9. Esaminare i dati nella scheda Calibration Peak List. Se il valore nella colonna
Mass Shift (Da) è maggiore di 0,1 Da per qualsiasi massa, procedere al passaggio
successivo. Altrimenti, la calibrazione di massa è completata.


Nota: Le etichette dei picchi nel grafico sono i valori apice, ma i valori di picco elencati
nella colonna Found At nella scheda Calibration Peak List sono i valori del centroide. Se
un picco non è perfettamente simmetrico, il valore apice e il valore del centroide per lo
stesso picco potrebbero essere leggermente differenti. I valori del centroide più precisi
sono utilizzati per la calibrazione.


10. Fare clic in un punto qualsiasi in uno dei riquadri dello spettro di massa.


11. Fare clic su Tools > Calibrate from Spectrum.
Si apre la finestra di dialogo Mass Calibration Option.


Figura 2: Finestra di dialogo Mass Calibration Option


12. Nell'elenco Standard, se è stata utilizzata PPG come soluzione standard, fare clic su
PPGs Pos. LIT Ref. o su PPGs Neg. LIT Ref. secondo la polarità indicata dal metodo di
acquisizione utilizzato.


13. Per modificare i Peak Search Parameters, care clic su un campo e immettere i nuovi
valori.
I parametri preimpostati in Peak Search Parameters sono appropriati per la maggior
parte delle situazioni.


14. Controllare che le masse indicate nell'elenco Reference corrispondano a quelle per le
quali sono stati acquisiti i dati.


Se le masse corrispondono, procedere al passaggio successivo. Se le masse non
corrispondono, eseguire le seguenti operazioni:
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a. Fare clic su Edit.


Si apre la finestra di dialogo Reference Table.


b. Abbinare le masse dell'elenco Reference alle masse per le quali sono stati acquisiti
i dati selezionando o deselezionando le caselle di controllo nella colonna Use.


c. Fare clic su Update Ref. per salvare le modifiche.


15. Premere Start per iniziare la calibrazione di massa.


• Il software trova il picco più ampio nel range di ricerca per ciascuna massa e
determina i valori di massa, intensità e larghezza del picco.


• Il software confronta la massa con la massa prevista e determina l'eventuale
spostamento, confronta la larghezza del picco con la larghezza del picco target e
confronta l'intensità con la calibrazione precedente.


• Il software mostra i risultati della calibrazione della massa in un grafico e in forma di
rapporto.


Nota: Non utilizzare gli indicatori del grafico della larghezza del picco centrale, cioè le
linee tratteggiate. Sono stati creati per le scansioni a quadrupolo e non si applicano alle
scansioni LIT.


16. Fare clic su Window e quindi sui risultati di calibrazione.
Viene visualizzata una versione di testo del report di calibrazione.


17. Esaminare i valori di variazione della pendenza. Devono essere 1,000 ± 0,002. Ci sarà
un N/A per il punto dati più basso perché un punto non può avere una pendenza.


18. Se la differenza è maggiore di 0,002, non calibrare lo spettrometro di massa. Contattare
l'assistenza SCIEX sul sito sciex.com/request-support.


19. Se i numeri della variazione della pendenza sono buoni, andare alla finestra Calibration
report.


20. Nella finestra Calibration report effettuare una delle seguenti operazioni:


• Per aggiornare i valori delle masse modificate e aggiungere i valori di qualsiasi nuova
massa alla calibrazione di massa esistente, fare clic su Update Mass Calibration.
Saranno sovrascritti solo i valori di calibrazione esistenti per le masse che sono state
calibrate.


• Per sostituire completamente le masse e i valori esistenti con nuove masse e valori,
fare clic su Replace Mass Calibration. Tutti i valori di calibrazione esistenti vengono
sovrascritti e qualsiasi massa non calibrata viene rimossa dalla tabella di calibrazione.


21. Affinché le modifiche alla calibrazione di massa vengano applicate, fare clic su Save.


22. Fare clic su Close.


23. Eseguire una MCA a 10 scansioni per controllare la calibrazione.


Nota: Se necessario, ripetere la procedura di calibrazione.
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Icone modalità di messa a punto e calibrazione
Icona Nome Descrizione


Calibrate
from
spectrum


Apre la finestra di dialogo Mass Calibration Option e utilizza lo
spettro attivo per calibrare lo spettrometro di massa.


Manual Tune Apre il Manual Tune Editor.


Compound
Optimization


Ottimizza il composto usando l'infusione di FIA.


Instrument
Optimization


Verifica le prestazioni dello strumento, regola la calibrazione di
massa o le impostazioni dello spettrometro di massa.


View Queue Mostra la coda dei campioni.


Instrument
Queue


Visualizza uno strumento remoto.


Status for
Remote
Instrument


Visualizza lo stato di uno strumento remoto.


Reserve
Instrument
for Tuning


Prepara lo strumento per la messa a punto e la calibrazione.


IDA Method
Wizard


Avvia IDA Method Wizard.
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Contatti


Formazione dei clienti
• In Nord America: NA.CustomerTraining@sciex.com


• In Europa: Europe.CustomerTraining@sciex.com


• Al di fuori dell'Unione Europea e del Nord America, visitare sciex.com/education per
trovare le informazioni di contatto.


Centro di istruzione online
• SCIEX Now Learning Hub


Assistenza SCIEX
SCIEX e i suoi rappresentanti si affidano a uno staff di tecnici di manutenzione e assistenza
formati e qualificati, presenti in tutto il mondo. Saranno felici di rispondere a domande sul
sistema o su eventuali problemi tecnici che potrebbero sorgere. Per ulteriori informazioni,
visitare il sito web SCIEX all'indirizzo sciex.com oppure è possibile contattarci in uno dei
seguenti modi:


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


Sicurezza informatica
Per le ultime indicazioni sulla sicurezza informatica per i prodotti SCIEX, visitare il sito
sciex.com/productsecurity.


Documentazione
Questa versione sostituisce tutte le versioni precedenti del documento.


Per visualizzare il documento in formato elettronico, è necessario che sia installato
Adobe Acrobat Reader. Per scaricare la versione più recente, visitare il sito Web https://
get.adobe.com/reader.


Per reperire la documentazione del software del prodotto, fare riferimento alle note sulla
versione o alla guida all'installazione del software fornita con il software.


Per reperire la documentazione del prodotto hardware, fare riferimento al DVD Customer
Reference fornito con il sistema o il componente.
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Nota: per richiedere una versione stampata gratuita del presente documento, contattare
sciex.com/contact-us.
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が書面で合意した場合を除いて固く禁止されています。
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手動チューニングチュートリアル


四重極モードおよびリニアイオントラップ（LIT）モードでの質量分析装置の手動チューニングとキャリ
ブレーションの方法を学習します。


前提条件


ユーザーは以下ができなくてはなりません。


• 測定メソッドを作成する。


• バッチを送信する。


以下の周辺装置と装置の使用が推奨されます。


• 質量分析装置とシリンジポンプが含まれるアクティブなハードウェアプロファイル。


• PPG または適切なチューニング溶液。


チューニングについて
チューニングを施すことで、質量分析装置の分解能と強度パフォーマンスが最大限に高まります。
質量分析装置のチューニング時には以下を実行します。


• 分解能のオフセット値を調整することで、キャリブラント質量の強度と分解能を調整します（四重
極モード専用）。


• キャリブレーション対象の質量を選択します。必要に応じて、 質量をキャリブレーションリストに
追加／削除できます。


• 固有のキャリブレーション標準セットを 1 つまたは複数作成します。キャリブレーション標準セット
には、少なくとも 2 つのコンポーネント（関心のある質量範囲の低値用と高値用）が必要となりま
す。


質量分析装置のチューニングとキャリブレーションが完了すると、変更内容が API Instrument フォ
ルダの InstrumentData ファイルに保存されます。API Instrument メソッドフォルダのプリセット


パラメータは、設置時にフィールドサービスエンジニア（FSE）によって最適化されたものであるた
め、こちらを必ず使用してください。


表 1 : 同調周波数


キャリブレーション 分解能の最適化


スキャンタイプ 周波数 手動／自動 周波数 手動／自動


Q1 および Q3 3～6 ヶ月 両方 3～6 ヶ月 両方


LIT 2 週間ごと（必要に
応じて）


両方 3～6 ヶ月 自動のみ
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分解能と感度
本ソフトウェアの四重極モードでは、分解能に対して定義済みのユニット値／高値／低値／オープ
ン値が用いられます。四重極スキャンでは、分解能と感度の間でバランスが取られます。ピークの
幅が広いほど、そのピークの強度が高まります。狭いピークについてはその逆となります。LIT の機
能の観点から、LIT（リニアイオントラップ）の分解能と感度の間には関係性がありません。


通常は低分解能とオープン分解能に対して以下のオフセットが適用されますが、標準操作手順によ
っては変更が加えられることもあります。


• 低分解能（ユニット分解能よりも電圧が低下）：0.03


• オープン分解能（ユニット分解能よりも電圧が低下）：0.30


ヒント! 分解能設定は、Tuning Options ダイアログの Resolution タブで確認または編集できます。
このダイアログを開くには、Tune and Calibrate モード内で、Tools > Settings > Tuning
Options の順にクリックします。


分解能の手動調整
本ソフトウェアの四重極には、ユニット、高、低、オープンの 4 種類の分解能パラメータが設けられ
ています。ピーク幅は、ユニット分解能に対して 0.7（ ± 0.1 Da FWHH （半分の高さで全幅に到
達））、または高分解能に対して 0.5（± 0.1）に設定されています。これは、分解能オフセットを調整
することで行います。本ソフトウェアでは、ユニット分解能パラメータをもとに、低およびオープン分解
能パラメータが算出されます。分解能オフセットの調整は、Tune Method Editor の Resolution タブ
から行います。


LIT（リニアイオントラップ）スキャンでは、Q1 分解能は使用したスキャンに応じて変化します。ER お
よび EMS スキャンについては、Q1 分解能は一定です。ER スキャンの Q1 分解能はオープンにプ
リセットされているため、LIT に対して質量の幅を適宜に設定できます。


EPI および MS3 スキャンについては、Q1 分解能を選択したいずれかの分解能パラメータに設定し
ます。一般的には単位分解能に設定されますが、衝突セルの質量ウィンドウを大きくしてより多くの
アイソトープを表示するため、あるいは低分解能で MRM スキャンを実行するのと同じ方法で感度
を上げるために、分解能を低く設定することができます。


LIT（リニアイオントラップ）スキャンモードでは、分解能はスキャン速度に左右されます。一般的に、
スキャン速度が遅いほど分解能が高まります。


LIT 装置の分解能の調整
ピークの分解能は、そのピークの質量とピーク幅によって決まります。LIT モードでは、分解能はイ
オンがどれだけ速く LIT から質量選択的に放出されるかに左右されます。LIT（リニアイオントラッ
プ）スキャンタイプの感度と分解能を変更するには、装置の最適化機能を使用します。次のドキュメ
ントを参照：システムユーザーガイドまたは Analyst MD ソフトウェアヘルプ。


質量較正
質量校正とは、適切な質量電荷比を質量ピークに割り当てるためのプロセスです。ポリプロピレング
リコール（PPG）などのキャリブレーション標準溶液を用いて質量校正を実行することで、結果を前
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回のキャリブレーションと比較し、観測されたピークの質量電荷比が理論値にどれだけ近いかを特
定します。前回のキャリブレーションは更新されることもありますが、通常は新たなキャリブレーショ
ン結果に置き換えられます。


極性ごとに Q1、Q3、全 LIT（リニアイオントラップ）スキャンをキャリブレーションする際には、複数の
質量を選択します。結果はキャリブレーション表に保存されます。質量校正が実行されると、キャリ
ブレーション表は新規キャリブレーションで取得した新しいデジタル／アナログコンバーター (DAC)
の値によって更新されます。すでにキャリブレーション表に存在する質量の DAC 値は更新されま
す。現行のキャリブレーションでキャリブレーションされなかった質量のデータはすべて保持されま
すが、使用されることはありません。質量校正が置き換えられた場合、使用対象として選択したすべ
ての質量において、前回のキャリブレーション値が置き換えられます。


新たに取得したスペクトルを使用するか、保存したデータファイルのスペクトルを用いて質量校正を
実行します。


質量校正の実行時には、ソフトウェアによって以下が行われます。


1. 選択したそれぞれの質量の検索範囲内で最大ピークが検出される。


2. 質量、強度、ピーク幅の値が特定される。


3. 質量が予測質量と比較されることで（存在する場合は）質量シフトが計算される。


4. ピーク幅がターゲットピーク幅と比較される。


5. 強度が前回のキャリブレーションと比較される。


6. 結果がグラフまたはテキスト形式で表示される。


7. キャリブレーション表が、
<Drive>:\Analyst Data\Projects\API Instrument\Instrument Data フォ


ルダの装置データファイルに保存される。


手動質量キャリブレーション
Q1 および Q3 四重極分解能の手動調整が完了したら、キャリブレーションを確認します。分解能の
最適化中にパラメータに変更を加えると、前回の質量校正に影響が及ぶ可能性があります。


キャリブレーションレポートには、質量シフト、ピーク幅、強度差の 3 種類のグラフが表示されます。


• 質量シフトグラフには、現行のキャリブレーションをもとに測定された質量と、参照表をもとに取
得された実際の質量の差が示されます。


• ピーク幅グラフには、それぞれのピーク幅の質量が、測定メソッドで選択したターゲット幅と比較
して示されます。


• 強度差グラフには、前回のキャリブレーションと現行のキャリブレーションとの強度の差が示され
ます。


チューニングとキャリブレーションは必ず熟練したオペレーターが実行してください。またパラメータ
のチューニングは、必ず FSE のみが実行してください。
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テクニカルサポート
SCIEX およびその代理店は、十分に訓練を受けた保守／技術専門要員を世界中に配備していま
す。システムまたは起こり得る技術的問題に関するご質問にお答えします。詳しくは、ウェブサイト
（sciex.com）をご覧ください。


手動チューニングとキャリブレーションを四重極モード
で実行する
質量分析装置のチューニングおよびキャリブレーションを適切に実行するには、分解能を調整して
から質量校正を実行します。


特有のキャリブレーション溶液が用いられるスキャンタイプごとに、異なる測定メソッドが必要となり
ます。ポジティブモードとネガティブモードでのキャリブレーションには、異なるキャリブレーション溶
液が用いられます。解析に双方のスキャンタイプのサブセットが含まれている場合は、1 つの四重
極、1 つの極性、あるいは 1 つの分解能タイプのみをチューニングすることも可能です。四重極、極
性、分解能タイプのあらゆる組み合わせに対してキャリブレーションプロセスを完全にチューニング
する必要はありません。


下記の手順を指定された順に実行してください。


1. 測定メソッドを選択する


2. 分解能を調整する


3. 質量校正を四重極モードで実行する


測定メソッドを選択する


1. プロジェクトを作成し、キャリブレーションメソッドと結果を保存します。


これはチューニングに固有のものとするか、あるいは作業プロジェクトの一部とすることができ
ます。


2. Navigation バーの Tune and Calibrate の下にある Manual Tuning をダブルクリックしま
す。


3. 手動チューニングで適切な測定メソッドを作成するか、3200MD シリーズ装置を使用する場合
には API Instrument フォルダを参照して、キャリブレーション用の測定メソッドを開きます。


ヒント! （3200MD シリーズ装置にのみ適用）本ソフトウェアには、高分解能で最適化するため
のデフォルト測定メソッドはインストールされていません。ただし、これらのメソッドとユニット分
解能メソッド（Q1PosPPG.dam, Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam, Q3NegPPG.dam）にお
ける唯一の違いは、分解能のタイプです。質量分析装置を初めてチューニングする際に高分
解能メソッドが必要となる場合は、ユニット分解能メソッドを開き、分解能タイプを High に変更
してから、別の名前（Q1PosPPG_high.dam など）を付けて保存します。


4. Q1 および Q3 を正モードでチューニングする際には PPG 溶液を、または Q1 および Q3 を負
モードでチューニングする際には PPG 3000 を 5～10 µL/min の流量で注入します。


ヒント! 元のメソッドを FSE 向けに維持できるよう、このメソッドをコピーしておきます。
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5. プロジェクトリストで新しいプロジェクトを選択し、メソッドを同じ名前で保存します。


分解能を調整する


噴射が安定していることを確認します。


1. Tune Method Editor の MS タブで、MCA チェックボックスが選択されていることを確認しま
す。


2. Period Summary セクションの Cycles フィールドに 10 と入力します。


3. Start をクリックします。
Manual Tune ウィンドウの下部に質量スペクトルペインが表示されます。


4. 質量分析装置がアイドル状態になったら、質量スペクトルペインを右クリックし、Open File をク
リックします。
新しく開いたウィンドウで、メソッド内の質量ごとに質量スペクトルデータペインが 1 つ開きま
す。


5. いずれかのデータペインを右クリックし、List Data をクリックします。
スペクトル用のデータが記された新規ペインが開きます。このペインには、Data List タブ、
Calibration Peak List タブ、Peak List タブがあります。


6. Calibration Peak List タブを開きます。


ヒント! このタブは、タブを表示するオプションが選択されている場合にのみ表示されます。
Calibration Peak List タブを表示するには、Tools > Settings > Appearance Options.をク
リックします。Miscellaneous タブで、Show Mass Calibration Peak List チェックボックスを
オンにして、OK をクリックします。


7. のターゲット質量が表示中の質量と一致していない場合、Calibration Peak ListCalibration
Peak List を右クリックし、該当する Reference リストをクリックしてから、Use as Reference
をクリックします。


8. Calibration Peak List のデータを確認します。


注: Width (Da)列の値が、ユニット分解能に対してすべて 0.7 ± 0.1 Da の範囲内、または高
分解能に対してすべて 0.5 ± 0.1 Da の範囲内であれば、分解能は許容範囲内です。


• 分解能が許容できる場合は、ステップ 14 に進みます。


• 値が必要な許容範囲内にない場合は、ステップ 9 に進みます。


9. ペインを閉じ、Tune Method Editor 内で Resolution タブを開きます。


10. Advanced をクリックします。


Resolution Table ダイアログが開きます。このダイアログには、キャリブレーションピーク質量
と、そのスキャンの分解能オフセット値がリストされます。


11. 0.7 ± 0.1 Da（ユニット分解能）または 0.5 ± 0.1 Da（高分解能）というピーク幅基準を満たして
いない質量に対して、それぞれ以下のようにオフセットを調整します。


• ピークが広すぎる場合は、オフセットを最大で 0.05 増加します。


• ピークが狭すぎる場合は、オフセットを最大で 0.05 減少させます。
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12. Apply をクリックします。
変更は InstrumentData ファイルに保存されます。


13. Close をクリックします。


14. キャリブレーションリスト内のすべてのピークが 0.7 ± 0.1 Da（ユニット分解能）または 0.5 ± 0.1
Da（高分解能）というピーク幅基準を満たすまで、すべての質量ピークに対してステップ 1 から
8 を繰り返します。


15. Close をクリックします。


質量校正を四重極モードで実行する


1. Navigation バーの Tune and Calibrate の下にある Manual Tuning をダブルクリックしま
す。


2. Tune Method Editor の MS タブで、MCA チェックボックスが選択されていることを確認しま
す。


3. Period Summary セクションの Cycles フィールドに 10 と入力します。


4. Start をクリックします。
Manual Tune ウィンドウの下部に質量スペクトルペインが表示されます。


5. 質量分析装置がアイドル状態になったら、質量スペクトルペインを右クリックし、Open File をク
リックします。
新しく開いたウィンドウで、メソッド内の質量ごとに質量スペクトルデータペインが 1 つ開きま
す。


6. いずれかのデータペインを右クリックし、List Data をクリックします。
スペクトル用のデータが記された新規ペインが開きます。このペインには、Data List タブ、
Calibration Peak List タブ、Peak List タブがあります。


7. Calibration Peak List タブを開きます。


ヒント! このタブは、タブを表示するオプションが選択されている場合にのみ表示されます。
Calibration Peak List タブを表示するには、Tools > Settings > Appearance Options.をク
リックします。Miscellaneous タブで、Show Mass Calibration Peak List チェックボックスを
オンにして、OK をクリックします。


8. Calibration Peak List タブでデータを確認しますタブ。Mass Shift (Da)カラムの値が、すべて
の質量に対して 0.1 Da よりも大きい場合は、次の手順に進みます。それ以外の場合は、これ
で質量キャリブレーションは完了です。


注: グラフのピークラベルは最高値を表していますが、Found AtCalibration Peak List タブの
列に記されたピーク値はセントロイド値となっています。ピークが完全に対称でない場合は、同
じピークでも最高値とセントロイド値が若干異なる可能性があります。キャリブレーションには、
より正確なセントロイド値が用いられます。


9. いずれかの質量スペクトルペインの任意の場所をクリックします。


10. Tools > Calibrate from Spectrum.をクリックします
Mass Calibration Option ダイアログが開きます。


手動チューニングチュートリアル
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図 1 : Mass Calibration Option ダイアログ


11. Standard リストで、使用した取得方法で示された極性に応じて、PPGs Pos または PPGs
Neg をクリックします。


12. プリセット値である Peak Search Parameters は、たいていの状況に適しています。これらを変
更する場合は該当するフィールドをクリックし、新しい値を入力します。


注: 質量範囲が広めの質量分析装置では 2,000 前後の PPG ピークが発生しますが、これら
のピークでは最も強いアイソトープが必ずしも最初のアイソトープを表しておらず、これによって
キャリブレーション上の問題を引き起こす場合があります。このような状況が生じた場合、検索
範囲を 0.8 に狭めます。


13. Reference リストに記された質量が、データ測定時の質量と一致していることを確認します。質
量が一致していれば、次の手順に進みます。質量が一致しない場合は、次の手順を実行しま
す。


a. Edit をクリックします。


Reference Table ダイアログが開きます。


b. Reference 列のチェックボックスを選択またはクリアすることで、Use リストの質量を、デ
ータ収集時に用いた質量と一致させます。


c. Update Ref.をクリックすると、変更を保存できます。


d. Close をクリックします。


14. Start をクリックして質量キャリブレーションを開始します。


• 本ソフトウェアでは、それぞれの質量の検索範囲内に存在する最大ピークが検出され、これ
をもとに質量、強度、ピーク幅の値が特定されます。
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• また、質量が予測質量と比較されることで（存在する場合は）質量シフトが特定されるほか、
ピーク幅がターゲットピーク幅と比較され、強度が前回のキャリブレーションと比較されま
す。


• 質量校正の結果は、グラフおよびレポート形式で示されます。


15. ソフトウェアによって、適切なピークがターゲット質量として選択されていない場合は、キャリブ
レーションからポイントを除外してください。


ヒント! 除外したいポイントを右クリックし、Exclude をクリックします。


16. Window をクリックし、キャリブレーション結果をクリックします。
キャリブレーションレポートのテキスト版が表示されます。


17. Calibration report ウィンドウで、次のいずれかの操作を行います。


• 変更を加えた質量の値を更新し、新しい質量の値を既存の質量キャリブレーションに追加
するには、Update Mass Calibration をクリックします。キャリブレーションされた質量の、
既存のキャリブレーション値のみが上書きされます。


• 既存の質量と値を新しい質量と値に完全に置き換えるには、Replace Mass Calibration
をクリックします。既存のキャリブレーション値がすべて上書きされます。キャリブレーション
されなかった質量はキャリブレーションから削除されます。


18. 質量キャリブレーションの変更内容を反映させるには、Save をクリックします。


19. Close をクリックします。


20. 10 スキャン MCA を実行してキャリブレーションをチェックします。


注: 必要に応じてキャリブレーション手順を繰り返します。


質量分析装置の手動キャリブレーションを LIT モード
で実行する
質量分析装置の手動キャリブレーションを LIT モードで実行するには、ポジティブモードとネガティブ
モードの双方でスキャン速度を質量校正します。


下記の手順を指定された順に実行してください。


1. 質量分析装置の手動キャリブレーションを LIT モードで実行する


2. 質量校正を LIT モードで実行する


測定メソッドを選択して、手動キャリブレーションを LIT モードで実行
する


1. Agilent Mix または PPG 3000 を 5～10 µL/min で注入します。


2. Navigation バーの Tune and Calibrate の下にある Manual Tuning をダブルクリックしま
す。


3. (3200MD QTRAP システム)。選択したスキャンレートで適切な拡張解像度取得方法を作成す
るか、 File > Open をクリックします。
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4. Files リストで、メソッドを API Instrument > Acquisition Methods > QTRAP3200 から選
択します。


5. OK をクリックします。
Tune Method Editor には、選択したメソッドの詳細が表示されます。


6. プロジェクトリストで新しいプロジェクトを選択し、メソッドデータを保存します。


質量校正を LIT モードで実行する


1. Tune Method Editor の MS タブで、MCA チェックボックスが選択されていることを確認しま
す。


2. MS タブで極性とスキャン速度を選択します。


3. MS タブの Period Summary セクションの Cycles フィールドに「50」と入力します。


4. Start をクリックします。
Manual Tune ウィンドウの下部に質量スペクトルペインが表示されます。


5. MS アイコンに Idle と表示されたら、質量スペクトルペイン内を右クリックし、Open File をクリ
ックします。
新規ウィンドウが開き、関心のあるイオンがそれぞれ個別のペインに表示されます。


6. いずれかのデータペインを右クリックし、List Data をクリックします。
スペクトル用のデータが記された新規ペインが開きます。このペインには、Data List タブ、
Calibration Peak List タブ、Peak List タブがあります。


7. Calibration Peak List タブを開きます。


ヒント! このタブは、タブを表示するオプションが選択されている場合にのみ表示されます。
Calibration Peak List タブを表示するには、Tools > Settings > Appearance Options.をク
リックします。Miscellaneous タブで、Show Mass Calibration Peak List チェックボックスを
オンにして、OK をクリックします。


8. Calibration Peak List 表を右クリックし、メニューを右クリックして、適切な参照表が選択されて
いることを確認します。


正しい参照表が選択されていない場合は、正しい参照表を選択し、Use as Reference をクリ
ックします。


注: すべての質量が Calibration Peak List タブに表示されていない場合は、Calibration
Peak List テーブルを右クリックします。右クリックメニューで、使用中の参照表にカーソルを置
き、サブメニューで Edit Reference Table をクリックします。Reference Table Edit ダイアログ
で、Calibration Peak List タブに表示される質量の Use ボックスを選択し、Update Ref をクリ
ックします。


9. Calibration Peak List タブでデータを確認しますタブ。Mass Shift (Da)カラムの値が、すべて
の質量に対して 0.1 Da よりも大きい場合は、次の手順に進みます。それ以外の場合は、これ
で質量キャリブレーションは完了です。
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注: グラフのピークラベルは最高値を表していますが、Found AtCalibration Peak List タブの
列に記されたピーク値はセントロイド値となっています。ピークが完全に対称でない場合は、同
じピークでも最高値とセントロイド値が若干異なる可能性があります。キャリブレーションには、
より正確なセントロイド値が用いられます。


10. いずれかの質量スペクトルペインの任意の場所をクリックします。


11. Tools > Calibrate from Spectrum.をクリックします
Mass Calibration Option ダイアログが開きます。


図 2 : Mass Calibration Option ダイアログ


12. Standard リストで、PPG を標準液として使用した場合は、使用した取得方法で示された極性
に応じて、PPGs Pos. LIT Ref.または PPGs Neg. LIT Ref.をクリックします。


13. Peak Search Parameters を変更する場合は該当するフィールドをクリックし、新しい値を入力
します。


プリセット値である Peak Search Parameters は、たいていの状況に適しています。


14. Reference リストに記された質量が、データ測定時の質量と一致していることを確認します。


質量が一致していれば、次の手順に進みます。質量が一致しない場合は、次の手順に従いま
す。


a. Edit をクリックします。


Reference Table ダイアログが開きます。


b. Reference 列のチェックボックスを選択またはクリアすることで、Use リストの質量を、デ
ータ収集時に用いた質量と一致させます。


c. Update Ref.をクリックすると、変更を保存できます。


15. Start を押して質量キャリブレーションを開始します。
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• 本ソフトウェアでは、それぞれの質量の検索範囲内に存在する最大ピークが検出され、これ
をもとに質量、強度、ピーク幅の値が特定されます。


• また、質量が予測質量と比較されることで（存在する場合は）質量シフトが特定されるほか、
ピーク幅がターゲットピーク幅と比較され、強度が前回のキャリブレーションと比較されま
す。


• 質量校正の結果は、グラフおよびレポート形式で示されます。


注: 中央のピーク幅グラフインジケーター（点線）は使用しないでください。これらは四重極スキ
ャン用に作成されたものであり、LIT（リニアイオントラップ）スキャンには適用されません。


16. Window をクリックし、キャリブレーション結果をクリックします。
キャリブレーションレポートのテキスト版が表示されます。


17. 勾配変動値を確認します。これらは 1.000 ± 0.002 でなければなりません。最低データポイント
には勾配を持たせることができないため N/A と表示されます。


18. 差が 0.002 よりも大きい場合は、質量分析装置をキャリブレーションしないでください。SCIEX
サポート（sciex.com/request-support）までお問い合わせください。


19. 勾配変動値が良好であれば、Calibration report ウィンドウに進みます。


20. Calibration report ウィンドウで、次のいずれかの操作を行います。


• 変更を加えた質量の値を更新し、新しい質量の値を既存の質量キャリブレーションに追加
するには、Update Mass Calibration をクリックします。キャリブレーションされた質量の、
既存のキャリブレーション値のみが上書きされます。


• 既存の質量と値を新しい質量と値に完全に置き換えるには、Replace Mass Calibration
をクリックします。既存のキャリブレーション値がすべて上書きされます。キャリブレーション
されなかった質量はキャリブレーションから削除されます。


21. 質量キャリブレーションの変更内容を反映させるには、Save をクリックします。


22. Close をクリックします。


23. 10 スキャン MCA を実行してキャリブレーションをチェックします。


注: 必要に応じてキャリブレーション手順を繰り返します。


チューニングおよびキャリブレーションモードアイコン


アイコン 名前 説明


Calibrate
from
spectrum


Mass Calibration Option ダイアログを開き、使用可能なスペクトル
を使用して質量分析装置のキャリブレーションを行います。


Manual Tune Manual Tune Editor を開きます。


Compound
Optimization


FIA による注入を用いて化合物を最適化します。
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アイコン 名前 説明


Instrument
Optimization


装置のパフォーマンス確認、質量校正の調整、質量分析装置の設
定調整を行います。


View Queue サンプルキューを表示します。


Instrument
Queue


リモート装置を表示します。


Status for
Remote
Instrument


リモート装置のステータスを表示します。


Reserve
Instrument
for Tuning


装置のチューニングおよびキャリブレーションの準備を行います。


IDA Method
Wizard


IDA Method Wizard を開始します。
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お問い合わせ先


お客様のトレーニング
• 北米：NA.CustomerTraining@sciex.com


• ヨーロッパ：Europe.CustomerTraining@sciex.com


• ヨーロッパおよび北米以外：sciex.com/education


オンライン学習センター
• SCIEX Now Learning Hub


SCIEX サポート
SCIEX およびその代理店は、十分に訓練を受けた保守/技術専門要員を世界中に配置していま
す。システムまたは起こり得る技術的問題に関するご質問にお答えします。詳細な情報について
は、SCIEX web サイト (sciex.com) を参照するか、以下の連絡先までお問い合わせください。


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


サイバーセキュリティ
SCIEX 製品のサイバーセキュリティに関する最新のガイダンスについては、sciex.com/
productsecurity を参照してください。


ドキュメント
このバージョンのドキュメントは、以前のすべてのバージョンのドキュメントに優先します。


このドキュメントを電子的に閲覧するには Adobe Acrobat Reader が必要です。最新バージョンを
ダウンロードするには、https://get.adobe.com/reader にアクセスします。


ソフトウェア製品のドキュメントについては、ソフトウェアに付属のリリースノートまたはソフトウェアイ
ンストールガイドを参照してください。


ハードウェア製品のドキュメントを検索するには、システムまたはコンポーネントに付属の カスタマ
ーリファレンス DVD を参照してください。


注: このドキュメントの無料の印刷版を請求するには、sciex.com/contact-us までお問い合わせくだ
さい。
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본 문서는 SCIEX 장비를 구매한 고객들이 SCIEX 장비를 작동하는 데 이용할 수
있도록 제공됩니다. 본 문서는 저작권 보호를 받으며 본 문서 또는 본 문서의 어느
일부에 대한 복제도 엄격히 금지됩니다. 단, SCIEX가 서면으로 허가한 경우는 제
외됩니다.
이 문서에서 설명될 수 있는 소프트웨어는 라이센스 계약에 따라 제공됩니다. 라이
센스 계약에서 특별히 허용된 경우를 제외하고 어떠한 수단으로든 소프트웨어를
복사, 수정 또는 배포하는 것은 법률 위반입니다. 또한, 라이센스 계약은 소프트웨
어를 어떠한 목적으로든 디스어셈블하거나 리버스 엔지니어링하거나 디컴파일하
는 것을 금할 수 있습니다. 제품 보증은 그 안에 명시되어 있습니다.
이 문서의 일부는 다른 제조업체 및/또는 다른 제조업체의 제품을 참조할 수 있으
며, 참조 내용에는 이름이 상표로 등록되거나 해당 소유자의 상표로 기능하는 부품
이 포함될 수 있습니다. 이러한 이용의 목적은 SCIEX가 장비에 포함시키기 위해
해당 제조업체 제품을 공급하는 것으로 지정하는 것에만 국한되며, 이는 타인이 이
러한 제조업체 및/또는 제조업체의 제품 이름을 상표로 이용할 수 있는 권한 및/또
는 허가를 의미하지 않으며 타인의 그러한 이용을 허가하는 것이 아닙니다.
SCIEX 보증은 제품 판매 또는 허가 시점에 제공되는 명시적 보증에만 국한되며
SCIEX의 독자적 및 독점적 진술, 보증 및 의무입니다. SCIEX는 법령이나 그 외의
법률 또는 거래 과정이나 거래의 관습으로 인한 발생 여부와 관계없이 상품성 보증
또는 특정 목적에 대한 적합성 보증을 포함하나 이에 국한되지 않는 명시적 혹은
암묵적 보증 등 기타 어떤 종류의 보증도 제공하지 않습니다. 이와 같은 모든 보증
은 명확히 부인됩니다. 그리고 SCIEX는 간접적 또는 결과적 손해를 포함해 구매자
의 이용 또는 구매자의 이용으로 인해 발생하는 모든 불리한 상황에 대해 어떠한
책임 또는 불확정 책임도 지지 않습니다.
체외 진단용. 일부 국가에서는 제품을 사용할 수 없습니다. 자세한 내용은 해당 지
역 영업 담당자에게 문의하거나 sciex.com/diagnostics를 참조하십시오.
Rx only.
일부 국가에서는 제품이 공급되지 않을 수 있습니다. 자세한 내용은 현재 영업 담
당자에게 문의하거나 sciex.com를 참조하십시오.
관련 로고를 포함하여 여기에 언급된 상표 및/또는 등록 상표는 미국 및/또는 특정
기타 국가에서 AB Sciex Pte. Ltd., 또는 해당 각 소유자의 자산입니다 (sciex.com/
trademarks 참조).
AB Sciex™는 사용 허가를 받아 사용되고 있습니다.
© 2022 DH Tech. Dev. Pte. Ltd.


Leica Microsystems CMS GmbH
Ernst-Leitz-Strasse 17-37
35578 Wetzlar
Germany


AB Sciex Pte. Ltd.
Blk33, #04-06 Marsiling Industrial Estate Road 3
Woodlands Central Industrial Estate, Singapore 739256
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수동 조정 자습서


이 자습서에서는 사중극자 모드 및 LIT(선형 이온 트랩) 모드에서 질량 분석계를 수동으로 조
정 및 교정하는 방법을 알아봅니다.


선행 조건


사용자는 다음 작업을 수행할 수 있어야 합니다.


• 획득 방법 작성.


• 배치 제출.


다음과 같은 주변 장치 및 장비가 제안됩니다.


• 질량 분석계와 주사기 펌프가 포함된 활성 하드웨어 프로파일


• PPG 또는 적절한 조정 용액


조정 정보
조정은 질량 분석계의 분해능 및 강도 성능을 극대화합니다. 질량 분석계 조정 시 다음과 같이
합니다.


• 교정 질량의 강도 및 분해능(사중극자 모드 전용)을 조정할 분해능 오프셋 값을 조정할 수
있습니다.


• 교정할 질량을 선택할 수 있습니다. 필요한 경우, 질량을 교정 목록에 추가하고 제거할 수
있습니다.


• 한 개 이상의 고유한 교정 표준 세트를 생성할 수 있습니다. 교정 표준 세트는 관심 질량 범
위의 최소 및 최대값에 대한 화합물을 두 개 이상 가지고 있어야 합니다.


질량 분석계를 조정 및 교정할 때 구성 변경 사항은 API Instrument 폴더의 InstrumentData
파일에 저장됩니다. 현장 서비스 직원(FSE)이 설치 중 API Instrument 방법 폴더의 사전 설정
매개 변수를 최적화해야 합니다.


표 1 조정 수행 빈도


교정 분해능 최적화


스캔 유형 주기 수동/자동 주기 수동/자동


Q1 및 Q3 3~6개월 모두 3~6개월 모두


LIT 2주마다, 필요 시 모두 3~6개월 자동만


분해능 및 감도
이 소프트웨어는 사중극자 모드에 사전 정의된 단위, 고분해능, 저분해능 및 개방 분해능 값을
사용합니다. 사중극자 스캔의 경우, 분해능과 감도 간에 균형이 있습니다. 폭이 더 넓은 피크일
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수록 피크의 강도는 더 높아집니다. 폭이 더 좁은 피크일수록 피크의 강도는 더 낮아집니다.
LIT(선형 이온 트랩) 분해능 및 감도는 LIT의 기능 방식으로 인해 연결되지 않습니다.


저분해능 및 개방 분해능에 대한 다음 오프셋은 일반적이지만 표준 작업 절차에 따라 변경될
수 있습니다.


• 저분해능(단위 분해능 대비 전압 감소량): 0.03


• 개방 분해능(단위 분해능 대비 전압 감소량): 0.30


팁! 분해능 설정값은 Tuning Options 대화 상자의 Resolution 탭에서 확인 또는 편집할 수 있습
니다. 이 대화 상자를 열려면 Tune and Calibrate 모드에서 Tools > Settings > Tuning
Options를 클릭합니다.


분해능 수동 조정
본 소프트웨어에서는 사중극자에 대해 네 가지 분해능 매개 변수(단위 분해능, 고분해능, 저분
해능 및 개방 분해능)를 사용합니다. 피크 폭은 단위의 경우 0.7(± 0.1 Da FWHH(반값폭)) 및
고분해능의 경우 0.5(± 0.1)로 설정됩니다. 이는 분해능 오프셋을 조정하여 수행됩니다. 본 소
프트웨어는 단위 분해능 매개 변수에서 저분해능 및 개방 분해능 매개 변수를 계산합니다. 분
해능 오프셋 조정은 Tune Method Editor의 Resolution 탭에서 수행합니다.


사용된 스캔에 따라 LIT 스캔에 대한 Q1 분해능이 다양합니다. ER 및 EMS 스캔에 대해 Q1 분
해능은 수정됩니다. ER 스캔에 대한 Q1 분해능은 개방으로 사전 설정되며, 이는 LIT에 대해
적절한 질량 폭을 허용합니다.


EPI, MS3 스캔의 경우, 선택한 분해능 매개 변수 중 어느 것에서도 Q1 분해능을 설정할 수 있
습니다. 일반적으로는 단위 분해능으로 설정되지만, 보다 낮은 분해능으로 설정하면 충돌 셀
에서 보다 큰 질량 범위를 허용하여 보다 많은 동위 원소를 표시하거나 저분해능에서 MRM 스
캔을 실행할 때와 같은 방식으로 감도를 높일 수 있습니다.


LIT 스캔 모드의 경우, 분해능은 스캔 속도에 영향을 받습니다. 일반적으로 스캔 속도가 느릴
수록 분해능은 더 높습니다.


LIT 기기의 분해능 조정
피크의 분해능은 해당 피크의 질량과 폭에 의해 결정됩니다. LIT 모드에서, 분해능은 이온이
LIT에서 질량 선택적으로 배출되는 속도에 따라 달라집니다. LIT 스캔 유형의 감도 및 분해능
을 변경하려면 Instrument Optimization 기능을 사용합니다. 시스템 사용자 안내서 또는
Analyst MD 소프트웨어 도움말을 참조하십시오.


질량 교정
질량 교정은 올바른 질량-전하 값을 질량 피크에 할당하는 절차입니다. PPG(폴리프로필렌 글
리콜)와 같은 교정 표준을 사용하여 질량 교정을 수행함으로써, 관찰한 피크에 대한 질량-전하
값이 이론 값에 얼마나 가까운지 파악하기 위해 해당 결과와 이전 교정을 비교할 수 있습니다.
그리고 나서 이전 교정을 업데이트하거나, 보다 일반적으로 이를 새로운 교정으로 대체합니
다.


각 극성에 대해 Q1, Q3 및 모든 LIT 스캔을 교정할 때는 여러 질량을 선택합니다. 결과는 교정
테이블에 저장됩니다. 질량 교정이 수행되면 교정 테이블이 새로운 교정에서 얻은 새로운
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DAC(디지털-아날로그 변환기) 값으로 업데이트됩니다. 교정 테이블에 있던 질량에 대한 DAC
값이 업데이트됩니다. 현재 교정에서 교정되지 않은 모든 질량 데이터는 보관되나 사용되지
않습니다. 질량 교정이 바뀌면 사용하도록 선택된 모든 질량의 이전 교정 값이 모두 바뀝니다.


새로 획득한 스펙트럼을 사용하여 질량 교정을 수행하거나 보관된 데이터 파일에서 스펙트럼
을 사용합니다.


질량 교정을 수행하는 동안 본 소프트웨어는 다음을 수행합니다.


1. 선택한 각 질량 검색 범위에서 최대 피크를 찾습니다.


2. 질량, 강도 및 피크 폭 값을 획득합니다.


3. 관측된 질량과 예상 질량을 비교하고, 변화가 있는 경우 해당 변화를 계산합니다.


4. 피크 폭과 대상 피크 폭을 비교합니다.


5. 강도와 이전 교정을 비교합니다.


6. 해당 결과가 그래프 및 텍스트 형식으로 표시됩니다.


7. <Drive>:\Analyst Data\Projects\API Instrument\Instrument Data 폴더
에 있는 기기 데이터 파일에 교정 테이블을 저장합니다.


수동 질량 교정
Q1 및 Q3 사중극자 분해능을 수동으로 조정한 후, 교정을 확인해야 합니다. 분해능 최적화 중
매개 변수를 변경하면 이전 질량 교정에 영향을 줄 수 있습니다.


교정 보고서는 세 개의 그래프(질량 변화, 피크 폭 및 강도 차이)를 보여줍니다.


• 질량 변화 그래프에서는 현재 교정에서 측정된 질량과 참조 테이블의 실제 질량 간 차이를
보여줍니다.


• 피크 폭 그래프는 획득 방법에서 선택된 대상 폭을 비교했을 때의 각 질량에 대한 피크 폭을
나타냅니다.


• 강도 차이 그래프는 이전 교정 및 현재 교정 간의 강도 차이를 표시합니다.


조정 및 교정은 숙련된 작업자에 의해서만 수행되어야 하며 매개 변수 조정은 FSE에 의해서
만 수행되어야 합니다.


기술 지원 부서
SCIEX 및 전 세계 대리점은 충분히 교육을 받은 서비스 및 기술 전문가를 보유하고 있습니다.
이전문가들이 발생할 수 있는 시스템 문제 또는 모든 기술적인 문제에 답변해 드립니다. 자세
한 정보는 웹사이트 sciex.com을 방문하십시오.


사중극자 모드에서 수동 조정 및 교정
질량 분석계를 적절히 조정 및 교정하려면, 분해능을 조정하고 질량 교정을 수행합니다.


특정 교정 용액을 사용하는 각 스캔 유형의 경우 각기 다른 획득 방법이 필요합니다. 다른 교정
솔루션은 양극 및 음극 모드 교정에 사용됩니다. 분석이 스캔 유형 및 극성 모두의 하위 세트인
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경우, 사중극자, 극성 및 분해능 유형의 모든 조합에 대해 전체 조정 및 교정 절차를 수행하는
대신 하나의 사중극자, 하나의 극성 또는 하나의 분해능 유형만을 조정할 수 있습니다.


다음 절차를 순서대로 수행하십시오.


1. 획득 방법 선택


2. 분해능 조정


3. 사중극자 모드에서 질량 교정 수행


획득 방법 선택
1. 교정 방법과 결과를 저장할 프로젝트를 생성합니다.


이 프로젝트는 조정 전용일 수도 있고 작업 프로젝트의 일부일 수도 있습니다.


2. 탐색 모음에서 Tune and Calibrate 아래의 Manual Tuning을 두 번 클릭합니다.


3. Manual Tune에서 적절한 획득 방법을 생성하거나 API Instrument 폴더로 이동한 다음
교정용 획득 방법을 엽니다(3200MD 시리즈의 기기를 사용 중인 경우).


팁! (3200MD 기기 시리즈에만 해당) 본 소프트웨어는 고분해능에서의 최적화를 위한 기
본 획득 방법을 포함하여 설치되지 않았습니다. 그러나 이러한 방법과 단위 분해능
(Q1PosPPG.dam, Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam 및 Q3NegPPG.dam) 간의 유일한
차이는 분해능 유형입니다. 질량 분석계를 처음 조정하며 고분해능 방법이 필요한 경우에
는 단위 분해능 방법을 열고 분해능 유형을 고분해능으로 변경한 다음 방법 이름을
Q1PosPPG_high.dam 등의 다른 이름으로 저장합니다.


4. Q1 및 Q3 양성 모드에서 조정하기 위한 PPG 용액이나 Q1 및 Q3 음성 모드에서 조정하
기 위한 PPG 3000 용액 중 하나를 5~10µL/min 주입합니다.


팁! FSE에 대한 기존 방법을 유지할 수 있도록 해당 방법을 복사합니다.


5. 프로젝트 목록에서 새로운 프로젝트를 선택한 다음 동일한 이름을 사용하여 해당 방법을
저장합니다.


분해능 조정
분무가 안정적인지 확인합니다.


1. Tune Method Editor의 MS 탭에서 MCA 확인란이 선택되어 있는지 확인합니다.


2. Period Summary 섹션의 Cycles 필드에 10을 입력합니다.


3. Start를 클릭합니다.
질량 스펙트럼 창이 Manual Tune 창 하단에 표시됩니다.


4. 질량 분석계가 Idle 상태가 되면 질량 스펙트럼 창을 마우스 오른쪽 버튼으로 클릭한 다음
Open File을 클릭합니다.
새 창에 해당 방법의 각 질량마다 질량 스펙트럼 데이터 창이 하나씩 표시됩니다.


5. 데이터 창 중 하나에서 마우스 오른쪽 버튼을 클릭한 다음 List Data를 클릭합니다.
새로운 창이 열리고 스펙트럼에 대한 데이터 목록이 표시됩니다. 이 창에는 Data List,
Calibration Peak List 및 Peak List 탭이 포함되어 있습니다.
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6. Calibration Peak List 탭을 엽니다.


팁! 이 탭은 해당 탭을 표시하는 옵션이 선택된 경우에만 나타납니다. Calibration Peak
List 탭을 표시하려면 Tools > Settings > Appearance Options.를 클릭합니다.
Miscellaneous 탭에서 Show Mass Calibration Peak List 확인란을 선택한 다음 OK를
클릭합니다.


7. Calibration Peak List의 대상 질량이 표시된 질량과 일치하지 않으면 Calibration Peak
List를 마우스 오른쪽 버튼으로 클릭하고 적절한 Reference 목록을 클릭한 다음 Use as
Reference를 클릭합니다.


8. Calibration Peak List의 데이터를 검사합니다.


참고: Width (Da) 열의 모든 값이 단위 분해능의 경우 0.7 ± 0.1Da, 고분해능의 경우 0.5 ±
0.1Da이면 해당 분해능은 허용 가능합니다.


• 분해능이 허용 가능한 수준이면 14단계를 진행합니다.


• 값이 필요한 허용 오차 범위 내에 있지 않으면 9단계를 진행합니다.


9. 창을 닫은 다음 Tune Method Editor에서 Resolution 탭을 엽니다.


10. Advanced를 클릭합니다.


Resolution Table 대화 상자가 열립니다. 이 대화 상자는 해당 스캔에 대한 교정 피크 질량
과 분해능 오프셋 값을 표시합니다.


11. 피크 폭 기준 범위(단위 분해능의 경우 0.7 ± 0.1Da, 고분해능의 경우 0.5 ± 0.1Da)를 벗어
나는 각 질량에 대해 다음과 같이 오프셋을 조정합니다.


• 피크 폭이 너무 넓으면 오프셋을 0.05 이하로 증가시킵니다.


• 피크 폭이 너무 좁으면 오프셋을 0.05 이하로 감소시킵니다.


12. Apply를 클릭합니다.
변경 사항이 InstrumentData 파일에 저장됩니다.


13. Close를 클릭합니다.


14. Calibration Peak List의 모든 피크가 피크 폭 기준(단위 분해능의 경우 0.7 ± 0.1Da, 고분
해능의 경우 0.5 ± 0.1Da)을 충족할 때까지 모든 질량 피크에 대해 1~8단계를 반복합니다.


15. Close를 클릭합니다.


사중극자 모드에서 질량 교정 수행
1. 탐색 모음에서 Tune and Calibrate 아래의 Manual Tuning을 두 번 클릭합니다.


2. Tune Method Editor의 MS 탭에서 MCA 확인란이 선택되어 있는지 확인합니다.


3. Period Summary 섹션의 Cycles 필드에 10을 입력합니다.


4. Start를 클릭합니다.
질량 스펙트럼 창이 Manual Tune 창 하단에 표시됩니다.


5. 질량 분석계가 Idle 상태가 되면 질량 스펙트럼 창을 마우스 오른쪽 버튼으로 클릭한 다음
Open File을 클릭합니다.
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새 창에 해당 방법의 각 질량마다 질량 스펙트럼 데이터 창이 하나씩 표시됩니다.


6. 데이터 창 중 하나에서 마우스 오른쪽 버튼을 클릭한 다음 List Data를 클릭합니다.
새로운 창이 열리고 스펙트럼에 대한 데이터가 표시됩니다. 이 창에는 Data List,
Calibration Peak List 및 Peak List 탭이 포함되어 있습니다.


7. Calibration Peak List 탭을 엽니다.


팁! 이 탭은 해당 탭을 표시하는 옵션이 선택된 경우에만 나타납니다. Calibration Peak
List 탭을 표시하려면 Tools > Settings > Appearance Options.를 클릭합니다.
Miscellaneous 탭에서 Show Mass Calibration Peak List 확인란을 선택한 다음 OK를
클릭합니다.


8. Calibration Peak List 탭의 데이터를 검사합니다. Mass Shift (Da) 열의 값이 모든 질량에
대해 0.1Da보다 크면 다음 단계로 진행합니다. 그렇지 않으면, 질량 교정은 완료됩니다.


참고: 그래프의 피크 레이블은 정점 값이지만 Calibration Peak List 탭의 Found At 열에
나열된 피크 값들은 중심 값입니다. 피크가 완전히 대칭적이지 않을 경우, 동일한 피크에
대한 정점 값과 중심 값이 약간 다를 수 있습니다. 교정에는 더 정확한 중심 값이 사용됩니
다.


9. 질량 스펙트럼 창 중 하나에서 아무 곳을 클릭합니다.


10. Tools > Calibrate from Spectrum.을 클릭합니다.
Mass Calibration Option 대화 상자가 열립니다.


그림 1 Mass Calibration Option 대화 상자


11. 사용된 획득 방법에 지정된 극성에 따라 Standard 목록에서 PPGs Pos 또는 PPGs Neg
를 클릭합니다.
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12. 사전 설정된 Peak Search Parameters는 대부분의 상황에 적절합니다. 이 매개 변수를 변
경하고자 하는 경우, 필드를 클릭한 다음 새로운 값을 입력합니다.


참고: 질량 범위가 더 큰 질량 분석계에서 약 2000의 PPG 피크는 가장 강한 동위 원소가
최초의 동위 원소가 아닌 경우에 피크를 제공하며, 이로 인해 교정 문제가 발생할 수 있습
니다. 이러한 상황이 발생하면 Search Range를 0.8로 좁힐 수 있습니다.


13. Reference 목록에 나열된 질량이 데이터가 획득된 질량과 일치하는지 확인합니다. 질량
이 일치하면 다음 단계로 진행합니다. 질량이 일치하지 않으면 다음을 수행합니다.


a. Edit를 클릭합니다.


Reference Table 대화 상자가 열립니다.


b. Reference 열에 있는 확인란을 선택 또는 선택 해제하여 데이터가 획득된 질량과
Use 목록에 있는 질량을 일치시킵니다.


c. Update Ref.를 클릭하여 변경 사항을 저장합니다.


d. Close를 클릭합니다.


14. 질량 교정을 시작하려면 Start를 클릭합니다.


• 본 소프트웨어는 각 질량에 대한 검색 범위에서 최대 피크를 찾으며 질량, 강도 및 피크
폭 값을 결정합니다.


• 본 소프트웨어는 질량과 예상 질량을 비교하고 해당하는 경우 질량 변화를 결정하며
피크 폭과 대상 피크 폭을 비교하고 강도와 이전 교정을 비교합니다.


• 본 소프트웨어는 질량 교정 결과를 도표와 보고서 형식으로 표시합니다.


15. 본 소프트웨어가 대상 질량에 대해 올바른 피크를 선택하지 않은 경우, 교정에서 해당 포
인트를 제외합니다.


팁! 제외할 포인트를 마우스 오른쪽 버튼으로 클릭한 다음 Exclude를 클릭합니다.


16. Window를 클릭한 다음 교정 결과를 클릭합니다.
텍스트 버전의 교정 보고서가 표시됩니다.


17. Calibration report 창에서 다음 중 하나를 수행합니다.


• 변경된 질량 값을 업데이트하고 새로운 질량의 해당 값을 기존 질량 교정에 추가하려
면, Update Mass Calibration을 클릭합니다. 교정된 질량에 대한 기존 교정 값만 덮어
쓰게 됩니다.


• 기존 질량과 값을 새로운 질량과 값으로 완전히 대체하려면 Replace Mass
Calibration을 클릭합니다. 기존 교정 값을 모두 덮어쓰게 되며 교정되지 않은 모든 질
량은 교정 테이블에서 제거됩니다.


18. 질량 교정 변경 사항을 적용하려면 Save를 클릭합니다.


19. Close를 클릭합니다.


20. 10 스캔 MCA를 수행하여 교정을 확인합니다.


참고: 필요한 경우 교정 절차를 반복 수행합니다.
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LIT 모드에서의 질량 분석계 수동 교정
LIT 모드에서 질량 분석계를 교정하려면, 양성과 음성 모드 모두의 스캔 속도에 대한 질량 교
정을 수행합니다.


다음 절차를 순서대로 수행하십시오.


1. LIT 모드에서의 질량 분석계 수동 교정


2. LIT 모드에서 질량 교정 수행


LIT 모드에서 수동 교정을 위한 획득 방법 선택
1. Agilent Mix 또는 PPG 3000을 5~10µL/min 주입합니다.


2. 탐색 모음에서 Tune and Calibrate 아래의 Manual Tuning을 두 번 클릭합니다.


3. (3200MD QTRAP 시스템). 선택한 스캔 속도에서 적절한 고급 분해능 획득 방법을 생성하
거나 File > Open을 클릭합니다.


4. Files 목록에서 방법을 선택합니다(API Instrument > Acquisition Methods >
QTRAP3200).


5. OK를 클릭합니다.
Tune Method Editor에 선택한 방법에 대한 세부 정보가 표시됩니다.


6. 프로젝트 목록에서 새 프로젝트를 선택한 다음 방법 데이터를 저장합니다.


LIT 모드에서 질량 교정 수행
1. Tune Method Editor의 MS 탭에서 MCA 확인란이 선택되어 있는지 확인합니다.


2. MS 탭에서 극성 및 스캔 속도를 선택합니다.


3. MS 탭의 Period Summary 섹션에 있는 Cycles 필드에 50을 입력합니다.


4. Start를 클릭합니다.
질량 스펙트럼 창이 Manual Tune 창 하단에 표시됩니다.


5. MS 아이콘이 유휴 상태로 표시되면 질량 스펙트럼 창에서 마우스 오른쪽 버튼을 클릭하
고 Open File을 클릭합니다.
각 관심 이온이 표시된 새로운 창이 별개의 창으로 열립니다.


6. 데이터 창 중 하나에서 마우스 오른쪽 버튼을 클릭한 다음 List Data를 클릭합니다.
새로운 창이 열리고 스펙트럼에 대한 데이터가 표시됩니다. 이 창에는 Data List,
Calibration Peak List 및 Peak List 탭이 포함되어 있습니다.


7. Calibration Peak List 탭을 엽니다.


팁! 이 탭은 해당 탭을 표시하는 옵션이 선택된 경우에만 나타납니다. Calibration Peak
List 탭을 표시하려면 Tools > Settings > Appearance Options.를 클릭합니다.
Miscellaneous 탭에서 Show Mass Calibration Peak List 확인란을 선택한 다음 OK를
클릭합니다.


8. Calibration Peak List 테이블을 마우스 오른쪽 버튼으로 클릭한 후 오른쪽 클릭 메뉴에서
올바른 참조 테이블이 선택되었는지 확인합니다.
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올바른 참조 테이블이 선택되지 않은 경우 올바른 참조 테이블을 선택하고 Use as
Reference를 클릭합니다.


참고: Calibration Peak List 탭에 모든 질량이 표시되지 않으면 Calibration Peak List 테
이블을 마우스 오른쪽 버튼으로 클릭합니다. 오른쪽 클릭 메뉴에서 사용 중인 참조 테이
블 위에 커서를 놓고 하위 메뉴에서 Edit Reference Table을 클릭합니다. Reference
Table Edit 대화 상자에서 Calibration Peak List 탭에 표시할 질량에 해당하는 Use 상자를
선택하고 Update Ref를 클릭합니다.


9. Calibration Peak List 탭의 데이터를 검사합니다. Mass Shift (Da) 열의 값이 모든 질량에
대해 0.1Da보다 크면 다음 단계로 진행합니다. 그렇지 않으면, 질량 교정은 완료됩니다.


참고: 그래프의 피크 레이블은 정점 값이지만 Calibration Peak List 탭의 Found At 열에
나열된 피크 값들은 중심 값입니다. 피크가 완전히 대칭적이지 않을 경우, 동일한 피크에
대한 정점 값과 중심 값이 약간 다를 수 있습니다. 교정에는 더 정확한 중심 값이 사용됩니
다.


10. 질량 스펙트럼 창 중 하나에서 아무 곳을 클릭합니다.


11. Tools > Calibrate from Spectrum.을 클릭합니다.
Mass Calibration Option 대화 상자가 열립니다.


그림 2 Mass Calibration Option 대화 상자


12. PPG가 표준 용액으로 사용된 경우, 사용된 획득 방법에 지정된 극성에 따라 Standard 목
록에서 PPGs Pos. LIT Ref. 또는 PPGs Neg. LIT Ref.를 클릭합니다.


13. Peak Search Parameters를 변경하려면 필드를 클릭하고 새 값을 입력합니다.
사전 설정된 Peak Search Parameters는 대부분의 상황에 적절합니다.


14. Reference 목록에 표시된 질량이 데이터가 획득된 질량과 일치하는지 확인합니다.
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질량이 일치하면 다음 단계로 진행합니다. 일치하지 않으면 다음 단계를 완료합니다.


a. Edit를 클릭합니다.


Reference Table 대화 상자가 열립니다.


b. Reference 열에 있는 확인란을 선택 또는 선택 해제하여 데이터가 획득된 질량과
Use 목록에 있는 질량을 일치시킵니다.


c. Update Ref.를 클릭하여 변경 사항을 저장합니다.


15. 질량 교정을 시작하려면 Start를 누릅니다.


• 본 소프트웨어는 각 질량에 대한 검색 범위에서 최대 피크를 찾으며 질량, 강도 및 피크
폭 값을 결정합니다.


• 본 소프트웨어는 질량과 예상 질량을 비교하고 해당하는 경우 질량 변화를 결정하며
피크 폭과 대상 피크 폭을 비교하고 강도와 이전 교정을 비교합니다.


• 본 소프트웨어는 질량 교정 결과를 도표와 보고서 형식으로 표시합니다.


참고: 점선으로 되어 있는 중간 피크 폭 그래프 표시기를 사용하지 마십시오. 이 선은 사중
극자 스캔에 대해 생성되지 않았으며 LIT 스캔에 적용되지 않습니다.


16. Window를 클릭한 다음 교정 결과를 클릭합니다.
텍스트 버전의 교정 보고서가 표시됩니다.


17. 기울기 변동 값을 검토합니다. 값은 1.000 ± 0.002여야 합니다. 포인트에는 기울기가 있을
수 없으므로 최저 데이터 포인트의 경우에는 값이 N/A 입니다.


18. 차이가 0.002보다 크면, 질량 분석계를 교정하지 마십시오. sciex.com/request-support에
서 SCIEX 지원에 문의하십시오.


19. 기울기 변동 숫자가 우수하면 Calibration report 창으로 이동합니다.


20. Calibration report 창에서 다음 중 하나를 수행합니다.


• 변경된 질량 값을 업데이트하고 새로운 질량의 해당 값을 기존 질량 교정에 추가하려
면, Update Mass Calibration을 클릭합니다. 교정된 질량에 대한 기존 교정 값만 덮어
쓰게 됩니다.


• 기존 질량과 값을 새로운 질량과 값으로 완전히 대체하려면 Replace Mass
Calibration을 클릭합니다. 기존 교정 값을 모두 덮어쓰게 되며 교정되지 않은 모든 질
량은 교정 테이블에서 제거됩니다.


21. 질량 교정 변경 사항을 적용하려면 Save를 클릭합니다.


22. Close를 클릭합니다.


23. 10 스캔 MCA를 수행하여 교정을 확인합니다.


참고: 필요한 경우 교정 절차를 반복 수행합니다.
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Tune and Calibrate 모드 아이콘
아이콘 이름 설명


Calibrate
from
spectrum


Mass Calibration Option 대화 상자를 열고 활성 스펙트럼을 사
용하여 질량 분석계를 교정합니다.


Manual Tune Manual Tune Editor를 엽니다.


Compound
Optimization


FIA에 의한 주입을 통해 화합물을 최적화합니다.


Instrument
Optimization


기기 성능을 확인하거나, 질량 교정을 조정하거나, 질량 분석계
설정을 조정합니다.


View Queue 샘플 대기열을 표시합니다.


Instrument
Queue


원격 기기를 표시합니다.


Status for
Remote
Instrument


원격 기기의 상태를 표시합니다.


Reserve
Instrument
for Tuning


기기의 조정 및 교정을 예약합니다.


IDA Method
Wizard


IDA Method Wizard를 시작합니다.
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문의하기


고객 교육
• 북아메리카: NA.CustomerTraining@sciex.com


• 유럽: Europe.CustomerTraining@sciex.com


• 유럽 및 북미 이외 지역의 연락처 정보는 sciex.com/education


온라인 학습 센터
• SCIEX Now Learning Hub


SCIEX 지원 부서
SCIEX 및 전 세계 대리점은 충분히 교육을 받은 서비스 및 기술 전문가를 보유하고 있습니다.
이들은 시스템에 대한 질문 또는 발생할 수 있는 모든 기술적 문제에 대한 도움을 제공합니다.
자세한 내용은 SCIEX 웹 사이트(sciex.com)를 참조하거나, 다음 방법 중 하나를 사용하여 당
사로 문의하십시오.


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


사이버 보안
SCIEX 제품의 사이버 보안에 대한 최신 지침은 sciex.com/productsecurity에서 확인할 수 있
습니다.


문서
이 문서가 이전 버전의 모든 문서를 대체합니다.


이 문서를 컴퓨터로 보려면 Adobe Acrobat Reader가 필요합니다. 최신 버전을 다운로드하려
면 https://get.adobe.com/reader로 이동하십시오.


소프트웨어 제품 문서를 찾으려면 릴리스 노트 또는 소프트웨어와 함께 제공되는 소프트웨어
설치 안내서를 참조하십시오.


하드웨어 제품 문서를 찾으려면 시스템 또는 구성품과 함께 제공되는 Customer Reference
DVD를 참조하십시오.


참고: 이 문서의 무료 인쇄 버전을 요청하려면 sciex.com/contact-us에 문의하십시오.
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af dette SCIEX-udstyr. Dette dokument er ophavsretligt beskyttet, og enhver
reproduktion af dette dokument eller dele af dette dokument er strengt forbudt,
medmindre SCIEX skriftligt har givet tilladelse hertil.
Software, som kan være beskrevet i dette dokument, leveres i henhold til
en licensaftale. Det er ulovligt at kopiere, ændre eller distribuere softwaren
på ethvert medium, medmindre det specifikt er tilladt i licensaftalen. Desuden
kan licensaftalen forbyde, at softwaren demonteres, omvendt manipuleres eller
dekompileres til ethvert formål. Garantier er som anført i aftalen.
I dele af dette dokument kan der være henvisninger til andre producenter og/
eller deres produkter, som kan indeholde dele, hvis navne er registreret som
varemærker og/eller fungerer som varemærker tilhørende deres respektive ejere.
Enhver sådan brug har kun til formål at betegne disse producenters produkter
som leveret af SCIEX til indbygning i dets udstyr og indebærer ikke nogen ret og/
eller licens til at bruge eller tillade andre at bruge sådanne producenters og/eller
deres produktnavne som varemærker.
SCIEX' garantier er begrænset til de udtrykkelige garantier, der gives på
tidspunktet for salg eller licens af dets produkter, og er SCIEX' eneste og
eksklusive erklæringer, garantier og forpligtelser. SCIEX giver ingen andre
garantier af nogen art, hverken udtrykkelige eller stiltiende, herunder uden
begrænsning garantier for salgbarhed eller egnethed til et bestemt formål, uanset
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produktet eller for eventuelle negative omstændigheder, der måtte opstå som
følge heraf.
(GEN-IDV-09-10816-D)
Til in vitro-diagnostisk brug. Produkt(er) er ikke tilgængeligt/tilgængelige i alle
lande. Kontakt din lokale salgsrepræsentant, eller se sciex.com/diagnostics for
yderligere oplysninger.
Mærker og/eller registrerede varemærker, der er nævnt heri, herunder tilknyttede
logoer, tilhører AB Sciex Pte. Ltd. eller deres respektive ejere i USA og/eller visse
andre lande (se sciex.com/trademarks).
AB Sciex™ anvendes under licens.
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Vejledning i manuel afstemning


Brugerne vil lære, hvordan man manuelt afstemmer og kalibrerer et massespektrometer i
Quadrupol-tilstand og i lineær ionfældetilstand (LIT).


Forudsætninger


Brugerne skal kunne:


• Opbygge en dataopsamlingsmetode.


• Sende en batch.


Følgende perifere enheder og udstyr foreslås:


• En aktiv hardwareprofil, der indeholder massespektrometeret og sprøjtepumpen.


• PPG eller passende afstemningsløsninger.


Om afstemning
Afstemning maksimerer opløsningen og intensitetsfunktionen af massespektrometeret. Gør
følgende under afstemning af et massespektrometer:


• Tilpas opløsningens forskydningsværdier for at justere intensiteten og opløsningen af
kalibreringsmasserne (kun for quadrupoltilstand).


• Vælg de masser, der skal kalibreres. Masser kan tilføjes og fjernes fra kalibreringslisten
efter behov.


• Opret ét eller flere unikke kalibreringsstandardsæt. Et kalibreringsstandardsæt skal have
mindst to forbindelser for de lave og høje ender af det relevante masseområde.


I takt med at massespektrometeret afstemmes og kalibreres, gemmes ændringer i
konfigurationen i en InstrumentData-fil i API-instrumentmappen. De forudindstillede
parametre i API-instrumentmetodemappen bør anvendes, idet de blev optimeret af
feltservicemedarbejderen (FSE) under installationen.


Tabel 1: Hyppighed af afstemning


Kalibrering Optimering af opløsning


Scanningstyp
e


Hyppighed Manuel/
automatisk


Hyppighed Manuel/
automatisk


Q1 og Q3 3-6 måneder Begge 3-6 måneder Begge


LIT Hver 2. uge efter
behov


Begge 3-6 måneder Kun automatisk
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Opløsning og følsomhed
Softwaren bruger foruddefinerede opløsningsværdier for enhed, høj, lav og åben for
quadrupoltilstanden. For quadrupolscanninger er der en balance mellem opløsning og
følsomhed. Jo bredere toppen er, jo mere intens vil den være. Det modsatte gælder for
smallere toppe. LIT (lineær ionfælde)-opløsning og -følsomhed er ikke forbundet som følge
af, hvordan LIT fungerer.


Følgende forskydninger for lav og åben opløsning er typiske, men de kan ændres i
overensstemmelse med standarddriftsprocedurerne.


• Lav opløsning (spændingsfald fra enhedsopløsning): 0,03


• Åben opløsning (spændingsfald fra enhedsopløsning): 0,30


Tip! Opløsningsindstillinger kan kontrolleres eller redigeres på fanen Resolution i
dialogboksen Tuning Options. For at åbne dialogboksen i Tune and Calibrate-tilstand skal
du klikke på Tools > Settings > Tuning Options.


Manuel justering af opløsningen
Softwaren har fire opløsningsparametre for kvadrupoler: Enhed, høj, lav, og åben.
Topbredderne er angivet til 0,7 (± 0,1 Da FWHH (fuld bredde ved halv højde))
for enheden og 0,5 (± 0,1) for høj opløsning. Dette gøres ved at justere
opløsningsforskydningerne. Softwaren beregner parametrene for lav og åben opløsning ud
fra enhedens opløsningsparameter. Justeringer af opløsningsforskydningerne foretages på
fanen Resolution i Tune Method Editor.


Q1-opløsningen varieres for LIT-scanninger afhængigt af den anvendte scanning. Q1-
opløsningen er fast for ER- og EMS scanninger. Q1-opløsningen for ER-scanninger er
forudindstillet til at åbne, hvilket tillader en rimelig bredde af masser i LIT.


Ved EPI- og MS3- angives Q1-opløsning til en vilkårlig af de valgte opløsningsparametre.
Dette angives generelt til enhedsopløsningen, men kan angives til en lavere opløsning enten
for at tillade et større massevindue i kollisionscellen og vise flere isotoper eller for at øge
følsomheden på samme måde som ved kørsel af en MRM-scanning ved lav opløsning.


Ved LIT-scanningstilstande påvirkes opløsningen af scanningshastigheden. Jo langsommere
scanningshastighed, jo bedre er opløsningen generelt.


Justering af opløsningen på LIT-instrumenter
Opløsningen af en top bestemmes af toppens masse og dens topbredde. I LIT-tilstand
afhænger opløsningen af, hvor hurtigt ionerne masseselektivt skubbes ud fra LIT. For at
ændre følsomheden og opløsningen for LIT-scanningstyperne skal du bruge funktionen
Instrument Optimization. Se dokumentet: Brugervejledning til systemet eller Analyst MD
Softwarehjælp.


Vejledning i manuel afstemning


Vejledning i manuel afstemning
IVD-IDV-05-0247-DA-D


Analyst MD-software
5/16







Massekalibrering
Massekalibrering er processen med at tildele de korrekte værdier af masse/ladningsforhold til
massetoppe. Ved at udføre en massekalibrering ved hjælp af en kalibreringsstandard, f.eks.
polypropylenglycol (PPG), kan resultaterne sammenlignes med en tidligere kalibrering for at
bestemme, hvor tæt værdierne for masse/ladning er op de teoretiske værdier. Opdatering af
den forrige kalibrering eller mere typisk erstatning med den nye kalibrering.


Vælg flere masser, når Q1-, Q3- og alle LIT-scanninger for hver polaritet kalibreres.
Resultaterne gemmes i en kalibreringstabel. Når der udføres en massekalibrering,
opdateres kalibreringstabellen med nye DAC-værdier (digital-til-analog-konverter) fra den
nye kalibrering. DAC-værdier for masser, som allerede er i kalibreringstabellen, opdateres.
Alle data for masser, der ikke er kalibreret i den aktuelle kalibrering, gemmes, men anvendes
ikke. Hvis massekalibreringen erstattes, erstattes alle tidligere kalibreringsværdier for alle
masser, der er valgt til anvendelse.


Udfør en massekalibrering ved hjælp af et nyerhvervet spektrum, eller brug et spektrum fra
en lagret datafil.


Følgende gælder for softwaren, når der foretages en massekalibrering:


1. Finder den største top i søgeområdet for hver valgt masse.


2. Indhenter værdierne for masse, intensitet og topbredde.


3. Sammenligner den observerede masse med den forventede masse og beregner skiftet,
hvis det er relevant.


4. Sammenligner topbredden med måltopbredden.


5. Sammenligner intensiteten med den forrige kalibrering.


6. Viser resultaterne i et graf- og tekstformat.


7. Gemmer kalibreringstabellen i instrumentdatafilen i mappen <Drive>:\Analyst
Data\Projects\API Instrument\Instrument Data.


Manuel massekalibrering
Efter manuel justering af Q1- og Q3-quadrupolopløsningerne skal kalibreringen kontrolleres.
Ændringer af parametrene under en optimering af opløsning kan påvirke den forrige
massekalibrering.


Kalibreringsrapporten viser tre grafer: Masseforskydningen, topbredden og
intensitetsforskellen.


• Masseforskydningsgrafen viser forskellen mellem de målte masser fra den aktuelle
kalibrering og de faktiske masser fra referencetabellen.


• Grafen over topbredden viser topbredden for hver masse sammenlignet med den
målbredde, der er valgt i dataopsamlingsmetoden.


• Grafen over intensitetsforskel viser intensitetsforskellen mellem den forrige kalibrering og
den aktuelle kalibrering.
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Afstemning og kalibrering bør kun udføres af erfarne, og afstemning af bør kun udføres af
FSE'er.


Teknisk support
SCIEX og dets repræsentanter har et personale af fuldt uddannede service- og tekniske
specialister, der er placeret over hele verden. De kan besvare spørgsmål om systemet eller
eventuelle tekniske problemer, der måtte opstå. Besøg webstedet på sciex.com for at få flere
oplysninger.


Manuel afstemning og kalibrering i
quadrupoltilstand
Juster opløsningen, og udfør en massekalibrering for at afstemme og kalibrere
massespektrometeret korrekt.


For hver scanningstype, der anvender en bestemt kalibreringsopløsning, kræves der
en anden dataopsamlingsmetode. Der anvendes forskellige kalibreringsopløsninger til
kalibrering i positiv og negativ tilstand. Hvis analysen er en delmængde af både
scanningstype og polaritet, kan brugeren nøjes med at afstemme én quadrupol, én polaritet
eller én opløsningstype i stedet for at udføre hele indstillings- og kalibreringsprocessen for
alle kombinationer af quadrupol, polaritet og opløsningstype.


Følg procedurerne i den angivne rækkefølge:


1. Valg af en dataopsamlingsmetode


2. Justering af opløsningen


3. Udførelse af massekalibrering i quadrupoltilstand


Valg af en dataopsamlingsmetode
1. Opret et projekt for at gemme kalibreringsmetoderne og resultaterne.


Dette kan være specifikt for afstemning, eller det kan være en del af et igangværende
projekt.


2. Dobbeltklik på Manual Tuning på navigationslinjen under Tune and Calibrate.


3. Opret en passende dataopsamlingsmetode i Manual Tuning, eller gå til mappen API
Instrument, og åbn dataopsamlingsmetoden for kalibrering, hvis der anvendes et
instrument i 3200MD-serien.


Tip! (Gælder kun for instrumenter i 3200MD-serien) Softwaren installeres ikke
med standarddataopsamlingsmetoderne for optimering ved høj opløsning. Den eneste
forskel på disse metoder og metoderne til enhedsopløsning (Q1PosPPG.dam,
Q1NegPPG.dam, Q3PosPPG.dam og Q3NegPPG.dam) er dog opløsningstypen. Første
gang massespektrometeret afstemmes, og de høje opløsningsmetoder er påkrævede,
skal du åbne enhedens opløsningsmetoder, ændre opløsningstypen til høj og derefter
gemme dem med et andet navn som f.eks. Q1PosPPG_high.dam.
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4. Tilfør 5 µl/min. til 10 µl/min. af enten PPG-opløsningen til afstemning i Q1- og Q3-positiv
tilstand eller PPG 3000, opløsningen til afstemning i Q1- og Q3-negativ tilstand.


Tip! Kopiér metoden, så den originale metode kan opbevares til FSE.


5. Vælg et nyt projekt på projektlisten, og gem derefter metoden under det samme navn.


Justering af opløsningen
Sørg for, at sprayen er stabil.


1. Kontrollér, at afkrydsningsfeltet MCA er markeret i Tune Method Editor på fanen MS.


2. Indtast 10 i feltet Cycles i afsnittet Period Summary.


3. Klik på Start.
En massespektrumsrude vises nederst i vinduet Manual Tune.


4. Når massespektrometeret er i tomgang, skal du højreklikke i massespektrumruden og
derefter klikke på Open File.
I et nyt vindue vises en massespektrumdatafane for hver masse i metoden.


5. Højreklik på én af dataruderne, og klik derefter på List Data.
Der åbnes en ny rude med data for spektret. Denne rude indeholder fanerne Data List,
Calibration Peak List og Peak List.


6. Åbn fanen Calibration Peak List.


Tip! Denne fane vises kun, hvis indstillingen til at vise den er valgt. Hvis du vil vise fanen
Calibration Peak List, skal du klikke på Tools > Settings > Appearance Options. på
fanen Miscellaneous, markere afkrydsningsfeltet Show Mass Calibration Peak List og
derefter klikke på OK.


7. Hvis målmasserne på listen Calibration Peak ikke stemmer overens med de viste
masser, skal du højreklikke på Calibration Peak List, klikke på den relevante
Reference-liste og derefter klikke på Use as Reference.


8. Undersøg dataene i Calibration Peak List.


Bemærk: Hvis værdierne i kolonnen Width (Da) alle er 0,7 ± 0,1 Da for
enhedsopløsning eller 0,5 ± 0,1 Da for høj opløsning, er opløsningen acceptabel.


• Hvis opløsningen er acceptabel, skal du fortsætte med trin 14.


• Hvis værdierne ikke er inden for den krævede tolerance, skal du fortsætte med trin 9.


9. Luk ruderne, og åbn derefter fanen Resolution i Tune Method Editor.


10. Klik på Advanced.


Dialogboksen Resolution Table åbnes. Denne dialogboks viser kalibreringens topmasser
og opløsningens forskydningsværdier for den pågældende scanning.


11. For hver masse, som ikke falder inden for kriterierne for topbredde på 0,7 ± 0,1 Da for
enhedsopløsning eller 0,5 ± 0,1 Da for høj opløsning, skal du justere forskydningen som
følger:
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• Hvis toppen er for bred, øges forskydningen med 0,05 eller mindre.


• Hvis toppen er for smal, reduceres forskydningen med 0,05 eller mindre.


12. Klik på Apply.
Ændringerne gemmes i filen InstrumentData.


13. Klik på Close.


14. Gentag trin 1 til 8 for hver massetop, indtil alle toppene på listen Calibration Peak
opfylder kriterierne for topbredde på 0,7 ± 0,1 Da for enhedsopløsning eller 0,5 ± 0,1 Da
for høj opløsning.


15. Klik på Close.


Udførelse af massekalibrering i quadrupoltilstand
1. Dobbeltklik på Manual Tuning under Tune and Calibrate på navigationslinjen.


2. Kontrollér, at afkrydsningsfeltet MCA er markeret i Tune Method Editor på fanen MS.


3. Indtast 10 i feltet Cycles i afsnittet Period Summary.


4. Klik på Start.
En massespektrumsrude vises nederst i vinduet Manual Tune.


5. Når massespektrometeret er i tomgang, skal du højreklikke i massespektrumruden og
derefter klikke på Open File.
I et nyt vindue vises en massespektrumdatafane for hver masse i metoden.


6. Højreklik på én af dataruderne, og klik derefter på List Data.
Der åbnes en ny rude, som viser dataene for spektrummet. Denne rude indeholder
fanerne Data List, Calibration Peak List og Peak List.


7. Åbn fanen Calibration Peak List.


Tip! Denne fane vises kun, hvis indstillingen til at vise den er valgt. Hvis du vil vise fanen
Calibration Peak List, skal du klikke på Tools > Settings > Appearance Options. på
fanen Miscellaneous, markere afkrydsningsfeltet Show Mass Calibration Peak List og
derefter klikke på OK.


8. Undersøg dataene på fanen Calibration Peak List. Hvis værdien i kolonnen Mass Shift
(Da) er større end 0,1 Da for nogen af masserne, skal du gå videre til næste trin. Ellers
er massekalibreringen afsluttet.


Bemærk: Topmærkaterne i grafen er spidsværdierne, men topværdierne i kolonnen
Found At på fanen Calibration Peak List er massemidtpunktsværdier. Hvis en top
ikke er perfekt symmetrisk, kan spidsværdien og massemidtpunktsværdien for den
samme top være lidt forskellige. De mere nøjagtige massemidtpunktsværdier anvendes
til kalibrering.


9. Klik et vilkårligt sted i en af massespektrumsruderne.


10. Klik på Tools > Calibrate from Spectrum.
Dialogboksen Mass Calibration Option åbnes.
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Figur 1: Dialogboksen Mass Calibration Option


11. Klik på PPGs Pos eller PPGs Neg på listen Standard i henhold til den polaritet, der
angives af den anvendte dataopsamlingsmetode.


12. De forudindstillede parametre for topsøgning er passende i de fleste situationer. Hvis du
vil ændre dem, skal du klikke på et felt og derefter indtaste de nye værdier.


Bemærk: På massespektrometre med et større masseområde kan PPG-toppe omkring
2000 give toppe, hvor den mest intense isotop ikke er den første isotop. Dette kan give
kalibreringsproblemer. Hvis dette sker, skal du indsnævre søgeområdet til 0,8.


13. Kontrollér, at masserne, der er angivet på listen Reference stemmer overens med dem,
der er indsamlet data for. Fortsæt til næste trin, hvis masserne stemmer overens. Gør
følgende, hvis masserne ikke stemmer overens:


a. Klik på Edit.


Dialogboksen Reference Table åbnes.


b. Match masserne på listen Reference med de masser, der er indsamlet data for, ved
at markere eller fjerne markeringerne i afkrydsningsfelterne i kolonnen Use.


c. Klik på Update Ref. for at gemme ændringerne.


d. Klik på Close.


14. Klik på Start for at begynde massekalibreringen.


• Softwaren finder den største top i søgeområdet for hver masse og bestemmer
værdierne for masse, intensitet og topbredde.
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• Softwaren sammenligner massen med den forventede masse og bestemmer
masseforskydningen, hvis der er nogen, sammenligner topbredden med den ønskede
topbredde og sammenligner intensiteten med den forrige kalibrering.


• Softwaren viser massekalibreringens resultater grafisk og i rapportform.


15. Hvis softwaren ikke har valgt den korrekte top for den ønskede masse, skal du udelukke
det pågældende punkt fra kalibreringen.


Tip! Højreklik på det punkt, der skal udelukkes, og klik derefter på Exclude.


16. Klik på Window, og klik derefter på kalibreringsresultaterne.
Der vises en tekstversion af kalibreringsrapporten.


17. I vinduet Calibration report skal du gøre ét af følgende:


• Klik på Update Mass Calibration for at opdatere værdierne for de ændrede
masser og for at føje værdierne fra eventuelle nye masser til den eksisterende
massekalibrering. Kun de eksisterende kalibreringsværdier for de masser, der blev
kalibreret ud fra, overskrives.


• Hvis du vil erstatte de eksisterende masser og værdier fuldstændigt med de
nye masser og værdier, skal du klikke på Replace Mass Calibration. Alle de
eksisterende kalibreringsværdier overskrives, og alle masser, der ikke er kalibreret
ud fra, fjernes fra kalibreringstabellen.


18. Klik på Save, så massekalibreringsændringerne træder i kraft.


19. Klik på Close.


20. Udfør en MCA med 10 scanninger for at kontrollere kalibreringen.


Bemærk: Gentag kalibreringsproceduren om nødvendigt.


Manuel kalibrering af massespektrometeret i
LIT-tilstand
For at kalibrere massespektrometeret i LIT-tilstand skal du udføre en massekalibrering for
scanningshastighederne i både positiv og negativ tilstand.


Følg procedurerne i den angivne rækkefølge:


1. Manuel kalibrering af massespektrometeret i LIT-tilstand


2. Udførelse af massekalibrering i LIT-tilstand


Valg af dataopsamlingsmetode til manuel kalibrering i LIT-
tilstand
1. Tilfør Agilent Mix til PPG 3000 ved 5 µl/min. til 10 µl/min.


2. Dobbeltklik på Manual Tuning på navigationslinjen under Tune and Calibrate.
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3. (3200MD QTRAP-systemer). Opret en korrekt dataopsamlingsmetode med forbedret
opløsning ved den valgte scanningshastighed, eller klik på File > Open.


4. På listen Files skal du vælge en metode fra API Instrument > Acquisition Methods >
QTRAP3200.


5. Klik på OK.
Tune Method Editor viser detaljerne for den valgte metode.


6. Vælg et nyt projekt fra projektlisten, og gem derefter metodedataene.


Udførelse af massekalibrering i LIT-tilstand
1. Kontrollér, at afkrydsningsfeltet MCA er markeret i Tune Method Editor på fanen MS.


2. På fanen MS skal du vælge polariteten og scanningshastigheden.


3. På fanen MS i afsnittet Period Summary skal du indtaste 50 i feltet Cycles.


4. Klik på Start.
En massespektrumrude vises nederst i vinduet Manual Tune.


5. Når MS-ikonet viser Idle, skal du højreklikke i massespektrumruden og derefter klikke på
Open File.
Der åbnes et nyt vindue med hver ion af interesse i en separat rude.


6. Højreklik på én af dataruderne, og klik derefter på List Data.
Der åbnes en ny rude, som viser dataene for spektrummet. Denne rude indeholder
fanerne Data List, Calibration Peak List og Peak List.


7. Åbn fanen Calibration Peak List.


Tip! Denne fane vises kun, hvis indstillingen til at vise den er valgt. Hvis du vil vise fanen
Calibration Peak List, skal du klikke på Tools > Settings > Appearance Options. på
fanen Miscellaneous, markere afkrydsningsfeltet Show Mass Calibration Peak List og
derefter klikke på OK.


8. Højreklik i tabellen Calibration Peak List, og højreklik derefter i menuen, og sørg for, at
den korrekte referencetabel er valgt.
Hvis den korrekte referencetabel ikke er valgt, skal du vælge den korrekte referencetabel
og klikke på Use as Reference.


Bemærk: Hvis ikke alle masser vises på fanen Calibration Peak List, skal du
højreklikke i tabellen Calibration Peak List. I højrekliksmenuen skal du placere
markøren på den anvendte referencetabel og derefter klikke på Edit Reference Table
i undermenuen. I dialogboksen Reference Tabel Edit skal du markere feltet Use for de
masser, der skal vises på fanen Calibration Peak List og derefter klikke på Update Ref.


9. Undersøg dataene på fanen Calibration Peak List. Hvis værdien i kolonnen Mass Shift
(Da) er større end 0,1 Da for nogen af masserne, skal du gå videre til næste trin. Ellers
er massekalibreringen afsluttet.
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Bemærk: Topmærkaterne i grafen er spidsværdierne, men topværdierne i kolonnen
Found At på fanen Calibration Peak List er massemidtpunktsværdier. Hvis en top
ikke er perfekt symmetrisk, kan spidsværdien og massemidtpunktsværdien for den
samme top være lidt forskellige. De mere nøjagtige massemidtpunktsværdier anvendes
til kalibrering.


10. Klik et vilkårligt sted i en af massespektrumsruderne.


11. Klik på Tools > Calibrate from Spectrum.
Dialogboksen Mass Calibration Option åbnes.


Figur 2: Dialogboksen Mass Calibration Option


12. Hvis PPG blev brugt som standardopløsning på listen Standard, skal du klikke på PPGs
Pos. LIT Ref. eller PPGs Neg. LIT Ref. i henhold til den polaritet, der angives af den
anvendte dataopsamlingsmetode.


13. For at ændre Peak Search Parameters skal du klikke på et felt og derefter indtaste de
nye værdier.
De forudindstillede Peak Search Parameters er passende i de fleste situationer.


14. Kontroller, at masserne på listen Reference stemmer overens med dem, for hvilke der er
opsamlet data.


Fortsæt til næste trin, hvis masserne stemmer overens. Hvis masserne ikke stemmer
overens, skal du gennemføre følgende trin:


a. Klik på Edit.


Dialogboksen Reference Table åbnes.
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b. Sørg for, at masserne på listen Reference stemmer overens med de masser, der er
opsamlet data for, ved at markere eller fjerne markeringerne i afkrydsningsfelterne i
kolonnen Use.


c. Klik på Update Ref. for at gemme ændringerne.


15. Tryk på Start for at begynde massekalibreringen.


• Softwaren finder den største top i søgeområdet for hver masse og bestemmer
værdierne for masse, intensitet og topbredde.


• Softwaren sammenligner massen med den forventede masse og bestemmer
masseforskydningen, hvis der er nogen, sammenligner topbredden med den ønskede
topbredde og sammenligner intensiteten med den forrige kalibrering.


• Softwaren viser massekalibreringens resultater grafisk og i rapportform.


Bemærk: Undlad at bruge de midterste grafindikatorer for topbredde, dvs. de stiplede
linjer. Disse blev oprettet til quadrupolscanninger og gælder ikke for LIT-scanninger.


16. Klik på Window, og klik derefter på kalibreringsresultaterne.
Der vises en tekstversion af kalibreringsrapporten.


17. Undersøg værdierne for hældningsvariationen. De skal være 1,000 ± 0,002. Der vil være
et N/A for det nederste datapunkt, fordi et punkt ikke kan have en hældning.


18. Hvis forskellen er større end 0,002, skal du ikke kalibrere massespektrometeret. Kontakt
SCIEX Support på sciex.com/request-support.


19. Hvis tallene for hældningsvariationen er gode, skal du gå til vinduet Calibration report.


20. I vinduet Calibration report skal du gøre ét af følgende:


• Klik på Update Mass Calibration for at opdatere værdierne for de ændrede
masser og for at føje værdierne fra eventuelle nye masser til den eksisterende
massekalibrering. Kun de eksisterende kalibreringsværdier for de masser, der blev
kalibreret ud fra, overskrives.


• Hvis du vil erstatte de eksisterende masser og værdier fuldstændigt med de
nye masser og værdier, skal du klikke på Replace Mass Calibration. Alle de
eksisterende kalibreringsværdier overskrives, og alle masser, der ikke er kalibreret
ud fra, fjernes fra kalibreringstabellen.


21. Klik på Save, så massekalibreringsændringerne træder i kraft.


22. Klik på Close.


23. Udfør en MCA med 10 scanninger for at kontrollere kalibreringen.


Bemærk: Gentag kalibreringsproceduren om nødvendigt.
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Ikoner for afstemnings- og kalibreringstilstand
Ikon Navn Beskrivelse


Calibrate
from
spectrum


Åbner dialogboksen Mass Calibration Option og bruger det
aktive spektrum til at kalibrere massespektrometeret.


Manual Tune Åbner Manual Tune Editor.


Compound
Optimization


Optimerer til en forbindelse ved hjælp af infusion med FIA.


Instrument
Optimization


Kontrollerer instrumentets ydeevne, justerer
massekalibreringen eller justerer indstillingerne for
massespektrometeret.


View Queue Viser prøvekøen.


Instrument
Queue


Viser et fjerninstrument.


Status for
Remote
Instrument


Viser status for et fjerninstrument.


Reserve
Instrument
for Tuning


Reserverer instrumentet til afstemning og kalibrering.


IDA Method
Wizard


Starter IDA Method Wizard.
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Kontakt os


Kundeuddannelse
• I Nordamerika: NA.CustomerTraining@sciex.com


• I Europa: Europe.CustomerTraining@sciex.com


• Uden for EU og Nordamerika kan du besøge sciex.com/education for at få
kontaktoplysninger.


Online-læringscenter
• SCIEX Now Learning Hub


SCIEX
SCIEX og dets repræsentanter har et personale af fuldt uddannede service- og tekniske
specialister, der er placeret over hele verden. De kan besvare spørgsmål om systemet eller
eventuelle tekniske problemer, der måtte opstå. Besøg SCIEX hjemmeside på sciex.com
eller kontakt os på en af følgende måder for at få yderligere oplysninger:


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


Cybersikkerhed
Besøg SCIEXsciex.com/productsecuritysciex.com/productsecurity-produkter.


Dokumentation
Denne version af dokumentet overgår alle tidligere versioner af dette dokument.


Hvis du vil se dette dokument elektronisk, er Adobe Acrobat Reader påkrævet. Gå til https://
get.adobe.com/reader for at downloade den seneste version.


Se udgivelsesbemærkninger eller software installationsvejledning, der følger med softwaren,
for at finde software produktdokumentation.


For at finde hardwareproduktdokumentation henvises der til kundereference-DVD'en, der
følger med systemet eller komponenten.


Bemærk: Kontakt sciex.com/contact-us for at anmode om en gratis, trykt version af dette
dokument.
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手动调谐教程


用户将了解在四极杆模式下和线性离子阱 (LIT) 模式下如何手动调谐和校准质谱仪。


前提条件


用户应当能够：


• 建立采集方法。


• 提交批次。


建议使用以下外围设备和装置：


• 包含质谱仪和注射泵的活动硬件配置文件。


• PPG 或适当的调谐溶液。


关于调谐
通过调谐可以 大程度地提高质谱仪的分辨率和强度性能。调谐质谱仪时可进行以下操作：


• 调整分辨率偏移值，以调节校准质量的强度和分辨率（仅针对四极杆模式）。


• 选择待校准的质量。需要时可以向校准列表中添加和从中移除质量。


• 创建一个或多个专用的校准标准集。校准标准集至少应包含两种化合物，代表目标质量范
围的高低端。


完成质谱仪调谐和校准后，配置更改保存到 API Instrument 文件夹中的 InstrumentData 文
件。安装时，现场服务人员 (FSE) 曾优化过 API Instrument 方法文件夹中的预设参数，因此
应使用这些参数。


表 1 调谐频率


校准 分辨力优化


扫描类型 频率 手动/自动 频率 手动/自动


Q1 和 Q3 3 - 6 个月 两者皆有 3 - 6 个月 两者皆有


LIT 每两周，视要求而
定


两者皆有 3 - 6 个月 仅限自动


分辨率和灵敏度
本软件对四极杆模式使用预定义的单位、高、低和开放分辨率值。四极杆扫描中，分辨率和灵
敏度之间存在一个平衡。峰越宽，峰的强度越高。反之，峰越窄，峰的强度越低。鉴于 LIT
（线性离子阱）的活动方式，它的分辨率和灵敏度之间无关联。


以下是低分辨率和开放分辨率的典型偏移值，但根据标准操作步骤的不同这些值也可以更改。
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• 低分辨率（电压单位分辨率的下降值）：0.03


• 开放分辨率（电压单位分辨率的下降值）：0.30


提示! 分辨率设置可在 Tuning Options 对话框的 Resolution 选项卡中检查或编辑。要打开此对
话框，在 Tune and Calibrate 模式下，单击 Tools > Settings > Tuning Options。


分辨率的手动调节
软件的四极杆分辨率参数共分四种：单位、高、低和开放。单位分辨率的峰宽设定为 0.7（±
0.1 Da FWHH [半高全宽]），高分辨率的峰宽设定为 0.5 (± 0.1)。通过调节分辨率偏移完成设
置。本软件根据单位分辨率参数计算低/开放分辨率参数。可通过 Tune Method Editor 中的
Resolution 选项卡对分辨率偏移进行调整。


根据扫描方式的不同，LIT 扫描的 Q1 分辨率也各不相同。ER 和 EMS 扫描的 Q1 分辨率是固
定的。ER 扫描的 Q1 分辨率预设为开放，允许合理的质量宽度进入 LIT。


对于 EPI 和 MS3 扫描，可以将 Q1 分辨率设置为所选分辨率参数中的任何一个。一般将其设
置为单位分辨率，但也可以设置为更低的分辨率，从而允许更大的质量窗口进入碰撞池并显示
更多同位素，或者采用以低分辨率运行 MRM 扫描的相同方式提高灵敏度。


LIT 扫描模式下，分辨率受扫描速度影响。一般而言，扫描速度越慢，分辨率越高。


LIT 仪器上的分辨率调节
峰值分辨率取决于谱峰质量和峰宽。LIT 模式下，分辨率取决于 LIT 按质量选择性排除离子的
速度。通过 Instrument Optimization 功能，可以改变 LIT 扫描类型的灵敏度和分辨率。请参阅
文档：《系统用户指南》或 Analyst MD 软件帮助。


质量校准
质量校准是将正确的质-荷比值分配到质量峰的过程。使用 PPG（聚丙二醇）等校准标准完成
质量校准后，可以将结果与之前的校准作对比，确定观察到的谱峰质-荷比值与理论值的接近
程度。然后，可以更新之前的校准结果，一般情况下会用新的结果替代之前的校准结果。


校准 Q1 和 Q3 时可以选择多个质量以及各极性的所有 LIT 扫描。结果储存于校准表中。执行
质量校准时，校准表使用来自新校准的数模转换器 (DAC) 值进行更新。校准表中现有的质量
DAC 值得到了更新。当前校准中，与未经校准的质量有关的所有数据将被保留，但是不使
用。如果替换质量校准，则将替换选择使用的所有质量的所有先前校准值。


您可以用新获得的谱图进行质量校准，或者使用储存数据文件中的谱图。


进行质量校准时，软件将：


1. 在搜索范围内，找出选定的所有质量的 大峰值。


2. 获得质量、强度和峰宽数值。


3. 对比观察到的质量与期望的质量，并计算是否存在偏移。


4. 与目标峰宽作对比。


5. 与之前校准时的强度作对比。
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6. 以图表和文本格式显示结果。


7. 将校准表保存在
<Drive>:\Analyst Data\Projects\API Instrument\Instrument Data 文件


夹中的仪器数据文件里。


手动质量校准
手动调节 Q1 和 Q3 四极杆分辨率后，应检查校准情况。分辨率优化时的参数更改会影响到之
前的质量校准结果。


校准报告中显示三幅图表：质量偏移图、峰宽图和强度差图。


• 质量偏移图显示出了当前校准测出的质量与参考表实际质量间的差别。


• 峰宽图与采集方法所选的目标宽度作对比，显示出了各质量的峰宽。


• 强度差图显示出了之前校准与当前校准间的强度差别。


调谐和校准只能由富有经验的操作人员执行，而参数调谐只能由现场服务人员执行。


技术支持
SCIEX 及其代表在全球范围内设有经过系统培训的服务和技术专家。他们可以解答系统问题
或可能出现的任何技术问题。有关更多信息：请访问网站 sciex.com。


四级杆模式下的手动调谐和校准
为了正确调谐和校准质谱仪，请调节分辨率并执行质量校准。


对于使用特殊校准液的每种扫描类型，需要使用不同的采集方法。正离子和负离子模式校准采
用不同的校准液。若分析是扫描类型和极性的共同子集，则用户也可以只调谐一根四极杆、一
个极性或一种分辨率类型，而无需完成全体四极杆、极性和分辨率类型的完整调谐和校准过
程。


按照给定的顺序执行以下程序：


1. 选择采集方法


2. 调节分辨率


3. 在四极杆模式下执行质量校准


选择采集方法


1. 创建一个项目，用于保存校准方法和结果。


它可以专用于调谐，也可以用作工作项目的一部分。


2. 在导航栏上的 Tune and Calibrate 下，双击 Manual Tuning。


3. 在 Manual Tune 中创建适当的采集方法，或转至 API Instrument 文件夹，然后打开校准
的采集方法（如果使用 3200MD 系列仪器）。
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提示! （仅适用于 3200MD 系列仪器）为了实现高分辨率下的优化，本软件没有安装默认
采集方法。但是，这些方法和单位分辨率方法（Q1PosPPG.dam、Q1NegPPG.dam、
Q3PosPPG.dam 和 Q3NegPPG.dam）间的唯一区别只在于分辨率类型的不同。首次调
谐质谱仪且需要使用高分辨率方法时，可以打开单位分辨率方法，将分辨率类型改为高，
而后保存为其他名称，如 Q1PosPPG_high.dam。


4. 以 5 µL/min 至 10 µL/min 的速度注入 PPG 溶液，在 Q1 和 Q3 正离子模式下调谐，或者
以该速度注入 PPG 3000 溶液，在负离子模式下调谐 Q1 和 Q3。


提示! 复制方法，为现场服务人员保留原始方法。


5. 在项目列表中选择一个新项目，然后将该方法保存为相同的名称。


调节分辨率


确保喷雾稳定。


1. 在 Tune Method Editor 中的 MS 选项卡上，确保选中 MCA 复选框。


2. 在 Period Summary 部分的 Cycles 字段中，键入 10。
3. 单击 Start。


Manual Tune 窗口的顶部将显示质谱窗格。


4. 当质谱仪处于 Idle 状态后，在质谱窗格中单击鼠标右键，然后单击 Open File。
在新窗口中，将为方法中的每个质量显示质谱数据窗格。


5. 在其中一个数据窗格上单击鼠标右键，然后单击 List Data。
一个新窗格随即打开，其中列出了质谱的数据。该窗格包含 Data List、Calibration Peak
List 和 Peak List 选项卡。


6. 打开 Calibration Peak List 选项卡。


提示! 该选项卡仅在控制其显示的选项被选中时显示。要显示 Calibration Peak List 选项
卡，单击 Tools > Settings > Appearance Options.。在 Miscellaneous 选项卡上，选中
Show Mass Calibration Peak List 复选框，然后单击 OK。


7. 如果 Calibration Peak List 中的目标质量与显示的质量不匹配，右键单击 Calibration
Peak List，单击相应的 Reference 列表，然后单击 Use as Reference。


8. 检查 Calibration Peak List 中的数据。


注释: 如果 Width (Da) 列中的值均为 0.7 ± 0.1 Da（单位分辨率）或 0.5 ± 0.1 Da（高分
辨率），则分辨率可接受。


• 如果分辨率可接受，则继续步骤 14。


• 如果这些值不在要求的容差范围内，则继续步骤 9。


9. 关闭窗格，然后在 Tune Method Editor 中打开 Resolution 选项卡。


10. 单击 Advanced。


Resolution Table 对话框随即打开。该对话框列出扫描的校准峰质量及其分辨率偏移值。


手动调谐教程


手动调谐教程
IVD-IDV-05-0247-ZH-E


Analyst MD 软件
7/15







11. 对于不符合单位分辨率的 0.7 ± 0.1 Da 峰宽标准或高分辨率的 0.5 ± 0.1 Da 峰宽标准的每
个质量，按下述方式调节偏移：


• 如果峰太宽，将偏移增加 0.05 或更少。


• 如果峰太窄，将偏移减少 0.05 或更少。


12. 单击 Apply。
更改将保存至 InstrumentData 文件。


13. 单击 Close。


14. 对每个质量峰重复步骤 1 至步骤 8，直到校准列表中的所有峰均符合单位分辨率的 0.7 ±
0.1 Da 峰宽标准或高分辨率的 0.5 ± 0.1 Da 峰宽标准。


15. 单击 Close。


在四极杆模式下执行质量校准


1. 在导航栏上的 Tune and Calibrate 下，双击 Manual Tuning。


2. 在 Tune Method Editor 中的 MS 选项卡上，确保选中 MCA 复选框。


3. 在 Period Summary 部分的 Cycles 字段中，键入 10。
4. 单击 Start。


Manual Tune 窗口的顶部将显示质谱窗格。


5. 当质谱仪处于 Idle 状态后，在质谱窗格中单击鼠标右键，然后单击 Open File。
在新窗口中，将为方法中的每个质量显示质谱数据窗格。


6. 在其中一个数据窗格上单击鼠标右键，然后单击 List Data。
一个新窗格随即打开，其中显示了质谱的数据。该窗格包含 Data List、Calibration Peak
List 和 Peak List 选项卡。


7. 打开 Calibration Peak List 选项卡。


提示! 该选项卡仅在控制其显示的选项被选中时显示。要显示 Calibration Peak List 选项
卡，单击 Tools > Settings > Appearance Options.。在 Miscellaneous 选项卡上，选中
Show Mass Calibration Peak List 复选框，然后单击 OK。


8. 检查 Calibration Peak List 选项卡中的数据。如果任何质量的 Mass Shift (Da) 列中的值
大于 0.1 Da，则继续下一步。否则，质量校准完成。


注释: 图形中的峰标签是 高点值，而 Calibration Peak List 选项卡的 Found At 列中列出
的峰值是质心值。如果峰非完全对称，则同一峰的 高点值和质心值可能略有不同。校准
时使用更为准确的质心值。


9. 单击其中一个质谱窗格中的任意位置。


10. 单击 Tools > Calibrate from Spectrum.
Mass Calibration Option 对话框随即打开。
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图 1 Mass Calibration Option 对话框


11. 在 Standard 列表中，根据所用采集方法指示的极性单击 PPGs Pos 或 PPGs Neg。


12. 预设的 Peak Search Parameters 适用于大多数的情况。若要更改参数，单击字段并输入
新的值。


注释: 在质量范围较大的质谱仪上，2000 左右的 PPG 峰会产生 强同位素不是第一种同
位素的峰，这可能导致校准问题。如果发生这种情况，将搜索范围缩小至 0.8。


13. 验证 Reference 列表中所列的质量与所采集数据的质量相匹配。如果质量匹配，则继续下
一步。如果质量不匹配，请完成以下步骤：


a. 单击 Edit。


Reference Table 对话框随即打开。


b. 通过选择或取消选择 Reference 列中的复选框，匹配 Use 列表中的质量与所采集数
据的质量。


c. 单击 Update Ref. 以保存更改。


d. 单击 Close。


14. 单击 Start 开始质量校准。


• 软件会在搜索范围内为各质量寻找 大峰值，并确定质量、强度和峰宽值。


• 软件将该质量与期望的质量进行对比，确定是否有质量偏移，还将峰宽与目标峰宽进行
对比，并将强度与之前校准的结果作对比。


• 软件以图表和报告形式显示质量校准结果。


15. 若软件给目标质量选定的峰值不正确，可以从校准中排除该数据点。
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提示! 在要排除的数据点上单击右键，然后单击 Exclude。


16. 单击 Window，然后单击校准结果。
文本版本的校准报告显示出来。


17. 在 Calibration report 窗口中执行以下操作之一：


• 要更新所更改质量的值，并将值从任何新的质量添加到现有的质量校准，单击 Update
Mass Calibration。仅所校准质量的现有标定值会被覆盖。


• 要使用新质量和值完全替换现有质量和值，单击 Replace Mass Calibration。所有现
有标定值都将被覆盖，并且未校准的任何质量都将从校准表中删除。


18. 要使质量校准更改生效，单击 Save。


19. 单击 Close。


20. 执行 10 次 MCA 扫描，以检查校准。


注释: 必要时，重复校准程序。


LIT 模式下手动校准质谱仪
要在 LIT 模式下校准质谱仪，可在正离子和负离子双重模式下对扫描速度进行质量校准。


按照给定的顺序执行以下程序：


1. LIT 模式下手动校准质谱仪


2. 在 LIT 模式下执行质量校准


选择采集方法以在 LIT 模式下进行手动校准


1. 以 5 µL/min 至 10 µL/min 的速度注入 Agilent Mix 或 PPG 3000。


2. 在导航栏上的 Tune and Calibrate 下，双击 Manual Tuning。


3. （3200MD QTRAP 系统）。以所选扫描速度创建适当的增强型分辨率采集方法或单击
File > Open。


4. 在 Files 列表中，从 API Instrument > Acquisition Methods > QTRAP3200 选择一个
方法。


5. 单击 OK。
Tune Method Editor 随即显示所选方法的详细信息。


6. 从项目列表中选择一个新项目，然后保存方法数据。


在 LIT 模式下执行质量校准


1. 在 Tune Method Editor 中的 MS 选项卡上，确保选中 MCA 复选框。


2. 在 MS 选项卡中选择极性和扫描速度。


3. 在 MS 选项卡上 Period Summary 部分的 Cycles 字段中，键入 50。
4. 单击 Start。
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Manual Tune 窗口的顶部将显示质谱窗格。


5. 当 MS 图标显示 Idle 后，在质谱窗格中单击鼠标右键，然后单击 Open File。
随即打开一个新窗口，其中每个相关离子都显示于单独的窗格中。


6. 在其中一个数据窗格上单击鼠标右键，然后单击 List Data。
一个新窗格随即打开，其中显示了质谱的数据。该窗格包含 Data List、Calibration Peak
List 和 Peak List 选项卡。


7. 打开 Calibration Peak List 选项卡。


提示! 该选项卡仅在控制其显示的选项被选中时显示。要显示 Calibration Peak List 选项
卡，单击 Tools > Settings > Appearance Options.。在 Miscellaneous 选项卡上，选中
Show Mass Calibration Peak List 复选框，然后单击 OK。


8. 在 Calibration Peak List 表格中单击右键，然后确保已选中右键菜单中的正确参考表。


如果未选择正确的参考表，则选择正确的参考表并单击 Use as Reference。


注释: 如果 Calibration Peak List 选项卡中未显示出所有质量，则右键单击 Calibration
Peak List 表格。在右键菜单中，将光标放到正在使用的参考表上，然后在子菜单中单击
Edit Reference Table。在 Reference Table Edit 对话框中，选中要在 Calibration Peak
List 中显示的质量对应的 Use 框，然后单击 Update Ref。


9. 检查 Calibration Peak List 选项卡中的数据。如果任何质量的 Mass Shift (Da) 列中的值
大于 0.1 Da，则继续下一步。否则，质量校准完成。


注释: 图形中的峰标签是 高点值，而 Calibration Peak List 选项卡的 Found At 列中列出
的峰值是质心值。如果峰非完全对称，则同一峰的 高点值和质心值可能略有不同。校准
时使用更为准确的质心值。


10. 单击其中一个质谱窗格中的任意位置。


11. 单击 Tools > Calibrate from Spectrum.
Mass Calibration Option 对话框随即打开。


手动调谐教程


手动调谐教程
IVD-IDV-05-0247-ZH-E


Analyst MD 软件
11/15







图 2 Mass Calibration Option 对话框


12. 在 Standard 列表中，如果使用 PPG 作为标准溶液，则根据所用采集方法指示的极性单
击 PPGs Pos. LIT Ref. 或 PPGs Neg. LIT Ref.。


13. 若要更改 Peak Search Parameters，单击字段并输入新的值。


预设的 Peak Search Parameters 适用于大多数的情况。


14. 检查 Reference 列表中列出的质量是否与所采集数据的质量相匹配。


如果质量匹配，继续下一步骤。如果质量不匹配，完成以下步骤：


a. 单击 Edit。


Reference Table 对话框随即打开。


b. 通过选择或取消选择 Reference 列中的复选框，匹配 Use 列表中的质量与所采集数
据的质量。


c. 单击 Update Ref. 以保存更改。


15. 按 Start 开始质量校准。


• 软件会在搜索范围内为各质量寻找 大峰值，并确定质量、强度和峰宽值。


• 软件将该质量与期望的质量进行对比，确定是否有质量偏移，还将峰宽与目标峰宽进行
对比，并将强度与之前校准的结果作对比。


• 软件以图表和报告形式显示质量校准结果。


注释: 请勿使用中峰宽图表指示符，即虚线。虚线是为四极杆扫描而创建，不适用于 LIT
扫描。


16. 单击 Window，然后单击校准结果。
文本版本的校准报告显示出来。
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17. 检查斜率变化值。该值必须是 1.000 ± 0.002。 低数据点将表示为 N/A，因为该数据点
无斜率。


18. 若差值大于 0.002，请不要校准质谱仪。请通过 sciex.com/request-support 联系 SCIEX
支持。


19. 若斜率变化值较佳，则转至 Calibration report 窗口。


20. 在 Calibration report 窗口中执行以下操作之一：


• 要更新所更改质量的值，并将值从任何新的质量添加到现有的质量校准，单击 Update
Mass Calibration。仅所校准质量的现有标定值会被覆盖。


• 要使用新质量和值完全替换现有质量和值，单击 Replace Mass Calibration。所有现
有标定值都将被覆盖，并且未校准的任何质量都将从校准表中删除。


21. 要使质量校准更改生效，单击 Save。


22. 单击 Close。


23. 执行 10 次 MCA 扫描，以检查校准。


注释: 必要时，重复校准程序。


Tune and Calibrate Mode 图标


图标 名称 描述


Calibrate
from
spectrum


打开 Mass Calibration Option 对话框并使用当前有效谱图校准
质谱仪。


Manual Tune 打开 Manual Tune Editor。


Compound
Optimization


利用流动注射分析方式对化合物进行优化。


Instrument
Optimization


验证仪器性能、调整质量校准或调整质谱仪设置。


View Queue 显示样本队列。


Instrument
Queue


显示远程仪器。


Status for
Remote
Instrument


显示远程仪器的状态。


Reserve
Instrument
for Tuning


保留仪器进行调谐和校准。
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图标 名称 描述


IDA Method
Wizard


启动 IDA Method Wizard。
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联系我们


客户培训
• 北美地区：NA.CustomerTraining@sciex.com


• 欧洲：Europe.CustomerTraining@sciex.com


• 在欧盟与北美之外请访问 sciex.com/education


在线学习中心
• SCIEX Now Learning Hub


SCIEX 支持
SCIEX 及其代表在全球范围内设有经过系统培训的服务和技术专家。他们可以解答系统问题
或可能出现的任何技术问题。详情请访问 SCIEX 网站 sciex.com 或通过下述方式之一联系我
们：


• sciex.com/contact-us


• sciex.com/request-support


网络安全
有关 SCIEX 产品的 新网络安全指南，请访问 sciex.com/productsecurity。


文档
本版本的文档取代本文档的所有先前版本。


要查看本文档的电子版本，需要 Adobe Acrobat Reader。要下载 新版本，请转到 https://
get.adobe.com/reader。


要查找软件产品文档，请参阅软件随附的版本发布说明或软件安装指南。


要查找硬件产品文档，请参阅系统或组件随附的客户参考 DVD。


注释: 如需免费获取本文档的印刷版本，请联系 sciex.com/contact-us。
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