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Declaracion

Fabricante: Thermo Fisher Scientific

Thermo Fisher Scientific es el fabricante del Instrumento descrito en este manual y, como tal, es responsable de la
seguridad, fiabilidad y rendimiento del Instrumento solo si:

* instalacidn,
* recalibracién y
* cambios y reparaciones
los ha realizado personal autorizado; y si:
* la instalacién local cumple las normativas legales locales,
* el instrumento se utiliza segtin las instrucciones facilitadas y

* si inicamente lo utiliza el personal cualificado.

Thermo Fisher Scientific no es responsable por ningtin dano derivado del incumplimiento de las recomendaciones
mencionadas.

Cumplimiento de normativas

Thermo Fisher Scientific somete sus productos a pruebas y evaluaciones completas para garantizar que cumplen todas
las normativas nacionales e internacionales vigentes. Cuando se le envia el sistema, cumple todas las normas pertinentes
de compatibilidad electromagnética (EMC) y seguridad como se describe en la siguiente seccién o secciones por
nombre de producto.

Los cambios realizados en el sistema pueden invalidar la conformidad con una o varias de estas normas de seguridad

y compatibilidad electromagnética. Los cambios o modificaciones en el sistema incluyen sustituciones de piezas o
incorporacién de componentes, opciones o equipos periféricos no autorizados u homologados especificamente por
Thermo Fisher Scientific Para garantizar el cumplimiento permanente de las normas de compatibilidad
electromagnética y de seguridad, solicite los recambios, componentes, opciones y periféricos a Thermo Fisher Scientific
0 a sus representantes autorizados.

EMC y normas de seguridad

* Normas de la serie de trampa i6nica e ITQ: EMC EN 61326-1:2006. Seguridad IEC 61010-1:2001,
IEC 61010-2-081:2001

* Normas de Direct Probe Controller (DPC): EMC EN 61326-1:2006. Seguridad IEC 61010-1:2001,
IEC 61010-2-081:2001

* Normas de ISQ, ISQ 7000 e ISQ 7610: EMC EN 61326-1:2013. Seguridad IEC 61010-1:2010, IEC 61010-2-
010:2014, IEC 61010-2-081:2015.

* Normas de TSQ 8000, TSQ 8000 Evo, TSQ Duo, TSQ 9000 y TSQ 9610: EMC EN 61326-1:2013. Seguridad
IEC 61010-1:2010, IEC 61010-2-010:2014, IEC 61010-2-081:2015.
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Declaraciones de conformidad

~orginal _Original-

EU Declaration of Conformity C E

K Declaration of Conformit
EU-Konformitétserklarung His:Declaratio y UK

cA

i ThermoFisher
-IS-I}eIrg’lNo'lF,thleg SCIENTIFIC

Thermo Fisher Scientific Th Fisher Scientific
2215 Grand Avenue Parkway 2215 eGr:;:d :\/:fr‘ue Parkwa
Austin, Texas 78728 Austin, T 78728 4
e ustin, UeSx/is

We hereby decl: that the followil
/e hereby declare that the following products Declares, under sole responsibility, that products

Designation: Maes Spectrometer Designation: Mass Spectrometer

Model: Thermo Scientific ISQ Series

ISQTK Series, ISQ 7610 Series Model: Thermo Scientific ISQ Series

ISQ7K Series, 1SQ 7610 Series

fulfitl allthe relevant requirements of the following directives: as originally delivered complies with the essential requirements of the following

applicable UK Regulations:
Low Voltage Directive 2014/35/EU

Electrical Equipment (Safety) 2016
Regulations

Electromagnetic Compatibility Directive ~ 2014/30/EU Electiomagnetic:Gompailiiy st
Regulations

The Restriction of the Use of Certain 2012

RoHS Directive 2011/65/EU and (EU) 2015/863 Hazardous Substances in Electrical and

Electronic Equipment (ROHS)
The following relevant harmonized standards were used: Regulations
and complies with the following harmonized standards and other technical

EN 61010-1:2020-03 EN 61326-1:2013-07 specifications:

EN 61010-1:2010+A1:2019 BS EN 61326-1:2021
Person authorized to compile the technical file: B3

Signed for and on behalf of: Thermo Fisher Scientific:

Brody Guckenberger
(Director, Applied Research)
Thermo Fisher Scientific

Brody Guckenberger
(Director, Applied Research)
Thermo Fisher Scientific

W%\ — Austin March 4, 2022 W/‘/ Austin, March 4, 2022

Slgnature Date Signature Date

Conformidad con la normativa de seguridad de tension baja

Este dispositivo cumple con la directiva 2014/35/UE de tensién baja y la norma armonizada EN 61010-1:2001.

Declaracion de conformidad con la FCC

ESTE DISPOSITIVO CUMPLE CON LA PARTE 15 DE LAS NORMAS DE LA FCC. SU
FUNCIONAMIENTO ESTA SUJETO A LAS DOS CONDICIONES SIGUIENTES: (1) ESTE
DISPOSITIVO NO DEBE CAUSAR INTERFERENCIAS PERJUDICIALES Y (2) ESTE
DISPOSITIVO DEBE ACEPTAR TODA INTERFERENCIA RECIBIDA, INCLUIDAS LAS QUE
PUEDAN PROVOCAR UN FUNCIONAMIENTO NO DESEADO DEL DISPOSITIVO.
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PRECAUCION Antes de utilizar este dispositivo, lea y comprenda todas las notas,

signos y simbolos de advertencia que contiene este manual con relacién al uso y
funcionamiento seguros de este producto.

Aviso sobre el levantamiento y la manipulacion de los
instrumentos de Thermo Scientific

Por su seguridad, y en cumplimiento de la normativa internacional, el manejo fisico de este instrumento de
Thermo Fisher Scientific requiere un esfuerzo conjunto para levantarlo o moverlo. Este instrumento es demasiado
pesado y voluminoso como para que una sola persona lo manipule sin riesgo.

Aviso sobre el uso apropiado de
instrumentos de Thermo Scientific

De acuerdo con lo dispuesto en las normativas internacionales vigentes, la utilizacién de este instrumento de una forma
no especificada por Thermo Fisher Scientific puede reducir la proteccién que ofrece el instrumento.

Aviso sobre sensibilidad
a las transmisiones electromagnéticas

Este instrumento estd disefiado para funcionar en un entorno electromagnético controlado. No utilice transmisores de
radiofrecuencia (por ejemplo, teléfonos méviles) cerca del instrumento.
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Para conocer el lugar de fabricacién, consulte la etiqueta del instrumento.

Conformidad con la directiva sobre RAEE

Este producto debe cumplir con la directiva sobre Residuos de Aparatos Eléctricos y Electrénicos (RAEE) de la
Unién Europea (2002/96/EC). Estd marcado con el siguiente simbolo:

Thermo Fisher Scientific ha establecido un contrato con una o varias empresas de reciclaje o eliminacién de residuos
en cada pais miembro de la Unién Europea (UE) y dichas empresas deben eliminar o reciclar este producto. Consulte
www.thermoscientific.com/rohsweee para obtener mds informacién sobre el cumplimiento de estas directivas por
parte de Thermo Fisher Scientific y sobre las empresas de reciclaje en su pais.

WEEE Konformitét

Dieses Produkt muss die EU Waste Electrical & Electronic Equipment (WEEE) Richtlinie 2002/96/EC erfiillen.
Das Produkt ist durch folgendes Symbol gekennzeichnet:

Thermo Fisher Scientific hat Vereinbarungen mit Verwertungs-/Entsorgungsfirmen in allen EU-Mitgliedsstaaten
getroffen, damit dieses Produkt durch diese Firmen wiederverwertet oder entsorgt werden kann. Mehr Information
tiber die Einhaltung dieser Anweisungen durch Thermo Fisher Scientific, tiber die Verwerter, und weitere Hinweise,
die niitzlich sind, um die Produkte zu identifizieren, die unter diese RoHS Anweisung fallen, finden sie unter
www.thermoscientific.com/rohsweee.


http://www.thermoscientific.com/rohsweee
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Conformité DEEE

Ce produit doit étre conforme 4 la directive européenne (2002/96/EC) des Déchets d'Equipements Electriques et
Electroniques (DEEE). Il est marqué par le symbole suivant:

Thermo Fisher Scientific s'est associé avec une ou plusieurs compagnies de recyclage dans chaque état membre de
'union européenne et ce produit devrait étre collecté ou recyclé par celles-ci. Davantage d'informations sur la
conformité de Thermo Fisher Scientific & ces directives, les recycleurs dans votre pays et les informations sur les

produits Thermo Fisher Scientific qui peuvent aider la détection des substances sujettes a la directive RoHS sont
disponibles sur www.thermoscientific.com/rohsweee.






Prefacio

Esta guia contiene informacién detallada sobre cémo utilizar el sistema de GC-MS
Thermo Scientific™ ISQ™ 7610 de cuadrupolo simple. El sistema ISQ 7610 estd disefado
para mantenerse limpio durante mds tiempo, con la finalidad de aumentar al médximo el
tiempo de funcionamiento del instrumento y la productividad del laboratorio. El volumen
de iones calentados, el conjunto de lentes y la ruta de la éptica iénica del sistema ISQ 7610
garantizan que el sistema se mantenga limpio durante mds tiempo. Ademds, una vez que el
sistema no cumple con sus necesidades analiticas, la restauracion del rendimiento se lleva a
cabo de forma rdpida y sencilla. Para reducir considerablemente la necesidad de romper el
vacio, enfriar el sistema y pasar horas limpiando, volviendo a montar las distintas piezas

y restaurando el sistema, debe contar con una fuente de iones ExtractaBrite y un sistema
habilitado para NeverVent. La fuente extraible incorpora un cartucho que contiene el
repelente, las lentes de fuente y las lentes de RE Todos estos elementos pueden extraerse
del instrumento sin romper el vacio. De esta manera, las tareas que normalmente suponen
horas, o incluso un dia entero de trabajo, pueden llevarse a cabo en cuestién de minutos.
El sistema también dispone de una fuente de iones de AEI para proporcionar una
sensibilidad inigualable.

indice
e Acerca del sistema
* Documentacidn relacionada
* Requisitos del sistema
* Avisos de seguridad y avisos especiales
* Medidas de seguridad para el uso de hidrégeno
* Precauciones para manipular sustancias peligrosas

¢ Contdctenos

Thermo Scientific Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 Xiii
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Acerca del sistema

Acerca del sistema

La cromatografia de gases/espectrometria de masas (GC/MS) es una combinacién de dos
técnicas analiticas potentes: la cromatografia de gases (GC) es una técnica de separacién

y la espectrometria de masas (MS) es una técnica de deteccién. Las mezclas complejas de
compuestos individuales pueden inyectarse en el cromatdgrafo de gases, ya sea de forma
manual o mediante un muestreador automadtico opcional, y, a continuacidn, separarse para
introducirse en el espectrémetro de masas. La espectrometria de masas generard un espectro
de masas del eluyente de la cromatografia de gases y sus componentes, que puede utilizarse en
los procesos de identificacién cualitativa y cuantificacidn precisa y exacta de los compuestos
individuales de una muestra.

ADVERTENCIA Los sistemas de Thermo Scientific funcionan con seguridad y fiabilidad
en condiciones ambientales cuidadosamente controladas. La proteccién del equipo puede
verse perjudicada si no se siguen las instrucciones de funcionamiento especificadas por el
fabricante. Si el mantenimiento del sistema no se cifie a las especificaciones que se indican
en este manual, pueden producirse fallos de muchos tipos, incluidas lesiones personales o
la muerte. La reparacion de fallas del Instrumento causadas por la operacién de una
manera no especificada por el fabricante queda especificamente excluido de la cobertura
de la garantia estdndar y del contrato de asistencia técnica.

AVERTISSEMENT Les systemes Thermo Fisher Scientific fonctionnent de maniere stire et
fiable dans des conditions ambiantes minutieusement régulées. La protection fournie par
'équipement peut étre entravée si ce dernier est utilisé d’une maniére non spécifiée par le
fabricant. Si vous maintenez un syst¢me en dehors des spécifications listées dans ce guide,
des défaillances de types divers sont possibles, pouvant notamment entrainer des blessures,
voire la mort. La réparation des défaillances d’instruments liées & une utilisation non
conforme aux spécifications du fabricant est expressément exclue de la garantie standard et
de la couverture prévue par un contrat de maintenance.

Documentacion relacionada

El sistema ISQ 7610 incluye la documentacién de ayuda y estos manuales como
archivos PDF:

* Guia de requisitos previos a la instalacion de sistema 1SQ 7610 (ref. 1R120621-0001)
* Manual del hardware del sistema ISQ 7610 (ref. 1R120621-0002)
»  Guia del usuario del sistema ISQ 7610 (ref. 1R120621-0003)

* Manual de piezas de recambio de los sistemas de GC-MS de las series ISQ y TSQ.
ref. 1R120621-0004

*  Guia del usuario del sistema de sonda directa (ref. 1R120505-0006)

xiv Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 Thermo Scientific
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Requisitos del sistema

< Paraver los manuales de productos

Abra la carpeta Manuals (Manuales) en el escritorio.

< Para abrir el mena Help (Ayuda)

* En el software Xcalibur, en la ventana del sistema ISQ 7610 del editor de métodos,

seleccione Help (Ayuda) > ISQ 7610 Help (Ayuda del sistema ISQ 7610).

* En el software Chromeleon, se puede consultar el menti ISQ 7610 Help (Ayuda del
sistema ISQ 7610) a través del editor de métodos.

* Sila opcidn estd disponible en una ventana o cuadro de didlogo especificos, haga clic
en Help (Ayuda) o pulse la tecla F1 para obtener informacion sobre el ajuste de
parametros.

Para obtener mis informacidn, visite www.thermofisher.com.

Requisitos del sistema

El sistema de datos del ISQ 7610 debe cumplir los requisitos minimos indicados a
continuacion.

Requisitos del sistema

Hardware e Procesador de doble nticleo de 3,6 GHz
* RAM de 16 GB con memoria gestionada por el sistema
* Unidad DVD
* Resolucién de pantalla de 1280 x 1024 (SXGA)
* 20 GB disponibles en la unidad C
* Formato NTFS

Software * Sistema operativo Microsoft™ Windows™ 10 (64 bits)
(solo en inglés) o Windows 7 Professional (64 bits)
* Microsoft NET Framework 4.0 o posterior
* Thermo Scientific™ Xcalibur™ y software Foundation?
e Software Thermo Scientific™ TraceFinder™?
e Software Thermo Scientific™ Chromeleon®

 Consulte las notas de la versién para conocer la compatibilidad con el software de control de los instrumentos

de la serie ISQ.

b Consulte las notas de la versién para conocer la compatibilidad con el software de control de los instrumentos
de las series ISQ, Thermo Foundation y Xcalibur.

Thermo Scientific Gufa del usuario del sistema I1SQ 7610 XV
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Avisos de seguridad y avisos especiales

Avisos de seguridad y avisos especiales

Observe las precauciones especificadas en el presente manual. Los avisos de seguridad
y especiales aparecen en recuadros.

Avisos especiales

Entre los avisos especiales se incluyen los siguientes:

IMPORTANTE Destaca informacién necesaria para evitar que se dane el software, se
pierdan datos o se generen resultados de pruebas no véilidos. También puede contener
informacién crucial para el rendimiento éptimo del sistema.

Nota Resalta informacién de interés general.

Sugerencia Resalta informacién util que puede facilitar una tarea.

Simbolos de seguridad e indicaciones de advertencia

Todos los simbolos de seguridad van seguidos de las palabras «<ADVERTENCIA» o «PRECAUCION»
para indicar el grado de riesgo de dafos personales, dafos al instrumento o ambos. Los avisos
de advertencia y precaucion van seguidos de una descripcién. La finalidad del aviso de
ADVERTENCIA es evitar que el usuario lleve a cabo acciones no adecuadas que pueden
provocar dafios personales. La finalidad del aviso de PRECAUCION es evitar que el usuario
lleve a cabo acciones no adecuadas que podrian provocar danos personales o en el instrumento.
Estos son los simbolos de seguridad que pueden aparecer en el instrumento y en este manual.

Simbolo Descripcion

RIESGO BIOLOGICO: indica que se producird, puede producirse o podria

producirse un riesgo biolégico.

RIESGO DE QUEMADURAS: advierte sobre la presencia de una superficie

caliente que puedeo podria provocar quemaduras.

RIESGO DE DESCARGA ELECTRICA: indica que puede o podria producirse

una descarga eléctrica.

RIESGO DE INCENDIO: indica que existe riesgo de fuego o inflamabilidad

que puede o podria producirse.

tddld o

xvi Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 Thermo Scientific
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Avisos de seguridad y avisos especiales

Descripcion
RIESGO DE GAS INFLAMABLE: advierte sobre la presencia de gases

comprimidos, licuados o disueltos bajo presion que pueden estallar en llamas
al entrar en contacto con una fuente de ignicién. Este simbolo indica que
existe un riesgo que puede o podria causar danos fisicos.

USO OBLIGATORIO DE GUANTES: indica que el usuario debe usar guantes
para llevar a cabo una tarea o, de lo contrario, pueden o podrian producirse
lesiones fisicas.

RIESGO DE DANOS FiSICOS Y QUIMICOS: indica que podrian o pueden
producirse lesiones fisicas o dafios quimicos debido a la manipulacién de
determinados productos.

DANOS EN EL INSTRUMENTO: indica que podrian producirse dafios en el
instrumento o sus componentes. Es posible que este dafio no esté cubierto
por la garantia estdndar del producto.

PELIGRO EN EL LEVANTAMIENTO indica que pueden o podrian producirse

lesiones fisicas si un objeto no se levanta con la ayuda de una o mds personas.

RIESGO DE DANOS MATERIALES Y LESIONES OCULARES: indica que

pueden o podrian producirse lesiones en los ojos.

RIESGO POR RADIOACTIVIDAD: indica que puede o podria presentarse la

exposicién a material radioactivo.

OB ©® PO Gl

LEER MANUAL: advierte que la documentacién del instrumento debe leerse
cuidadosamente para garantizar la seguridad del usuario y el uso adecuado
del instrumento. En caso de que no se lea la documentacién, se puede o
podria producir el riesgo de sufrir lesiones fisicas.

N

RIESGO POR SUSTANCIAS TOXICAS: indica que puede presentarse la
exposicién a sustancias tdxicas y que dicha exposicion puede o podria
provocar lesiones, dafios personales o la muerte.

>

Para evitar que se produzcan dafios personales, este simbolo general de
advertencia se coloca delante de la palabra de alerta de seguridad
«ADVERTENCIA» en cumplimiento con el estdindar ISO 3864-2. En el
vocabulario de los signos recogidos en la norma ANSI Z535, este simbolo
indica que existe un riesgo de posible dafio personal si el instrumento no

se utiliza de forma adecuada o si se llevan a cabo acciones sin respetar las
normas de seguridad. Este simbolo y otros simbolos de seguridad adecuados
advierten sobre un riesgo inminente o potencial que puede provocar lesiones
personales.
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Xviii

Tous les symboles de sécurité sont suivis des mots AVERTISSEMENT ou ATTENTION, qui
indiquent le degré de risque de blessures personnelles, de dommages a I'instrument, ou des
deux. Les mentions « Attention » et les avertissements sont suivis d’un descripteur. Un
AVERTISSEMENT vise & empécher des actions inappropriées pouvant entrainer des blessures
personnelles. Une mention ATTENTION vise 2 empécher des actions inappropriées pouvant
entrainer des blessures personnelles ou des dommages a 'instrument. Vous pouvez trouver les
symboles de sécurité suivants sur votre instrument ou dans ce guide.

Simbolo Descripcion

RISQUE BIOLOGIQUE : indique qu’un risque biologique va, peut ou pourrait

survenir.

RISQUE DE BRULURE : vous avertit de la présence d’une surface chaude qui

peut ou pourrait entrainer des blessures par brilure.

RISQUE D’ELECTROCUTION : indique qu’un choc électrique peut ou

pourrait survenir.

RISQUE D'INCENDIE : indique qu’un risque d’incendie ou d’inflammabilité

peut ou pourrait survenir.

RISQUE DE GAZ INFLAMMABLE : vous avertit que des gaz sont comprimés,
liquéfiés ou dissous sous pression et qu’ils peuvent s’enflammer au contact
d’une source d’inflammation. Ce symbole indique que ce risque peut ou
pourrait entrainer une blessure physique.

GANTS REQUIS : indique que vous devez porter des gants pour effectuer

une tiche, sans quoi une blessure physique peut ou pourrait survenir.

RISQUE PHYSIQUE ET CHIMIQUE : indique que des dommages chimiques

ou une blessure physique peuvent ou pourraient survenir.

DOMMAGES A L'INSTRUMENT : indique que l'instrument ou le

composant pourrait subir des dommages. Ces dommages pourraient ne pas
étre couverts pas la garantie standard.

RISQUE SOULEVEMENT : indique qu’une blessure physique peut ou

pourrait survenir si un objet n’est pas soulevé par deux personnes ou plus.

D PO eRPPPP

Guia del usuario del sistema I1SQ 7610 Thermo Scientific



Prefacio
Medidas de seguridad para el uso de hidrégeno

Descripcion
RISQUE MATERIEL ET YEUX : indique que des dommages aux yeux peuvent

ou pourraient survenir.

Simbolo
RISQUE RADIOACTIF : indique qu’une exposition a des matériaux radioactifs
A peut ou pourrait survenir.

CONSULTER LE MANUEL : vous avertit de lire attentivement la
documentation de votre instrument afin de garantir votre sécurité et la
capacité opérationnelle de I'instrument. Ne pas lire attentivement la
documentation peut ou pourrait vous exposer a un risque de blessure

physique.
RISQUE DE SUBSTANCES TOXIQUES : indique que I'exposition & une
@ substance toxique peut survenir et que I'exposition peut ou pourrait
el entrainer des blessures personnelles ou la mort.

Pour prévenir les blessures personnelles, ce symbole général d’avertissement
précede le mot AVERTISSEMENT et est conforme a la norme ISO 3864-2.
Dans le vocabulaire des signes ANSI Z535, ce symbole indique un risque de
blessures personnelles si I'instrument est utilisé de maniére inappropriée ou
en cas d’actions dangereuses. Ce symbole et un autre symbole de sécurité
approprié vous avertissent d’un risque imminent ou potentiel pouvant
entrainer des blessures personnelles.

Medidas de seguridad para el uso de hidrégeno

Thermo Scientific

El hidrégeno es un gas incoloro, inoloro y altamente inflamable cuya férmula molecular
es H,. El gas hidrégeno supone un riesgo porque es combustible en una amplia gama
de concentraciones: a temperatura y presién ambiental, varia desde aproximadamente

4 % hasta 74,2 % por volumen.

El hidrégeno tiene un punto de inflamabilidad de -253 °C (-423 °F) y una temperatura de
ignicién espontinea de 560 °C (1040 °F). Su energia de ignicién es muy baja y tiene la
velocidad de combustién mds elevada de entre todos los gases. Si se le permite expandirse
ripidamente a alta presién, puede inflamarse espontdneamente. El hidrégeno arde con una
llama que puede resultar invisible si la luz es intensa.

ADVERTENCIA RIESGO DE INCENDIO: el uso del hidrégeno como gas portador es
peligroso. El hidrégeno es potencialmente explosivo y debe utilizarse con extremo
cuidado. El uso del gas hidrégeno debe evaluarlo el personal competente de salud y
seguridad y todas las instalaciones de sistemas de hidrégeno deben seguir los cédigos

y normas aplicables. Thermo Fisher Scientific no asumird ninguna responsabilidad por
el uso incorrecto de hidrégeno como gas portador.
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AVERTISSEMENT RISQUE D'INCENDIE : I'utilisation d’hydrogéne comme gaz vecteur
est dangereuse. L’hydrogeéne est potentiellement explosif et doit étre utilisé avec une
extréme précaution. Toute utilisation d’hydrogene gazeux doit étre évaluée par le
personnel de santé et de sécurité approprié et toutes les installations de systemes
d’hydrogene doivent se conformer aux codes et aux normes en vigueur. Thermo Fisher
Scientific décline toute responsabilité en cas dutilisation inappropriée d’hydrogene
comme gaz vecteur.

Antes de empezar a utilizar hidrégeno, debe efectuar una evaluacién de riesgos segun la
cantidad de hidrégeno que se utilizard y las condiciones del laboratorio. Piense en las
preguntas que se muestran a continuacion:

«;Qué riesgos del hidrégeno tienen mayor probabilidad de producirse en este proyecto?»
«;Qué riesgos del hidrégeno pueden tener las peores consecuencias en este proyecto?»

Intente reducir o eliminar los principales riesgos utilizando la ventilacién adecuada para
eliminar el gas hidrégeno antes de que pueda acumularse en concentraciones inflamables.
Para reducir ain mds el riesgo, es importante purgar el hidrégeno y asegurarse de que las
personas que trabajen con este gas cuenten con la formacién bésica de seguridad sobre

el hidrégeno.

Siguiendo las practicas generales de seguridad en el laboratorio, utilice gafas de seguridad,
batas de laboratorio, guantes, entre otros. Por lo general, no existen requisitos especificos
para el uso de hidrégeno gaseoso, excepto la proteccién ocular cuando se trabaja con gases
comprimidos. Si trabaja con hidrégeno liquido (criogénico), ademds de la proteccién
ocular debe utilizar guantes aislados y calzado de proteccién.

Coloque senales de «No fumar» y «No encender llamas» para identificar las fuentes y los
cilindros de hidrégeno. Lleve a cabo tareas de mantenimiento e inspeccién de todas las
fuentes de hidrégeno con regularidad, ademds de realizar pruebas para detectar fugas.

Es fundamental senalar claramente todas las vélvulas de cierre del hidrégeno y marcar las
tuberfas permanentes de hidrégeno en el punto de suministro o descarga y a intervalos
regulares en toda su longitud. Cuando el sistema de tuberias de gas hidrégeno atraviese
una pared, debe marcarse a ambos lados de esta.

Es importante desarrollar planes de emergencia que se aplicardn en caso de que ocurra
un accidente.

Tanto el equipo de respuesta ante emergencias del centro como el cuerpo de bomberos
local deben conocer la ubicacién de todos los depésitos de almacenamiento de hidrégeno.
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Uso de hidrogeno con espectrometros de masas del sistema 1SQ 7610

Para usar hidrégeno con el instrumento ISQ 7610, siempre procure cerrar el gas portador del
cromatografo de gases antes de ventilar o apagar el instrumento ISQ 7610. El instrumento
ISQ 7610 cuenta con tres tornillos de seguridad para el uso de hidrégeno que deben estar
bien colocados. Estos tornillos vienen incorporados al instrumento de fbrica.

Figura1. Tornillos de seguridad para el uso de hidrégeno en el instrumento 1SQ 7610

Tornillo de la .
— Tornillo de la
carcasa .
. carcasasuperior
superior
o derecha
izquierda
Tornillo del
panel
delantero

B

Asegtrese de que todas las carcasas y los paneles del instrumento ISQ 7610 estdn bien fijos
antes de encender el instrumento ISQ 7610. Si ha ventilado el sistema, compruebe que la
valvula de ventilacion estd bien cerrada antes de encender el sistema. Compruebe que las
conexiones, los casquillos y las juntas toricas estdn bien selladas antes de encender el sistema.

Directrices de conexion del hidrogeno

Siga estas directrices para conectar el hidrégeno al sistema de forma segura:

* Tuberias: el hidrégeno debe suministrarse al equipo a través de tuberias adecuadas y de
manera que no suponga ningtn tipo de riesgo para el usuario final. Los sistemas de
tuberias para el suministro de hidrégeno debe disenarlos e instalarlos un operario
cualificado, con formacién y experiencia especificas en estos sistemas.
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Suele recomendarse el uso de acero inoxidable para las tuberias ya que es un material
seguro y rentable. No se recomienda el uso de acero negro ni de cobre, ya que las tuberias
podrian debilitarse con el tiempo. No deben emplearse tubos elastoméricos y de varios
pldsticos y polimeros, a menos que estén aprobados para su uso con hidrégeno. Si se
utilizan tubos elastoméricos/pldsticos para el suministro de gas hidrégeno, deben haberse
sometido a pruebas de permeabilidad de hidrégeno para reducir las fugas al minimo.

El sistema de tuberfas de hidrégeno debe ser suficientemente flexible para soportar la
expansion y la contraccién térmicas rutinarias. Ademds, se debe tener en cuenta la
exposicion a condiciones de temperatura y presién extremas previstas durante la actividad
en el sistema. Las tuberias y los soportes también deben resistir las cargas estdticas
aplicadas por elementos como el hielo y la nieve, asi como las cargas dindmicas de vientos
fuertes y terremotos.

Si el sistema de tuberias serd subterrdneo, se deben aplicar medidas de precaucién. Deben
emplearse controles adecuados para protegerlo contra dafos y corrosion, asi como para
impedir que el hidrégeno entre en un edificio si se produce una fuga.

* Conexiones: todas las conexiones deben ser del tipo adecuado aprobado o disefiado para
su uso con gas hidrégeno. Utilice el menor nimero de conexiones posible para reducir el
riesgo de fugas al minimo. Tras la instalacidn, asegurese de llevar a cabo la prueba de fugas
periédicamente y antes de utilizar el sistema.

No debe utilizarse cinta de PTFE ni otros materiales, como masilla, para sellar una zona
de conexidn, ya que esto es perjudicial para un sellado correcto. La mejor opcién es
emplear tubos de acero inoxidable con conexiones adecuadas estancas al gas.

La soldadura es la opcién preferida para las juntas de los sistemas de tuberias de hidrégeno
ya que proporciona una mejor unién y reduce la aparicién de posibles fugas en
comparacién con las conexiones mecdnicas. En los sistemas de hidrégeno no se permiten
las soldaduras blandas (debido a su bajo punto de fusién y a su potencial de rotura fragil a
temperaturas criogénicas). Las soldaduras duras estdn permitidas, pero deben protegerse
contra los posibles incendios externos.

as conexiones de los tubos deben fijarse a conexiones de tipo dentado o de ajuste a

L de los tubos deben fi de tipo dentado o de ajust
presién. No se recomienda el uso de abrazaderas tipo Jubilee ni de abrazaderas habituales
para los tubos.

* Vilvulas: todas las vélvulas deben ser compatibles con el uso de hidrégeno y con
determinadas condiciones de funcionamiento. No deben emplearse vélvulas ni
reguladores que no estén especificamente disenados e identificados para el uso de
hidrégeno. Suele preferirse el uso de vélvulas esféricas, ya que ofrecen una mayor
estanqueidad del asiento. Asimismo, suelen elegirse accionamientos neumdticos con
valvulas controladas a distancia para que las posibles fuentes de ignicién (electricidad)
queden lejos de la vélvula.

Deben colocarse vélvulas de cierre manual de alcance inmediato junto a cada punto de
uso. Si un cilindro o un sistema de generacién de hidrégeno estd a un alcance inmediato,
normalmente no es necesaria una valvula de cierre independiente en el punto de uso.
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Los reguladores de linea que tengan su origen lejos del punto de uso deben tener una
valvula de cierre manual junto a este.

Fuera de la zona de uso, debe instalarse un dispositivo de cierre de emergencia de gas en
una ubicacién accesible, ademds de una vilvula manual en los puntos de uso de cada
espacio educativo o formativo del laboratorio en el que haya sistemas de tuberias de
suministro de gas.

Si es necesario, el sistema de tuberias debe contar con un dispositivo limitador de presién
ininterrumpido. Este sistema debe estar disenado para proporcionar un indice de descarga
que evite que haya un mayor aumento de presion y para mantener la ventilacién hacia
una ubicacién segura del exterior o en la salida de un sistema de ventilacién.

Compra de hidrogeno

Thermo Scientific

Siga las directrices que se indican a continuacién a la hora de comprar el hidrégeno:

* Generador de hidrégeno: gracias a la reduccién de la cantidad de hidrégeno presente y del

nivel de riesgo, el generador de hidrégeno (también denominado electrolizador) es el
modo mids seguro de adquirir hidrégeno en la cantidad que se utiliza en la GC/MS.

Sin embargo, para reducir al minimo el nivel de riesgo, el generador de hidrégeno solo
debe emplearse en entornos no explosivos, ya que la acumulacién de hidrégeno puede ser
inflamable. Esto significa que el sistema de ventilacién de la sala o la campana del
laboratorio deben mantener como minimo un indice de intercambio de aire de dos
6rdenes de magnitud mayores que el indice médximo de produccién de hidrégeno del
generador. Procure seguir las instrucciones del fabricante sobre el uso y el mantenimiento
correctos del regulador.

Para evitar la posibilidad de fugas de hidrégeno, es preciso configurar el generador para
que se desactive en los siguientes casos:

—  Se produce una pérdida de caudal hacia el sistema de ventilacién.

—  Se activa la alarma del detector de hidrégeno al 25 % del limite inferior de
inflamabilidad de hidrégeno en el aire.

El oxigeno expulsado por el electrolizador también debe ventilarse hacia el exterior.

Cilindro de hidrégeno: el hidrégeno puede suministrarse en frascos o cilindros de gas para
laboratorio estindar. Estos cilindros contienen una cantidad de hidrégeno limitada y se
consideran un modo seguro de transportar y almacenar hidrégeno. Sin embargo, los
cilindros de gas hidrégeno comprimido, al igual que todos los cilindros de gas
comprimido, deben colocarse y fijarse en posicién vertical con una cadena o cable, de
preferencia que sean no inflamables. Si el cilindro cae, es posible que la vilvula se golpee
y que el cilindro presurizado despegue como un cohete; esto produciria una fuga de
hidrégeno y posiblemente una explosién, lesiones graves o la muerte. Procure nunca
resquebrajar la vélvula de un cilindro de hidrégeno para eliminar el polvo o la suciedad de
las conexiones antes de instalar un regulador, ya que hay riesgo de ignicién espontdnea.
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Almacenamiento correcto del hidrégeno

El almacenamiento y la manipulacién de gas hidrégeno comprimido e hidrégeno liquido
criogénico presentan riesgos potenciales para la salud y la seguridad. Es fundamental
utilizar técnicas correctas de almacenamiento y manipulacién para mantener un entorno
de trabajo seguro.

Siga estas instrucciones a la hora de almacenar el hidrégeno:

* Almacene los cilindros de gas hidrégeno de reserva en el exterior y lejos de puertas,
ventanas, entradas de ventilacién del edificio, estructuras y rutas de vehiculos. Esta
precaucion es aplicable cuando el hidrégeno estd o no estd en uso. El almacenamiento
de cilindros de hidrégeno de reserva en interiores exige requisitos especiales que estdn
fuera del dmbito de este documento. La documentacién de cada recipiente debe incluir
una descripcién, una lista de las ilustraciones y otros documentos disponibles, los
resultados de la dltima inspeccién y el nombre de la persona responsable.

* Coloque cadenas alrededor de los cilindros de reserva para evitar que vuelquen. Estas
cadenas también deben estar protegidas contra la corrosién y el calor excesivo.

* Separe los cilindros de hidrégeno de reserva de los gases oxidantes (como el oxigeno)
con una barrera de 1,5 metros (5 pies) de alto y un nivel de resistencia ante incendios
de media hora, o bien coloque los cilindros a una distancia minima de 6 metros (20 pies).

* Cuando traslade cilindros de hidrégeno, tenga en cuenta lo siguiente:

—  Retire el regulador y vuelva a colocar el tapén de la vélvula del cilindro antes de
moverlo.

—  Traslade los cilindros en carros para cilindros o con otros dispositivos de transporte
adecuados.

—  No desplace los cilindros haciéndolos rodar. No deje caer el cilindro. No lo levante
por el tap6n protector.

* Los sistemas de hidrégeno a granel incluyen hidrégeno gaseoso o liquido en instalaciones
fijas; en algunos sistemas de gas, puede utilizarse un remolque (remolque de tubos)
semipermanente. Los recipientes de almacenamiento para gas hidrégeno comprimido o
hidrégeno liquido deben estar disefiados, fabricados, probados y sometidos a
mantenimiento segin los c6digos y normas aplicables. Los sistemas de hidrégeno a granel
representan un nivel de complejidad que también estdn fuera del alcance de este
documento; sin embargo, podemos proporcionar algunas directrices generales.

* El sistema de almacenamiento de hidrégeno a granel no debe ubicarse bajo cables de alta
tensién, junto a otros gases o liquidos inflamables ni cerca de zonas publicas. Debe contar
con un ficil acceso para el personal autorizado y para el equipo de suministro, pero debe
estar protegido contra dafos fisicos o0 manipulacién indebida.

* Ya que los sistemas de hidrégeno liquido también tienen riesgo criogénico, es posible que
sea necesario adoptar medidas de seguridad adicionales para el uso de liquidos criogénicos.
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Codigos, normas y referencias de seguridad del hidrogeno

Thermo Scientific

La lista siguiente de c6digos, normas y referencias de seguridad no es de ningtin modo

exhaustiva. Propiamente, es posible que en su localidad haya otros cédigos federales, estatales

o locales aplicables. Consulte a todos los organismos competentes de su zona antes de instalar

o utilizar un sistema de hidrégeno.

Air Products Safetygram n.° 4, Gaseous Hydrogen.

Norma ANSI/AIAA que dicta las directrices de seguridad para el hidrégeno (AIAA
G-095-2004, Guide to Safety of Hydrogen and Hydrogen Systems)

ASME B31.1, Power Piping Code
ASME B31.3, Process Piping Code
ASME B31.8, Gas Transmission and Distribution Systems

BCGA Code Of Practice CP4 Industrial Gas Cylinder Manifolds and Gas Distribution
Pipework

BCGA Code Of Practice CP33 The Bulk Storage of Gaseous Hydrogen at Users'

Premises

CGA G-5, Hydrogen

CGA G-5.4, Standard for Hydrogen Piping Systems at Consumer Locations

CGA G-5.5, Hydrogen Vent Systems

CGA G-5.6, Hydrogen Pipeline Systems

CGA G-5.8, High Pressure Hydrogen Piping Systems at Consumer Locations.

FM Global Property Loss Prevention Data Sheets 7-50: Compressed Gases in Cylinders
FM Global Property Loss Prevention Data Sheets 7-91: Hydrogen

IGC Doc 121/04/E, Hydrogen Transportation Pipelines System Design Features
NASA

NSS 1740.16 Safety Standard For Hydrogen And Hydrogen Systems Guidelines for
Hydrogen System Design, Materials Selection, Operations, Storage, and Transportation

NFPA 52, Vehicular Fuel Systems Code

NFPA 55, Standard for the Storage, Use, and Handling of Compressed Gases and Cryogenic
Fluids in Portable and Stationary Containers, Cylinders, and Tanks, 2005 Edition

NFPA 68, Standard on Explosion Protection by Deflagration Venting
NFPA 70, National Electrical Code
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NFPA 497, Recommended Practice for the Classification of Flammable Liquids, Gases,
or Vapors and of Hazardous (Classified) Locations for Electrical Installations in
Chemical Process Areas

NFPA 13, Standard for the Installation of Sprinkler Systems
NFPA 45, Standard on Fire Protection for Laboratories Using Chemicals

NFPA 55, Standard for the Storage, Use, and Handling of Compressed Gases and
Cryogenic Fluids in Portable and Stationary Containers, Cylinders, and Tanks

NFPA 68, 2007 Standard on Explosion Protection by Deflagration Venting
NEFPA 69, Standard on Explosion Prevention Systems
NFPA 91, Standard for Exhaust Systems for Air Conveying of Vapors

NFPA 255, Standard Method of Test of Surface Burning Characteristics of Building
Materials

OSHA 29CFR1910.103 1910.103 Hydrogen

Precauciones para manipular sustancias peligrosas

ADVERTENCIA Antes de utilizar sustancias peligrosas (toxicas, nocivas, etcétera), lea las
indicaciones de peligro y la informacién indicada en la hoja de datos de seguridad de
materiales (Material Safety Data Sheet, MSDS). Ustilice siempre un equipo de proteccién
personal, de conformidad con los requisitos de seguridad.

AVERTISSEMENT Avant d’utiliser des substances dangereuses (toxiques, nocives, etc.),
veuillez lire attentivement les indications et informations relatives au risque reprises sur la
fiche de données de sécurité adéquate. Utilisez un équipement de protection individuelle
conformément aux exigences de sécurité.
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Nota de advertencia de peligro bioldgico

En los laboratorios en los que se manipulan muestras biopeligrosas, el usuario debe etiquetar
los equipos y accesorios que podrian contaminarse con material biopeligroso.

Las etiquetas de advertencia que deben colocarse se incluyen con el paquete de envio del
instrumento. Es responsabilidad del usuario etiquetar los accesorios y piezas del equipo que
correspondan.

Cuando se manipulen materiales biopeligrosos, el usuario es responsable de cumplir los
requisitos obligatorios que se indican a continuacién:

* Proporcionar instrucciones sobre cémo manipular de forma segura los materiales
biopeligrosos.

* Formar a los operarios para que conozcan los posibles riesgos.
* Proporcionar equipos de proteccién personal.

* Facilitar instrucciones sobre qué hacer si un operario queda expuesto a aerosoles o vapores
durante el funcionamiento normal (con el uso previsto del equipo) o en caso de fallos
concretos, como la rotura de un vial. Las medidas de proteccién deben tener en cuenta el
posible contacto de las sustancias biopeligrosas con la piel, la boca, la nariz (y los érganos
del sistema respiratorio) y los ojos.

* Facilitar instrucciones para la descontaminacién y la eliminacién segura de las piezas
relevantes.

ADVERTENCIA El usuario u operario es responsable de la manipulacién segura de las
sustancias quimicas o los compuestos biolégicos peligrosos, como muestras bacterianas
o viricas y los residuos asociados, entre otros, segun la normativa internacional y local.

AVERTISSEMENT L’utilisateur ou I'opérateur est responsable de la manipulation stire des
composés chimiques et biologiques dangereux, y compris, sans s’y limiter, les échantillons
bactériens ou viraux et les déchets associés, conformément aux réglementations
internationales et locales.

Ventilacion de gases toxicos

Thermo Scientific

En el anilisis de compuestos téxicos, tenga en cuenta que, durante el funcionamiento habitual
del cromatdgrafo de gases, es posible que se ventilen algunas muestras y se expulsen fuera del
instrumento a través de los conductos de ventilacién del caudal de purga y division. Asegtirese
de que la expulsion de estos gases se dirija hacia una campana de extraccién de humos.
Consulte las normativas ambientales y de seguridad locales para ver instrucciones sobre el
escape de gases de su sistema.
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Contactenos

Hay varias formas de ponerse en contacto con Thermo Fisher Scientific para obtener la
informacién que desee.

% Para obtener mas informacion sobre nuestros productos

Visite www.thermofisher.com para obtener mds informacién sobre nuestros productos.

< Para obtener informacion de contacto local para ventas o servicios

Visite www.unitylabservices.com/es/home.html.

< Para proponer cambios en la documentacion o en la ayuda

También puede enviar un correo electrénico a los editores de publicaciones de
documentacién técnica a: techpubs-austin@thermofisher.com.
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Comprobacion del funcionamiento del sistema
de GC/MS

La informacién de este capitulo le permite confirmar que el sistema de GC/MS recibe
alimentacién, que el gas portador es correcto, que el suministro de gas tiene suficiente presién,
que el sistema ha alcanzado los niveles de vacio y temperatura adecuados y que no hay fugas.

IMPORTANTE Debe cambiar la columna del cromatégrafo de gases antes de configurar un
método. Consulte el Capitulo 2, «Cambio de columna», para obtener instrucciones sobre
cémo cambiar la columna.

indice
* Comprobar que el sistema recibe alimentacién
* Verificacién del caudal del gas portador
* Comprobacién de la presién del suministro de gas portador

* Comprobacién de vacio y temperatura

Nota Muchos guantes de nitrilo y litex no certificados para uso en sala aséptica contienen
desmoldeantes de silicona que contaminaran el instrumento. Por este motivo, se
recomienda encarecidamente el uso de guantes para sala aséptica cuando se trabaje con el
espectrometro de masas ISQ 7610. Recomendamos guantes para sala aséptica de nitrilo
CP100 de Cardinal Health. Consulte el Manual de piezas de recambio de los sistemas de
GC-MS de las series ISQ y TSQ para obtener informacién sobre cémo hacer pedidos.

Comprobar que el sistema recibe alimentacién

Para confirmar que el sistema ISQ 7610 estd encendido, compruebe que el indicador
luminoso de alimentacién en el panel frontal estd encendido en color verde y no parpadea. En
caso negativo, significa que el sistema ISQ 7610 no estd encendido. Para encenderlo, suba el
interruptor de alimentacién que estd en la parte posterior en el lado derecho del instrumento.
Si el instrumento no se enciende, revise las conexiones eléctricas y la toma de pared.
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1 Comprobacion del funcionamiento del sistema de GC/MS
Verificacion del caudal del gas portador

El espectrémetro de masas (MS) con bomba de linea de vacio preliminar (bomba mecdnica
del sistema) debe estar en su circuito correspondiente con una tensién de suministro que
cumpla con los requisitos de bombeo.

Figura1. Comprobacion de la alimentacion del sistema ISQ LT

Alimentacion

Para confirmar que el cromatdgrafo de gases TRACE 1600 estd encendido, compruebe que el
indicador luminoso de alimentacién del panel de estado estd encendido en color verde y no
parpadea. Para confirmar que el cromatdgrafo de gases TRACE 1610 estd encendido,
compruebe si se muestra el mend principal en la pantalla tictil. Para encender el cromatdgrafo
de gases TRACE 1600 o 1610, suba el interruptor de alimentacién grande de pldstico estriado
que se encuentra en la parte superior derecha del instrumento, en la parte posterior. Si el
instrumento no se enciende, revise las conexiones eléctricas y la toma de pared.

Verificacion del caudal del gas portador

Una vez que haya confirmado que el sistema estd encendido, compruebe que el caudal del gas
portador es el previsto.

< Para comprobar el caudal del gas portador

1. Acceda al ment del gas portador. En el cromatégrafo de gases TRACE 1610, seleccione
Instrument Control (Control del instrumento) y, a continuacién, Front/Back Inlet
(Puerto de entrada frontal/Puerto de entrada posterior). Si el cromatégrafo de gases
TRACE 1600 funciona con Xcalibur, abra el software Xcalibur. Para ello, haga clic en el
icono de Xcalibur del escritorio del ordenador En la hoja de ruta de Xcalibur, seleccione el
sistema TRACE 1600 de la lista de instrumentos del panel lateral. Se abre el panel Status
(Estado). Si el sistema TRACE 1600 funciona con el software Chromeleon, abra el
método del instrumento en la consola de Chromeleon para ver el caudal de la columna en
GC Inlets (Puertos de entrada del cromatégrafo de gases).
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1 Comprobacion del funcionamiento del sistema de GC/MS
Comprobacidn de la presion del suministro de gas portador

2. Se muestra el caudal de la columna.

3. Silos valores reales y los valores de referencia de Col. Flow (Caudal de columna) son
iguales, quiere decir que el caudal de gas portador es adecuado. Si los valores son distintos,
consulte la seccién de resolucién de problemas de la documentacién de usuario del
cromatografo de gases.

Comprobacion de la presion del suministro de gas portador

Asegurese de tener suficiente presién en el suministro de gas portador para alojar el niimero de
muestras que desee procesar. Si la presion es demasiado baja, podria quedarse sin gas a mitad
de un ciclo, lo que afectaria los resultados de los datos.

1. Localice el suministro del gas portador. Es posible que esté en una sala distinta, segin
cémo esté dispuesto su laboratorio.

2. Compruebe el manémetro del suministro.

3. Asegurese de que la presién estd por encima de los 500 psi en la etapa principal
(o primera) del regulador. En caso contrario, le recomendamos sustituir el suministro si
tiene que procesar muchas muestras.

4. Defina la presién del regulador de segunda etapa entre 80 y 100 psi (entre 560 kPa y
700 kPa).
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1 Comprobacion del funcionamiento del sistema de GC/MS
Comprobacién de vacio y temperatura

Comprobacion de vacio y temperatura

Compruebe los niveles de vacio y temperatura del instrumento ISQ 7610 mediante los
indicadores luminosos de la parte frontal.

Para comprobar el vacio, observe el indicador luminoso de vacio. Si la luz es verde y no
parpadea, el espectrémetro de masas ISQ tiene un vacio suficiente. Si parpadea lentamente
en color naranja, significa que no se ha alcanzado el vacio adecuado. Si la luz es naranja y
parpadea rdpidamente, significa que no se estd alcanzando el vacio adecuado en el instrumento
a causa de una fuga. En este caso, debaerd localizar y reparar la fuga y, a continuacién, apagar
y encender el sistema. Lo mds probable es que la tuerca de la columna no esté bien apretada,
que la columna no esté bien colocada o que la vélvula de ventilacién no se haya cerrado

por completo.

Figura2. Uso de los indicadores luminosos del instrumento 1SQ 7610

Vacio

Calentadores

Para comprobar la temperatura, observe el indicador luminoso de calentadores. Cuando el
indicador luminoso de calentadores estd en verde y no parpadea, significa que el instrumento
ISQ 7610 ha alcanzado la temperatura adecuada. Si la luz es naranja y parpadea, significa que
la fuente de iones o la linea de transferencia atin no han alcanzado la temperatura. Si la luz no
estd encendida, significa que los calentadores tampoco lo estdn.

Nota Hasta que el indicador luminoso de vacio se ilumine en color verde sin parpadear
(es decir, que se ha alcanzado el vacio adecuado), los calentadores no se activardn y
tampoco se encenderd el indicador luminoso de calentadores.
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Cambio de columna

El espectrémetro de masas ISQ 7610 se envia con una columna TG-SQC probada en fibrica
de 15 m x 0,25 mm de D. I. que el ingeniero de servicio técnico in situ utiliza para cualificar
el instrumento. Sin embargo, una vez que se ensucia, no es posible comprar una nueva, por lo
que deberd instalar una columna que se ajuste al tipo y a la cantidad de muestras que se
procesardn. Debe seleccionar una columna que le proporcione la mejor resolucién, velocidad
de andlisis y cuantificacién posibles.

Nota Muchos guantes de nitrilo y litex no certificados para uso en sala aséptica contienen
desmoldeantes de silicona que contaminaran el instrumento. Por este motivo, se
recomienda encarecidamente el uso de guantes para sala aséptica cuando se manipule la
columna. Recomendamos guantes para sala aséptica de nitrilo CP100 de Cardinal Health.
Consulte el Manual de piezas de recambio de los sistemas de GC-MS de las series ISQ y TSQ

para obtener informacién sobre cémo hacer pedidos.

Nota En algunos de los procedimientos de limpieza de esta seccién se requiere el uso de
metanol. Si no dispone de metanol o su uso no estd permitido, sustittiyalo por etanol para
cromatografia liquida-espectrometria de masas (LC-MS) o para cromatografia de gases
(GC), o bien por alcohol isopropilico. No utilice etanol desnaturalizado, ya que
posiblemente contenga impurezas que podrian contaminar el sistema de GC-MS.

Sugerencia Si su sistema contiene un cromatdgrafo de gases TRACE 1610, la pantalla
tdctil HMI incluye videos donde se explica cémo cambiar la columna con los distintos

tipos de fuentes de iones. Puede acceder a los videos haciendo clic en Maintenance
(Mantenimiento) | Videos (Videos) en la pantalla HMI.

A la hora de determinar el tipo de columna que mejor se adapte a sus necesidades, debe tener
en cuenta las siguientes premisas:

* Material de la columna: las columnas de silice fundida son asequibles y ampliamente
utilizadas. Las columnas fabricadas con este material tienen una amplia gama de fases
estacionarias y estdn disponibles en distintos tamanos que son compatibles con los
espectrémetros de masas.
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2 Cambio de columna

Las columnas de acero de gran didmetro se utilizan ampliamente en los andlisis de gas de
procesos, pero normalmente no se usan con espectrémetros de masas. También existen
columnas de silice fundida y metal chapado que ofrecen las mismas ventajas que las
columnas de silice fundida y, ademds, son mds resistentes a las roturas gracias al metal.
Estas columnas son menos habituales y mds caras.

* Fase estacionaria: la fase estacionaria es el factor mds importante a la hora de seleccionar
una columna. La interaccién entre la fase estacionaria y el analito determina el grado de
separaci6n de los analitos entre si (resolucién) y también afecta la velocidad a la que
ocurre esta separacion (tiempo de andlisis). Elija una fase estacionaria que sea compatible
con la naturaleza de sus analitos y con la temperatura maxima del horno del cromatégrafo
de gases que se utilizard.

* Didmetro interno: cuanto menor sea el didmetro de la columna, mejor serd la separacién.
Sin embargo, las columnas de didmetros mds pequenos tienen una menor capacidad para
la matriz y los analitos. Como resultado, las columnas de didmetros mds pequefios pueden
sobrecargarse y esto genera cambios en los tiempos de retencién y en las formas de los
picos. Las columnas con didmetros mds amplios admiten mayores concentraciones de
material, pero necesitan una mayor longitud o rampas mds lentas de la temperatura del
horno del cromatégrafo de gases (lo que alarga el tiempo de andlisis) para obtener la
misma potencia de separacién que las columnas mds cortas. Los tamafios habituales de
las columnas que se emplean en cromatégrafos de gases y espectrometros de masas tienen
un didmetro interno (D. I.) de 0,25 mm. Sin embargo, las columnas con un didmetro
interno inferior, como las columnas de 0,15 y 0,10 mm de didmetro interno, se utilizan
cada vez mds. También es habitual el uso de columnas con un didmetro interno de

0,32y 0,53 mm.

* Grosor de la pelicula: cuanto mayor sea el grosor de la pelicula, mds capacidad habra
para el analito. Esta capacidad puede contribuir a la separacién de las muestras de alta
concentracion y de muestras altamente voldtiles, ya que las fases estacionarias mas densas
proporcionan al analito mds oportunidades de interactuar. El grosor éptimo de la pelicula
depende del didmetro interno de la columna y de la relacién de fase deseada.

Las peliculas gruesas con didmetro interno pequeno proporcionan interacciones muy
potentes con los analitos y esto puede ampliar el tiempo de andlisis y producir colas en el
pico. Las columnas con un didmetro interno de mayor tamano y con pelicula fina tienen
muy poca interaccién con los analitos y esto producird tiempos de andlisis muy rdpidos
con poca separacién. Los grosores habituales de la pelicula son de 0,25 pm en el caso de
una columna con 0,25 mm de didmetro interno. También son habituales los grosores de
pelicula de 0,1, 0,5y 1,0 pm.

* Longitud: la longitud de la columna afecta el tiempo en el que el analito debe interactuar
con la fase estacionaria. Con columnas mds extensas, se obtiene una mejor resolucién
y una mayor capacidad, pero también se prolonga el tiempo de andlisis. Ademis, las
columnas mds extensas también son mds caras. La longitud habitual de una columna es de
15 0 30 metros para los sistemas de GC/MS. Sin embargo, para mezclas muy complejas,
como la gasolina, es posible que se necesiten columnas de 100 metros. También existen
columnas muy cortas (de 2,5, 5 y 10 metros).
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

Nota Péngase en contacto con su representante local de ventas para hacer un pedido de
una columna de Thermo Fisher Scientific. También puede consultar nuestro catdlogo o
visitar nuestro sitio web en www.thermofisher.com.

Sustituir la columna instalada de fabrica

El procedimiento para sustituir una columna dependerd de la configuracién de su sistema.

Si su sistema no tiene VPI (enclavamiento de sondas de vacio) o tiene una fuente de iones de
AEI instalada, consulte el apartado «Sustitucion de columna en un sistema [1SQ 7610 sin VPI
ni fuente de iones de AEI» en la pagina 7. Si su espectrémetro de masas ISQ 7610 tiene VPI
y cuenta con una fuente de iones ExtractaBrite instalada, consulte el apartado «Sustituciéon de
la columna en un sistema ISQ 7610 con VPl y con una fuente de iones ExtractaBrite» en la
pagina 19.

Sustitucion de columna en un sistema I1SQ 7610 sin VPI ni fuente de iones de AEI

Si su sistema ISQ 7610 no tiene VPI o dispone de una fuente de iones de AEI instalada en el
sistema, siga las instrucciones que aparecen a continuacién para sustituir la columna.

< Para sustituir la columna instalada de fabrica en un sistema ISQ 7610 sin VPl o con
una fuente de iones de AEl instalada

Nota Si estd procesando alguna muestra, detenga la adquisicién antes de apagar el sistema.

1. Enfrie el inyector y el horno del cromatégrafo de gases. Obtenga mds informacién en la
documentacién del cromatdgrafo de gases.

2. Abra el panel del sistema ISQ 7610 y haga clic en Shut down (Apagar).

Durante el proceso de apagado, los indicadores luminosos de vacio y de calentadores
permanecerdn apagados. Una vez que el proceso haya finalizado y el sistema esté listo para
apagarse, el indicador luminoso de alimentacién se iluminard en color dmbar y parpadeard
ripidamente. En ese momento, es seguro apagar el sistema ISQ 7610.

3. En la parte izquierda del instrumento, pulse el interruptor de alimentacién hacia abajo
para apagar el sistema ISQ 7610.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

Figura3. Apagado del instrumento ISQ 7610

Tuercas de seguridad para hidrégeno Interruptor de alimentacion

Manilla de la
vélvula de
ventilacién

Tuercas de seguridad para
hidrégeno (en el panel de
puerta delantera)

Carcasa protectora de
enclavamiento de vacio

4. Abra la puerta delantera del instrumento.

5. Localice la manilla de la vélvula de ventilacién que estd detrds de la parte derecha de la
carcasa protectora de enclavamiento de vacio y girela una vuelta y media hacia la
izquierda, para abrir el sistema de ventilacién.

6. Retire la columna actual de la linea de transferencia del espectrémetro de masas. Para
sustituir la columna del puerto de entrada del cromatégrafo de gases, siga las instrucciones
del apartado «Instalacién de la columna en el puerto de entrada del cromatdgrafo de
gases» en la pdgina 25.

7. Conecte la columna a la linea de transferencia del espectrometro de masas. Al conectar
la columna a la linea de transferencia, puede usar la tuerca de la linea de transferencia
accionada por resorte con casquillo de grafito Vespel™ o la tuerca de la linea de
transferencia normal.

Nota Para obtener mejores resultados, le recomendamos utilizar la tuerca de la linea de
transferencia accionada por resorte.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

< Para conectar la columna mediante la tuerca de la linea de transferencia accionada
por resorte

Nota Si utiliza un casquillo de grafito Vespel con la columna, Thermo Fisher Scientific le
recomienda combinarlo con la tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte.
Consulte el manual de piezas de recambio para obtener informacién sobre cémo hacer

pedidos.

1. Reduzca la temperatura del horno y deje que se enfrie.

2. Siel sistema ISQ 7610 estd en marcha, apaguelo y ventilelo. Consulte el manual del
hardware del instrumento para obtener instrucciones.

PRECAUCION RIESGO DE QUEMADURAS: El inyector, los detectores, el horno y la

linea de transferencia pueden estar calientes. Espere a que se enfrien antes de tocarlos.

ATTENTION RISQUE DE BRULURE : Iinjecteur, les détecteurs, le four et la ligne de

transfert peuvent étre chauds. Laissez-les refroidir avant de les toucher.

3. Deshaga un giro de la columna desde el extremo del puerto de salida de esta.

Nota Utilice guantes limpios, sin pelusa ni talco, para manipular el casquillo de la
columna y de la linea de transferencia.

4. Limpie unos 300 mm (12 pulg.) de la columna con un pafiuelo humedecido en metanol.
5. Elija un casquillo adecuado para el didmetro externo de la columna.

6. Inserte la columna a través del casquillo, por el extremo cénico de este, y a través de la
tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte.

7. Limpie la columna de nuevo con un pafiuelo humedecido en metanol.
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2 Cambio de columna

Sustituir la columna instalada de fabrica

10.

11.

12.

13.

Figura 4. Orientacion del casquillo de grafito Vespel y la tuerca de la linea
de transferencia

Parte plana de la
tuerca de la linea
de transferencia

Tuerca de la linea de
Casquillo transferencia accionada
por resorte

Inserte la columna en la herramienta de medicién, que se encuentra en el kit de
herramientas del espectrémetro de masas (consulte la Figura 5), y coléquela de manera
que coincida con las lineas del extremo de la columna. En la Figura 6 se muestra la
posicién adecuada de la columna en la herramienta para medir con precisién.

Utilice una oblea de marcaje para marcar y cortar la columna. Compruebe que el corte sea
uniforme y plano con la ayuda de una lupa. Repita el proceso si es necesario.

Utilice una llave de 5/16 pulgadas para inmovilizar la herramienta de medicién de

columnas.

Figurab. Herramienta de medicién de columnas

Mientras mantiene inmévil la herramienta de medicién de columnas, apriete la tuerca de
la linea de transferencia accionada por resorte con una llave de 1/4 pulgadas, hasta que la
columna deje de moverse en el casquillo.

Afloje la tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte girando una de sus caras
hacia la izquierda 60 grados de manera que la columna pueda moverse en el casquillo con
una resistencia ligera.

Alinee el puerto de salida de la columna con las flechas del extremo de la herramienta de
medicién de columnas.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

Figura6. Alineacion de la columna en la herramienta de medicién de columnas

Puerto de
salida de
la columna

14. Coloque un septo con un corte a modo de muesca detras de la tuerca de la linea de
transferencia. El septo determinard el punto de la columna en el que debe salir de

la tuerca.

Figura7. Colocacién del septo
Tuerca de la linea de transferencia Columna
accionada por resorte

Herramienta de
medicion de
columnas

Septo
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

15. Tire de la columna para sacarla de la tuerca de la linea de transferencia accionada por
resorte. No mueva el septo de su posicion en la columna.

Figura 8. Extraccion de la columna de la tuerca de la linea de transferencia accionada por
resorte

Tuerca de la linea de Columna
transferencia accionada ——
por resorte

Septo

16. Afloje la tuerca de la linea de transferencia de la herramienta de medicién de columnas.

17. Extraiga la columna, la tuerca de la linea de transferencia y el casquillo de la herramienta
de medicién de columnas. Procure no mover el septo de su posicién en la columna.

Nota El casquillo debe seguir moviéndose en la columna. Utilice el septo para marcar el
punto correcto en el que la columna debe salir de la tuerca.

18. Inserte la columna en la linea de transferencia.

Figura 9. Insercion de la columna en la linea de transferencia

Columna

Tuerca de la linea de transferencia
accionada por resorte

Linea de transferencia

Septo
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

19. Apriete la tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte hasta que quede lo
suficientemente apretada para no moverse.

20. Afloje la tuerca girando una de sus caras exactamente 60 grados hacia la izquierda.

21. Coloque la columna en la linea de transferencia y, con el septo al que se le ha hecho un
corte en forma de muesca, mida la longitud de columna que debe insertar.

Figura 10. Colocacion de la columna en la linea de transferencia

Linea de transferencia Columna

Tuerca de la linea
de transferencia

22. Apriete la tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte girando una de sus
caras 60 grados hacia la derecha, de manera que quede de nuevo en el punto en que estd
lo suficientemente apretada para que no pueda moverse.

23. Apriete la tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte un cuarto de
vuelta més.

24. Retire el septo con el corte en forma de muesca.

25. Acondicione el casquillo de grafito Vespel:
a. Cierre la puerta del cromatégrafo de gases.

b. Suba la temperatura del horno hasta alcanzar el nivel méximo que utilizard con
el cromatdgrafo de gases.

c. Espere 10 minutos.

d. Baje la temperatura del horno a 40 °C (104 °F) y deje que se enfrie antes de
continuar.

ADVERTENCIA RIESGO DE QUEMADURAS: El horno podria estar caliente.

Deje que se enfrie a temperatura ambiente antes de abrirlo. El inyector seguird
caliente; no lo toque.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

14

ATTENTION RISQUE DE BRULURE : Pinjecteur, les détecteurs, le four et la ligne de

transfert peuvent étre chauds. Laissez-les refroidir avant de les toucher.

26. Cierre la puerta delantera del cromatdgrafo de gases.

27. Restaure las condiciones de trabajo.
a. Subala temperatura del horno a la temperatura inicial que desea utilizar.
b. Active la compensacién de vacio en el cromatdgrafo de gases.

28. Encienda el instrumento ISQ 7610.

29. Una vez que el instrumento se haya evacuado y esté listo para iniciar el barrido, observe
los espectros de aire/agua y busque indicios de fugas con una sefial amplia del ion de
m/z 28. Si detecta una fuga, detenga el barrido y apriete la tuerca poco a poco hasta que
no haya signos de fuga durante el barrido.

< Para conectar la columna mediante la tuerca de la linea de transferencia normal

Nota Para obtener mejores resultados, le recomendamos utilizar la tuerca de la linea de
transferencia accionada por resorte. Consulte el apartado «Para conectar la columna
mediante la tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte» en la pagina 9.

1. Reduzca la temperatura del horno y deje que se enfrie.

2. Siel sistema ISQ 7610 estd en marcha, apdguelo y ventilelo. Consulte el manual del
hardware del instrumento para obtener instrucciones.

PRECAUCION RIESGO DE QUEMADURAS: El inyector, los detectores, el horno y la

linea de transferencia pueden estar calientes. Espere a que se enfrien antes de tocarlos.

ATTENTION RISQUE DE BRULURE : Pinjecteur, les détecteurs, le four et la ligne de

transfert peuvent étre chauds. Laissez-les refroidir avant de les toucher.

3. Deshaga un giro de la columna desde el extremo del puerto de salida de esta.

Nota Utilice guantes limpios, sin pelusa ni talco, para manipular el casquillo de la
columna y de la linea de transferencia.

4. Limpie unos 300 mm (12 pulg.) de la columna con un pafiuelo humedecido en metanol.

5. Elija un casquillo adecuado para el didmetro externo de la columna.
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6.

10.

11.

2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

Nota Si la temperatura méxima del horno de su método es > 290 °C (554 °F),
Thermo Fisher Scientific recomienda utilizar una tuerca de la linea de transferencia
accionada por resorte con un casquillo de grafito Vespel o una tuerca y casquillo
SilTite™. Si en el horno establece ciclos a esta temperatura y por encima de la misma,
la expansién y la contraccién del material de grafito del casquillo Vespel puede
provocar fugas en la linea de transferencia.

Inserte la columna a través del casquillo, por el extremo cdnico de este, y a través de la
tuerca de la linea de transferencia. Limpie la columna de nuevo con un panuelo
humedecido en metanol.

Figura 11. Orientacién del casquillo SilTite y la tuerca de la linea de transferencia

——— Parte plana de la tuerca de
la linea de transferencia

v
\

Casquillo SilTite

Tuerca de la linea
de transferencia

Inserte la columna en la herramienta de medicién, que se encuentra en el kit de
herramientas del espectrémetro de masas (consulte la Figura 12), y coléquela de manera
que coincida con las lineas del extremo de la columna. En la Figura 13 se muestra la
posicién adecuada de la columna en la herramienta para medir con precision.

Utilice una oblea de marcaje para marcar y cortar la columna. Compruebe que el corte sea
uniforme y plano con la ayuda de una lupa. Repita el proceso si es necesario.

Utilice una llave de 5/16 pulgadas para inmovilizar la herramienta de medicién de
columnas.

Figura 12. Herramienta de medicién de columnas
e ———————

Mientras mantiene la herramienta de medicién de columnas inmévil, apriete la tuerca de
la linea de transferencia con una llave de 1/4 pulgadas, hasta que la columna deje de
moverse en el casquillo.

Afloje la tuerca de la linea de transferencia girando una de sus caras hacia la izquierda
60 grados de manera que la columna pueda moverse en el casquillo con una resistencia
ligera.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

12. Alinee el puerto de salida de la columna con las flechas del extremo de la herramienta de
medicién de columnas.

Figura 13. Alineacion de la columna en la herramienta de medicion de columnas

Puerto de
salida de la
columna

13. Coloque un septo con un corte a modo de muesca detrds de la tuerca de la linea de
transferencia. El septo determinard el punto de la columna en el que debe salir de
la tuerca.

Figura 14. Colocacion del septo

Herramienta de
medicion de
columnas
Septo

14. Tire de la columna para sacarla de la tuerca de la linea de transferencia. No mueva el septo
de su posicién en la columna.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

Figura 15. Extraccion de la columna de la tuerca de |a linea de transferencia

Columna

Septo

Tuerca de la linea
de transferencia

15. Afloje la tuerca de la linea de transferencia de la herramienta de medicién de columnas.

16. Extraiga la columna, la tuerca de la linea de transferencia y el casquillo de la herramienta
de medicién de columnas. Procure no mover el septo de su posicién en la columna.

17. Inserte la columna en la linea de transferencia.
Figura 16. Insercion de la columna en la linea de transferencia

Casquillo Tuerca de la linea

de transferencia

Columna

Linea de transferencia Septo

18. Apriete la tuerca de la linea de transferencia hasta que quede lo suficientemente apretada
para no moverse.

19. Afloje la tuerca girando una de sus caras exactamente 60 grados hacia la izquierda.

20. Coloque la columna en la linea de transferencia. Utilice el septo como guia para medir la

longitud de columna que debe insertar. Tenga cuidado para no cambiar la posicién del
septo en la columna.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

Figura 17. Colocacion de la columna en la linea de transferencia

Linea de transferencia Columna

21. Apriete la tuerca girando una de sus caras 60 grados hacia la derecha, de manera que
& & q
quede de nuevo en el punto en que estd lo suficientemente apretada para que no pueda
moverse.

22. Apriete la tuerca un cuarto de vuelta mds.

23. Retire el septo con el corte en forma de muesca.

Nota Si estd utilizando un casquillo SilTite, siga las instrucciones que vienen con este.
Si estd utilizando un casquillo de grafito Vespel, deben acondicionarse para garantizar
un sellado éptimo frente a fugas. Consulte el manual de piezas de recambio para
obtener informacién sobre cémo hacer pedidos de estos casquillos.

24. Acondicione el casquillo de grafito Vespel:
a. Cierre la puerta del cromatdgrafo de gases.

b. Suba la temperatura del horno hasta alcanzar el nivel méximo que utilizard con el
cromatografo de gases.

c. Espere 10 minutos.

d. Baje la temperatura del horno a 40 °C (104 °F) y deje que se enfrie antes de
continuar.

ADVERTENCIA RIESGO DE QUEMADURAS: El horno podria estar caliente. Deje que

se enfrie a temperatura ambiente antes de abrirlo. El inyector seguird caliente; no lo
toque.

ATTENTION RISQUE DE BRULURE : Iinjecteur, les détecteurs, le four et la ligne de

transfert peuvent étre chauds. Laissez-les refroidir avant de les toucher.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

e. Vuelva a apretar la tuerca de la linea de transferencia.
25. Cierre la puerta delantera del cromatdgrafo de gases.

26. Restaure las condiciones de trabajo.
a. Suba la temperatura del horno a la temperatura inicial que desea utilizar.
b. Active la compensacién de vacio en el cromatégrafo de gases.

c. Encienda el instrumento ISQ 7610.

Una vez que el instrumento ISQ 7610 se haya evacuado y esté listo para iniciar el barrido,
observe los espectros de aire/agua y busque posibles senales de fugas con una sefial amplia del
ion de m/z 28. Si detecta una fuga, detenga el barrido y apriete la tuerca poco a poco hasta que
no haya signos de fuga durante el barrido.

Sustitucion de la columna en un sistema ISQ 7610 con VPl y con una fuente de
iones ExtractaBrite

Thermo Scientific

Si su sistema ISQ 7610 tiene VPI y dispone de una fuente de iones ExtractaBrite instalada,
siga las instrucciones que aparecen a continuacién para cambiar la columna.

< Para sustituir la columna en un sistema ISQ 7610 con VPl y con una fuente de iones
ExtractaBrite instalada

1. Enfrie el horno, la linea de transferencia y la fuente de iones:
a. En el cromatégrafo de gases, configure el horno en Off (Apagado).

b. En el panel del sistema ISQ 7610, defina la temperatura de transferencia de la
espectrometria de masas a 40 °C y la temperatura de la fuente de iones a 175 °C
(para evitar un exceso de oxidacién de las partes de la fuente o una posible
contaminacién del tapén de la fuente con bloqueo de montaje en V).

2. Uetilice la herramienta de extraccién de iones y el enclavamiento de vacio para retirar el
cartucho de la fuente de iones. Consulte el Manual del hardware de ISQ 7610 para
obtener instrucciones sobre la extraccién del cartucho de la fuente de iones.

3. Coloque el cartucho de la fuente de iones en el soporte de la fuente y déjelo aparte.

4. Coloque el tapén de la fuente con bloqueo de montaje en V en el soporte
correspondiente.

5. Acople la herramienta de intercambio de fuentes al tapén de la fuente con bloqueo de
montaje en V en el soporte correspondiente.

6. Gire el tapdn hasta que se alinee de forma segura con los surcos de la herramienta de
intercambio de fuentes y saque el tap6n del soporte. El tap6n de la fuente con bloqueo
de montaje en V debe fijarse de forma segura a la herramienta de intercambio de fuentes
cuando coincidan las ranuras de alineacién de cada pieza.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

Figura 18. Colocacion del tapén de la fuente con bloqueo de montaje en V en la herramienta
de intercambio de fuentes

Surcos de alineacion

Nota Utilice aire comprimido para retirar todo el polvo del tapén de la fuente con
bloqueo de montaje en V antes de introducirlo en el espectrémetro de masas.

7. Una vez que la temperatura de la fuente de iones haya disminuido por debajo de los
200 °C, introduzca el extremo del cilindro de la herramienta de intercambio de fuentes en
el enclavamiento de vacio y girela hacia la derecha para dejarla bloqueada en esa posicidn.
Asegtirese de que el mango negro permanece totalmente extendido y bloqueado.

Nota Si la temperatura de la fuente de iones es superior a 200 °C, podrian oxidarse y
danarse algunas partes de la fuente de iones o del tapén de la fuente con bloqueo de
montaje en V'y esto podria generar fugas en el espectrémetro de masas.

8. Evacte el VPI.

a. Confirme que la herramienta de extraccién de fuentes se ha conectado
adecuadamente en el VPL

b. Pulse el botén azul de evacuar situado en la parte delantera del instrumento.

c. Elindicador luminoso de evacuar parpadeard en verde durante unos 20 segundos.

9. Sila presién ha vuelto a un valor aceptable tras esperar 20-30 segundos, el indicador
luminoso de evacuar se apagard y el indicador luminoso de listo para abrir pasard a un
color verde fijo. En ese momento, el aire se habrd evacuado del instrumento y serd seguro
abrir la vdlvula de enclavamiento de vacio.

Nota Si el indicador luminoso de vacio parpadea en dmbar, significa que hay una fuga en
el sistema.

10. Tire del mango de enclavamiento de vacio hacia arriba cuando el indicador luminoso de
listo para abrir esté encendido en verde sin parpadear.

11. Gire el mango de la herramienta ligeramente hacia la izquierda hasta que alcance el
méximo en el riel hacia la izquierda. Consulte la Figura 19.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

Figura 19. Insercion del tapdn de la fuente con bloqueo de montaje en V

12. Empuje el mango hacia el instrumento hasta que el extremo del mango esté alineado con
la linea grabada en el extremo del cilindro. Cuando llega a esta linea, la herramienta se
encuentra totalmente introducida y el tapén de la fuente con bloqueo de montaje en V
estd correctamente colocado en el instrumento. Consulte la Figura 20.

IMPORTANTE El tapdn de la fuente con bloqueo de montaje en V debe permanecer
acoplado a la herramienta de intercambio de fuentes. No gire el mango de la herramienta
de intercambio de fuentes para intentar desacoplar el tapén de la fuente.

Figura 20. Tapdn de la fuente con bloqueo de montaje en V insertado correctamente

13. Espere a que las temperaturas del horno y de la linea de transferencia se sitien por debajo
de los 50 °C para evitar quemaduras cuando toque la columna y la tuerca.
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2 Cambio de columna

Sustituir la columna instalada de fabrica

22 Gufa del usuario del sistema ISQ 7610

IMPORTANTE Vigile la presién de la bomba de prevacio inicial cuando vaya a extraer la
columna y la tuerca para confirmar que el tap6n de la fuente con bloqueo de montaje en V
estd sellando correctamente la linea de transferencia. Si la presién supera 1 Torr, la fuga es
excesiva y el tapdn de la fuente debe volver a colocarse o verificar que no tenga dafios,
especialmente la junta térica blanca del extremo del tapén de la fuente. Si el mecanismo de
proteccién del vacio desactiva la bomba turbomolecular, es posible que deba reiniciarse la
alimentacién para poner en marcha las bombas.

14. Retire la columna actual de la linea de transferencia del espectrémetro de masas. Para

instalar la columna en el puerto de entrada del cromatdgrafo de gases, siga las
instrucciones del apartado «Instalacion de la columna en el puerto de entrada del

cromatografo de gases» en la pdgina 25.

IMPORTANTE Si no se colocard una columna inmediatamente en la linea de transferencia
(por ejemplo, si se llevard a cabo el acondicionamiento de la columna u otras tareas de
mantenimiento del cromatégrafo de gases), aisle la linea de transferencia con una tuerca
correspondiente con un casquillo de grafito Vespel sin orificio. Una vez que se ha aislado la
linea de transferencia, el tap6n de la fuente con bloqueo de montaje en V puede extraerse
hasta que la columna esté lista para colocarse en la linea de transferencia.

15. Desenrolle una porcién adecuada de columna para introducirla en la linea de
transferencia a lo largo de la parte delantera del instrumento. Normalmente, basta con
dejar alrededor de una pulgada (unos 2,5 cm) de espacio entre la columna y el lado
izquierdo del panel delantero para la colocacién de la columna.

Nota Utilice guantes limpios, sin pelusa ni talco, para manipular el casquillo de la
columna y de la linea de transferencia.

16. Limpie unos 300 mm (12 pulg.) de la columna con un pafuelo humedecido en metanol.
17. Elija un casquillo adecuado para el didmetro externo de la columna.

18. Inserte la columna a través del casquillo, por el extremo cénico de este, y a través de la
tuerca de la linea de transferencia accionada por resorte.

19. Limpie la columna de nuevo con un pafiuelo humedecido en metanol.
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20.
21.

22.

23.

24.

2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

Figura 21. Orientacion del casquillo de grafito Vespel y la tuerca de la linea
de transferencia

Parte plana de la
tuercade lalinea
de transferencia

Tuerca de la linea de transferencia
Casquillo accionada por resorte

Figura 22. Orientacion del casquillo SilTite y la tuerca de la linea de transferencia

, > Parte plana de la tuerca de

la linea de transferencia

Tuerca de la linea
de transferencia

Casquillo SilTite

Inserte la columna nueva a través de la linea de transferencia del espectrémetro de masas.

Extienda con cuidado la columna fuera de la parte delantera para permitir la aplicacién de
la tuerca y el casquillo.

Inserte la columna a través de la tuerca y el casquillo (la parte plana de la tuerca estd
orientada hacia el espectrémetro de masas).

Utilice una oblea de marcaje para marcar y, después, eliminar los tltimos 10 mm de
columna y asi disponer de un extremo limpio y bien cortado.

Limpie la columna con una toallita humedecida en alcohol tras insertarla a través
del casquillo.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

25. Vuelva a empujar la columna con cuidado a través la linea de transferencia del
cromatografo de gases mientras mantiene la tuerca y el casquillo en la columna.

26. Inserte la columna a través de la linea de transferencia del espectrémetro de masas
y apriete la tuerca simplemente hasta que la columna ya no pueda deslizarse a través

del casquillo.

Figura 23. Colocacion de la columna en la linea de transferencia del espectrémetro de masas

27. Afloje la tuerca un cuarto de vuelta y empuje la columna con suavidad a través de la linea
de transferencia del espectrometro de masas hasta que solo toque el tapén de la fuente con
bloqueo de montaje en V.

28. Tire de la columna para sacarla 0,5 o 1 mm del tapén de la fuente con bloqueo de
montaje en V' y apriete la tuerca media vuelta.

Nota Para no forzar la introduccién de la columna en el tap6n de la fuente con bloqueo
de montaje en V cuando apriete la tuerca, tire de la columna en torno a 1 mm antes de
apretarla.

29. Asegtrese de que la columnay la tuerca estin correctamente instaladas en la linea de
transferencia del espectrometro de masas.

30. Retire el tapén de la fuente con bloqueo de montaje en V con ayuda de la herramienta de
insercién/extraccion.

31. Baje el mango para cerrar el enclavamiento de vacio.
32. Retire la herramienta de intercambio de fuentes.
33. Deje que se enfrie el tapén de la fuente con bloqueo de montaje en V.

34. Saque con cuidado el tapdn de la fuente con bloqueo de montaje en V de la herramienta
de insercién/extraccidn usando el soporte del tapén de la fuente.

Sugerencia Para evitar que quede polvo en el tapén de la fuente con bloqueo de montaje
en V, gudrdelo en un recipiente cerrado cuando no se esté usando.
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Sustituir la columna instalada de fébrica

35. Con el soporte de la fuente, coloque la fuente de iones en la herramienta de
insercién/extracciéon e instale la fuente de iones usando el enclavamiento de vacio.

Una vez que el instrumento ISQ 7610 se haya evacuado y esté listo para iniciar el barrido,
observe los espectros de aire/agua y busque posibles senales de fugas con una sefial amplia del
ion de m/z 28. Si detecta una fuga, detenga el barrido y apriete la tuerca poco a poco hasta que
no haya signos de fuga durante el barrido.

Instalacion de la columna en el puerto de entrada del cromatografo de gases

Thermo Scientific

1.

Retire la columna actual segin se describe en «Sustitucién de columna en un sistema
ISQ 7610 sin VPI ni fuente de iones de AEI» en la pdgina 7 o «Sustitucién de la columna
en un sistema ISQ 7610 con VPI y con una fuente de iones ExtractaBrite» en la

pagina 19.

a.

Abra la puerta delantera del cromatdgrafo de gases.

ADVERTENCIA RIESGO DE QUEMADURAS: El inyector, el horno y la linea de

transferencia pueden estar calientes. Espere a que se enfrien a temperatura ambiente
antes de tocarlos.

ATTENTION RISQUE DE BRULURE : l'injecteur, les détecteurs, le four et la ligne de

transfert peuvent étre chauds. Laissez-les refroidir avant de les toucher.

C.

d.

Afloje la tuerca de la linea de transferencia y extraiga la columna de la linea de
transferencia.

Afloje las tuercas del inyector y del detector, y extraiga la columna.

Extraiga la columna de la gradilla de columnas y del cromatégrafo de gases.

2. Conecte la nueva columna en el inyector dentro del cromatdgrafo de gases.

Nota Utilice guantes limpios, sin pelusa ni talco, para manipular el casquillo del
inyector y de la columna.

Desenrolle la columna lo suficiente para conectar ficilmente los extremos al inyector
y al detector.

Limpie unos 100 mm (4 pulg.) de la columna con un panuelo humedecido en
metanol.

Inserte la columna a través del casquillo y la tuerca de retencién del inyector (con el

extremo mds grande hacia arriba). Si se estd utilizando una tuerca de retencién M4,

deslicela sobre la columna a través del corte lateral. Limpie la columna de nuevo con
un pafiuelo humedecido en metanol.
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Sugerencia Deslice un septo con muescas en la columna antes de la tuerca de
retencién del inyector para facilitar la medicién de la distancia adecuada entre la
tuerca y el extremo de la columna.

d. Utilice una oblea de marcaje para marcar y cortar la columna a 1 cm (0,4 pulgadas)
del extremo, aproximadamente. Compruebe que el corte sea uniforme y plano con la
ayuda de una lupa. Repita el proceso si es necesario.

e. Introduzca un septo con muescas en la columna para mantener la tuerca de retencién
en esa posicién. Enrosque la tuerca de retencién en el inyector, pero no la apriete.

f. Asegtrese de que el extremo de la columna estd a la distancia adecuada de la parte
posterior de la tuerca del inyector (sin divisor = 5 mm, con divisor = 10 mm, PTV
[vaporizador de temperatura programable] y PTVBKF [vaporizador de temperatura
programable y retroflujo] = 30 mm).

g.  Ajuste la posicién de la columna de manera que el septo esté en contacto con la base
de la tuerca de retencidn. Apriete la tuerca de retencién con los dedos hasta que
perciba que comienza a apretarse con la columna.

h. Apriete la tuerca de la columna con los dedos hasta que perciba que comienza a
apretarse con la columna y, en ese momento, afiada un cuarto de vuelta.

i. Retire el septo con muescas de la columna.

3. Establezca los pardmetros del cromatégrafo de gases:
a. Defina la temperatura del horno y del inyector a 50 °C (122 °F).
b. Defina el caudal del gas portador a 1,0 ml/min.

c. Desactive la compensacién de vacio, que se ubica en el ment Carrier (Gas portador)
del cromatdgrafo de gases.

d. Utilice el conector del caudalimetro de la columna para comprobar que el caudal
fluye por la columna. Si no dispone de un caudalimetro, sumerja el puerto de salida
de la columna en un pequeno vial de metanol. Si hay burbujas, significa que el caudal
fluye por la columna. Si no hay flujo del caudal, compruebe que el gas portador estd
activado, que el puerto de entrada del cromatdgrafo de gases estd presurizado y que la
columna no estd obstruida. Si sigue sin haber flujo del caudal, consulte la
documentacién del cromatégrafo de gases o péngase en contacto con el servicio de
asistencia técnica.

e. Purgue la columna durante 10 minutos como minimo. Si ha utilizado metanol para
detectar el caudal de la columna, saque la columna del metanol durante el periodo
de purga.

f.  Inserte la columna en el conector del caudalimetro de la columna que bloquea el caudal.
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2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

4. Verifique que la columna no tenga fugas.

a. En el sistema TRACE 1310, seleccione el icono Leak Check (Comprobacién de
fugas) en el ment Maintenance (Mantenimiento). De lo contrario, realice la
comprobacion de fugas a través del sistema de datos cromatograficos. Consulte la
Guia de usuario del cromatdgrafo de gases de las series TRACE 1300 y TRACE 1310

para obtener mds instrucciones.

b. Comience la comprobacién de fugas.

Las vélvulas de divisién y purga del canal seleccionado se cierran automdticamente, y
el canal se presuriza con gas portador al valor de consigna de comprobacién de fugas.

El sistema monitoriza la presién durante un minuto. Si la presién no baja mds del
valor de sensibilidad méximo permitido, se habra superado la comprobacién de fugas.
Si no se supera la comprobacién de fugas, utilice el detector de gas para encontrar

y arreglar las fugas.

Sugerencia Pueden aparecer fugas si no se aprieta el racor del conector del
caudalimetro de la columna. Compruebe el racor antes de buscar la fuga en
otro lugar.

caudalimetro de la columna supere los 80 °C (176 °F). De lo contrario, se fundird
y dafard el instrumento.

m PRECAUCION DANOS EN EL INSTRUMENTO: No deje que el conector del

ATTENTION DOMMAGES A LINSTRUMENT : ne laissez pas le connecteur du
ﬂ débitmetre de la colonne dépasser les 80 °C (176 °F). Dans le cas contraire, il va
S

fondre et endommager I'instrument.

c.  Repita la comprobacién de fugas hasta que se indique que no hay presencia de fugas.

5. Calibre el flujo de gas portador (evaluacién de la columna):

a.  Empuje con cuidado el extremo de la columna capilar para introducirlo en la seccién
del caudalimetro del conector del caudalimetro de la columna.
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Figura 24. Conector del caudalimetro de la columna

Hacia el caudalimetro

Conecte el caudalimetro al racor especifico del conector del caudalimetro de
la columna.

Si dispone de un sistema TRACE 1310, seleccione el icono de Back Column
(Columna trasera) o Front Column (Columna delantera) en el ment Configuration
(Configuracién). De lo contrario, realice la evaluacién de la columna a través del
sistema de datos cromatograficos. Consulte la Guia de usuario de TRACE 1600

y TRACE 1610 para obtener mds instrucciones.

Seleccione Column (Columna) e introduzca las caracteristicas fisicas de la columna.

Si hay una precolumna/poscolumna, defina su longitud y didmetro interno nominal
en los mismos intervalos validos para la columna. Se anadirdn las siguientes dos lineas
en el menu.

Nota Para obtener los resultados mds reproducibles posibles, debe realizar una
evaluacién de la columna mds detallada. No obstante, los siguientes pasos, a pesar
de que es recomendable llevarlos a cabo, no son obligatorios.

Inicie la evaluacién de la columna. En funcién de las caracteristicas fisicas de la
columna, el sistema calcula y muestra el factor K de la columna pertinente. Al final de
la rutina, un mensaje indicard que la evaluacién se ha realizado correctamente.

Espere un factor K de aproximadamente 0,7-0,9 para una columna de 15 m con un
didmetro interno de 0,25 mm (1,3-2,0 para una columna de 30 m con un didmetro
interno de 0,25 mm). Si la columna no notifica un factor K que se cifia a este
intervalo o que no sobrepase 0,1 unidades del valor almacenado previo, compruebe si
hay una fuga o columna rota usando el detector de fugas. El factor K es la resistencia
medida de la columna. Un factor K demasiado bajo puede indicar la presencia de una
fuga en el sistema, mientras que si es demasiado alto, puede indicar la presencia de
una obstruccion.

Solucione los problemas que detecte y repita el ciclo de evaluacién de la columna
hasta que obtenga un factor K adecuado.



B> B s

Thermo Scientific

2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fébrica

6. Desconecte el caudalimetro de la columna:
a. Desconecte la columna del conector del caudalimetro de la columna.

b. Retire el componente de pléstico transparente, incluidos los racores, del horno y
déjelos aparte.

c. Cierre la puerta del cromatégrafo de gases.

7. Si es necesario, acondicione la columna antes de insertarla en el sistema ISQ 7610. El
acondicionamiento de la columna consta de pasar un caudal de gas portador a través de la
columna calentada a una temperatura programada, como se describe en las instrucciones
del fabricante de la columna.

IMPORTANTE No deje el tapén de la fuente en el instrumento demasiado tiempo.
Durante el acondicionamiento, coloque un casquillo sin orificio en la columna. A
continuacién, retire el tapén de la fuente del instrumento (no es necesario que vuelva a
instalar el cartucho de la fuente de iones). Vuelva a colocar el tapén de la fuente en el VPI
antes de extraer el casquillo sin orificio.

a.  Si no hay ninguna instruccién de acondicionamiento concreta, lleve a cabo el
acondicionamiento de la columna estableciendo una temperatura final de entre
10 y 20 °C por debajo de la temperatura méxima recomendada.

PRECAUCION DANOS EN EL INSTRUMENTO: El material expulsado por la
columna (sangrado de la columna) durante el acondicionamiento puede
contaminar la fuente de iones si la columna se inserta en la linea de transferencia
durante la fase de alta temperatura del acondicionamiento.

ATTENTION DOMMAGES A LINSTRUMENT : les matiéres rejetées par la colonne
(ressuage de la colonne) lors du conditionnement peuvent contaminer la source
d’ions si la colonne est insérée dans la ligne de transfert lors de la phase 4 haute
température du conditionnement.

ADVERTENCIA RIESGO DE INCENDIO: No utilice hidrégeno como gas portador
para el acondicionamiento de la columna. Podria ventilarse al interior del horno y
provocar un riesgo de explosién.

AVERTISSEMENT RISQUE D'INCENDIE : n’utilisez pas d’hydrogéne comme gaz

vecteur pour le conditionnement de votre colonne. Il pourrait étre ventilé a
intérieur du four et présenter un risque d’explosion.

b. Ponga en marcha el programa de transicion lenta de temperatura que recomienda el
fabricante. Un programa tipico se basarfa en mantener la columna a 40 °C (104 °F)
durante 15 minutos y, a continuacién, comenzar una rampa de 10 °C/min
(50 °F/min) hasta alcanzar entre 10 y 20 °C por debajo de la temperatura méxima
permitida en la columna. Mantenga la columna a esta temperatura durante dos horas.

Gufa del usuario del sistema ISQ 7610 29



2 Cambio de columna
Sustituir la columna instalada de fabrica

ﬂ PRECAUCION DANOS EN EL INSTRUMENTO: Nunca supere la temperatura
S

de funcionamiento mdxima indicada por el fabricante de la columna.

ATTENTION DOMMAGES A L'INSTRUMENT : ne dépassez jamais la température
m de fonctionnement maximum de la colonne indiquée par le fabricant.
& T
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Ajuste del espectrometro de masas ISQ 7610

Thermo Scientific

Los ajustes mejorardn el rendimiento del espectrometro de masas ISQ 7610. Para conseguir
una estabilidad 6ptima, comience a configurar los ajustes del instrumento solo cuando los
indicadores luminosos de la parte frontal estén en verde y no parpadeen. Estos indicadores
luminosos sefialan que el instrumento ha alcanzado el vacio adecuado y la tltima temperatura
definida. Si el sistema ha estado apagado durante un determinado periodo de tiempo (estd
frio), los componentes del instrumento tardardn mds tiempo (hasta 4 horas) en alcanzar una
temperatura y un vacio estables. Si no ha ventilado el instrumento ISQ 7610 (estd caliente),
los componentes tardardn aproximadamente 30 minutos en alcanzar el vacio y la temperatura
deseados.

IMPORTANTE Deje reposar el instrumento ISQ 7610 hasta que logre estabilizarse. De lo
contrario, podrian aparecer desviaciones de masa, cambios espectrales de masa o
alteraciones en la fragmentacion de los datos.

indice
* Acceso a los ajustes del sistema ISQ 7610
* Tipos de ajuste
* Ajuste del espectrémetro de masas ISQ 7610
* Uso de SmartTune

* Ajustes para DFTPP y BFB
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610
Acceso a los ajustes del sistema 1SQ 7610

Acceso a los ajustes del sistema ISQ 7610

R
0’0

Para acceder a la funcion AutoTune del sistema ISQ 7610 en el software Xcalibur

Abra el panel de sistema ISQ 7610 y haga clic en AutoTune Options (Opciones de
AutoTune) para abrir la ventana de AutoTune.

1.

Figura 25. Acceso a la funcion AutoTune desde el panel del sistema ISQ 7610

B 1SQ 7000 Dashboard

1 i M
AutoTune Options

& Water / Tune

Acalibur

) Status: Idle

Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
" MS transfer ine temp: 250°C
% lon source temp: 03T
Pressures
« Foreline pressure: B3mTomr
Misc
w Vacuum: oK
Turbo pump speed: 100 %
Clreagent gas flow  0.00 mL/min
Cl gas type Mone

Si ha configurado Advanced AutoTune o SmartTune para su fuente de iones de ionizacién
por impacto de electrones (EI) o ionizacién por impacto de electrones avanzada (AEI),
puede acceder a esas opciones haciendo clic con el botén derecho del ratén en AutoTune
Options (Opciones de AutoTune) y selecciondndolas del menut desplegable. Consulte la
Figura 26.
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610
Acceso a los ajustes del sistema ISQ 7610

Figura 26. Seleccion de las opciones de AutoTune

B 1SQ 7000 Dashboard

[ Tg AutoTune Options

Advanced AutoTune

El SmartTune

AEl SmartTune

Siatus: Idle

Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
w M5 transfer line temp: 250°C
% lon source temp: 23T
Pressures
« Foreline pressure: 53mTomr
Misc
« Vacuum: oK
Turbo pump speed: 100 %
Clreagent gas flow  0.00 mL/min
Cl ga= type None

Se abre la lista de tipos de ajuste disponibles.

< Para acceder a los ajustes del sistema 1SQ 7610 en el software Chromeleon

1. Vaya a la pestana ISQ de la consola de Chromeleon y haga clic en Tuning (Ajustes) para
abrir la ventana de ajustes. Consulte la Figura 27.
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610
Acceso a los ajustes del sistema ISQ 7610

Figura 27. Acceder al ajuste del sistema ISQ 7610 mediante la consola Chromeleon

@ chromeleon Console
@Bsck © Creste | Fie Edt View Tools Help

Instruments «

=[Q] Fiter

DESKTOP-62€30K9
[ DESKTOP62€30KS_1 7

s (st Jrer |
org 200 ©
wra__|wra ] ©
200[] 2011 o
Yes
94 o]
5.4£.006 [Tor]
Comnect ™, Omine Plot
[}
20000000
Welnes:
15000000
Service.
Fhamert Spectral piot could not be created.
10000000
Nospectra selected
= = Eg oo
i Tuning
‘ - . ‘ 0.00 125 250 375 5.0 625 7.50 8.75 10.00
Audit Trail

o= e [

1@ 0w k0
|3 @ 2z o ai ceco
13 @ aisaz o ai ceco
Fe @ 2z o ai ceco
15 @ aisaz o33 wi ceoo
[e 1@ 2isaz 10331 ai c6o
|5 @ 2isaz o330 6606
La @ 2isaz o330 6606
Fs @ oz o330 6606
10 | @ 21512022 A
= it [ @ 2isaiz 103 2 i 666 v Verio 72103 Gopyight® Therm Fishr Seeifc 2030 i gt reseed
- [z @ 2isai 103 2 i 666 66" GueriSins: NotComecd 4
(5 ous -

T

Instrument ‘DESKTOP-62K30K9_1' selected

2. Siha configurado Advanced AutoTune o SmartTune para su fuente de iones de ionizacién
por impacto de electrones (EI) o ionizacién por impacto de electrones avanzada (AEI),
puede acceder a esas opciones haciendo clic en Advanced AutoTune (AutoTune
avanzado) en la funcién Tuning (Ajustes). Consulte la Figura 28.
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610
Acceso a los ajustes del sistema ISQ 7610

Figura 28. Apertura del panel Tuning (Ajustes)

Tuning: Detector 1SQ

Instrument: DESKTOP-62K30K9_1

Choose a tune type to un

Advanced AutoTune Start Air & Water / Tune

El Smart Tune [] Has clean source Start El Smart Tune

Status

Autotune T

L e O e B I o I R I R I B I Y I B I O Y I o Y Y O B R R B R R Y SR ey
10 20 30 40 50 50 70 80 90

100
Stop tune
Awailable Tune Results
Name Type Date Modified Comment  |*

[l&] TSQ_AutoTune_20210908_Fail .. | Atachment 9/8/2021 1:12:40 PM -05:00 —
[&] TSQ_AutoTune_20210905_Pas_.. ; Attachment 5/8/2021 3:48:40 PM -05:00

TEA AvtoTune 20210808 Pas’ " Attachment 9/9/2021 4:30:25 PM -05.00

[#] TSQ_AutoTune_20210913_Fail .. | Attachment 81372021 1:15:44 PM -05:00
TSQ_AuteTune_20210913_Pas_. | Atachment 91372021 11:28:54 AM -05:.00

[#] TSQ_AutoTune_20210813_Pas_.. | Attachment 81372021 11:34:53 AM -05:00
TSQ_AuteTune_20210915_Pas_.. | Atachment 91572021 11:01:15 AM -05:00

[#] TSQ_AutoTune_20210816_Pas_.. | Attachment 81672021 10:58:53 AM -05:00
TSQ_AuteTune_20210917_Pas_.. | Atachment 9712021 11:37:29 AM -05:.00

[£] TSQ AutoTune 20210822 Pas_. : Atachment 82212021 11:37:57 AM -05:00 -

3. Se abre la ventana AutoTune con una lista de los tipos de ajuste disponibles. Consulte

Figura 29. Apertura de la ventana AutoTune

AutoTune: Detector 1SQ

Instrument: 1SQ

Sourcetype: [JEI [JCI [ A

Category: | Al

<]

Tune types: Description:
[ AE! Intial Tune (default) ~
[] AEI Full Tune (defautt)

[ AEl Tune (default) *
[] AEI Check (default) 3
[] AEI Diagnostics (default)

[] El Intial Tune (default)

[] El Full Tune (defautt) v

Start
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610
Tipos de ajuste

Tipos de ajuste

En esta seccion se explican los distintos tipos de ajuste de la funcién AutoTune del sistema

1SQ 7610.

Ajuste inicial de EI
Ajuste completo de EI
Ajuste de EI
Comprobacién de EI
Diagnéstico de EI
Ajuste de CI negativa
Ajuste de CI positiva
Ajuste completo de AEI
Ajuste de AEI

AEI Check (Comprobacién de AEI)
Diagnéstico de AEI

Ajuste inicial de El

EI Initial Tune (default) (Ajuste inicial de EI [predeterminado]): este ajuste se utiliza para
restablecer los pardmetros que podrian utilizarse como punto inicial para el resto de los otros
ajustes tras la limpieza de la fuente de iones. Por ello, solo debe usarse cuando la fuente de
iones estd limpia. Este ajuste también es el que debe utilizarse cuando se cambia a partir de un
archivo de ajuste heredado generado con el software anterior de control del instrumento. El
ajuste inicial de EI comienza a partir del archivo de ajuste que se almacena en el instrumento
en fdbrica, el cual debe tener valores de frecuencia adecuados y una calibracién de masa
cercana para considerarse valido. Durante el ajuste, la ganancia del detector se calibra para
generar aproximadamente 300.000 electrones por cada ion que colisiona contra el detector.
A continuacidn, el ajuste lleva a cabo una calibracién de masa y resolucién, configura las
lentes y pone en marcha la comprobacién de fugas. La tensién del repelente y del desbalance
del cuadrupolo se establecen en valores bajos para ajustar la resolucion de forma sencilla. Esto
puede hacer que este ajuste tenga una sensibilidad inferior que otros con tensiones mds
elevadas. Ademds, este ajuste genera espectros que se asemejan mds a los ajustes de fabrica, por
lo que el ingeniero del servicio técnico puede usarlo para crear un nuevo archivo de ajuste de
fibrica en el instrumento.
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Ajuste completo de El
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610

Tipos de ajuste

EI Full Tune (default) (Ajuste completo de EI [predeterminado]): este ajuste se utiliza para
reajustar el sistema por completo. El procesamiento de este toma mds tiempo, pero ofrece la

ventaja de volver a optimizar pricticamente todos los pardmetros que afectan la senal. Este
tipo de ajuste lleva a cabo la calibracién de la masa, configura las lentes y la resolucién, y pone
en marcha la comprobacién de fugas. La ganancia del detector se calibra para generar
300.000 electrones por cada ion que colisiona contra el detector. El ajuste completo de EI es
recomendable cuando la comprobacién del ajuste no genera resultados adecuados, cuando el
multiplicador de electrones estd muy usado (deberd ajustarse con una tensién alta), o bien si se
trata del primer ajuste del instrumento tras sustituir el multiplicador de electrones. A menos
que asi lo exija el procedimiento normalizado de trabajo (SOP), este ajuste no es el adecuado

para su uso diario ya que su procesamiento requiere mucho tiempo.

En la Figura 30 se muestra un informe de ajustes tipico de un ajuste completo de EI en un

sistema que emplea helio como gas portador.

Figura 30. Informe tipico de ajuste completo de El

Lab: Austin R&D

ISG Tune Results

Instrumient Name: 150

Tune Completed - Fri Feb 16 12:48:52 2018 Instrument [D: 100282000
Tune File: AutoTune EI_2013-02-16-1242-52.isgune User:
Tune Type: El Full Tune (default)
Starting Tune File:  (Last Saved Tune)
miz 69.07 miz 131.00 miz 219.00 miz 414.00 mizaogpp | SUETIR =
Int 208,981 312 Init 57 800,596 Init 58 427,720 Int 3,902,080 Int 4,080,884 | Poianty Prsitive
FWHM 0,67 FWHM 0,69 FWHM 0,67 FWHM 0,60 FWHM OS54 | oo ens voltage sy
Elegtron Enesgy HEY
Emission Curent sopA
I1| l"' 'l | lon Guide Fraquency 16530
| [ | l || Qi Frequency 10362
| | | || ” Mubpiler Vanage 16181 W
‘ | Distector Gain 30X10°5
| | ‘ M Transfer Line 15007
‘ | Filament Selecion 1
| | | [ | | lon Source Temperdie 200.0°C
| | | [ I | Faoraine Fressure 35 mTom
Y I T .lf.‘-. . - .f'.Lr.-". . .J.If.\"H lon Gauge Pressure 1.2 107 5 Tor
AT T T E O SN EC T
Full Scan Spectrum Mot Acquired
Mass Theory Abundance Relative Abundance Isotope Mass Theoretical  Isotope Abundance Isotope Ratio
Isotope Mass
66.99 80.00 137,120,032 100.00 7002 T0.00 1.403,708 102
13097 13082 65700608 4730 13108 12108 2,131,208 3
218.08 2igg2 04,681,264 4715 22000 2igmo 2681,022 415
41388 41388 2,415,356 178 41501 41408 202,338 8.38
501.89 501.97 2,353,385 1.72 503.04 s02.87 215,758 213
Airf Water Check H2O (% 18/80) 852  Leak Check: 3.10% of reference
N2 [3.2e/80) 53.50
02 (%32/80) 17.71
CO2 (%44/83) 124
N2 /H2O (%:28/18) B.14
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610

Tipos de ajuste

A continuacidn, se desglosan los resultados tipicos de un informe de ajuste completo de EI.

Intensidades de los picos:

—  Pico base 210.000.000

- m/z 502 2300.000

- FWHM = 0,4-0,8

Fondo de agua: m/z 18:69 <240 %

Tensi6n del repelente:

—  Helio como gas portador = 3-8 V

— Hidrégeno como gas portador = 7-15 V
Tensién del multiplicador

— Rendimiento normal: <2200 V

—  Tras la sustitucién del multiplicador: 22200 V
Presién de la bomba de prevacio inicial: <100 mTorr
Presién del medidor de ionizacién: <5 x 107 Torr

Nota El medidor de ionizacién y la bomba de prevacio inicial son dispositivos
opcionales. Su nivel de presién depende del caudal de la columna.

Relaciones isotdpicas:

- m/z70:69 = 0,8-3,0 %

- m/z220:219 = 3,2-6,0 %
- m/z503:502 =7,5-15 %

Comprobacién de fugas: <10 %

Lleve a cabo el ajuste completo de EI si sospecha que hay algiin problema en el sistema.

A continuacidn, se describen algunas condiciones que podrian indicar que existe un problema:

Aumento de la ganancia del detector: la ganancia del detector estd relacionada con la
tensién del multiplicador, por lo que si aumenta la ganancia, también lo hard la tensi6n.

Cambios en la comprobacién de fugas: los resultados de la comprobacién de fugas pueden
cambiar a lo largo del tiempo segin las condiciones del instrumento. Los sistemas que se
han ventilado recientemente y que se han expuesto al aire deberfan proporcionar un
resultado inferior a 10 % tras un dia de bombeo. Si el sistema no tiene fugas, la
comprobacién de fugas disminuird de manera constante con el transcurso del tiempo
hasta estabilizarse.
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3 Ajuste del espectrometro de masas 1SQ 7610
Tipos de ajuste

Ajuste de El

EI Tune (default) (Ajuste de EI [predeterminado]): se trata de una version abreviada del
ajuste completo de EI. Se recomienda su uso cuando se necesita un ajuste de mantenimiento
tras un ajuste completo de EI. Este ajuste configura la resolucidn, la masa, las lentes y la
sensibilidad del detector, pero no la ganancia de este. Necesita un archivo de ajuste inicial
guardado en el instrumento para proporcionar masas de 0,5 Da y anchos inferiores a

1 FWHM. Comienza con el tltimo ajuste guardado y configura la sensibilidad del detector
para generar un ion de 7/z 219 con una intensidad de 20.000.000" recuentos.

Comprobacion de El

EI Check (default) (Comprobacién de EI [predeterminado]): se utiliza para comprobar el
rendimiento del dltimo ajuste que se haya aplicado. La comprobacién de EI lleva a cabo una
comprobacién de fugas, verifica que la calibracién de la masa sea correcta (es decir, que el
margen de error de la masa sea inferior a 0,2 Da) y genera un informe. Si su procedimiento
normalizado de trabajo (SOP) lo permite, puede usar este ajuste para comprobar rdpidamente
que el ajuste anterior sigue generando espectros adecuados.

Diagnéstico de El

EI Diagnostics (default) (Diagnéstico de EI [predeterminado]): lleva a cabo un conjunto
completo de andlisis diagndsticos, que incluye una comprobacién de fugas, y genera un
informe. Esta opcién no realiza ningin ajuste, sino que utiliza los pardmetros del dltimo
ajuste guardado.

Ajuste de Cl negativa

CI- Tune (default) (Ajuste de CI- [predeterminado]): se utiliza para analizar muestras con
una ionizacién quimica (CI) negativa. El ajuste de CI- (NCI) estdndar lleva a cabo la
calibraciéon de la masa, configura las lentes y define la resolucién. En este tipo de ajuste,

se asume que el instrumento estd utilizando metano como gas reactivo para la ionizacién
quimica y se ajusta el caudal del sistema en 1,25 ml/min. Este ajuste no define la ganancia del
detector. El ajuste de CI- integrado comienza con el archivo de ajuste AutoTune_NCI mds
reciente, por lo que le recomendamos tener un archivo de ajustes adecuado guardado en el
ordenador del instrumento.

Nota Los ajustes de ionizacién quimica (CI) son muy distintos de los ajustes de ionizacién
por impacto de electrones (EI). No debe utilizar un ajuste de CI a menos que su
instrumento cuente con un volumen de iones de CI y gas reactivo de metano instalados.

! Esta cifra puede cambiar al usar la funcién SmartTune de EL
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Nota Si la tltima vez que se usé el instrumento fue en modo EI y con un ajuste de tensién
alta del repelente antes de pasar a una fuente de iones de CI limpia, se debe cargar en el
modo de ajuste manual un archivo de ajuste con una tensién de repelente baja (por ejemplo,
-0,5 V) y guardarse en el instrumento antes de llevar a cabo ajustes en el modo CI.

En la Figura 31 se muestra un informe de ajustes tipico de CI- en un sistema que emplea
metano como gas reactivo de CI.

Figura 31. Informe tipico de ajuste de CI- con metano como gas reactivo de Cl

15Q Tune Results

Instrument Name: 1S

TuneCompleted - Wed Jul 20 20:51:45 2018 Instrument ID: 1510142
TuneFile AuicTune NG| 2018-07-21-08-51-45.isqtune User:  1SQ1808528
TuneType:  Cl Tune(built in)
Sterting TuneFile:  [Lest Saved Tune)
miz 283.00 miz 451.33 miz §32.93 Bl lon Source Type .
Int1,622,583 Int 15,738,762 Int16, 792,036 Cl Flow 1.28 mL/min
FWHM 0.586 FUWHM 0.55 FWHM 0 52 Ol Gas Type Methane
Polarity Megative
Electron Lens Voltsge BV
Electon Enargy TO &V
Emiss ion Current 50 pa
lon Guide Frequency 16638
Q1 Freguency 10847
Multiplier Violtage 11890V
Detector Gain 20= 10 "E
MS Transfer Line 280.0°C
Filament Selection 1
lon Sowr e Temperstre 2000 °C
% & & FZ FE =& ¥ "R "R PR "R SR A g & & & Foreline Pressure 118 mTor
Full Scan Spectrum Mot Acguired
h=ss Theory Abundance  Relstive Abundance |sotopehMass Theoretical Is::'g |5 oiope Abundance otope Ratia
]
28258 25258 861,083 10.28 28402 25398 53793 622
451.98 45157 5,347,714 100.00 45302 452.57 739,153 781
6832 53 83298 8284979 9933 83389 633.96 1540388 1658
Air/\Water check is not performed in Lesk chedo not performed
Mass
Scalk

A continuacidn, se desglosan los resultados tipicos de un ajuste de CI- con metano como

gas reactivo.

* Intensidades de los picos:

—  Pico base: 452 0 633

—  Pico base 210.000.000

* Caudal del gas de CI: 1,0-4,0 ml/min (metano)
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Tipos de ajuste

¢ Corriente de emisidn:

~ 50pA

—  Valor de referencia estdndar

a corriente de emision puede definirse en el método del instrumento. El valor
Nota L te d de defi | método del inst to. El val
que se introduzca en el método debe coincidir con el valor del ajuste.

* Tensién del multiplicador:
— Rendimiento normal: <2200 V

—  Tras la sustitucion del multiplicador: 22200 V
* Presién de la bomba de prevacio inicial: <400 mTorr

o Presién del medidor de ionizacién: <1 x 107% Torr

Nota La presién de la bomba de prevacio inicial fluctia segtin el caudal del gas
reactivo de CI. A medida que aumenta el caudal del gas reactivo de CI, también
aumenta la presién de la bomba de prevacio inicial. La presién del medidor de
ionizacién también aumenta si se instala un medidor de ionizacién en el sistema.

* Relaciones isotépicas: m/z 453:452 = 5,8-11,8 %

Ajuste de Cl positiva

CI+ Tune (Ajuste de CI+): se utiliza para analizar muestras con una ionizacién quimica (CI)
positiva. El ajuste de CI+ (PCI) estdndar lleva a cabo la calibracién de la masa, configura las
lentes y define la resolucién. En este tipo de ajuste, se asume que el instrumento estd
utilizando metano como gas reactivo para la ionizacién quimica y se ajusta el caudal del
sistema en 1,5 ml/min. Este ajuste no define la ganancia del detector. El ajuste de CI+
integrado comienza con el archivo de ajuste AutoTune_PCI mis reciente, por lo que le
recomendamos tener un archivo de ajustes adecuado guardado en el ordenador del
instrumento.

Sugerencia Si utilizard amoniaco como gas reactivo, conecte el metano a uno de los
puertos de gas reactivo para la ionizacién quimica y el amoniaco al otro puerto. Ajuste el
instrumento que utiliza metano y, a continuacién, cambie al puerto de amoniaco. Espere
hasta que el nuevo gas reactivo haya purgado bien el tubo de CI antes de iniciar el andlisis.

Nota Para anadir un tipo de ajuste a la lista, consulte el apartado Modificacién de un
ajuste automadtico.

En la Figura 32 se muestra un informe de ajustes tipico de CI+ en un sistema que emplea
metano como gas reactivo de CI.
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Figura 32. Informe de ajustes tipico de Cl+ con metano como gas reactivo de Cl

1SQ Tune Results

TuneCompleted - ThuJul 21 19:55:00 2018
TuneFile: AutoTune PCI_2016-07-22-08-55-00 isgtune

TuneType: Gk Tune (built-in)

Starting TuneFile:  {Lsst Saved Tune)

Instrurment Name:  1ISQ

Instrument ID: 16802023

User:  IS01808528

El lon Source Type

Cl

miz 219.00 miz 414.00 m'z 652.00
Int4,280,124 Int 9,737,501 Int1,054,544 Cl Flow 1.5 ml/min
FWHM 0.55 FWHM 0.55 FUWHM 0.63 Cl Gas Type Wiethane.
Polarity Positive:
Electan Lens \eoltage 5V
Electran Enengy TO &V
Emission Current 50 pA
lon Guide Frequency 16834
1 Freguency 10881
Multiplier Voltage 11824V
Detectyr Gain 3.0x 105
MS Trensfer Line: 280.0°C
Filament Selection 1
lon Sowrce Tempersture 200.0 °C
e 2 2k & i ak sh ksl 3k U O Foreline Pressure 143 mTamr
Full Scan Spectrum Mot Acquired
Mass Theory Abundmce  Relstive Abundance Isolope Mess  Theoretical ls:;tf Isotope Abundance ks ctope Ratio
ViEES
Ha.98 8939 2,418,502 4.1 22000 21999 107,138 443
413.88 41398 5.868 351 100.00 41504 41498 472080 8058
a51.97 65198 808,816 13.78 6853.15 65298 75128 931
AirfWater check is not performed in Leak ched: not performed

Sugerencia Si utilizard amoniaco como gas reactivo, conecte el metano a uno de los

puertos de gas reactivo para la ionizacién quimica y el amoniaco al otro puerto. Ajuste el
instrumento que utiliza metano y, a continuacién, cambie al puerto de amoniaco. Espere
hasta que el nuevo gas reactivo haya purgado bien el tubo de CI antes de iniciar el andlisis.
Tenga en cuenta que el instrumento se bloqueard durante dos minutos aproximadamente
para evacuar el volumen entre las valvulas de gas cuando cambie de un gas a otro. En este
tiempo, el instrumento no responderd a ningiin comando nuevo. Es un comportamiento

normal.

A continuacidn, se desglosan los resultados tipicos de un ajuste de CI+ con metano como

gas reactivo.

* Intensidades de los picos:
—  DPico base: 414
—  Pico base 21.000.000

* Caudal del gas de CI: 1,5-4,0 ml/min (metano)
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Tipos de ajuste

¢ Corriente de emisidn:
- 25-50pA

—  Valores de referencia estdndar

Nota La corriente de emision es un valor de entrada, por lo que debe coincidir
con el valor definido en el ajuste.

* Tensién del multiplicador
—  Rendimiento normal: <2200 V a una ganancia del detector de 3 x 10°

—  Tras la sustitucion del multiplicador: 22500 V a una ganancia del detector de
2,1 x 10°

* Presién de la bomba de prevacio inicial: <400 mTorr

Nota La presién de la bomba de prevacio inicial flucta segtin el caudal del gas
reactivo de CI. A medida que aumenta el caudal del gas reactivo de CI, también
aumenta la presién de la bomba de prevacio inicial.

¢ Presion del medidor de ionizacién: <le-4 Torr

* Relaciones isotdpicas:

- m/z415:414 =5,8-11,8 %

IMPORTANTE La cantidad de agua del sistema afecta la sensibilidad. Si la fuente se ha
limpiado recientemente, la sensibilidad en la CI+ serd mayor. A continuacién, esta
disminuird a medida que se extraiga el agua. El metano es altamente reactivo con el agua.

Ajuste completo de AEI

AEI Full Tune (default) (Ajuste completo de AEI [predeterminado]): este ajuste solo debe
usarse con la fuente de iones de AEI. Proporciona un ajuste completo de AEI y se utiliza para
reajustar el sistema por completo. El procesamiento de este toma mds tiempo, pero ofrece la
ventaja de volver a optimizar pricticamente todos los pardmetros que afectan la senal. Este
ajuste define la ganancia del detector en 3 x 10°. Necesita un archivo de ajuste inicial
guardado en el instrumento que proporciona masas de 0,5 Da y anchos inferiores a

1 FWHM. Este ajuste lleva a cabo la calibracién de la masa, configura las lentes y la
resolucién, y pone en marcha la comprobacién de fugas. A menos que asi lo exija el
procedimiento normalizado de trabajo (SOP), este ajuste no es el adecuado para su uso
diario ya que su procesamiento requiere mucho tiempo.
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Ajuste de AEI

AEI Tune (default) (Ajuste de AEI [predeterminado]): este ajuste solo debe usarse con la
fuente de iones de AEL Se trata de una versién abreviada del ajuste completo de AEIL. Se
recomienda su uso cuando se necesita un ajuste de mantenimiento tras un ajuste completo
de AEI Este ajuste configura la resolucién, la masa, las lentes y la sensibilidad del detector,
pero no la ganancia de este. Necesita un archivo de ajuste inicial para la fuente de iones de
AEI guardado en el instrumento que proporciona masas de 0,5 Da y anchos inferiores a

1 FWHM. Comienza con el tltimo ajuste guardado y configura la sensibilidad del detector
para generar un ion de 72/z 219 con una intensidad de 200.000.000 recuentos.

AEI Check (Comprobacion de AEl)

AEI Check (default) (Comprobacién de AEI [predeterminado]): este ajuste solo debe usarse
con la fuente de iones de AEL. Se utiliza para comprobar el rendimiento del altimo ajuste que
se haya aplicado. La comprobacién de AEI lleva a cabo una comprobacién de fugas,
comprueba que la calibracién de la masa sea correcta (es decir, que el margen de error de la
masa sea inferior a 0,2 Da) y genera un informe. Si su procedimiento normalizado de trabajo

(SOP) lo permite, puede usar este ajuste para comprobar rdpidamente que el ajuste anterior
sigue generando espectros adecuados.

Diagnostico de AEI

AEI Diagnostic (default) (Diagnéstico de AEI [predeterminado]): este ajuste solo debe usarse
con la fuente de iones de AEIL Lleva a cabo un conjunto completo de andlisis diagnésticos,
que incluye una comprobacién de fugas, y genera un informe. Esta opcién no realiza ningtin
ajuste, sino que utiliza los pardmetros del tltimo ajuste guardado.

2 Esta cifra puede modificarse al usar la funcién SmartTune de AEL
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Ajuste del espectrometro de masas ISQ 7610

% Para ajustar el espectrometro de masas 1SQ 7610 mediante AutoTune en Xcalibur

1. Seleccione el tipo de ajuste que desea usar de la lista de tipos de ajuste disponibles.
Consulte la Figura 33.

Figura 33. Lista de ajustes disponibles en AutoTune
% 1SQ AutoTune

Sourcetype: (O El (O Cl @ ELVCI O AEl

Casr o

[] El Initial Tune (default) [] Display report
[] El Full Tune (defautt) when complete
[] El Tune (default)

[] El Check (default)

[] El Diagnostics (defautt)
[] CI- Tune (defaut)

[] Cl= Tune {default)

MNow running: | [] Show spectra

Action: |

‘9 Start

2. Active la casilla de verificacién Display report when complete (Mostrar informe una vez
completado) para ver el informe de ajustes una vez aplicado el ajuste.

Figura 34. Visualizacién de un informe de ajuste
1215Q AutoTune
Sourcetype: (J EI (O CI @ EI/CI O AEI

Category: ‘ Default Tune Types

] El Initial Tune (default) Display report
] El Full Tune {defautt) when complete
] El Tune {default)

(] El Check {default)

(] El Diagnostics (default)
] Cl- Tune {defaut)

] Cl= Tune {default}

Now running: | Show spectra

Action |

‘;’) Start

3. Active la casilla de verificacién Show spectra (Mostrar espectros) para mostrar los
espectros mientras el sistema implementa los ajustes.
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4. Haga clic en el botén Start (Iniciar) para comenzar a implementar los ajustes.

Nota Compruebe que las opciones de encendido/apagado de su ordenador no estén
configuradas para que entre en suspension mientras se estdn adquiriendo datos para el

ajuste. De lo contrario, se interrumpird la implementacién de ajustes.

Figura 35. Visualizacién de los espectros durante el ajuste automatico

2 1SQ AutoTune
Sourcetype: (O Bl O €1 @ BT O AR

Category: | Default

[] El Intial Tune (default)
[] El Full Tune {defautt)
[] El Tune (default)

[] El Check (default)

[] El Diagnostics (default)
[] CI- Tune (default)

[] Cl= Tune (default)

Tune Types

Display report
when complete

Mow running: |

Action: |

Pezk intensity: 1.36E+07

Show spectra

] Stop

5. Una vez que finalicen los ajustes, el informe de ajustes se abrird en el ZSQ Series Tune
Results Viewer (Visualizador de resultados de ajustes de la serie ISQ). Si no activé la casilla de
verificacién Display report when complete (Mostrar informe una vez completado),
puede hacer clic en View tune report (Ver informe de ajustes) en el panel del sistema

ISQ 7610 para ver el informe.
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Figura 36. Visualizacion de un informe de ajuste

Lab: Ausiin R&D Instrument Name: 1SQ
Tune Completed -Fri Feb 16 12:48:52 2018 Instrument ID: 100982000
Tune File: AutTune_El_2018-02-16-12-48-52 isqtune User
Tune Type:  El Ful Tune (default)
Starting Tune File:  (Last Saved Tung]
miz 88.07 iz 131.00 iz 219.00 miz 414.00 mizBozop o0 SR TR =
Int 209,991,312 Int 97 800,696 Int 98,427 720 Int 3,902,080 Int 4,089 854 Poiarty Positve
FUHM 067 FVVHU 089 FWHI 057 FWHM 060 FWHMOBH | oevommge 5w
Electron Energy Toev
Emission Gurent SpA
Ion Gugs Frequenty 1853.0
@i Frequency 10882
MuTpler voitage 1518.0W
Detecior Gain 30xWrs
MS Transfer Line 150.0°C
Fllament Salecion 1
lon Source Temperature: 2000°C
Foraline Prassure 38 mTom
) e e - o Ion Gauge Fressure 1.2 % 107 -5 Tor
L T i e e PN T T
Full Sean Spectrum Not Acquired
Msss  Theory  Abundance Relative Abundance lsciope Mass Theorstical lsotope Abundance  fsctope Ratio
Isatope Mass
e8ge 6000 137190032 100.00 7002 7000 1403700 100
130.87 13088 65,700,606 4788 13198 13188 2,131,208 324
21888 21888 54931264 4715 22000 21888 2,581,222 15
41388 41388 241535 178 415.01 41408 202.388 838
50188 501.87 2,383,385 172 503.04 50287 215758 13
A Water Check: H2O (1860) 658 Leak Check 3.19% of reference
N2 (%28088) 5358
02 (%3289) 7.7
COZ (w4410) 12¢
N2/H20 (%28/18) B18
Signature: Date:
Prinied on: Monday, February 28, 2018 Page 11

Nota El valor de la opcién Error Action (Accién de errores) no aporta informacién
diagndstica. Indica lo que ocurre durante el ajuste si en un dispositivo no se pueden
cumplir los criterios del ajuste. Los comentarios de parada sobre las acciones de error no
indican que no se haya implementado el ajuste.
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6. Compare este ajuste con un informe de ajustes anterior. Es normal que haya algunos

cambios en la altura de los picos, pero si detecta una diferencia significativa, consulte el
apartado Resolucion de problemas. Si se han realizado tareas de mantenimiento
recientemente en el instrumento, es muy probable que tenga una fuga en la columna,
en la vélvula de ventilacién o cerca del componente que ha recibido mantenimiento.

En la ventana Tune Results (Resultados de ajuste), puede abrir los resultados del ajuste,
imprimir el informe o cambiar la forma en la que este se muestra. Para guardar el informe,
haga clic en el icono H y guarde el documento como archivo Adobe Acrobat PDF.

Haga clic en Open Tune Results (Abrir resultados de ajuste), en la parte superior de la
ventana, y navegue hasta otro informe de ajustes del ordenador. A continuacién, haga clic

en Open (Abrir).

Figura 37. Apertura de un archivo de resultados de ajuste

% Load Tune Results File X
1T <« 05(C) » Users » Public » Public Documents > ThermolSQ » TuneResults v O Search TuneResults »p
Organize » New folder ==~ @ 0
[ Desktop A MName . Date modified Type Size “

=] Documents After hipot File folder
- Downloads ELCI File folder
J’) Music Old tunes File folder

= Pictures ﬁ (Mot Saved)_AutoTune AE|_2018-01-11-14-15-06.isqtuneres ISQTUNERES File 10KB

m Videos ﬁ (Mot Saved)_AutoTune_AE|_2018-01-11-14-20-36.isqtuneres ISQTUNERES File 10KB

£ 0s(C) ﬁ AutoTune_AEI_2017-12-13-10-38-10.isqtuneres ISQTUNERES File 47KB

& AutoTune AEI_2017-12-12-11-37-53.isqtuneres ISQTUMERES File 52 KB

= USB Drive (D:) [ AutoTune AE|_2017-12-13-13-36-0.isqtuneres ISQTUNERES File 56 KB

s USE Drive (D) ﬁ AutoTune_AE|_2018-01-04-12-57-29.isqtuneres ISCTUNERES File 56 KB

8270D_Spectra ﬁ AutoTune_AE|_2018-01-11-14-34-57 isqtuneres ISCTUNERES File 47 KB

182013 ﬁ AutoTune_AEI_2018-01-19-13-47-46.isqtuneres ISQTUNERES File 12KB

ﬁ AutoTune_EI_2018-01-03-08-22-43.isqtuneres ISQTUNERES File 62 KB

Toga0t3 W AutoTune_F1_2018-01-03-13-48-59.isqtuneres ISQTUMERES File 61KB

For_Alex JuneZ6 [ AutoTune_PCI_2018-01-04-09-08-33.isqtuneres ISQTUNERES File 15KB

15a3.2 [ Diagnostics_AE| 2017-12-13-13-44-45 isqtuneres ISQTUNERES File 32KB

ISO7000 5 W Niannnctics AF1 2018-01-12-11-2R-51 icntunerac 11272018 11-2R AR ISOTIHNFRFS File 37 KR 5
File name: “ v| Tune result files ~
Cancel
I

8. Haga clic en Print Report (Imprimir informe) para abrir el cuadro de didlogo de

impresion e imprimir el informe.
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Figura 38. Imprimir un informe de ajustes

P ———

General l

Select Printer

i Add Printer
=0 Fax
= Microsoft XPS Document Writer

Status: Ready [~ Prirttofile  Preferences

Location:

Commert- Find Prirter...
Page Range

&+ Al Number of copies: |1 El:
i i

c —

Prirt Cancel | |

-

9. Haga clic en Report Options (Opciones de informe) para seleccionar los grificos y los
informes que desea mostrar y modifique el nombre del instrumento. A continuacién,
haga clic en OK.

Figura 39. Seleccion de las opciones del informe de ajustes

Report Options

X
Lab name: || oK |
_ Goed |

Instrument name: | Cancel
Calc relative abundance using: |65 -
¥ Include signature line

Optional reports

" Diagrostics [ Devicesettings [ Tune type settings

Custom report
| | I Use custom report definition

||| File name:

10. Si la sensibilidad y la resolucién son adecuadas para procesar las muestras iniciales, ya
puede desarrollar o procesar un método.

Uso de SmartTune

Si ha configurado el software del sistema ISQ 7610 para usar las aplicaciones EI SmartTune
(SmartTune de EI) o AEI SmartTune (SmartTune de AEI), siga las instrucciones que aparecen
a continuacion para usarlas.
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< Para usar la aplicacion SmartTune

1. Haga clic con el botén derecho del ratén en AutoTune Options (Opciones de AutoTune)
en el panel del sistema ISQ 7610 y seleccione AEI SmartTune (SmartTune de AEI) o
EI SmartTune (SmartTune de EI), segtin la fuente de iones que tenga instalada en el
instrumento. Consulte la Figura 40.

Figura 40. Apertura de la aplicacién SmartTune

B 1SQ 7000 Dashboard

Advanced AutoTune
El SmartTune

Status Analyzer Power Maintenance

G Status: Direct Control

Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
w MS transfer line temp: 280°C
w  lon source temp: 158 °C
Pressures
« Foreline pressurs: 53mTor
Misc
w Vacuum: 0K
Turbo pump speed: 100%
Clreagert gasflow  0.00 mL/min
Cl gas type Maone

2. Se abrird la aplicacién SmartTune. Consulte la Figura 41.
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Figura 41. Visualizacion de la aplicacién SmartTune

"2 AE1 SmartTune

[] Firsttune after installing a clean AEl ion valume.

The tune file on the instrument is for an AEl ion source.

3. Sieste es el primer ajuste que implementa tras instalar una fuente de iones limpia, active
la casilla de verificacién correspondiente. Haga clic en la flecha verde situada a la derecha
del panel para iniciar la aplicacién SmartTune.

4. Laaplicacién SmartTune evalta el estado del instrumento y selecciona los ajustes
adecuados para el sistema. Los ajustes procesados o que se estén procesando, asi como el
porcentaje del proceso completado, se mostrardn en la ventana mientras SmartTune estd
en progreso. Consulte la Figura 42.

Figura 42. SmartTune en progreso

"2 AEI SmariTune

First tune after installing a clean AElion volume.

Currently Running AEIl Check (default)

la.ﬂEI Check (default) - 33 Frequency Tune
a.i.El Checl (default) - 32 Frequency Tune

@ AE| Chack (defautt) - @1 Frequency Tune
Lhecking.

Ia.i.EI Chech: (default) - lon Guide Frequency Tune
Ia.i.EI Chech: (defautt) - Initizlizing

@
@

The tune file on the instrument is for an AEl ion source.,
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5. Una vez que SmartTune haya terminado de ajustar el instrumento, aparecerd una marca
de verificacién de color verde en la ventana de SmartTune con una lista de todos los
ajustes que se han procesado y un breve resumen de los resultados. Consulte la Figura 43.

Figura 43. SmartTune completado

e AEl SmariTune

[] Firsttune after installing a clean AEl ion volume.

@ Tuning completed successfully.

I@Tuning is complete.

@ Ready to run samples.

@ rass

@ Check intensity passed.

g Mass 219 intensity instrument value = 315,979,867
9

(]

Masz 219 intensity tune results = 316,046,848

Check intensity
Check width nassed
The tune file on the instrument is for an AEl ion source,

6. Consulte el informe de ajustes para ver todos los resultados de SmartTune.

7. Consulte la Figura 44 que aparece a continuacién para ver el flujo de trabajo de
SmartTune.

Figura 44. Flujo de trabajo de SmartTune

*SmartTune does not run diagnostics when there is a tune failure due to high leak check or electron multiplier voltage.
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% Para ajustar el espectrometro de masas 1SQ 7610 con el software Chromeleon

1. Seleccione un ajuste de la ventana AutoTune. Haga clic en Start (Iniciar). Consulte la
Figura 45.

Figura 45. Ajuste del sistema ISQ 7610 con el software Chromeleon

AutoTune: Detector 1SQ

Instrument: 1SQ

Sourcetype: [ EI ] €I [] ARl Tune Types
Category: All ~

Tune types: Description:
[ AE! Intial Tune (default) ~
[] AEI Full Tune (defautt)

[ AEl Tune (default) *
[] AEI Check (default) 3
[] AEI Diagnostics (default)

[] El Intial Tune (default)

[] El Full Tune (defautt) v

Start

Close

2. Puede consultar el estado de los ajustes en el registro de auditoria en la pestana ISQ de la
consola de Chromeleon.

3. Para abrir un informe de ajustes, dirijase a la seccién Available Tune Results (Resultados
de ajuste disponibles), en el panel Tuning (Ajustes). Consulte la Figura 46.
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Figura 46. Localizar los informes de ajuste del sistema ISQ 7610 en el software Chromeleon

Tuning: Detector I1SQ

Instrument: DESKTOP-62K30K9_1

Choose a tune type to run

Advanced Auto Tune Start Air & Water / Tune

El Smart Tune: [[] Has clean source Start El Smart Tune

0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100

Stop tune

Available Tune Results

Mame Type Date Modified Comment -

[1&] TSQ_AutoTune_20Z10308_Fail .. | Attachment 5/8/2021 1:12:40 PM -05:00

TSQ_AutoTune_2021030%_Pss .  Attachment 8/9/2021 3:42:40 PM -05:00

TSQ_AutoTune 20210808 _Pss . | Attachment 8/3/2021 4:30:25 PM -05:00

TSQ_AutoTune_20210913_Fail .. | Atachment 8122021 1:15:44 PM -05:00

TSQ_AutoTune_20210913_Pss . | Attachment 81272021 11:28:54 AM -05:00

TSQ_AutoTune_20210913_Pas . | Attachment 81272021 11:24:59 AM -05:00

TSQ_AutoTune_20210915_Pas .. | Attachment 8182021 11:01:15 AM -05:00

TSQ_AutoTune_20210916_Pas . | Attachment 962021 10:58:53 AM -05:00

TSQ_AutoTune_20210977_Pas .. | Attachment 8172021 11:37:2% AM -05:00

[l TSQ AutoTune 20210927 Pas_ : Attachment 8/22/2021 11:37:57 AM -05:00 s

Close

% Para usar la aplicacion SmartTune en el software Chromeleon

Nota Los ajustes de configuracién del instrumento determinan si las opciones Advanced
AutoTune (AutoTune avanzado), EI SmartTune (SmartTune de EI) o AEI SmartTune
(SmartTune de AEI) se muestran en esta pdgina. Si no aparecen, compruebe la
configuracién del instrumento.

1. Las opciones EI SmartTune (SmartTune de EI) y AEI SmartTune (SmartTune de AEI) se
encuentran en la ventana Tuning (Ajustes). Segun la fuente de iones instalada, el software
mostrard AEI SmartTune (SmartTune de AEI) o EI SmartTune (SmartTune de EI).
Consulte la Figura 47.
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Figura 47. Acceder a las opciones SmartTune de El o AEl en el software Chromeleon

- O X
Tuning: Detector 1SQ
Instrument: DESKTOP-62K30K9_1
Choose a tune type to un
Advanced AutoTune Start Air & Water / Tune
SmartTune de — = — ]
El Smart Tune: [] Has clean source Start El Smart Tune
El o SmartTune L — — — — — — — — — 4
[ R T B R B T e O e R I P O R IO 0 Y 0 B S R O B B S R R R Y R B S R |
10 20 0 40 50 60 70 80 90 100
Stop tune
Available Tune Results
Name Type Date Modified Comment -
[l TSQ_AutoTune_20210308_Fail... | Attachment 8/8/2021 1:12:40 PM -05:00
TSQ_AutoTune_20210809_Pas . 9/9/2021 3:48:40 PM -05:00
TSQ_AutoTune_20210909_Pas_. | Atachment 5/5/2021 4:30:25 PM -05:00
TSQ_AutoTune_20210913_Fail .. | Atachment 81372021 1:15:44 PM -05:00
TSQ_AutoTune_20210813_Pas . Atachment 913/2021 11:28:54 AM -05:00
TSQ_AutoTune_20210813_Pas... | Atachment 81132021 11:34:53 AM -05:00
TSQ_AutoTune_20210815_Pas...  Atachment 51512021 11:01:15 AM -05:00
TSQ_AutoTune_20210916_Pas... 5/16/2021 10:58:55 AM -05:00
TSQ_AuteTune_20210917_Pas_. ' Atachment 8772021 11:37:29 AM -05:00
[&] TSQ AutoTune 20210922 Pas_ | Attachment 82212021 11:37:57 AM -05:00 s
Close

Si es el primer ajuste de SmartTune que se procesard tras instalar una fuente de iones

limpia, active la casilla de verificacion Has clean source (Tiene una fuente limpia).

Haga clic en Start EI SmartTune (Iniciar SmartTune de EI) o Start AEI SmartTune
(Iniciar SmartTune de AEI) segtin la fuente de iones que esté instalada en el sistema.

Consulte el informe de ajustes para ver todos los

resultados de SmartTune.

Consulte la Figura 48 que aparece a continuacién para ver el flujo de trabajo de

SmartTune.
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Figura 48. Flujo de trabajo de SmartTune

‘ Click El or AEI SmartTune ‘
Yes il No
—wleaning saurce? —l
o .--"""-”{- P

h
Reset Lens + Run El Check

EI/AEI Full Tune

) " Run Diagnostics* | 2nd No
J, —>| +find cause (dirty ion
source, etc.)

- No U
_ Doesthe Tune pass?  ~——

" Does the Tune pass .
criteria?

~,

15t Noj
Run El Tune }(7

Yes
Yes
Sture the cal m
gas intensity for I
5 samples

*SmartTune does not run dlagnustlcs when there is a tune failure due to high leak check or electron multiplier voltage.

Ajustes para DFTPP y BFB

La decafluorotrifenilfosfina (DFTPP) y el bromofluorobenceno (BFB) son compuestos de

calibracién que la Agencia de Proteccién Ambiental (Environmental Protection Agency, EPA)

de los Estados Unidos utiliza para determinar la idoneidad del espectrémetro de masas con

métodos especificos para el andlisis de compuestos orgdnicos voldtiles y semivoldtiles. Siga las

instrucciones que se muestran a continuacién para ajustar el instrumento de manera que
cumpla los criterios para analizar la DFTPP y el BFB.

El ajuste completo de EI o AEI que viene predeterminado de fibrica debe cumplir los criterios
de DFTPP o BEB. Si el ajuste no cumple los criterios requeridos, siga los procedimientos que

S€ recogen en esta seccion.

< Para ajustar el instrumento para analizar DFTPP o BFB mediante tipos de ajuste
personalizados

1. Abra el panel de sistema ISQ 7610 y haga clic en AutoTune Options (Opciones de
AutoTune) para abrir la ventana de AutoTune. Consulte la Figura 49.
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Figura 49. Acceso a la funcion AutoTune desde el panel del sistema ISQ 7610

B 1SQ 7000 Dashboard

Status: Idle

Instrument tune file
El source
Temperatures
«  MS transfer line temp: 250°C
«  lon source temp: 200°C
Pressures
« Foreline pressure:
Misc
« Vacuum:
Turbo pump speed:
Cl reagent gas flow
Cl gas type

2. Seleccione Advanced AutoTune (AutoTune avanzado) del menu desplegable. Consulte la
Figura 50.
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Figura 50. Seleccion de las opciones de AutoTune

B 1SQ 7000 Dashboard

Advanced AutoTune

El SmartTune

Status  Analyzer Power Maintenance

Status: Idle

Set Point
Instrument tune file
El source
Temperatures
« MS transfer line temp: 250°C
% lon source temp: 200°C
Pressures
«  Foreline pressure:
Misc
" Vacuum:
Turbo pump speed
Cl reagent gas flow
Cl gas type

1. Haga clic en Tune Types (Tipos de ajuste) para crear un nuevo tipo de ajuste. Consulte la
Figura 51.

Figura 51. Creacion de un nuevo tipo de ajuste
"% 1SQ AutoTune

Source type: ®E O O EL

Category: | Default Tune Types

[ El Initial Tune {default) A [] Display report
[ El Full Tune {defautt) when complete
[ Bl Tune (default)

] El Check (defaut)

[] El Diagnostics {default)

[ El Detector Sensitivity and Check

[] El Diagnostics_leakcheck

Mow running: |

Action: |

2. En el cuadro de didlogo Tune Types (Tipos de ajuste), seleccione el tipo de ajuste que
desea editar y haga clic en el botén Copy (Copiar). Consulte la Figura 52.
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Figura 52. Uso del cuadro de didlogo Tune Types (Tipos de ajuste)
Tune Types

El Tune (default)

El Checle (default)

El Diagnostics (default)
Cl- Tune (default)

Cl+ Tune (default)

Complete El tuning. Tunes and sets
detector gain to 21075, Starts with
last saved tune.

Ajustes para DFTPP y BFB

Se abre la ventana Edit Tune Type (Editar tipo de ajuste). En el campo Name (Nombre),
introduzca el nombre DFTPP Tune (Ajuste de DFTPP) o BFB Tune (Ajuste de BEB)

para el nuevo tipo de ajuste, seglin sus requisitos. Si lo desea, cambie la descripcion.

Consulte la Figura 53.
Figura 53. Creacidn del tipo de ajuste personalizado de DFTPP o BFB

Edit Tune Type

Name: |DFI'F‘F‘ Tune

Description: ‘Comple{e Eltuning. Tunes and sets detector gain to 3x1075. Starts with last saved tune.

Categories: | Default

Type: (® Tune and diagnostics () Diagnostics only Show advanced settings

|Generc|| | lon Source | Targets | Detector | Diagnostics | Report | Lenses | Resolution

Output tune filename prefic: |MOTune |

v

Starting tune file: |{Last Saved)

Mass calibration

(®) Perform mass calibration () Check mass calibration

4. Dirijase a la pestana Targets (Objetivos) y active la casilla de verificacién Tune Target Ion
Ratios (Ajustar relaciones de iones objetivo). Consulte la Figura 54.
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Figura 54. Ajuste de las relaciones de iones objetivo

Edit Tune Type

Name: |DFI'F‘F‘ Tune

Description: ‘Compleie El tuning. Tunes and sets detector gain to 3¢10™5. Starts with last saved tune.

Categories: | Default

Type: (®) Tune and diagnostics () Diagnostics anly Show advanced settings

General | lon Source ||Targe‘tg | Detector | Diagnostice | Report | Lenses | Resolution
Tune target ion ratios

Target mass Ratio
50 amu: X {25t0 51.5 amu)
69 amu: {51.5t0 78.5 amu)
131 amu: {78.5t0 132.5 amu)
215 amu: {132 5t0 220.5 amu)
414 amu: {220 5t0 415.5 amu)
502 amu: - {415.5 amu and above)

5. Para DFTPP: introduzca los valores que se indican a continuacién para las relaciones de
iones objetivo. Consulte la Tabla 1.

Tabla 1. Relaciones de iones objetivo para DFTPP

Masa objetivo

(Da) Relacion (%)
50 1,1

69 100

131 90

219 70

414 2

502 1,3

6. Consulte la Figura 55 para ver un ejemplo de un ajuste correcto de DFTTP.
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Figura 55. Ajustes objetivo de DFTPP

Edit Tune Type

MName: | DFTPP Tune

Description: ‘Comple:te El tuning. Tunes and sets detector gain to 2105, Starts with last saved tune.

Categories: | Default

Type: (® Tune and diagnostics () Diagnostics onby Show advanced settings

General | lon Source ||Targeis | Detector | Diagnostics | Report | Lenses | Resolution
Tune target ion ratios

Target mass Ratio
B amu: X (25to 51.5amu)
6% amu: | (51.5to 78.5 amu)
131 amu; (78.5t0 132.5 amu)
2158 amu: (132 5t0 220.5 amu)
414 amu: (220 5t0 415.5 amu}
502 amu: ¥ (415.5 amu and above)

7. Guarde el tipo de ajuste como DFTPP Tune (Ajuste de DFTPP).

8. Para BFB: introduzca los valores que se indican a continuacién para las relaciones de iones
objetivo. Consulte la Tabla 2.

Tabla 2. Relaciones de iones objetivo para BFB

Masa objetivo Relacion (%)

(Da)

50 1,1
69 100
131 55
219 60
414 2
502 1,3

9. Consulte la Figura 56 para ver un ejemplo de un ajuste correcto de BFB.
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Figura 56. Ajustes objetivo de BFB

Edit Tune Type

MName: |BFB Tune

Description: ‘Complete Eltuning. Tunes and sets detector gain to 2x1075. Starts with last saved tune.

Categories: | Default

Type: (® Tune and diagnostics () Diagnostics only Show advanced settings

General | lon Source ||Targets | Detector | Diagnostics | Report | Lenses | Resolution
Tune target ion ratios

Target mass
B0 amu: L A (25to 51.5amu)
69 amu: [0 % 15t 785am)
131 amu; A (78.5t0 132.5 amu)
215 amu: b (132 5t0 220.5 amu})
414 amu: 2 (220 5t0 415.5 amu)
502 amu: 5 2 (4155 amu and above)

10. Guarde el tipo de ajuste como BFB Tune (Ajuste de BFB).

11. Ajuste el instrumento con los tipos de ajuste creados recientemente como se describe en
Ajuste del espectrémetro de masas ISQ 7610.

Si el ajuste no puede implementarse, puede modificar los factores de ajuste objetivo para
DFTPP y BEB en la funcién Manual Tune (Ajuste manual) de ISQ.

< Para ajustar el instrumento para analizar DFTPP o BFB mediante la funcion de
ajuste manual

1. En el panel, haga clic en Air & Water/ Tune (Aire y agua/Ajuste). Consulte la Figura 57.
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Figura 57. Localizar la opcién Air & Water/Tune (Aire y agua/Ajuste) en el panel del
sistema I1SQ 7610

B 1SQ 7000 Dashboard

[ ]

g AutoTune Options S

B s
\ !

Method Editor HKcalibur

Instrument Control Shut Down

Status  Analyzer Power Maintenance

) Slalus: Idle
Actual Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
" M5 transfer line temp: 250°C 250°C
+ lon source temp 02T 200°C
Pressures
« Foreline pressure: B4 mTomr
Misc
« Vacuum: OK
Turbo pump speed: 100%
Clreagert gas flow  0.00 mL/min 0.00 mLsmin
Cl gas type None

2. Se abre la funcién ISQ Manual Tune (Ajuste manual de ISQ). Se abre el tltimo ajuste
que se haya guardado. Si el ajuste de DFTPP o BFB no es el tltimo que se guardé,
seleccione Load Tune File (Cargar archivo de ajuste) y abra el archivo de ajuste
correspondiente. En la pestana Target Tune Factors (Factores de ajuste objetivo), ajuste

los factores segin sea necesario hasta conseguir que se cumplan los criterios de ajuste de
DFTPP o BFB. Consulte la Figura 58.
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Figura 58. Configuracion de los factores de ajuste objetivo en el ajuste manual del

sistema 1SQ

=
-4 15Q Manual Tune

| Load Tune File [ Save Tune File | %Gatfmm Instrument Q Save to Instrument | €3 Reset -

Mass & Resolution Tune  Frequency Tune  Target Tune Factors

Firmware -

Target factors exist

Target mass
50 amu
69 amu
131 amu
219 amu
414 amu
502 amu

Target Factor

(2510 51.5amu)
(515t0 78.5amu)
(78510 1325.amy)

1) (132,510 220.5 amu)
(220,510 415.5.amu)
(415.5 amu and above)

Instrument status: Idle

Embedded system version: 210.72.91.24 .-

120.0

125

100.0

El ejemplo de la Figura 59 muestra un ciclo de DFTPP con una intensidad de m2/z 198
baja. En este ejemplo, la intensidad del ion de 7/z 198 era baja y el ajuste no se
implementé. Para aumentar la intensidad del ion de 7/z 198, se redujo la elevada
intensidad de masa en los factores del ajuste objetivo. Concretamente, se redujo la
masa objetivo de 502 Da de 1 a 0,8.

Figura 59. Ajuste de DFTPP con baja intensidad de m/z 198
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Apex Decafuorotriphenylphosphine Scan: #4088 AV 10.30- 10.31 min (3) Apex + cEI Full ms [25.00-500.00]
%
442
255
127 188
7
69
10
5 278
L]
1 442
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3. Para aumentar la intensidad del ion de 7/z 198, se redujo la elevada intensidad de masa

en los factores del ajuste objetivo. Concretamente, se redujo la masa objetivo de 502 Da
de 12 0,8. Consulte la Figura 60.

Figura 60. Modificacién de los factores de ajuste objetivo en el ajuste manual

=
-4 15Q Manual Tune

| Load Tune File |5 Save Tune File ‘ f,% Get from Instrument g Save to Instrurnent | £ Reset
Mass & Resolution Tune  Frequency Tune  Target Tune Factors

Firmware -

Target factors exist

Target mass Target Factor

50 amu (25to 51.5 amu)
69amu {515t0 78.5.amy)
131 amu: (78.5t0 1325 amu)
219amu; (132.5t0 2205 amu)
Hdamu: (220.5t0 4155 2mu)
502 amu: {415.5 amu and above)

Instrument status: Idle Embedded system version: 210.72.91.24 .:

4. Cuando el ajuste de DFTPP se procesa una vez reducida la masa objetivo de 502 Da,
aumenta la intensidad de m/z 198 y el ajuste es vélido. Consulte la Figura 61.

Figura 61. Resultados del ajuste de DFTPP con alta intensidad de m/z 198

120.0 _ ARex Decatuorotriphenylphosphine Scan: #4083 AV, 10.30 - 10.31 min (3) Apex + ¢ EI Full ms [35.00-500.00]
%
125
100.0 o8 P
875
750
625
255
s0.0
127
77
s 68
110
275
250 st 206
4h3
1
125 ‘
ool L. | ‘.I | | I N “\ \‘ A H‘H “ ‘\ i | I
125
miz
200
35 8 7 100 125 150 175 200 225 250 275 300 3%E 350 37e 400 3 120 475 500
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5. Puede introducir cambios similares si otras masas no cumplen los criterios de sensibilidad
de su método.

Haga clic en Save to Instrument (Guardar en el instrumento) para guardar los
pardmetros del ajuste en el instrumento y cerrar la funcién de ajuste manual.

6. Procese de nuevo la muestra de DFTPP y compruebe los resultados.

Nota Si el ajuste de DETPP o BFB sigue presentando errores tras configurar la relacién de
ajuste objetivo en la funcién de ajuste manual del sistema ISQ, limpie la fuente de iones.
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Creacion de metodos

Una vez que haya ajustado la configuracién del espectrémetro de masas ISQ 7610, puede
crear un método para cada componente de su sistema. Los métodos se utilizan para indicar al
sistema de GC/MS cémo recoger los datos.

indice
e Acceso al editor de métodos
e Creacién de un método de GC-MS en el software Xcalibur

¢ Creacién de un método de GC-MS en el software Chromeleon

Acceso al editor de méetodos

Para crear un método para el espectrémetro de masas ISQ 7610, el cromatdgrafo de gases
TRACE 1300 o 1310 y el muestreador automitico, utilice el editor de métodos. La forma de
acceder al editor de métodos es distinta en los sistemas que funcionan con el software Xcalibur
y en los que funcionan con el software Chromeleon. En esta seccidn se facilitan instrucciones
para acceder al editor de métodos en ambos sistemas.

Nota Para obtener mds informacién sobre la creacién de un método para otros
instrumentos y software, consulte la documentacién correspondiente.

Nota Todos los instrumentos configurados se muestran en el panel izquierdo de la
ventana Instrument Setup (Configuracién del instrumento). Si sus instrumentos no
aparecen, deberd configurarlos. Consulte el apartado «Reconfiguracién del instrumento»
para obtener instrucciones.
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< Para acceder al editor de métodos con el software Xcalibur

1. Haga clic en Method Editor (Editor de métodos) en el panel del sistema ISQ 7610.
Consulte la Figura 62.

Figura 62. Acceder al editor de métodos desde el panel del sistema ISQ 7610
B 1SQ 7000 Dashboard

View Tune Report
AutoSIM
Zcahbur

Shut Down

/) status: Idie

Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
w M5 transfer line temp: 250°C
« lon source temp: 203°C
Pressures
« Foreline pressure: B3 mTor
Misc
' Vacuum: oK
Turbo pump speed: 100 %
Clreagent gas flow  0.00 mL/min
Cl gas type Mone

2. Se abre la ventana del editor de métodos. Consulte la Figura 63. Aparecen los iconos de
todos los instrumentos conectados en el panel izquierdo. Solo se puede configurar un
instrumento cada vez. La flecha de color verde en la esquina inferior derecha del icono del
instrumento indica que estd activo. También se muestra el nombre del instrumento actual
en el ment principal.
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Figura 63. Ventana del editor de métodos

Nombre del instrumento

Fi
0| &
Methodype I | [Use oeneat scuisiton mehods o acaui any dta e

MStansferlinetemp:  [250 ={'C lonization mode: [El+) "R\mmvuenm

© GCrntine € Proberuntime
lon sourcetemp. B0 I Clostpe  [etene - GCmnt E

™ Aciibontrosholé: [0 Clomew:  [To0 Smiimin [Aomoaigmps] | © Spoter 100 Smin

o )[R et

Icono de flecha

< Para acceder al editor de métodos con el software Chromeleon

Para acceder al editor de métodos del espectrémetro de masas ISQ 7610, el cromatégrafo de
gases TRACE 1300 o 1310 y el muestreador automdtico, dirijase a Start (Inicio) > Thermo
Chromeleon > Chromeleon 7 y abra la aplicacién de software de Chromeleon. Se abrird la
consola de Chromeleon en la pdgina Thermo Scientific GCMS Home (Inicio del sistema
de cromatografia de gases y espectrometria de masas de Thermo Scientific). Consulte la
Figura 64.
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Figura 64. Consola de Chromeleon: pagina de inicio del sistema de cromatografia de gases y
espectrometria de masas de Thermo Scientific

@ Chromeleon Console »] -18]x
@Back )| Create | Fle Edt View Tools Help

Instruments « || € Launch eWorkflow - Smart Startup « - Smart Shutdown -

=0 e 7

Take Control | Morstor Baseline ~ (2 Command |, Detach [ <Autogenerated> -

Thermo Scientific GCMS Home | Sampler | Frontinet. | Oven | MSDevics | Frer | Audt | Queve

Injection details

Retertion tme:
Data vauk:

s L1 e oarencs
1

00000

400000

Message =

s this controler

i~ Thermo Fisher Scientiic confdental - ot for salel

EmBDKD - Chromeleon BDK Host Driver, Version 7.3 SR1 Build 5773 (RC) Copyright & 3008-2014 Thermo Fisher Scientific

Inc._Allights reserved

Nota Todos los instrumentos configurados se muestran en el panel izquierdo de la ventana
Chromeleon Console (Consola de Chromeleon:), en Instruments (Instrumentos) >
ISQPCNAME. Si sus instrumentos no aparecen, deberd configurarlos. Consulte el
apartado «Reconfiguracién del instrumento» para obtener instrucciones.

Creacion de un método de GC-MS en el software Xcalibur

10

R

< Para crear un método para el muestreador automatico, el cromatédgrafo de gases y el
espectrometro de masas 1SQ 7610 con el software Xcalibur

Nota Para obtener mds informacién sobre la creacién de un método para determinados
instrumentos y software, consulte la documentacién correspondiente.

1. Haga clic en Method Editor (Editor de métodos) en el panel del sistema ISQ 7610 para
abrir el editor de métodos. Consulte la Figura 65.

Gufa del usuario del sistema ISQ 7610 Thermo Scientific



4 creacion de métodos
Creacion de un método de GC-MS en el software Xcalibur

Figura 65. Acceder al editor de métodos desde el panel del sistema 1SQ 7610

B 1SQ 7000 Dashboard - X

ulo une pllons |ew une epolt

Editor de
métodos

Set Point

Temperatures
M5 transfer line temp:
lon source temp:
lon optics temp:
System over temp:
Repeller
Repeller voltage
Filament
Blectron lens voltage:
Electron energy:
Emission cument
Filament cument:
Filament condtion:
Lenses
Lens 1 voltage:
Lens 2 voltage:
Lens 3 voltage:
lon Guide

lon guide voltage:

Creacion de un método de muestreador automatico en el software Xcalibur

Utilice el editor de métodos para crear un método para el muestreador automdtico, si dispone
de uno.

Nota A continuacion, se detallan las instrucciones para configurar los pardimetros mds
comunes del sistema de muestreo TriPlus RSH. Consulte la documentacién del
muestreador automdtico para obtener informacién detallada sobre la configuracién.

% Para crear un método para el muestreador automatico
1. En el panel izquierdo, seleccione el icono correspondiente al muestreador automatico.

Se abre la vista de método. Consulte la Figura 66.
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Figura 66. Método del muestreador automatico

[ Untitled - Therme Xcalibur Instrument Setup
File TriPlusRSH Help

Dj=|| 8| x|2|

Rea

TriPlus RSH Autosampler - New
Method |
Select method mode and modules, and dlick Create New Method button

TRACE 1200 © GCliuids ° GCHeadspace  © SPME ¢ SPMEAmow € ITEX
Series GC

Creste New Method
Ijectors
> A Injector part A- ID: = [injector 1

Autosampler

UG Injector port B- D: [Nane ~]
Injector pert C - 1D [ Nere =
Injector port D - ID: [MNone |
Fiber conditioning port - ID: | None =
*150 Series Syringes
Syringe - ID; * [Mone |
‘Wash stations
Wash station - D: [MNone |
Derivatization station
Derivatization - ID: [None =
Agitator
Agitator - ID: * [Agitator 2 |

Rezdy

2. Seleccione una de las siguientes opciones: GC Liquids (Liquidos del cromatégrafo de
gases), GC Headspace (Espacio del cabezal del cromatégrafo de gases), SPME
(Microextraccidén en fase sélida), SPME Arrow (Técnica SPME Arrow) o ITEX
(Herramienta ITEX).

3. Introduzca la informacién de ID de las muestras. Debe rellenar los campos marcados con

un asterisco (*).

a.

Injectors (Inyectores): introduzca el ID de inyeccién en el puerto de inyector
correspondiente.

Syringes (Jeringas): introduzca la informacién del ID de la jeringa.

Wash Station (Estacién de lavado): introduzca la informacién de ID de la estacién
de lavado.

(Opcional) Internal Standard/Solvent Stations (Estaciones de disolvente o estdindar
internas): introduzca la informacién de ID de la estacién de disolvente o de la
estacién estdndar interna.

(Opcional) Cooled/Heated Trays (Bandejas refrigeradas/calefactadas): introduzca la
informacién de ID de la bandeja principal y, si se usan, las bandejas secundarias.

4. Haga clic en Create New Method (Crear nuevo método).

5. Siga estas instrucciones para configurar los ajustes generales de método de los liquidos del

cromatografo de gases (consulte la Figura 67):
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Figura 67. Ajustes generales de liquidos del cromatdgrafo de gases en el sistema de

muestreo TriPlus RSH

T Untted ~Trerma Yeatbar ament Sep
Fle TrPlusRSH _Help

o=\l & x|

TriPlus RSH Autosampler - GC Liquids
2 |

i
2

RACE

1300
eeeee C

njector A {jector 1) < Type: [Snge v

[Basc =l
Rapid mode

Rapid mode: [Dease =l
Syringe e

Syringe volume (L): 100 | Needle length (mm): |57 >

Sampling

Sandad v
i oo <]
[e =] || Postinieton duelime 5) oo <]
Sample
Ai
Sample viscosity
Sample type: [Non viscous +]

J

Height from bottom ().

Injector type (Tipo de inyector): seleccione Single (Unico) o Double (Doble) para

cada inyector.

Injection Mode (Modo de inyeccidn): escoja entre Basic (Bdsico), Enrichment
(Enriquecimiento), Enrichment Needle Solvent Option (Opcién de disolvente de
aguja de enriquecimiento), Internal Standard Double (Interno estindar doble),
Internal Standard Post (Interno estindar posterior), Needle Solvent Wash (Lavado de
disolvente de aguja), Solvent Flush Double (Limpieza de disolvente doble) o Solvent
Flush Post (Limpieza de disolvente posterior).

Rapid Mode (Modo rdpido): escoja entre Disable (Desactivar), After Sample Rinse
(Tras el enjuague de la muestra), After Bubble Elimination (Tras la eliminacién de
burbujas) o After Sample Asp. in Home (Tras la aspiracién de la muestra en el inicio).

Syringe Type (Tipo de jeringa): introduzca el volumen de la jeringa en pl. Introduzca
la longitud de la aguja de la jeringa en mm.

Sample Volume (Volumen de la muestra): introduzca el volumen de la muestra que se
inyectard en el cromatdgrafo de gases. Los valores tipicos estdn entre 0,5y 5 pl.

Plunger Strokes (Carreras del émbolo): seleccione el niimero de carreras del émbolo
que se aplicardn al succionar la muestra. Las burbujas de aire de la jeringa modifican
la cantidad de muestra inyectada, lo que puede provocar variaciones de la senal en
cada ciclo. Para evitar que esto ocurra, aumente el niimero de carreras del émbolo
para reducir las probabilidades de que se formen bolsas de aire en la jeringa. Los
valores tipicos estdn entre 3 y 10.

Air and filling mode (Aire y modo de llenado): escoja Auto (Automdtico) para utilizar
el modo predeterminado o Custom (Personalizado) para modificar los pardmetros.
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h.  Sample Viscosity (Viscosidad de la muestra): seleccione Viscous (Viscoso) si la
muestra es viscosa o Non viscous (No viscoso) si la muestra no es viscosa. Con una
muestra viscosa, la jeringa se rellena mds despacio que con una muestra no viscosa.
Dado que la cantidad de tiempo que se ahorra es muy pequena, es posible que resulte
mis sencillo definir este ajuste en Viscous (Viscoso).

i.  Sampling Depth in Vial (Profundidad de la muestra en el vial): active la casilla de
verificacién Bottom Sense (Sensor de base) e introduzca la altura de la base del vial
(en mm) a la que se colocard la punta de la aguja de la jeringa en el vial de la muestra
cuando se rellene.

j. Injection Depth (Profundidad de la inyeccién): seleccione Standard (Estindar) o
Minimum (Minimo) para indicar cémo se introduce la muestra en el cromatédgrafo
de gases. Si selecciona Standard (Estindar), el muestreador automdtico inserta la
aguja hasta el fondo en el puerto de inyeccién. Si selecciona Minimum (Minimo),
el muestreador automidtico apenas se introduce en el puerto de inyeccidn.

k. Pre-inj Dwell Time (s) (Tiempo de permanencia previa a la inyeccién [s]): utilice este
campo para introducir el tiempo (en segundos) que la aguja se mantendrd en el
puerto de inyeccidn antes de que el émbolo inyecte la muestra.

. Post-inj Dwell Time (s) (Tiempo de permanencia posterior a la inyeccién [s]): utilice
este campo para introducir el tiempo (en segundos) que la aguja se mantendrd en el
puerto de inyeccién después de que el émbolo inyecte la muestra.

6. Configure los ajustes de la pestana Washes (Lavados) (consulte la Figura 68):

Figura 68. Ajustes de lavado de liquidos del cromatografo de gases

T Untted ~Trerma Yeatbar ament Sep
Fle TrPlusRSH _Help

Dkl & x|
TriPlus RSH Autosampler - GC Liquids

General Washes | Sync. | Advanced | Basic
Washes

Nomber ofsavenis(s): [onge =]

Vissh staton T a——

Prenjecton

Solvent [~ =1 =l el =]

Cycles =

SoventvolumeGl): 10 =]

Rinse

Rinses: =

Rinse volume (uL): 1.0 -

Fostinjection
Solvent:

N
J
J
J

Sample

J

Cycles

‘

Solvent volume (1)

Ready

a.  Number of Solvents (Ntmero de disolventes): seleccione Single (Unico) o Multiple
(Varios) segtn el nimero de disolventes que utilizard para el método. Puede escoger
hasta cuatro disolventes: A, B, C o D.
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b. Wash Station (Estacién de lavado): escoja entre Standard Wash Station (Estacién de
lavado estdndar) o Large Wash Station (Estacién de lavado amplia). Consulte la
documentacién del muestreador automdtico para obtener mds informacién sobre las
estaciones de lavado.

c. Pre-injection (Preinyeccién): utilice los campos Solvent (Disolvente) y Cycles (Ciclos)
para definir el nimero de purgas de disolvente que ocurrirdn antes de que el
muestreador automdtico entre en contacto con la muestra. Incluya siempre un
enjuague de la muestra, ya sea antes o después de cada inyeccidn, para asegurarse de
que no se produce ningn tipo de contaminacién cruzada entre una inyeccién y la
siguiente. Configure los ajustes de manera que la jeringa se purgue con el mismo
disolvente que se utiliz6 en la ubicacién A, B, C o D, o con los disolventes Ay B, o C
y D. Normalmente, no hay ningin ciclo o hay 1 ciclo de purgas preinyeccién.

d. Rinse (Enjuague): utilice la lista Rinses (Enjuagues) para seleccionar el nimero de
veces que se enjuaga la jeringa con la muestra antes de cada inyeccidon. Gracias a los
enjuagues, se garantiza que la muestra que se inyecta no estd diluida con los
disolventes de enjuague residuales. Al purgar la jeringa con la muestra antes de la
inyeccién, la dilucién es minima. El ajuste estindar es entre 1 y 3 enjuagues. Sin
embargo, si tiene una cantidad de muestra muy limitada, es posible que prefiera
definir este campo en 0 para conservar la muestra.

e. Post-injection (Posinyeccién): utilice los campos Solvent (Disolvente) y Cycles
(Ciclos) para definir el nimero de purgas de disolvente que ocurrirdn después de que
el muestreador automadtico entre en contacto con la muestra. Debe incluir siempre un
enjuague de la muestra, ya sea antes o después de cada inyeccidn, para asegurarse de
que no se produce ningun tipo de contaminacién cruzada entre una inyeccién y la
siguiente. Puede configurar la jeringa para que se purgue con el mismo disolvente que
se utilizé en la ubicacién A, B, C o D, o con los disolventes Ay B, o Cy D.
Normalmente, hay entre 1y 5 ciclos de purgas posinyeccién.

Para crear un método para el espectrometro de masas ISQ 7610

Haga clic en el icono de ISQ 7610 situado en el panel izquierdo para crear un método para el
espectrometro de masas ISQ 7610.

1. Para crear un método de adquisicién desde el ment desplegable Method type (Tipo de
método), seleccione Acquisition-General (Adquisicién-General). Se utiliza un método
de adquisicién para recoger los datos.

Nota El método Maintenance (Mantenimiento) se utiliza para desgasificar o enfriar el
instrumento ISQ 7610 durante una secuencia. Esto puede resultar util si sabe que quiere
llevar a cabo estas tareas y lo quiere hacer de forma automatizada como parte de la
adquisicion de datos.

Thermo Scientific Gufa del usuario del sistema ISQ 7610 5



4 creacion de métodos
Creacion de un método de GC-MS en el software Xcalibur

Figura 69. Creacién de un método de adquisicién general para el espectrémetro de masas
1ISQ 7610

B Untted - Themo Xelbr stument Setp

Jse general acauisition methods to acauire any data .

vorstrlveterp: [0 T lniatonmoder [6 <] Run conpleion
soweterp: [0 T Gl [l 3]  GCantine € Prberntime
Acquisition treshold: [1000 =] Clgas flow: 700 Jmumin [ Apply toall groups € swpster [0 =min

T [V irer | OvelorSean
T | ek [ e et

2. Detina un valor para el campo MS Transfer Line Temperature (Temperatura de la linea
de transferencia del espectrémetro de masas). Este campo representa la temperatura de la
linea de transferencia, que es el tubo que contiene la columna cuando sale del horno del
cromatdgrafo de gases y entra en el espectrometro de masas ISQ 7610. La temperatura
méxima permitida es de 400 °C. Sin embargo, si establece la temperatura de la linea de
transferencia por encima del mdximo permitido para la columna, esta se dafiard y el
instrumento ISQ 7610 se contaminard.

Nota La temperatura méxima de la linea de transferencia o la velocidad a la que se
alcanzan las temperaturas mds altas de la linea de transferencia puede depender de
la temperatura de la fuente de iones y la temperatura del horno del cromatdgrafo
de gases.
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3. Defina la temperatura de la fuente de iones. Puede introducir un valor entre 0y 350 °C.
La temperatura éptima dependerd del analito. Las temperaturas mds elevadas mantienen
la fuente de iones mds limpia, pero pueden generar una mayor fragmentacion, lo que
podria reducir la sensibilidad. En el caso de la mayoria de los compuestos, la temperatura
adecuada es de unos 275 °C (valor predeterminado).

Nota Para obtener resultados 6ptimos, ajuste el instrumento a la misma temperatura a la
que llevard a cabo los anilisis en el método.

4. Active la casilla de verificacién Acquisition Threshold (Umbral de adquisicién) y, en caso
necesario, introduzca un valor para la altura minima de pico del archivo de datos. Si el
pico tiene una intensidad por debajo de este umbral, no se almacenard. Este ajuste puede
ayudar a reducir el ruido, pero también puede alterar las relaciones isotdpicas registradas,
ya que las sefiales isotépicas mds bajas podrian reducirse preferentemente.

5. Seleccione EI (Ionizacién por impacto de electrones) del menu desplegable Ionization
Mode (Modo de ionizacién).

Nota Seleccione CI solo si ha instalado un volumen de iones de ionizacién quimica en el
instrumento ISQ 7610 y ha conectado el gas reactivo para la ionizacién quimica a su
sistema. Si dispone de un método de ionizacién quimica, seleccione un tipo de gas para la
ionizacién quimica del ment desplegable y defina el caudal. (Habrd un retardo de

2 minutos cuando modifique los puertos para el tipo de gas de CI). Los valores tipicos de
la ionizacién quimica con metano en el caso de ionizacién quimica negativa (NCI) estén
entre 1,0 y 1,5 ml/min. Si se usa el metano para la ionizacién quimica positiva (PCI), los
valores tipicos de los caudales de gas suelen estar entre 1,5 y 2,0 ml/min.

6. En el grupo Run Completion (Finalizacién del ciclo), seleccione la accién que desea que
ocurra al finalizar el ciclo:
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a.  GC Run Time (Duracién del ciclo del cromatégrafo de gases): seleccione esta opcién

si desea que el ciclo del sistema ISQ 7610 finalice cuando termine el del cromatégrafo
de gases. Es la configuracién mds habitual.

b. Probe Run Time (Duracién del ciclo de la sonda): seleccione esta opcidn si tiene un

controlador de sonda instalado y desea que el ciclo del sistema ISQ finalice una vez
que termine el ciclo de la sonda.

c.  Stop After (Detener después de): seleccione esta opcidn para definir el ndmero de
minutos que durard el ciclo del sistema ISQ 7610. El final del ciclo puede ser entre
0y 1000 minutos. Esta opcién le permite detener la adquisicién cuando todos los
compuestos de interés se hayan eluido, pero el cromatégrafo de gases sigue a una
temperatura elevada para mantener la columna limpia. Le recomendamos que
seleccione esta opcidn, ya que ahorra tiempo de quemadura en el filamento.

Nota En el modo de adquisicién temporizada, el ciclo se detiene cuando el

sistema ISQ 7610 ha completado la adquisicién de la muestra final en el método.
Estos ajustes no aplican en este caso.

7. En el panel Scans (Barridos), haga clic en una fila de barrido para introducir la
informacién de barrido.

Figura 70. Introduccion de la informacién de barrido

FUntitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup.

_18]x]
Fie | 150 Series_Help
D|=E| 8| x|2
Method Setup
Methodiype:  [acquisiion - General ] [Use general acaistion methods to acauie any data tupe.
T MS tansferline temp:  [250 =°C lonzationmode: [E1 ¥ Fun compleion ————————————
& GCruntime " Probe run time.
lan source temp: 0 =t Ogeswpe  [mee 1] GCant Probe un &
@ -
I Acquistion theshold:  [1000 = C gas flow: 00 = mimin | Apolto ol geups stopater [I00 =] min
|Scans Groups
TRACE GC Uit T
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250 50550 02 (Last Saved) Centroid 250 |0&16

100,150,200 |02.02.02 |1.00,100.100 | (LastSaved) Centroid
4m 35150 01 (Last Saved) Centroid
¢ 450,614 01,02 1.00,1.00 (Last Saved) Centroid

TiFlus 100L5
Autasampler

[ 2 view Tune Report

Ready

NOT SAVED.

Nota Si alguna de las siguientes columnas que se mencionan a continuacién no se muestra
en el panel Scans (Barridos), puede hacer clic con el botén derecho del ratén sobre un
encabezado para mostrarlas. También puede reorganizar las columnas haciendo clic en el
encabezado de cada una de ellas y arrastrando hacia la izquierda o hacia la derecha.
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La columna Time (min) (Tiempo [minutos]) se utiliza para definir el momento en el
que el sistema ISQ 7610 comenzard a adquirir datos una vez que se pone en marcha
el cromatdgrafo de gases. Lo habitual es configurar el tiempo de demora necesario

para que el disolvente penetre en la columna antes de que comience una adquisicién.

Como ejemplo, en este método, el barrido del rango de masa de entre 50 y

550 Da se llevard a cabo en 0,2 segundos. El andlisis de tres masas de SIM
distintas, de 100, 150 y 200 Da respectivamente, comenzari en el mismo
momento; cada masa se analizard durante 0,2 segundos. El barrido completo y
los barridos de SIM simultineos comenzarin 2,5 minutos tras el inicio del ciclo
del cromatdgrafo de gases. El usuario recibird un conjunto completo de barridos
cada 0,816 segundos.

Transcurridos 4 minutos del ciclo del cromatdgrafo de gases, el barrido habrd
cambiado por completo. El rango de barrido completo serd de entre 35y 150 Da
y el barrido se llevard a cabo cada 0,1 segundos. Las dos masas de SIM serdn de
450 y 614 Da; el barrido de estas se llevard a cabo cada 0,1 y 0,2 segundos,
respectivamente. Estos barridos se repetirdn cada 0,312 segundos hasta que el
ciclo del cromatdgrafo de gases se haya completado.

Todos estos barridos utilizan el tltimo archivo de ajuste que se haya guardado en
el instrumento.

La columna Mass List or Range (amu) (Rango o lista de masas [Da]) indicar4 al
sistema ISQ 7610 qué masas debe analizar durante el barrido. En el modo de barrido
completo, introduzca la masa inicial y la masa final separadas por un guion. En modo
de SIM, introduzca uno o varios valores de masa en este campo (si son varios, deben
ir separados por una coma). Debe introducir cada rango de barrido completo en una
linea nueva.

Nota Cada una de las lineas de cada barrido debe contener tinicamente un rango de
barrido completo o masas de SIM individuales. No mezcle varios tipos de barrido en una

misma linea.

C.

En el modo de SIM, la columna Dwell or Scan Times (sec) (Tiempos de
permanencia o barrido [segundos]) define la cantidad de tiempo (en segundos) en
que el instrumento ISQ 7610 analiza la masa de iones de SIM. Si estd activado el
modo de barrido completo, la columna Dwell or Scan Times (sec) (Tiempos de
permanencia o barrido [segundos]) determina el tiempo de duracién de cada barrido.
Este valor deberd definirse para llevar a cabo entre 5 y 20 barridos a lo largo del pico
del cromatdgrafo de gases. Si el nimero de barridos es insuficiente, el drea del pico del
cromatografo de gases serd demasiado impreciso. Si hay demasiados barridos, la sefal
del instrumento ISQ 7610 perderd precision. El valor predeterminado es 0,2 s.

La columna Tune File Name (Nombre de archivo de ajuste) selecciona el archivo de
ajuste que se usard en este barrido. Este debe ser el archivo de ajuste automdtico que

haya creado segtin el apartado Ajuste del espectrometro de masas ISQ 7610. También
puede usar un archivo de ajuste especial para cada barrido.
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e. Lacolumna Scan Name (Nombre de barrido) contiene una descripcién del barrido.
El nombre puede usarse como etiqueta para indicar el compuesto que se utiliza con
el barrido.

f. La columna SIM Widths (Anchos de SIM) define el rango de anchura de la ventana
SIM. El rango de valores puede estar entre 0,01 y 10. El valor predeterminado es de
1 Da, lo que significa que el instrumento recogerd todos los iones de la masa de SIM
con un valor de +0,5 Da. Cuanto mids estrecho sea el ancho de SIM, mds especifico
serd el resultado.

g. Lacolumna Ion Polarity (Polaridad de iones) se utiliza exclusivamente si estd usando
el modo CI (ionizacién quimica), que es el Gnico modo que permite generar iones
positivos y negativos. En el modo EI, el valor de esta columna configurarse siempre
como Positive (Positiva).

h. La columna Data Type (Tipo de datos) determina si desea recoger espectros de masa
de perfil, centroides o nominales. Los espectros de masas centroides son los mds
habituales, ya que son los que utilizan la mayoria de las bibliotecas y los que generan
archivos de datos mds pequenos. Los espectros de masas de perfil proporcionan picos
espectrales de masa mds detallados y esto genera un gran archivo de datos que
contiene detalles que un espectro centroide no contiene. Cuando desee llevar a cabo
un barrido rdpido (hasta 20.000 Da/s), seleccione Nominal de la lista desplegable en
Data Type (Tipo de datos).

Figura 71. Seleccion de los espectros de masas nominales
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8. En el panel Groups (Grupos), revise la informacién de cada fila. A medida que crea

barridos en el panel Scans (Barridos), se muestra automdticamente la informacién en el
panel Groups (Grupos).

Nota Si alguna de las columnas que se mencionan a continuacién no se muestra en el
panel Groups (Grupos), puede hacer clic con el botén derecho del ratén para mostrarla.
También puede reorganizar las columnas haciendo clic en el encabezado de cada una de
ellas y arrastrando hacia la izquierda o hacia la derecha.

[ Untitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup
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a. La columna Time (Hora) muestra el momento en el que el espectrometro de masas

ISQ 7610 comenzard a adquirir este grupo concreto de barridos una vez que se ponga
en marcha el cromatdgrafo de gases.

b. La columna Total Scan Time (Tiempo total de barrido) indica la suma de todos los
barridos en cada segmento. El tiempo total de barrido también incluye el tiempo de
estabilizacion que ocurre entre barridos. En este método, que comienza transcurridos
2,5 minutos del ciclo del cromatégrafo de gases, se genera un conjunto de barridos
completo cada 0,816 segundos. Transcurridos 4 minutos del inicio del ciclo del
cromatdgrafo de gases, el barrido habrd cambiado por completo. A partir de ese
momento, los barridos se repetirdn cada 0,412 segundos hasta que se complete el
ciclo del cromatdgrafo de gases.

c. Lacolumna Chrom Filter On (Filtro cromatografico activado) activa el filtro
cromatografico. Este filtro optimiza los datos espectrales a medida que se adquieren
y posiblemente puede aumentar la relacién sefial-ruido, multiplicindola por 2 o mds.
El filtro cromatogrifico resulta especialmente ttil cuando se adquieren al menos
cuatro barridos completos a lo largo de un pico del cromatdgrafo de gases.
Normalmente, este ajuste suele dejarse activado.

d. Utlice la columna Chrom Filter Peak Width (Ancho del pico del filtro cromatogréfico)
para definir el ancho del pico de manera que coincida con el ancho del pico del
cromatografo de gases (en segundos). Si el ancho del pico que se define es demasiado
amplio, es posible que se reduzca la intensidad de la luz. El valor predeterminado es 1 s.
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La columna Filament On (Filamento activado) activa y desactiva el filamento en el
segmento seleccionado. Al desactivar el filamento, se prolonga su vida util y la fuente
de iones se mantiene limpia mds tiempo. Sin embargo, no se recogerd ningtin dato.
Utilice esta columna si se han eluido algunos de sus analitos antes del pico de
disolvente. Para conservar el filamento, puede crear un segmento que lo desactive
durante el pico de disolvente.

Utilice la columna Emission Current (Corriente de emision) para definir la corriente
de emisién que se utilizard durante la adquisicion. Para obtener una estabilidad y un
rendimiento analitico éptimos, utilice la corriente de emisién a la que se ha ajustado
el sistema. Sin embargo, si desea utilizar una corriente de emisién distinta, desactive
la casilla de verificacién Use Tune File Emission Current (Usar corriente de emisién
de archivo de ajuste) e introduzca el valor deseado en la columna Emission Current
(pA) (Corriente de emisién [pA]). Una corriente de emisién alta hard que aumente la
produccién de iones, pero la interaccién de demasiados iones en la fuente puede
provocar la degradacién de la resolucién y la senal.

La columna Last Tuned Detector Gain (Usar tltima ganancia de detector ajustada)
indica que desea usar la ganancia de detector definida en el archivo de AutoTune del
sistema ISQ 7610 o definirla y realizar su barrido con el ajuste manual. Si no necesita
utilizar la ganancia definida en el archivo de AutoTune del sistema ISQ 7610, puede
definir la ganancia manualmente. Las ganancias mds altas generan sefiales mds
amplias, pero pueden acortar la vida atil del detector cuando se detectan muestras
concentradas.

Utilice la columna CI Gas Flow (Caudal de gas de CI) para definir la velocidad del
caudal del gas reactivo. Recuerde definir el caudal de gas de CI en la columna Groups
(Grupos), asi como en la parte superior del editor de métodos. El valor tnico de la
parte superior del método se enviard al inicializar el espectrémetro de masas con el
método.

Utilice la columna CI Gas Type (Tipo de gas de CI) para definir el tipo de gas que
se conecta a uno o a ambos puertos de gas de CI (A o B). Asegtirese de que el gas que
haya asignado a un puerto esté efectivamente conectado al puerto, ya que cada gas
de ClI tiene una calibracién especifica de caudal y viscosidad del gas.

La columna Cal Gas (Gas de calibracién) activa el gas de calibracién durante un
ciclo. Este ajuste puede resultar util a la hora de confirmar que el sistema estd
generando iones y almacenando correctamente los datos en el disco. De forma
habitual, el ajuste estd desactivado, pero puede dejar que penetre un nivel bajo de
gas de calibracion en la fuente si selecciona la opcién EI (Ionizacién por impacto
de electrones). Si tiene un médulo de gas de calibracion de doble caudal, puede
seleccionar CI para que penetre mds gas.
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9. (Solo para métodos con el modo Acquisition-Timed [Adquisicién-Temporizada]) En el

panel Instrument Settings (Ajustes del instrumento), siga estos pasos:

Figura 72. Ajustes del instrumento para el modo de adquisicién temporizada

B untitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup I
Fle 150 Series Help
D=8 & x[®
ethod Setup
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lan source temp 200 =T Coasype  [Hehane iz
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Scans

120 121
s o
040 73
0.70 105
1.60 105
1.00 79
0.60 84
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120 129
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1.90 108
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I Allow for asymmetiic acquisiion windows
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| Fullscan
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Rt [l o o
Start time: 2 [I[Ia: min, End time: 0. [IEIE min.

A|Instrument settings

Tune fie

Tune fie (+}: [{Last Saved) -]

Tune File [ [Buotune 1ED =

|-Detector gain

teady

630 84 & Use last tuned detector gain X 1005
 Use speciled detector gair: SE005

@ Use tune file emission curent

 Use speciled emission curent:

mpounds: 15

View Tune Report

NOT SAVED

Utilice el grupo Tune File (Archivo de ajuste) para seleccionar el archivo de ajuste que
se usard en este barrido. Si estd utilizando la ionizacién por impacto de electrones
(EI), solo estard disponible el ment desplegable Tune File(+) (Archivo de ajuste [+]).
Si estd utilizando la ionizacién quimica (CI) negativa, seleccione un archivo de ajuste
del men desplegable Tune File(-) (Archivo de ajuste [-]). Seleccione
AutoTune_NCI para utilizar el archivo de ajuste automdtico de CI negativa mds
reciente que haya creado segtin el Capitulo 3, «Ajuste del espectrometro de masas
1SQ 7610». Si estd utilizando CI positivas, seleccione un archivo de ajuste del ment
desplegable Tune File(+) (Archivo de ajuste [+]). Seleccione AutoTune_PCI para
utilizar el archivo de ajuste automdtico de CI positiva més reciente que haya creado
segun el Capitulo 3, «Ajuste del espectrémetro de masas [SQ) 7610». De manera
predeterminada, el software escoger el archivo de ajuste de AutoTune_NCI o
AutoTune_PCI que haya creado mds recientemente.

En el grupo Detector Gain (Ganancia de detector), defina la ganancia del detector.
Seleccione la opcién Use last tuned detector gain (Usar tltima ganancia de detector
ajustada) para indicar que desea usar la ganancia de detector definida en el archivo de
AutoTune del sistema ISQ 7610. Si no necesita utilizar la ganancia definida en el
archivo de AutoTune del sistema ISQ 7610, puede definir la ganancia manualmente.
Las ganancias mds altas generan senales mds amplias, pero pueden acortar la vida atil
del detector o saturar el electrémetro con un nivel de sefal demasiado elevado cuando
se detectan muestras concentradas. Para definir manualmente la ganancia del detector,
seleccione la opcién Use Specified Detector Gain (Usar ganancia del detector
especificada) e introduzca el valor deseado en el cuadro de ganancia del detector.
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c.  Utilice el grupo Emission Current (Corriente de emisién) para definir la corriente
de emision que se utilizard durante la adquisicién. Para obtener una estabilidad y un
rendimiento analitico ptimos, utilice la corriente de emisién a la que se ha ajustado
el sistema. Sin embargo, si desea utilizar una corriente de emision distinta, seleccione
la opcién Use Specified Emission Current (Usar corriente de emisién especificada)
e introduzca un valor en el cuadro Emission Current (pA) (Corriente de emision
[pA]). Una corriente de emisidn alta hard que aumente la produccién de iones, pero
la interaccién de demasiados iones en la fuente puede provocar la degradacién de la
resolucién y la sefal. El margen de error es de +0,5 pA.

10. Segtin corresponda, utilice las opciones del grupo Scan Settings (Ajustes de barrido) para
definir mds detalladamente la configuracién de su método.

Figura 73. Ajustes de barrido para el modo de adquisicién temporizada
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a. Laseccién Time Summary (Resumen de tiempo) registra el tiempo de barrido total
resultante, el tiempo de SIM y el tiempo de permanencia més bajo de su método.
Estos valores son solo a titulo informativo, pero no pueden editarse.

i. El valor de Resulting Total Scan Time (Tiempo de barrido total resultante)
corresponde al ancho del pico de la linea de base dividido entre el nimero de
puntos deseados a lo largo del pico. Estos valores deben actualizarse si los criterios
de su método no coinciden con los valores predeterminados.

ii. El valor de SIM (SIM) corresponde a la duracién total de todos los barridos de
SIM para cada compuesto de la lista. Este valor coincidird con el tiempo de
barrido total a menos que el método contenga también un evento de barrido
completo.
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iii. El valor del campo Lowest Dwell Time (Tiempo de permanencia mds bajo) es el
tiempo de permanencia mds bajo alcanzado por los ajustes del método. Cuando
se activa la casilla de verificacién Optimize (Optimizar), si el tiempo de
permanencia mds bajo es considerablemente inferior al tiempo de permanencia
solicitado, significa que se ha alcanzado el intervalo minimo; por otro lado, si el
tiempo de permanencia mds bajo es considerablemente mds alto que el tiempo de
permanencia solicitado, significa que se ha alcanzado el intervalo requerido.

b. El panel Window Optimization (Optimizacién del intervalo) permite acceder a los
ajustes de optimizacién del intervalo. Cuando se activa la casilla de verificacién junto
a la opcién Optimize (Optimizar), los intervalos de adquisicion se configurarin
automdticamente segun el intervalo de adquisicion y el tiempo de permanencia
objetivos definidos en este panel. Para los métodos de SIM complejos, esta opcién
garantizard la creacién de un método que permita alcanzar los barridos solicitados
por pico.

Detalles del algoritmo: si se activa la casilla de verificacién Optimize (Optimizar),
los intervalos de adquisicién de SIM del método se definen con el valor del ajuste
Desired Window (Intervalo deseado) a menos que el valor configurado para Desired
Min Dwell Time (Tiempo de permanencia minimo deseado) no pueda cumplirse
con el nimero de barridos definido en Desired Scans Per Peak (Barridos deseados
por pico). Si esto ocurre, los intervalos de adquisicidn se reducirdn hasta que se
cumpla el tiempo de permanencia minimo deseado o hasta que se alcance el
intervalo minimo. Si se alcanza primero el intervalo minimo, el tiempo de
permanencia minimo se reduce hasta un valor que permita alcanzar el valor de
Requested Scans Per Peak (Barridos requeridos por pico). Si el tiempo de
permanencia minimo absoluto del instrumento, que es 0,5 ms, se alcanza antes de
que se obtengan los puntos solicitados en el pico, el valor del campo Minimum
Window (Intervalo minimo) se reduce hasta que se alcanzan los criterios del campo
Desired Scans Per Peak (Barridos deseados por pico) o el intervalo minimo absoluto
permitido en el instrumento, que es 0,24 minutos. En este caso, que es muy poco
frecuente, deberd reducir el valor de Desired Scans Per Peak (Barridos deseados por
pico), aumentar el valor de Min Baseline Peak Width (Ancho minimo del pico de la
linea de base) o reducir el nimero de transiciones contenidas en su método para

poder guardarlo.

Configuracidn: la casilla de verificacién Optimize (Optimizar) no estd activada de
forma predeterminada. Cuando se activa la casilla de verificacién Optimize
(Optimizar), puede ajustar la configuracién en el panel para optimizar el método.
Cuando la casilla de verificacién no estd activada, debera introducir manualmente los
intervalos de adquisicién. Los valores predeterminados del optimizador de intervalos
deben devolver resultados razonables al aplicarse en métodos normales. Los valores
predeterminados son los siguientes:

Desired Min Dwell Time (Tiempo de permanencia minimo deseado): 10 ms
Desired Window (Intervalo deseado): 0,6 min

Minimum Window (Intervalo minimo): 0,3 min
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— Cambie el tiempo de permanencia minimo en el campo Desired Min Dwell
Time (Tiempo de permanencia minimo deseado). Si su método tiene
muchas transiciones, le recomendamos reducir el tiempo de permanencia
minimo deseado. Tenga en cuenta que cuanto mayores sean los intervalos de
adquisicion de su método, menor serd el tiempo de permanencia medio.

— Cambie el valor del intervalo de adquisicién deseado en el campo
Desired Window (Intervalo deseado). El intervalo deseado es la cantidad de
tiempo durante el que se llevard a cabo el barrido en busca de una transicién
alrededor de un tiempo de retencién determinado que garantice la
observacién de un compuesto. Se puede definir un intervalo deseado de entre
0,24 y 5 minutos. Deberd ser lo suficientemente amplio para que una
alteracion del tiempo de retencién no provoque que se pierdan compuestos.
Si los tiempos de retencién del compuesto del método son dudosos, incluya
tiempo adicional en este intervalo. Tenga en cuenta que, cuanto mds
prolongado sea el tiempo de permanencia de los compuestos, mds estrechos
resultardn los intervalos de adquisicién.

— Cambie el valor del intervalo de adquisicién minimo en el campo
Minimum Window (Intervalo minimo). Se puede definir un intervalo
minimo de entre 0,24 y 5 minutos. Este intervalo es el periodo de tiempo
minimo durante el que deberd llevarse a cabo el barrido en busca de una
transicion alrededor de un tiempo de retencién determinado que garantice la
observacién de un compuesto. Defina el intervalo minimo en el valor
minimo que permita evitar que los tiempos de retencién del compuesto
queden fuera del intervalo de adquisicién.

Nota Si se alcanza el limite de tiempo de permanencia y el intervalo minimo
aceptable queda por debajo del limite de 0,24 minutos, el método presentard
un error y deberd usarse una lista mds corta.

En el grupo Peak Width (Ancho de pico), puede cambiar el ancho minimo del pico
de la linea de base y los barridos deseados por cada pico. Estos valores se utilizan para
calcular el tiempo total de barrido, que incluye el tiempo de SIM y el tiempo de
barrido completo. El valor minimo del ancho del pico de la linea de base debe ser,
aproximadamente, el tiempo de pico cromatogrifico mds corto de su andlisis.

En el grupo Full Scan (Barrido completo), puede indicar si debe llevarse a cabo un
barrido completo con SIM. El rango de masa, la duracién del barrido y las horas de
inicio y finalizacién del ciclo pueden definirse una vez que se haya seleccionado el
botén Use Full Scan with Mass Range (Usar barrido completo con rango de masa).
El tiempo de barrido completo reduciri el tiempo de SIM sin que aumente el tiempo
de barrido total. Si solo desea usar el barrido completo para parte de su método,
puede introducir la hora de inicio y de finalizacién del barrido completo.

En el grupo Acquisition Options (Opciones de adquisicién), active la casilla de
verificacién Allow for Asymmetric Acquisition Windows (Permitir intervalos de
adquisicién asimétricos) para anadir tiempo adicional al inicio o al final de un
intervalo de adquisicién sin que afecte otros intervalos y periodos del barrido.
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Cuando seleccione esta opcién, las columnas Pre-width (Anchura previa) y

Post-width (Anchura posterior) se afiadirdn a su método. Introduzca los tiempos
adicionales en estas columnas.

Nota Esta opcién solo estd disponible cuando la optimizacién de métodos no
estd activa.

Active la casilla de verificacién Allow Dwell Time Prioritization (Permitir
priorizacién del tiempo de permanencia) para aumentar los tiempos de permanencia
de los barridos seleccionados. Las opciones disponibles para cada barrido son Normal
o High (Alta). Si se da prioridad alta a un barrido, el tiempo de permanencia

aumentard en el valor que introduzca en el cuadro High Priority Multiplier
(Multiplicador de alta prioridad).

f.  Sidesea crear un vinculo a un método externo, seleccione la casilla de verificacién

Link to External File (Vincular a un archivo externo). Puede vincular un archivo de
método .csv o .xml.

Nota Para editar los barridos desde el editor de métodos del instrumento ISQ 7610,

desactive la casilla de verificacién Link to External File (Vincular a un archivo
externo).

g.  Una vez que haya hecho clic en Link to External File (Vincular a un archivo
externo), se abre el cuadro de didlogo SIMBridge. Escoja el idioma del archivo de
método del ment desplegable Source Locale (Localizacion de la fuente).

Figura 74. Configuracion del idioma de fuente de los archivos de método mediante SIMBridge
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Ready

NOT SAVE
h.  Busque el archivo.
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Figura 75. Vinculacién a un archivo externo mediante SIMBridge
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i.  Haga clic en Open (Abrir) para abrir el método en SIMBridge

Si es necesario, cambie los encabezados de método en el archivo original para que

coincidan con los del editor de métodos. Una vez que se valide el método, aparecerd

una marca de verificacién verde.

Figura 76. Modificacion de los encabezados de método en SIMBridge

[Efuntitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup

Fle _15GSeries Help

Dis|| 8| x|2|

“ Method pe:  [Acquisiion - Timed _v] | Use timed acquistion methads to acquie timed SIM data
150 Ser SIMBridge E]
4150 Series LElieiatie o = 1[4 [A) | source locale: [Engish (Uniked States) ] Dttt [, = |
e i 200 23 | Ve of fle: [ UsersAhin Deskionglert_STH_Method_Gioups_mod? cs
I~ acauistionthreshold:  [1000 =
Impott map
Colurmnin file | Map fo
Nare 2 |4
tat Time | Start time:
|StopTime | End time Fe
bass Mass 23
TiPlus 100LS 23
Autosanpler
Resuits - 15 compounds found.
me | RT__| Window [min) | lon Polaiity | Mass [ Fre-width (min) | Post-width (min) | Start tie | End tine | Vial Fosition | Dwel Time Prioriy J
168 72 Fosive 54 D [ 104 Normal
2 13 18 Posive 108 D 0 04 122 Hormal
3 128 12 Posive 121 D 0 122 134 Normal
4141 14 Fosive 113 D 0 134 148 Normal
5 151 06 Positve 79 D 0 g 154 Hormal
6 156 04 Fosive 73 D 0 154 158 Normal
7 1815 07 Posive 105 0 a 158 185 Hormal
8 1725 15 Fosive 105 D 0 65 18 Nommal iy mutpter: 5]
3 185 1 Fosive 73 D o 18 15 Hormal
0193 06 Posive 84 D 0 19 195 Normal
now2 12 Fosive 129 D 0 196 208 Normal | [P B
few Tune Report
Ready NOT SAVE

k. Haga clic en Open (Abrir) y se abrird el método externo en el editor de métodos.
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Figura 77. Visualizacién de un archivo vinculado en el editor de métodos
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. Introduzca el nombre del analito en la columna Name (Nombre) (que hace referencia
al nombre del analito) o, en el archivo externo, introduzca el nombre del analito en la
primera columna. También puede hacer clic en esta ventana con el botén derecho del
ratén para buscar un analito dentro de su método. Esta funcidn resulta ttil si necesita
editar un analito en un método complejo.

m. En la columna RT (Tiempo de retencién), introduzca el tiempo de retencién para los
métodos de SIM. El tiempo de retencion es el tiempo que tarda un analito de pasar
desde el puerto de entrada de la columna hasta el detector.

n. En la columna Window (min) (Intervalo [minutos]), defina el tiempo de
adquisicién. Los intervalos de adquisicién mds cortos aumentan la sensibilidad, pero
pueden hacer que se pierda el pico si son demasiado breves. Cambiar el tamano del
intervalo solo afecta la sensibilidad si reduce el nimero de compuestos que se analizan
en un segmento. Si los intervalos no se superponen, no verd ninguna mejora a la hora
de reducir el tiempo de adquisicién.

o. En la columna Mass (Masa), introduzca la masa del ion que desea supervisar.

p. Utilice la columna Ion Polarity (Polaridad de iones) si estd usando el modo de CI
para indicar al instrumento que genere jones positivos o negativos. Utilice esta
columna solo si estd usando el modo de CI. En el modo de EI, el valor de esta
columna debe configurarse siempre como Positive (Positiva).

q. Puede determinar el nimero de analitos adyacentes que se mostrardn en su método
mediante la casilla de verificacién Number of Adjacent Analytes to Show (Numero
de analitos adyacentes que se mostrardn) que se encuentra en el cuadro de didlogo
Options (Opciones), al que se accede a través del mend principal del sistema
ISQ 7610. Consulte la Figura 78. Consulte el nimero de analitos que se han
definido en la vista Show Analysis (Mostrar andlisis).
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File 15Q Series Help

Los ajustes que se introduzcan en esta columna son nicamente con fines de
visualizacién, pero no afectardn el proceso de adquisicién.

Figura 78. Cuadro de didlogo Options (Opciones)
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Haga clic en Show Analysis (Mostrar andlisis) (consulte la Figura 79) para validar su
método. Aparecerd un grafico con todos los nombres de los analitos, ordenados segin
el tiempo de inicio de cada uno.

Figura 79. Acceder a la funcién Show Analysis (Mostrar analisis)
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s.  Utilice la ventana de intervalo desplazable situado en la parte inferior de la pantalla

para ver los tiempos de retencién esperados de todos sus analitos. Ajuste el tamafio de
la ventana para ver mds analitos arrastrando hacia afuera uno de los lados del
rectangulo. Si se reduce el tamano de la ventana de intervalo desplazable, se
mostrardn menos analitos en el grifico. Si se aumenta el tamafio de la ventana de
intervalo desplazable, se mostrarin mds analitos de su método. Si el niimero de
tiempos de retencidn de los analitos que se estd examinando es superior a 50,
aparecerd una muestra de los analitos espaciados uniformemente en la ventana.

También puede hacer clic en el icono que muestra una cinta de pelicula para ver
todos los analitos: al seleccionar dicho icono, el software reproducird de forma
automdtica la lista completa de todos los analitos. Puede hacer clic de nuevo en el
mismo icono en cualquier momento para detener el proceso.

Sugerencia Si los intervalos de SIM tienen demasiado contenido y no logran
alcanzar el tiempo total de barrido en el tiempo de permanencia minimo, el
evento se marcard en color rojo. Esta advertencia indica que no hay tiempo
suficiente en el segmento para llevar a cabo un barrido de todos los eventos. En
este caso, el método no validard o se guardard y aparecerd un icono de advertencia
junto al titulo de los barridos. Para resolver esto, reduzca el ntimero de
compuestos que se superponen o modifique los tiempos de los intervalos. Cuando
las barras de los picos se marcan en color naranja, se trata de una advertencia que
indica que el ndimero de barridos del pico serd inferior al deseado.

Ademds, si su lista contiene compuestos duplicados, en la zona central de una de
las barras de picos duplicadas aparecerd un patrén de cruces naranjas en lugar del
color blanco habitual. Elimine uno de los compuestos duplicados para evitar
posibles problemas en los andlisis de datos.

Figura 80. Validacion de métodos
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11. Para importar un método del espectrémetro de masas, seleccione Import (Importar).
Consulte la Figura 81.

Nota De esta forma, solo se importard la parte del método correspondiente a la
espectrometria de masas. Debe definir los pardmetros del cromatdgrafo de gases y del
muestreador automadtico.

Figura 81. Importacién de métodos
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View:

12. Seleccione ISQ 7610 > Import Timed Scans (Importar barridos temporizados) para
importar archivos .csv o .xml de métodos previos. El software solo cargard los archivos que
tengan un formato vélido. Si su archivo no es vilido, recibird un mensaje de error y no
podrd importar el archivo al editor de métodos.

Sugerencia Exporte una lista de barridos temporizados para ver un ejemplo de
formato vélido.

13. Seleccione ISQ 7610 > Append Timed Scan from File (Anexar barridos temporizados
de archivo) para afadir barridos de los métodos anteriores al final de la lista de barridos
abierta. Como se ha mencionado anteriormente, se deben importar archivos de formato
.csv o .xml. El software solo cargard los archivos que tengan un formato vilido. Si su
archivo no es vélido, recibird un mensaje de error y no podrd importar el archivo al editor

de métodos.

14. Seleccione ISQ 7610 > Export Timed Scans (Exportar barridos temporizados) para
exportar su método como archivo .csv. Si prefiere editar sus métodos desde una aplicacién
de hojas de célculo, deberd usar esta opcidn.

15. Seleccione ISQ 7610 | Create Compound Data Store Export File (Crear archivo de
exportacién del almacén de datos de compuestos) para preparar su archivo para el
almacén de datos de compuestos en la aplicacién TraceFinder.
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a. Para crear un nuevo ion objetivo de la lista de iones de confirmacién con tiempos de

retencién idénticos para un compuesto, seleccione el ion de confirmacién de interés.

Nombre del
compuesto

Create compound datastore export file
Analyte List

=l-test 1
E-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min (3}

[J-m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35min (Q)

lon de
confirmacion

gm./z: 270.00 > 170.00|

m

=]

To sort within the same compound,
retention time. and polarity

* Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion

* Drag and Drop any target ion to
another target ion to move the source
target and its confimming ions to the
destination target ion's confirming ions

* Drag and Drop (or Double-click) any
confirming ion aver its target ion to swap
them

* Drag and Drop any confirming ion over
a diffemt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

Create Export Cancel
File

b. Arrastre el ion de confirmacion hasta el nombre del compuesto situado en la parte

superior de la lista.

Nombre del

Create compound datastore export file
Analyte List

compuesto

B
EF-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min Q)

E-m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35min (@)

m

To sort within the same compound.
retention time. and polarity:

* Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion.

* Drag and Drop any target ion to
another target ion to mave the source
target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions.
* Drag and Drop (or Dauble-click) any
confirming ion over its target ion to swap
them.

* Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

Creats Export
File

Caneel ‘

=T e T

c. Elion de confirmacién aparece ahora en la lista como ion objetivo.
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Nuevo ion
objetivo

Create compound datastore export file
Analyte List

El-test 1
El-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min ()

~-m/z: 270.00 > 170.00 RT: 4.35 min (Q)

[=I-m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35min (Q)

To sort within the same compound.
retention time. and polarity:

* Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion

* Drag and Drop any target ion to
another target ion to move the source
target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions

* Drag and Drop (or Double-click) any
confirming ion over its target ion to swap
them.

* Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

Create Expart
File

Cancel ‘

d. Para afiadir un nuevo ion de confirmacién a un ion objetivo de la lista, seleccione el

ion de confirmacién de interés.

lon de
confirmacion

Create compound datastore export file
Analyte List

E-test 1
E-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min (@)

m/z: 270.00 > 170.00 RT: 4.35min (@)
E-m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35 min (@)

To sort within the same compound.
retention time. and polarity:

* Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion

* Drag and Drop any target ion to
anather target ion to move the source
target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions.
* Drag and Drop (or Double-click) any
confirming ion over its target ion to swap
them

* Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion

Create Expart
File

Cancel ‘

e. Arrastre el ion de confirmacién y sitielo debajo del ion objetivo de su interés.
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Create compound datastore export file
Bnalpte List

E-test 1

B-m/z:

& m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35 min (@)

m/z: 270.00 > 170.00 RT: 4.35 min (3)

00> 310.00 RT: 4.35min (@)

To sort within the same compound,
retention time. and polarity:

* Drag and Drop any confiming ion to
the compound name to create a new
target ion

* Drag and Drop any target ion to
anather target ion to mave the source
target and its confirming ions tothe
destination target ion's confirming ions

= Drag and Drop (or Doubleclick) any
confirming ion over its target ion to swap
them

* Drag and Drop any confirming ion aver
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

m

Create Export Cancel
File

f. Elion de confirmacién aparece ahora en la lista bajo el ion de cuantificacién

seleccionado.

Nuevo ion de
confirmacién

Create compound datastore export file
Analpte List

[=l-test 1
E-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min (Q)

B m/z: 27 00 RT: 4 35min (Q)

Bm/z: 410.00 > 310.00 RT- 4 35 min (Q)

m

Ta sort within the same compound.
retention time, and polarity

= Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion

= Drag and Drop any target ion to
anather target ion to move the source
target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions

= Drag and Drop (or Double—click) any
confirming ion over its target ion to swap
them

= Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

Creat Export ‘

Fil Cancel ‘

g. Haga clic en Create Export File (Crear archivo de exportacién) una vez que haya

creado su lista de iones para exportarla a la base de datos de compuestos del software

TraceFinder.

16. Seleccione ISQ 7610 | Create Segment List From Timed Scan List (Crear lista de
segmentos a partir de la lista de barridos temporizados) para importar un método de

adquisicién general.

17. Seleccione ISQ 7610 | View Tune Report (Ver informe de ajustes) para ver el informe de
ajustes mds reciente que utilizard el método. Seleccione Report Options (Opciones de
informe) para abrir el cuadro de didlogo de opciones del informe (consulte la Figura 82)

y afadir la informacién de identificacién al informe de ajustes.
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Figura 82. Configuracion de las opciones del informe de ajustes

Report Options &J

Lab name: | oK |
Instrument name: | Cancel

Calc relative abundance using: |69 -

¥ Include signature line
Optional reports
| Diagnostics [ Device settings | Tune type settings
Custom report
[ Use custom report definition

File name:

Creacion de un método para el cromatagrafo de gases en el software Xcalibur

Haga clic en el icono del cromatdgrafo de gases situado en el panel izquierdo para crear un
método de cromatdgrafo de gases.

Creacion de un método para el cromatografo de gases TRACE 1600 o TRACE 1610 con el software Xcalibur

< Para crear un método para el cromatadgrafo de gases TRACE 1600 o TRACE 1610

1. Haga clic en la pestana Oven (Horno) para definir las temperaturas del horno. Siempre
hay como minimo una temperatura y un tiempo definidos en todos los programas de
temperatura del cromatégrafo de gases. En la fila inicial, introduzca la temperatura inicial,
que debe estar 4 °C por encima de la temperatura ambiente, pero quedar por debajo de la
temperatura méxima de funcionamiento de la columna del cromatégrafo de gases. Si
define la temperatura inicial en un valor que estd por debajo de este limite, el
cromatografo de gases no alcanzard esta temperatura. Si define la temperatura por encima
de este limite, se danard la columna del cromatégrafo de gases. Puede definir el tiempo de
espera inicial en un valor que sea entre 0 y 999,99 minutos. La temperatura inicial tipica
es de 10 °C como minimo por encima del punto de ebullicién del disolvente de muestra y
el tiempo inicial suele durar lo suficiente para que el disolvente se mueva por la columna.
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Figura 83. Configuracién de los pardmetros del horno del cromatégrafo de gases en el

instrumento TRACE 1600 o TRACE 1610
EUntiﬂad - Thermo Xcalibur Instrument Setup ﬁ

File TRACE1300 Help

D|=|wl & x|2

Oven 5/5L - Front PTV-Back | FID-Front ECD - Back Run Table
60
—_— % e
TRACE 1300 40 -
GC Series ]
20
10
ff 0
] 0z 04 06 08 1 12 14 16 18 2 22 24 26 18 3
;{ﬁzzrﬁ;: Ramps ,_J‘}l Data acquisition time
# Rate Temperature | Hold Time % Oven run time 300 min " Specific time: 10,00 min
({C/min) | ("C) {min)
il | 400 1.00 Options
7] ! 100 500 100 Max. temperature: 3500 °C
150 Seri
Bets Prep-run timeout: 10.00 min
Equilibration time: 0.50 min
Ready delay: 0.50 min

a. Puede seleccionar un méximo de 32 rampas de temperatura, cada una con su
velocidad de rampa, temperatura final y tiempo de espera. Un programa tipico tiene
una o dos rampas. El perfil de temperatura del cromatégrafo de gases es el método
principal para separar los analitos entre si, el disolvente y la matriz. El perfil de
temperatura deberd optimizarse segin las necesidades de su anlisis.

b. También puede seleccionar la temperatura maxima permitida para el horno, que debe
establecerse en la temperatura méxima permitida por su método, 7o en el maximo
permitido por la columna. La temperatura méxima permitida por el cromatdgrafo de
gases es de 450 °C. De esta manera, se evita que utilice una temperatura que pueda
danar la columna. El tiempo de espera de preparacién para el inicio del ciclo es la
cantidad méxima de tiempo que el cromatdgrafo de gases esperard antes de dejar de
intentar aplicar una inyeccién. Como ejemplo, con un valor predeterminado de
10 minutos, si el cromatégrafo de gases estd listo para recibir una inyeccién, pero no
la recibe transcurrido dicho periodo de tiempo, dejard de esperar. Esto suele ocurrir
en caso de que haya algin error. El tiempo de equilibrado es el periodo que transcurre
desde el momento en que el cromatdgrafo de gases alcanza la temperatura definida
hasta que informa de que estd listo. Este tiempo suele estar definido en 0,5 minutos.

PRECAUCION DANOS EN EL INSTRUMENTO. Ascgtirese de no sobrecalentar la columna
del cromatdgrafo de gases; de lo contrario, podria contaminar el espectrémetro de masas

1SQ 7610.
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2. Los cromatégrafos de gases TRACE 1600 y 1310 también ofrecen la opcién de permitir

el uso de criogénicos para enfriar el horno. Si se selecciona esta opcidn, la temperatura
minima permitida en una rampa de temperatura cambiard de 0 °C a -99 °C. El
cromatégrafo de gases también ofrece la opcién de llevar a cabo la limpieza de la columna
posterior al ciclo. Esta opcién no suele utilizarse porque el material que se purga de la
columna en este paso pasaria al espectrémetro de masas ISQ 7610 y esto puede producir
una contaminacién. Si desea usar esta funcién, defina la temperatura del horno del
cromatégrafo de gases y la cantidad de tiempo que deberd permanecer a dicha
temperatura una vez que se complete el ciclo analitico. También puede definir la cantidad
de presién necesaria para hacer pasar el gas portador por la columna.

Si tiene un inyector de entrada con o sin divisién (S/SL), haga clic en la pestana
S/SL-Front (S/SL frontal) o S/SL-Back (S/SL posterior) para configurar los ajustes del
puerto del inyector. El puerto de entrada debe activarse y definirse a una temperatura,
como minimo, de 10 °C superior al punto de ebullicién del analito menos voldtil. El
material deberd inyectarse en el puerto para que se vaporice y llegue hasta la columna del
cromatografo de gases rdpidamente. Las temperaturas mds elevadas pueden generar la
descomposicién térmica de algunos analitos, por lo que deberd optimizar la temperatura
del inyector para el andlisis. La temperatura de SSL puede configurarse en un valor de
hasta 400 °C (un valor tipico serfa, por ejemplo, 225 °C).
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Figura 84. Localizar la configuracién del inyector con S/SL en el cromatégrafo de gases
TRACE 1600 o TRACE 1610

i; Untitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup

File TRACE1300 Help

0=&E & x|2
SISL mode: Split -
Inlet
TRACE 1300
G Series Temperature: r 200 °C

Split flow: v 50.0 mL/min
% Split ratio: 333
L o Splitless time: 1.00 min

TriPlus RSH

Autozampler Sl
Surge pressure; 5.00 kPa
' Surge duration: ,T min
Septum purge
IS0 St Purge flow: m mL/min
Constant septum purge: g

'T min

Stop purge time:

Oven S/SL-Front | PTV-Back | FID-Front | ECD-Back | Run Table

Carrier mode:  |Constant Pressure - Backflush

Carrier pressure Backflush enable:

Backflush start time:

Pressure: I~ | 100.00 kPa
Backflush duration:

GC run time

Specific duration:

Carrier options

Wacuum compensation v
Carrier gas saver: r

Gas saver flow ,T mL/min
Gas saver time: 2.00 min

a.  El caudal del divisor, que resulta util para diluir altas concentraciones de muestras, es

la cantidad de gas que pasa por el inyector hasta el puerto de ventilacién. Los valores

mis elevados proporcionan una mayor dilucién. El caudal del divisor reduce la

cantidad de contaminacién que se acumula en el sistema. El caudal del divisor es el
cociente entre el caudal del divisor y el caudal del gas portador. Es la relacién de
dilucién de la muestra. Este ajuste suele mantenerse activado y definirse a un caudal

de 50 ml/min. Sin embargo, se utiliza mds cantidad de gas portador, por lo que, para

sus andlisis, es posible que prefiera escoger un caudal del divisor inferior. Si define el
cociente del divisor, el software calcula el caudal del divisor correcto. Esta premisa
también se cumple a la inversa.

Sugerencia Le recomendamos que utilice la purga del septo, que implica que se hard

pasar mds gas portador a través del inyector. El valor del caudal de purga predeterminado

es de 5 ml/min. Esto reduce la acumulacién de contaminantes en el inyector, en la

columna y en el instrumento ISQ 7610. Si lleva a cabo una inyeccién sin divisor, incluso

si se define un caudal del divisor, el caudal se desactiva para el periodo sin divisor. La purga

de septo se desactivard para el periodo de detencién de la purga. Transcurridos estos
periodos, el caudal del divisor y la purga del septo se reactivardn.
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El modo portador puede configurarse en Constant Flow (Caudal constante),
Constant Pressure (Presion constante), Programmed Flow (Caudal programado)
o Programmed Pressure (Presiéon programada). El caudal de gas y la temperatura
del horno funcionan de manera conjunta para determinar si los analitos se separan
correctamente y cudnto tardard el andlisis. Si aplica una presion constante, como la
columna se calienta en el horno, el caudal bajari, ya que, a medida que aumenta la
temperatura de la columna, se vuelve mis resistente al caudal del gas portador. Si
utiliza un caudal constante, la presién del gas portador aumentard a medida que la
temperatura de la columna sube para mantener el caudal constante. El caudal
constante es mds comun. El valor tipico del caudal es de 1-3 ml/min. La presién
depende de la longitud y las dimensiones internas de la columna, por lo que no existe
un valor tipico. Dado que el puerto de salida de la columna estd en el instrumento
ISQ 7610, que estd sometido a vacio, deberd asegurarse de que la compensacion de
vacio estd activada para garantizar que los caudales sean precisos.

El caudal también puede utilizarse con modos de presién o caudal programados.
Estos modos le permiten configurar tres niveles de caudal o de presién, que puede
utilizar durante cada ciclo analitico. Esta funcién no suele utilizarse, pero puede
resultar necesaria si tiene una separacién especialmente compleja.

Para reducir la cantidad de gas portador utilizado, active la casilla de verificacion
Carrier Gas Saver (Ahorro de gas portador). Cuando se activa esta opcidn, el caudal
del divisor se reducird al caudal de ahorro de gas una vez transcurrido el tiempo de
ahorro de gas. No se recomienda usar un caudal inferior a 20 ml/min porque podrian
acumularse contaminantes en el inyector, en la columna y en el instrumento

ISQ 7610 y esto podria afectar el rendimiento del sistema. También es posible que el
aire se difumine y vuelva a la columna con un caudal de divisor bajo cuando la
presién del cabezal de la columna es baja.

Por tltimo, si su andlisis requiere un caudal més elevado para hacer pasar ripidamente
los analitos hasta la columna, lo que podria resultar necesario en el caso de inyectores
de alta temperatura y compuestos termoldbiles, puede utilizar la presién de
sobretensién para aumentar el caudal de la columna en el periodo que dura la
sobretension.
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Figura 85. Localizar la configuracién del gas portador para el cromatdgrafo de gases
TRACE 1600 o TRACE 1610

5t | Untitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup
File TRACE1300 Help

D@ & X%
Oven 5/5L - Front PTV-Back | FID-Front ECD - Back Run Table
FTV mode: Splt ~|  Carrier mode: |Constant Pressure - Injection phases
Inlet Carrier pressure Prispsa. :clla; Tenlp
TRACE 1300
GC Series Temperature: v 35°C Pressure: r 100.00 kPa Injection 7
Split flow: W 10.0 mLimin Transfer [ 27000 [ 145 [ 200 [
Split ratio; 6.7
Splitless time: 0.00 min
TriFlus RSH 5
Autosampler T Evaporation phase: r Transfer temp. ¢
Surge pressure: 5.00 kPa Cleaning phase: r Post-cycle
temperature:
Surge duration: 0.00 min Ramped pressure:
Carrier options
Septum purge Vacuum compensation: I Show Chart..
150 5
s Purge flow: 5.0 mUmin Carrier gas saver: I
Caonstant septum purge: I~ Gas saver flow: 20.0 mU'min
Stop purge time: 0.00 min Gas saver time: 2,00 min
< m r
Ready

4. Sidispone de un vaporizador de temperatura programable (Programmable Temperature
Vaporizer, PTV), haga clic en la pestana PTV-Front (PTV-Frontal) o PTV-Back
(PTV-Posterior) para configurarlo. El PTV es un inyector de masa térmica baja que
permite al instrumento calentar o enfriar ripidamente el puerto de entrada. Puede usar la
pestana de PTV para programar la temperatura del inyector. Consulte la documentacién
sobre el cromatégrafo de gases para obtener detalles sobre los inyectores con vaporizador
de temperatura programable (Programmable Temperature Vaporizer, PTV) o sobre otro
tipo de inyectores.
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5. Haga clic en la pestafia Run Table (Tabla de ciclos) para configurar cémo controlar los
dispositivos y las vélvulas externas. Consulte la documentacion del cromatégrafo de gases
para obtener informacién mds detallada.

Figura 86. Localizar la configuracion de la tabla de ciclos en el cromatdgrafo de gases

TRACE 1600 o TRACE 1610
™ T e

File TRACE1300 Help

D|=|d & |2

— 3 Oven S/SL-Front | PTV-Back | FID-Front | ECD-Back Run Table
5 ﬁ Time ftem Action id

TRACE 1300
GC Series

TriPlus RSH
Autozampler

150 Series

dile

Ready

Nota La interfaz de usuario muestra la configuracion actual del cromatdgrafo de gases.
Si anade, elimina o modifica los puertos de entrada o los detectores, deberd volver a crear
el método del instrumento segin la nueva configuracién del cromatégrafo de gases.

6. Para afadir un puerto de entrada o un detector a la interfaz de usuario del editor de
métodos, haga lo siguiente:

a. Conecte el puerto de entrada o el detector al cromatdgrafo de gases. Consulte la
documentacién del cromatégrafo de gases para ver las instrucciones.

b. Afada el puerto de entrada o el detector a la configuracién actual del instrumento.
Dirfjase a Start (Inicio) | All Programs (Todos los programas) | | Thermo Foundation 3.0 |
Instrument Configuration (Configuracién del instrumento).

c. En el panel Configured Devices (Dispositivos configurados), haga clic en el icono
del cromatégrafo de gases de TRACE 1600 o TRACE 1610. Seleccione Configure
(Configurar).
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Figura 87. Configuracién de los puertos de entrada o detectores del cromatégrafo de gases
TRACE 1600 o TRACE 1610

33 1 NENMO FOUNQATION INSTILWMENT LONTIGUration

e

Device Types :
[an =\l

TRACE 1300 GC Configuration (23]
2 General | o Inlets &, Detectars | & auiiany | —onfigured Devices
Detectors and Data Channels
Sample rat
Detector type  Makeup gas Channel name [;;]np ©ee
Front: |NPD j |Nilrugan j |NF‘D |1U j
TRACE 1300 GC TriPluz RSH
Back: |F|D j |N|trogan j |FID |'IEI ﬂ Series Autozampler
Options
Line freq
150 Series
Get Ok | Cancel | Help |
TRACE 1300 GC
Series Sia
[ Add > I [ << Remove ] [ Configure
[ Dane ] [ Help ]

d. Seleccione la pestaia Inlet (Puerto de entrada) o Detector, segtin corresponda.

e. Haga clic en Get (Obtener). El software detectard automdticamente los médulos
conectados. Seleccione los gases que correspondan, segtin la configuracién. Los
nombres de los canales que aparecerdn de manera predeterminada son Channel 1
(Canal 1) y Channel 2 (Canal 2). Puede cambiarlos para introducir nombres mds
descriptivos. Asi, el hardware queda configurado.
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Creacion de un método de

104

7. Una vez que haya terminado de crear métodos para cada componente en el sistema de

GC/MS, seleccione File (Archivo) | Save As... (Guardar como) del men principal o haga
clic en el icono H .

New
Open...
Save

Save As...

Summary Information...
Change Study Name...
Audit Trail...

Print...
Print Preview

Print Setup...

1 CATraceFindeDatah...\Huebs
2 CAUsers\Alvin\ Desktop\Hucbs
3 CAThermo\...\OFN_FS_Gen-1
4 OFN_FS_Gen-1

Exit

Ctrl+N

Figura 88. Guardado de un método de cromatdgrafo de gases TRACE 1600 o TRACE 1610

File | TRACE1300 Help

Ctrl+0

Ctries ) | FPDgront) | NPD(ack) | TCD (aucright)

Ctrl+P

Max. temperature:

Prep-run timeout

Equilibration time

Ready delay:

Para crear un método de GC-MS en el software Chromeleon

GC-MS en el software Chromeleon

ISQ. Consulte la Figura 89.

Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

€ Specifictime: | 10.00 min

> 04
o Data acquisition time
Hold Time &' Qven run time
{min)
1.00 Options

Si su sistema funciona con el software Chromeleon, siga las instrucciones de esta seccién para
crear un método para el muestreador automdtico, el cromatdgrafo de gases y el espectrometro

de masas ISQ 7610.

1. Abrala consola de Chromeleon. Seleccione ISQ en el mend izquierdo. Se abre la ventana

Thermo Scientific
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Figura 89. Ventana ISQ
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Nota A continuacion, se detallan las instrucciones para configurar los pardimetros més
comunes del sistema de muestreo TriPlus RSH. Consulte la documentacién del
muestreador automadtico para obtener informacién detallada sobre la configuracién.

2. Dirijase a Create (Crear) > Instrument Method (Método de instrumento).

Figura 90. Creacion de un método de instrumento

@ chromeleon Console
@Back ©[Creste| Fie Edit View Tools Help

Instrumenf - Folder € Launch eWorkfiow - 15~ | Release Control ted> + 05 &5
S | sequence
®[Q] Workit _tome 150 [ Bter | vt | Suaip
DESKTOP-62H 3 netrument Method.
L L odle Status Settings
B rd L Gtea | I T el Jscort
RoadyTobanoad | rture mra B O
it wra | ©
2011 o]
o etion Tme
Module Connect
Conmect Gy
1
Welnes:
Servie
Flament. Spectral plot could not be created.
No spectra selected.
S
=
[ ome T S I =
T @2Nn  suzam60 E
[2]@ ziss ~ suzan s i
[ [@ zisa s o0 i
[ [@ ziwss  soiscin s
[s [@ ziesis  soioein s i
[ [@ ziwsis  soioein s i
[7 @ 2w svitsin s i
[ @ ziess  soitsin s i
[s [ ziess  soitsn s i
0| @ Bz 26 k0
1@ Bz 26 0
] 12 | @ 2405 20056 P -06:00 Initializing driver GCMS 15U Series. -
|5 pae o
0 eWodions

3. Se abre la ventana Instrument Method Wizard - Select Instrument (Asistente del
método de instrumento - Seleccién de instrumento). Consulte la Figura 91.

Thermo Scientific Guia del usuario del sistema ISQ 7610 105



4 creacion de métodos
Creacién de un método de GC-MS en el software Chromeleon

Figura 91. Instrument Method Wizard - Select Instrument (Asistente del método de
instrumento - Seleccion de instrumento)

4 Instrument Method Wizard - SelectInstrument

B2

“The Instrument Method Tostar

‘Select an Instument

- @ Fter W

150-PC
B isarc

4. Seleccione el instrumento que desee configurar y haga clic en Next (Siguiente).

5. Se abre la ventana Instrument Method Wizard - System: General Settings (Asistente
del método de instrumento - Sistema: Configuracién general). Consulte la Figura 92.

Figura 92. Instrument Method Wizard - System: General Settings (Asistente del método de
instrumento - Sistema: Configuracién general)

‘:.‘:1 Instrument Method Wizard - System: General Settings P
General Settings for System. é\{‘:

Fun Time
Please specify the run time of the method:

20.000 E) [.000_1D0000 000 min]

Diagnostic Channels
Select diagnostic channels to be used:

No Channel Select all channels
Deselect all channels

<Back | [ Nea> | [ cancet | [ Hep
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6. Puede definir el periodo de ejecucién del ciclo del método en este campo o cargarlo
con el resto de la configuracién del cromatdgrafo de gases mds adelante. Haga clic en
Next (Siguiente).

7. Se abre la ventana Instrument Method Wizard - TriPlusRSH: Settings (Asistente del

método de instrumento - TriPlusRSH: Configuracién). Consulte la Figura 66.

Figura 93. Instrument Method Wizard - TriPlus RSH: Settings (Asistente del método de
instrumento - TriPlus RSH: Configuracion)

% Instrument Method Wizard - TriPlusRSH: Settings X

settings for TriPlUsRSH.

I New | (5 Load Template ] Save Template | [ Load Custom | [ Edit Modules
Wethod

Select method mode and modules. and ick Creats New Method button
@ GCligids O GCHeadspace (O SPME ) SPME Arow O mex
Create New Method

njectors

Injector port A- ID: - [nestor 1 ~]

Injector port B - ID: [wone <]

Injector port C - 1D [one ~]

Injector port D - ID: [ ore ~]

Syinges
Syringe - ID: = [LST (104, 87mm) <]

Wash stations

Wash station - ID: - [ Standard Wash 1 (Standard wash station) ]

Intemal standard / Solvert stations
Solvent station - ID. = | None

It standard station -[D:  ~ | None

Cooled/heated trays

Primanytray - 1D [ ore v

Secondary tray - 1D [Mene ~]

<Back Cancel Help

8. Seleccione una de las siguientes opciones: GC Liquids (Liquidos del cromatégrafo de
gases), GC Headspace (Espacio del cabezal del cromatégrafo de gases), SPME
(Microextraccién en fase sélida), SPME Arrow (Técnica SPME Arrow) o ITEX
(Herramienta ITEX).

9. Introduzca la informacién de ID de las muestras. Debe rellenar los campos marcados con
un asterisco (*).

a. Injectors (Inyectores): introduzca el ID de inyeccién en el puerto de inyector
correspondiente.

b. Syringes (Jeringas): introduzca la informacién del ID de la jeringa.

c. Wash Station (Estacién de lavado): introduzca la informacién de ID de la estacién
de lavado.

d. (Opcional) Internal Standard/Solvent Stations (Estaciones de disolvente o estdndar
internas): introduzca la informacién de ID de la estacién de disolvente o de la
estacién estdndar interna.
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e. (Opcional) Cooled/Heated Trays (Bandejas refrigeradas/calefactadas): introduzca la
informacién de ID de la bandeja principal y, si se usan, las bandejas secundarias.

10. Haga clic en Create New Method (Crear nuevo método).

11. Siga estas instrucciones para configurar los ajustes generales de método de los liquidos del
cromatégrafo de gases. Consulte la Figura 94.

Figura 94. Ajustes generales de liquidos del cromatdgrafo de gases en el sistema de
muestreo TriPlus RSH

£ Instrument Method Wizard - TriPlusRSH: Settings x

]l
Settings for TriPlusRSH :

TyNew |[55 Load Template [ Save Template | 5 Load Custom | % Edit Modules

General |Washes | Sme | Advanced| s
Injection part
| Iniector: [Infector A {SSL Back} - Type: [Single =
I ——
njection mode
Mode Basic =)
Rapid mode
Rapid mode: [Disable -]
Syring type
Syfings volume: (uL) 100 - Neede length (nm): (57~
Sampling njection
Sample volume ful): ____ 10 = Injection depth [standars  ~|
P stk m ™ Pre-nicction dwell time {5). - -
P i s e = Postinjection dwel time (5] w -

watmo

I

Sampling depth in vial Sample viscosty ‘ Sample
Sample vial depth (mm) W0 - Sample type: [Mon viscous f J_ Al
[Z] Bottom sense

Height from battom rmm):

[ <Back | [ MNea> | [ Coned | [ Hep |

a. Injector Type (Tipo de inyector): seleccione Single (Unico) o Double (Doble) para
cada inyector.

b. Injection Mode (Modo de inyeccién): escoja entre Basic (Bdsico), Enrichment
(Enriquecimiento), Enrichment Needle Solvent Option (Opcién de disolvente de
aguja de enriquecimiento), Internal Standard Double (Interno estindar doble),
Internal Standard Post (Interno estandar posterior), Needle Solvent Wash (Lavado de
disolvente de aguja), Solvent Flush Double (Limpieza de disolvente doble) o Solvent
Flush Post (Limpieza de disolvente posterior).

c. Rapid Mode (Modo rdpido): escoja entre Disable (Desactivar), After Sample Rinse
(Tras el enjuague de la muestra), After Bubble Elimination (Tras la eliminacién de
burbujas) o After Sample Asp. in Home (Tras la aspiracién de la muestra en el inicio).

d. Syringe Type (Tipo de jeringa): introduzca el volumen de la jeringa en pl. Introduzca
la longitud de la aguja de la jeringa en mm.

e. Sample Volume (Volumen de la muestra): introduzca el volumen de la muestra que se
inyectard en el cromatégrafo de gases. Los valores tipicos estdn entre 0,5y 5 pl.
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Plunger Strokes (Carreras del émbolo): seleccione el nimero de carreras del émbolo
que se aplicardn al succionar la muestra. Las burbujas de aire de la jeringa modifican
la cantidad de muestra inyectada, lo que puede provocar variaciones de la senal en
cada ciclo. Para evitar que esto ocurra, aumente el nimero de carreras del émbolo
para reducir las probabilidades de que se formen bolsas de aire en la jeringa. Los
valores tipicos estdn entre 3 y 10.

Air and Filling Mode (Aire y modo de llenado): escoja Auto (Automdtico) para
utilizar el modo predeterminado o Custom (Personalizado) para modificar los
pardmetros.

Sample Viscosity (Viscosidad de la muestra): seleccione Viscous (Viscoso) si la
muestra es viscosa o Non viscous (No viscoso) si la muestra no es viscosa. Con una
muestra viscosa, la jeringa se rellena mds despacio que con una muestra no viscosa.
Dado que la cantidad de tiempo que se ahorra es muy pequena, es posible que resulte
mis sencillo definir este ajuste en Viscous (Viscoso).

Sampling Depth in Vial (Profundidad de la muestra en el vial): active la casilla de
verificacién Bottom Sense (Sensor de base) e introduzca la altura de la base del vial
(en mm) a la que se colocard la punta de la aguja de la jeringa en el vial de la muestra
cuando se rellene.

Injection Depth (Profundidad de la inyeccidn): seleccione Standard (Estdndar) o
Minimum (Minimo) para indicar cémo se introduce la muestra en el cromatédgrafo
de gases. Si selecciona Standard (Estdndar), el muestreador automadtico inserta la
aguja hasta el fondo en el puerto de inyeccién. Si selecciona Minimum (Minimo), el
muestreador automdtico apenas se introduce en el puerto de inyeccidn.

Pre-inj Dwell Time (s) (Tiempo de permanencia previa a la inyeccién [s]): utilice este
campo para introducir el tiempo (en segundos) que la aguja se mantendrd en el
puerto de inyeccién antes de que el émbolo inyecte la muestra.

Post-inj Dwell Time (s) (Tiempo de permanencia posterior a la inyeccién [s]): utilice
este campo para introducir el tiempo (en segundos) que la aguja se mantendrd en el
puerto de inyeccién después de que el émbolo inyecte la muestra.
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12. Configure los ajustes de la pestafia Washes (Lavados) (consulte la Figura 95):

Figura 95. Ajustes de lavado de liquidos del cromatdgrafo de gases

{4 Instrument Method Wizard - TriPlusRSH: Settings

Settings for TiPlusRSH.

[ 2=

T1MNew | [ Load Template g Save Template | [:5 Load Custom |5 Edit Modules

[ General| Washes [Syne | Advanced | Basic

Washes

Number of solventsis). Single =
‘Wash station: Standard wash station i

Prenjection

Solvent D

Cycles 1 =

Solvent volume (W) 1.0 =
Rinse

Rinses: 1 %

Rinse wolume (L) 10 - e
Post-njection

Solvent B [ : ot

Cycles i -

Solvent volume (ul): 10 -

Sample

Air

[ <Back | [ MNew» | [ concel | [ e |

a.

Number of Solvents (Ntmero de disolventes): seleccione Single (Unico) o Multiple
(Varios) segtin el nimero de disolventes que utilizard para el método. Puede escoger
hasta cuatro disolventes: A, B, C o D.

Wash Station (Estacién de lavado): escoja entre Standard Wash Station (Estacién de
lavado estdndar) o Large Wash Station (Estacién de lavado amplia). Consulte la
documentacién del muestreador automdtico para obtener mds informacidn sobre las
estaciones de lavado.

Pre-injection (Preinyeccién): utilice los campos Solvent (Disolvente) y Cycles (Ciclos)
para definir el nimero de purgas de disolvente que ocurrirdn antes de que el
muestreador automdtico entre en contacto con la muestra. Incluya siempre un
enjuague de la muestra, ya sea antes o después de cada inyeccidn, para asegurarse de
que no se produce ningtn tipo de contaminacién cruzada entre una inyeccién y la
siguiente. Configure los ajustes de manera que la jeringa se purgue con el mismo
disolvente que se utilizé en la ubicacién A, B, C o D, o con los disolventes Ay B, o C
y D. Normalmente, no hay ningtn ciclo o hay 1 ciclo de purgas preinyeccién.

Rinse (Enjuague): utilice la lista Rinses (Enjuagues) para seleccionar el nimero de
veces que se enjuaga la jeringa con la muestra antes de cada inyeccion. Gracias a los
enjuagues, se garantiza que la muestra que se inyecta no estd diluida con los
disolventes de enjuague residuales. Al purgar la jeringa con la muestra antes de la
inyeccién, la dilucién es minima. El ajuste estindar es entre 1y 3 enjuagues. Sin
embargo, si tiene una cantidad de muestra muy limitada, es posible que prefiera
definir este campo en 0 para conservar la muestra.
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e. Post-injection (Posinyeccién): utilice los campos Solvent (Disolvente) y Cycles

(Ciclos) para definir el nimero de purgas de disolvente que ocurrirdn después de que
el muestreador automdtico entre en contacto con la muestra. Debe incluir siempre un
enjuague de la muestra, ya sea antes o después de cada inyeccidn, para asegurarse de
que no se produce ningun tipo de contaminacién cruzada entre una inyeccién y la
siguiente. Puede configurar la jeringa para que se purgue con el mismo disolvente que
se utilizé en la ubicacién A, B, C o D, o con los disolventes Ay B, o Cy D.
Normalmente, hay entre 1y 5 ciclos de purgas posinyeccién.

13. Haga clic en Next (Siguiente). Se abre la ventana Instrument Method Wizard - GC

Inlets (TRACE 13007610): FrontInlet Flow/Pressure Options (Asistente del método
del instrumento - Puertos de entrada del cromatdgrafo de gases [TRACE 13007610]:
Opciones de caudal/presién de entrada frontal). Consulte la Figura 96.

Figura 96. Instrument Method Wizard - Front Inlet Flow/Pressure Options (Asistente del
método del instrumento: Opciones de caudal/presion del puerto de entrada frontal)

4 Instr

ment Method Wizard - GC Inlets (TRACE1300Series]: Frontlnlet Fiow/Pressure Options Z

Frontinet Flow/Pressure Options or GC Inets (TRACE13005eries). T

—— Flow{mi/min]

Constart flow - a 1200 0.001...100.000 mmin]

Modo de gas
portador

14.

Defina el modo en Constant Flow (Caudal constante), Constant Pressure (Presién
constante), Programmed Flow (Caudal programado) o Programmed Pressure (Presion
programada). El caudal de gas y la temperatura del horno funcionan de manera conjunta
para determinar si los analitos se separan correctamente y cudnto tardard el andlisis. Si
aplica una presion constante, como la columna se calienta en el horno, el caudal bajari, ya
que la viscosidad del gas portador aumentard. Si utiliza un caudal constante, la presién del
gas portador aumentard a medida que la temperatura de la columna sube para mantener el
caudal constante. El caudal constante es mds comun. El valor tipico del caudal es de

1-3 ml/min. La presién depende de la longitud y las dimensiones internas de la columna,
por lo que no existe un valor tipico. Dado que el puerto de salida de la columna estd en el
instrumento de MS, que estd sometido a vacio, deberd asegurarse de que la compensacién
de vacio estd activada para garantizar que los caudales sean precisos.
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15. Haga clic en Next (Siguiente). Se abre la ventana Instrument Method Wizard -
GC Inlets (TRACE 13007610): FrontInlet Options (Asistente del método del
instrumento - Puertos de entrada del cromatdgrafo de gases [TRACE 13007610]:
Opciones de puerto de entrada frontal). Consulte la Figura 97.

Figura 97. Instrument Method Wizard — GC Inlets (TRACE13007610): Front Inlet Options
(Asistente del método del instrumento - Puertos de entrada del cromatégrafo de
gases [TRACE 13007610]: Opciones de puerto de entrada frontal).

7;1 Instrument Method Wizard - GC Inlets (TRACE13005¢eries): Frontinlet Options

11 Frontinlet Options for GC Inlets (TRACE13005eries).

Temperature Settings

Utilities
Enabls temperature control ()

Temperature: 250 ) [0.400°C] [ Vapour Volume Calculator ]
Inlet Parameters [ Column Flow Calculator )
Operating mode [ Spliless Bel

Spitt flow control (3}

Split flow 400 &) [5.0..1250.0 mlmin]

Spit ratio 3
Spitlesstime  1.00 () [0.00...999 59 min]
Purge flow control (3}

Purge flow 5,000 @) [0.500...50.000 ml/min]
Constant septum purge (3}

200 &

1.0200 &

030 ©]

Vacuum compensation
[C] Enable gas saver mode (3}
250 &)

150

16. Si tiene un inyector de entrada con o sin divisién (S/SL), haga clic en la pestana
S/SL-Front (S/SL frontal) o S/SL-Back (S/SL posterior) para configurar los ajustes del
puerto del inyector. En el drea del puerto de entrada, haga lo siguiente:

a.  Active la casilla de verificacién Enable temperature control (Habilitar control de
temperatura) y defina una temperatura lo suficientemente elevada como para
volatilizar todos los analitos de la muestra. El material deberd inyectarse en el puerto
para que se vaporice y llegue hasta la columna del cromatégrafo de gases rdpidamente.
Las temperaturas mds elevadas pueden generar la descomposicién térmica de algunos
analitos, por lo que debe optimizarse la temperatura del inyector para el andlisis. La
temperatura de SSL puede configurarse en un valor de hasta 400 °C (752 °F). El valor
tipico es 250 °C (482 °F).
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b. Active la casilla de verificacién Split flow control (Control de caudal del divisor) para
diluir las altas concentraciones de la muestra. El caudal del divisor es la cantidad de
gas que pasa por el inyector hasta el puerto de ventilacién. Los valores mds elevados
proporcionan una mayor dilucién. El caudal del divisor reduce la cantidad de
contaminacién que se acumula en el sistema. El caudal del divisor es el cociente entre
el caudal del divisor y el caudal del gas portador. Es la relacién de dilucién de la
muestra. Este ajuste suele mantenerse activado y definirse a un caudal de 50 ml/min.
Sin embargo, se utiliza mds cantidad de gas portador, por lo que, para sus andlisis, es
posible que prefiera escoger un caudal del divisor inferior. Si define el cociente del
divisor, el software calculard el caudal del divisor correcto. Esta premisa también se
cumple a la inversa.

c. DPara obtener resultados éptimos, habilite la purga del septo activando la casilla de
verificacién Constant Septum Purge (Purga constante del septo), lo que implica que
se hard pasar mds gas portador a través del inyector. El valor del caudal de purga
predeterminado es de 5 ml/min. Esto reduce la acumulacién de contaminantes en
el inyector, en la columna y en el instrumento de MS. Si lleva a cabo una inyeccién
sin divisor, incluso si se define un caudal del divisor, el caudal se desactivard para el
periodo sin divisor. La purga de septo se desactiva para el periodo de detencién de
la purga. Transcurridos estos periodos, se reactivan el caudal del divisor y la purga
del septo.

d.  Sisuandlisis requiere un caudal mds elevado para hacer pasar rdpidamente los analitos
hasta la columna, lo que podria resultar necesario en el caso de inyectores de alta
temperatura y compuestos termoldbiles, utilice la presién de sobretensién para
aumentar el caudal de la columna en el periodo que dura la sobretension.

e. Dado que el puerto de salida de la columna estd en el instrumento TSQ 9000, que
estd sometido a vacio, deberd asegurarse de que la casilla de verificacién Vacuum
Compensation (Compensacién de vacio) estd activada para garantizar que los
caudales sean precisos.

f. Si desea reducir la cantidad de gas portador utilizado, active la casilla de verificacién
Enable Gas Saver Mode (Habilitar modo ahorro de gas). Cuando se activa esta
opcidn, el caudal del divisor se reduce al caudal de ahorro de gas una vez transcurrido
el tiempo de ahorro de gas. No se recomienda usar un caudal inferior a 20 ml/min
porque es posible que se acumulen contaminantes en el inyector, en la columna y en
el instrumento TSQ 9000 y esto podria afectar el rendimiento del sistema.

17. Haga clic en Next (Siguiente). Se abre la ventana Instrument Method Wizard -
GC Inlets (TRACE 13007610): GC Oven Settings (Asistente del método de
instrumento - Puertos de entrada del cromatégrafo de gases [TRACE 13007610]:
Configuracién del horno del cromatégrafo de gases). Consulte la Figura 98.
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£ Instrument Method Wizard - GC (TRACE1300Series): GC Oven Settings

Figura 98. Instrument Method Wizard - GC Inlets: GC Oven Settings (Asistente del método del
instrumento - Puertos de entrada del cromatégrafo de gases: Configuracion del
horno del cromatégrafo de gases)
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18.

19.

20.

Defina las temperaturas del horno en esta ventana. Siempre hay como minimo una
temperatura y un tiempo definidos en todos los programas de temperatura del
cromatografo de gases. En la fila inicial, introduzca la temperatura inicial, que debe estar
4 °C (7 °F) por encima de la temperatura ambiente, pero quedar por debajo de la
temperatura méxima de funcionamiento de la columna del cromatégrafo de gases. Si
define la temperatura inicial en un valor que estd por debajo de este limite, el
cromatografo de gases no alcanzard esta temperatura. Si define la temperatura por encima
de este limite, se danard la columna del cromatdgrafo de gases. Puede definir el tiempo de
espera inicial en un valor que sea entre 0 y 999,99 minutos. La temperatura inicial tipica
es de 10 °C (18 °F) como minimo por encima del punto de ebullicién del disolvente de
muestra y el tiempo inicial suele durar lo suficiente para que el disolvente se mueva por
la columna.

Seleccione un méximo de 32 rampas de temperatura, cada una con su velocidad de
rampa, temperatura final y tiempo de espera. Cada rampa de temperatura comienza a la
temperatura de la rampa anterior, una vez que haya transcurrido el tiempo de espera. Un
programa tipico tiene una o dos rampas. El perfil de temperatura del cromatédgrafo de
gases es el método principal para separar los analitos entre si, el disolvente y la matriz.

El perfil de temperatura debe estar optimizado segtin las necesidades de su andlisis.

Seleccione el tiempo de espera de la preparacién para el inicio del ciclo. El tiempo de
espera de preparacion para el inicio del ciclo es la cantidad mdxima de tiempo que el
cromatégrafo de gases esperard antes de dejar de intentar aplicar una inyeccién. Como
ejemplo, con un valor predeterminado de 10 minutos, si el cromatégrafo de gases estd
listo para recibir una inyeccién, pero no la recibe transcurrido dicho periodo de tiempo,
dejard de esperar. Esto suele ocurrir en caso de que haya algtn error.
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23.
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Defina el tiempo de equilibrado del horno. El tiempo de equilibrado es el periodo que
transcurre desde el momento en que el cromatégrafo de gases alcanza la temperatura
definida hasta que informa de que estd listo. El tiempo de equilibrado suele estar definido
en 0,5 minutos.

PRECAUCION DANOS EN EL INSTRUMENTO. Asegtirese de no sobrecalentar la

columna del cromatdgrafo de gases; de lo contrario, podria contaminar el
instrumento.

(Opcional) Habilite la opcidn criogénica para enfriar el horno. Si se selecciona esta
opcién, la temperatura minima permitida en una rampa de temperatura bajard de 0 °C a
=99 °C (de 32 °F a -146 °F). El cromatégrafo de gases también ofrece la opcién de llevar
a cabo la limpieza de la columna posterior al ciclo. Esta opcién no suele utilizarse porque
el material que se purga de la columna en este paso pasaria al sistema TSQ 9000 y esto
puede producir una contaminacién. Si desea usar esta funcién, defina la temperatura del
horno del cromatdgrafo de gases y la cantidad de tiempo que deberd permanecer a dicha
temperatura una vez que se complete el ciclo analitico. También puede definir la cantidad
de presién necesaria para hacer pasar el gas portador por la columna. Consulte la Guia de
usuario del cromatdgrafo de gases TRACE 1600/1610 para obtener mds informacion.

Si dispone de un vaporizador de temperatura programable (Programmable Temperature
Vaporizer, PTV), haga clic en la pestana PTV-Front (PTV-Frontal) o PTV-Back
(PTV-Posterior) para configurarlo. El PTV es un inyector de masa térmica baja que
permite al instrumento calentar o enfriar ripidamente el puerto de entrada. Puede usar la
pagina de PTV para programar la temperatura del inyector. Consulte la documentacién
sobre el cromatégrafo de gases para obtener detalles sobre el sistema de inyeccién con
vaporizacién de temperatura programable (Programmable Temperature Vaporizer, PTV)
o sobre otro tipo de inyectores.

Nota La interfaz de usuario muestra la configuracion actual del cromatdgrafo de
gases. Si afade, elimina o modifica los puertos de entrada o los detectores, deberd
volver a crear el método del instrumento segtin la nueva configuracién del
cromatografo de gases.

Para anadir un puerto de entrada o un detector a la interfaz de usuario del editor de
métodos, haga lo siguiente:

a. Conecte el puerto de entrada o el detector al cromatdgrafo de gases. Consulte la
documentacién del cromatégrafo de gases para ver las instrucciones.

b. Anada el puerto de entrada o el detector a la configuracién actual del instrumento.
Consulte el Capitulo 1, «Comprobacién del funcionamiento del sistema
de GC/MS». para obtener instrucciones sobre la configuraciéon del cromatdgrafo
de gases.

Haga clic en Next (Siguiente).
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26. Para crear un método de adquisicién desde el ment desplegable Method Type (Tipo de
método), seleccione Acquisition-General (Adquisicién-General), Acquisition-Timed
(Adquisicién-Temporizada) o Tune Mode (Modo de ajuste). Se utiliza un método de
adquisicién para recoger los datos.

Nota El método Maintenance (Mantenimiento) se utiliza para desgasificar o enfriar el
instrumento ISQ 7610 durante una secuencia. Esto puede resultar util si sabe que quiere
llevar a cabo estas tareas y lo quiere hacer de forma automatizada como parte de la
adquisicién de datos.

27. Utilice el panel Method Setup (Configuracién del método) para definir el umbral de
adquisicién y temperaturas en el modo General Acquisition (Adquisicién general).
Consulte la Figura 99.

Figura 99. Creacion de un método de adquisicidn general para el espectrémetro de masas
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28. Defina un valor para el campo MS Transfer Line Temperature (Temperatura de la linea
de transferencia del espectrémetro de masas). Este campo representa la temperatura de la
linea de transferencia, que es el tubo que contiene la columna cuando sale del horno del
cromatdgrafo de gases y entra en el espectrometro de masas ISQ 7610. La temperatura
méxima permitida es de 400 °C. Sin embargo, si establece la temperatura de la linea de
transferencia por encima del mdximo permitido para la columna, esta se dafiard y el
instrumento ISQ 7610 se contaminard.

Nota La temperatura méxima de la linea de transferencia o la velocidad a la que se
alcanzan las temperaturas mds altas de la linea de transferencia puede depender de
la temperatura de la fuente de iones y la temperatura del horno del cromatégrafo
de gases.
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29. Defina la temperatura de la fuente de iones. Puede introducir un valor entre 0y 350 °C.
La temperatura 6ptima dependerd del analito. Las temperaturas mds elevadas mantienen
la fuente de iones mds limpia, pero pueden generar una mayor fragmentacién, lo que
podria reducir la sensibilidad. En el caso de la mayoria de los compuestos, la temperatura
adecuada es de unos 275 °C (valor predeterminado).

Nota Para obtener resultados 6ptimos, ajuste el instrumento a la misma temperatura a la
que llevard a cabo los anilisis en el método.

30. Active la casilla de verificacién Acquisition Threshold (Umbral de adquisicién) y, en caso
necesario, introduzca un valor para la altura minima de pico del archivo de datos. Si el
pico tiene una intensidad por debajo de este umbral, no se almacenard. Este ajuste puede
ayudar a reducir el ruido, pero también puede alterar las relaciones isotdpicas registradas,
ya que las sefales isotépicas mds bajas podrian reducirse preferentemente.

31. Seleccione EI (Ionizacién por impacto de electrones) del ment desplegable Ionization
Mode (Modo de ionizacién).

Nota Scleccione CI solo si ha instalado un volumen de iones de ionizacién quimica en

el instrumento ISQ 7610 y ha conectado el gas reactivo para la ionizacién quimica a su
sistema. Si dispone de un método de ionizacién quimica, seleccione un tipo de gas para
la ionizacién quimica del ment desplegable y defina el caudal. (Habrd un retardo de

2 minutos cuando modifique los puertos para el tipo de gas de CI). Los valores tipicos de
la ionizacién quimica con metano en el caso de ionizacién quimica negativa (NCI) estin
entre 1,0 y 1,5 ml/min. Si se usa el metano para la ionizacién quimica positiva (PCI),

los valores tipicos de los caudales de gas suelen estar entre 1,5 y 2,0 ml/min.

32. En el grupo Run Completion (Finalizacion del ciclo), seleccione la accién que desea que
ocurra al finalizar el ciclo:

a.  GC Run Time (Duracién del ciclo del cromatégrafo de gases): seleccione esta opcién
si desea que el ciclo del sistema ISQ 7610 finalice cuando termine el del cromatégrafo
de gases. Es la configuracién mds habitual.

b. Probe Run Time (Duracién del ciclo de la sonda): seleccione esta opcién si tiene un
controlador de sonda instalado y desea que el ciclo del sistema ISQ finalice una vez
que termine el ciclo de la sonda.

c. Stop After (Detener después de): seleccione esta opcidn para definir el ndmero de
minutos que durard el ciclo del sistema ISQ 7610. El final del ciclo puede ser entre
0y 1000 minutos. Esta opcién le permite detener la adquisicién cuando todos los
compuestos de interés se hayan eluido, pero el cromatdgrafo de gases sigue a una
temperatura elevada para mantener la columna limpia. Le recomendamos que
seleccione esta opcidn, ya que ahorra tiempo de quemadura en el filamento.

Nota En el modo de adquisicién temporizada, el ciclo se detiene cuando el
sistema ISQ 7610 ha completado la adquisicién de la muestra final en el método.
Estos ajustes no aplican en este caso.
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33. En el panel Scans (Barridos), haga clic en una fila de barrido para introducir la
informacién de barrido.

Figura 100. Introduccion de la informacién de barrido
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Nota Si alguna de las siguientes columnas que se mencionan a continuacién no se muestra
en el panel Scans (Barridos), puede hacer clic con el botén derecho del ratén sobre un
encabezado para mostrarlas. También puede reorganizar las columnas haciendo clic en el
encabezado de cada una de ellas y arrastrando hacia la izquierda o hacia la derecha.

a. Lacolumna Time (min) (Tiempo [minutos]) se utiliza para definir el momento en el
que el sistema ISQ 7610 comenzard a adquirir datos una vez que se pone en marcha
el cromatégrafo de gases. Lo habitual es configurar el tiempo de demora necesario
para que el disolvente penetre en la columna antes de que comience una adquisicién.

Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

Como ejemplo, en este método, el barrido del rango de masa de entre 50 y

550 Da se llevard a cabo en 0,2 segundos. El andlisis de tres masas de SIM
distintas, de 100, 150 y 200 Da respectivamente, comenzard en el mismo
momento; cada masa se analizard durante 0,2 segundos. El barrido completo y
los barridos de SIM simultdneos comenzaran 2,5 minutos tras el inicio del ciclo
del cromatdgrafo de gases. El usuario recibird un conjunto completo de barridos
cada 0,816 segundos.

Transcurridos 4 minutos del ciclo del cromatdgrafo de gases, el barrido habrd
cambiado por completo. El rango de barrido completo serd de entre 35 y 150 Da
y el barrido se llevard a cabo cada 0,1 segundos. Las dos masas de SIM serdn de
450 y 614 Da; el barrido de estas se llevard a cabo cada 0,1 y 0,2 segundos,
respectivamente. Estos barridos se repetirdn cada 0,312 segundos hasta que el
ciclo del cromatdgrafo de gases se haya completado.

Todos estos barridos utilizan el dltimo archivo de ajuste que se haya guardado en
el instrumento.
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b. La columna Mass List or Range (amu) (Rango o lista de masas [Da]) indicar4 al

sistema ISQQ 7610 qué masas debe analizar durante el barrido. En el modo de barrido
completo, introduzca la masa inicial y la masa final separadas por un guion. En modo
de SIM, introduzca uno o varios valores de masa en este campo (si son varios, deben
ir separados por una coma). Debe introducir cada rango de barrido completo en una
linea nueva.

Nota Cada una de las lineas de cada barrido debe contener inicamente un rango de
barrido completo o masas de SIM individuales. No mezcle varios tipos de barrido en una
misma linea.

En el modo de SIM, la columna Dwell or Scan Times (sec) (Tiempos de permanencia
o barrido [segundos]) define la cantidad de tiempo (en segundos) en que el
instrumento ISQ 7610 analiza la masa de iones de SIM. Si estd activado el modo de
barrido completo, la columna Dwell or Scan Times (sec) (Tiempos de permanencia
o barrido [segundos]) determina el tiempo de duracién de cada barrido. Este valor
deberd definirse para llevar a cabo entre 5 y 20 barridos a lo largo del pico del
cromatografo de gases. Si el nimero de barridos es insuficiente, el drea del pico del
cromatégrafo de gases serd demasiado impreciso. Si hay demasiados barridos, la senal
del instrumento ISQ 7610 perderd precision. El valor predeterminado es 0,2 s.

La columna Tune File Name (Nombre de archivo de ajuste) selecciona el archivo de
ajuste que se usard en este barrido. Este debe ser el archivo de ajuste automdtico que

haya creado segtin el apartado Ajuste del espectrémetro de masas ISQ 7610. También
puede usar un archivo de ajuste especial para cada barrido.

La columna Scan Name (Nombre de barrido) contiene una descripcién del barrido.
El nombre puede usarse como etiqueta para indicar el compuesto que se utiliza con
el barrido.

La columna SIM Widths (Anchos de SIM) define el rango de anchura de la ventana
SIM. El rango de valores puede estar entre 0,01 y 10. El valor predeterminado es de
1 Da, lo que significa que el instrumento recogerd todos los iones de la masa de SIM
con un valor de +0,5 Da. Cuanto mds estrecho sea el ancho de SIM, mds especifico
serd el resultado.

La columna Ion Polarity (Polaridad de iones) se utiliza exclusivamente si estd usando
el modo CI (ionizacién quimica), que es el Gnico modo que permite generar iones
positivos y negativos. En el modo EI, el valor de esta columna configurarse siempre
como Positive (Positiva).

La columna Data Type (Tipo de datos) determina si desea recoger espectros de masa
de perfil, centroides o nominales. Los espectros de masas centroides son los mds
habituales, ya que son los que utilizan la mayoria de las bibliotecas y los que generan
archivos de datos mds pequenos. Los espectros de masas de perfil proporcionan picos
espectrales de masa mds detallados y esto genera un gran archivo de datos que
contiene detalles que un espectro centroide no contiene. Cuando desee llevar a cabo
un barrido rdpido (hasta 20.000 Da/s), seleccione Nominal de la lista desplegable en
Data Type (Tipo de datos).
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Figura 101. Seleccion de los espectros de masas nominales
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34. En el panel Groups (Grupos), revise la informacién de cada fila. A medida que crea
barridos en el panel Scans (Barridos), se muestra automdticamente la informacién en el

panel Groups (Grupos).

Nota Si alguna de las columnas que se mencionan a continuacién no se muestra en el
panel Groups (Grupos), puede hacer clic con el botén derecho del ratdén para mostrarla.
También puede reorganizar las columnas haciendo clic en el encabezado de cada una de
ellas y arrastrando hacia la izquierda o hacia la derecha.
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Instrument Method Wizard - MSDeice (15Q Series): MS setings X
g
S settgaf NS Deves (150 S &
15Q sries -
Metrodtpe: | 7 T =
= Run compieton
MStrenserlinetemp: 250 [ lonization mode:
® GCrntime O Proberuntime.
et B0 T Clumop
O Sopatiers 1000 =i
L] Acauston threshold Clgasflow:  [100 |miimin

SAM. SiM or Dwel or Scan
g, ProductMsss  NeurllossMass  ColisonEnegy oL@ S5 Tune il Name

2 View Tune Report

| <Bak |[Met> | [ Concel | [ Heb |

a. La columna Time (Hora) muestra el momento en el que el espectrémetro de masas
ISQ 7610 comenzard a adquirir este grupo concreto de barridos una vez que se ponga
en marcha el cromatdgrafo de gases.

b. La columna Total Scan Time (Tiempo total de barrido) indica la suma de todos los
barridos en cada segmento. El tiempo total de barrido también incluye el tiempo de
estabilizacién que ocurre entre barridos. En este método, que comienza transcurridos
2,5 minutos del ciclo del cromatégrafo de gases, se genera un conjunto de barridos
completo cada 0,816 segundos. Transcurridos 4 minutos del inicio del ciclo del
cromatdgrafo de gases, el barrido habrd cambiado por completo. A partir de ese
momento, los barridos se repetirdn cada 0,412 segundos hasta que se complete el
ciclo del cromatdgrafo de gases.

c. Lacolumna Chrom Filter On (Filtro cromatografico activado) activa el filtro
cromatografico. Este filtro optimiza los datos espectrales a medida que se adquieren y
posiblemente puede aumentar la relacién sefial-ruido, multiplicindola por 2 o més.
El filtro cromatografico resulta especialmente ttil cuando se adquieren al menos
cuatro barridos completos a lo largo de un pico del cromatégrafo de gases.
Normalmente, este ajuste suele dejarse activado.

d. Utilice la columna Chrom Filter Peak Width (Ancho del pico del filtro
cromatogréfico) para definir el ancho del pico de manera que coincida con el ancho
del pico del cromatégrafo de gases (en segundos). Si el ancho del pico que se define es
demasiado amplio, es posible que se reduzca la intensidad de la luz. El valor
predeterminado es 1 s.

e. La columna Filament On (Filamento activado) activa y desactiva el filamento en el
segmento seleccionado. Al desactivar el filamento, se prolonga su vida util y la fuente
de jones se mantiene limpia mds tiempo. Sin embargo, no se recogerd ningtin dato.
Utilice esta columna si se han eluido algunos de sus analitos antes del pico de
disolvente. Para conservar el filamento, puede crear un segmento que lo desactive
durante el pico de disolvente.
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Utilice la columna Emission Current (Corriente de emision) para definir la corriente
de emisién que se utilizard durante la adquisicion. Para obtener una estabilidad y un
rendimiento analitico ptimos, utilice la corriente de emision a la que se ha ajustado
el sistema. Sin embargo, si desea utilizar una corriente de emisién distinta, desactive
la casilla de verificacién Use Tune File Emission Current (Usar corriente de emisién
de archivo de ajuste) e introduzca el valor deseado en la columna Emission Current
(pA) (Corriente de emisién [pA]). Una corriente de emisién alta hard que aumente la
produccién de iones, pero la interaccion de demasiados iones en la fuente puede
provocar la degradacién de la resolucién y la senal.

La columna Last Tuned Detector Gain (Usar tltima ganancia de detector ajustada)
indica que desea usar la ganancia de detector definida en el archivo de AutoTune del
sistema ISQ 7610 o definirla y realizar su barrido con el ajuste manual. Si no necesita
utilizar la ganancia definida en el archivo de AutoTune del sistema ISQ 7610, puede
definir la ganancia manualmente. Las ganancias mds altas generan sefiales mds
amplias, pero pueden acortar la vida atil del detector cuando se detectan muestras
concentradas.

Utilice la columna CI Gas Flow (Caudal de gas de CI) para definir la velocidad del
caudal del gas reactivo. Recuerde definir el caudal de gas de CI en la columna Groups
(Grupos), asi como en la parte superior del editor de métodos. El valor tnico de la
parte superior del método se enviard al inicializar el espectrometro de masas con

el método.

Utilice la columna CI Gas Type (Tipo de gas de CI) para definir el tipo de gas que
se conecta a uno o a ambos puertos de gas de CI (A o B). Aseglirese de que el gas que
haya asignado a un puerto esté efectivamente conectado al puerto, ya que cada gas
de CI tiene una calibracién especifica de caudal y viscosidad del gas.

La columna Cal Gas (Gas de calibracién) activa el gas de calibracién durante un
ciclo. Este ajuste puede resultar atil a la hora de confirmar que el sistema estd
generando iones y almacenando correctamente los datos en el disco. De forma
habitual, el ajuste estd desactivado, pero puede dejar que penetre un nivel bajo de
gas de calibracién en la fuente si selecciona la opcién EI (Ionizacién por impacto
de electrones). Si tiene un médulo de gas de calibracién de doble caudal, puede
seleccionar CI para que penetre mds gas.

35. (Solo para métodos con el modo Acquisition-Timed [Adquisicién-Temporizada]) En el
panel Instrument Settings (Ajustes del instrumento), siga estos pasos:
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Figura 102. Ajustes del instrumento para el modo de adquisicién temporizada
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a. Utilice el grupo Tune File (Archivo de ajuste) para seleccionar el archivo de ajuste que
se usard en este barrido. Si estd utilizando la ionizacién por impacto de electrones
(EI), solo estard disponible el ment desplegable Tune File(+) (Archivo de ajuste [+]).
Si estd utilizando la ionizacién quimica (CI) negativa, seleccione un archivo de ajuste
del men desplegable Tune File(-) (Archivo de ajuste [-]). Seleccione
AutoTune_NCI para utilizar el archivo de ajuste automdtico de CI negativa mds
reciente que haya creado segtin el Capitulo 3, «Ajuste del espectrémetro de masas
1SQ 7610». Si estd utilizando CI positivas, seleccione un archivo de ajuste del ment
desplegable Tune File(+) (Archivo de ajuste [+]). Seleccione AutoTune_PCI para
utilizar el archivo de ajuste automdtico de CI positiva més reciente que haya creado
segiin el Capitulo 3, «Ajuste del espectrémetro de masas [SQ) 7610». De manera
predeterminada, el software escogerd el archivo de ajuste de AutoTune_NCI o
AutoTune_PCI que haya creado mds recientemente.

b. En el grupo Detector Gain (Ganancia de detector), defina la ganancia del detector.
Seleccione la opcién Use last tuned detector gain (Usar tltima ganancia de detector
ajustada) para indicar que desea usar la ganancia de detector definida en el archivo de
AutoTune del sistema ISQ 7610. Si no necesita utilizar la ganancia definida en el
archivo de AutoTune del sistema ISQ 7610, puede definir la ganancia manualmente.
Las ganancias mds altas generan sefiales mds amplias, pero pueden acortar la vida il
del detector o saturar el electrémetro con un nivel de sefal demasiado elevado cuando
se detectan muestras concentradas. Para definir manualmente la ganancia del detector,
seleccione la opcién Use Specified Detector Gain (Usar ganancia del detector
especificada) e introduzca el valor deseado en el cuadro de ganancia del detector.

Thermo Scientific Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 123



4 creacion de métodos

Creacién de un método de GC-MS en el software Chromeleon

124 Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

c.  Utilice el grupo Emission Current (Corriente de emisién) para definir la corriente de
emision que se utilizard durante la adquisicién. Para obtener una estabilidad y un
rendimiento analitico 6ptimos, utilice la corriente de emisién a la que se ha ajustado
el sistema. Sin embargo, si desea utilizar una corriente de emision distinta, seleccione
la opcién Use Specified Emission Current (Usar corriente de emision especificada) e
introduzca un valor en el cuadro Emission Current (pA) (Corriente de emisién
[pA]). Una corriente de emisidn alta hard que aumente la produccién de iones, pero
la interaccién de demasiados iones en la fuente puede provocar la degradacién de la
resolucién y la sefal. El margen de error es de +0,5 pA.

36. Seglin corresponda, utilice las opciones del grupo Scan Settings (Ajustes de barrido) para
definir més detalladamente la configuracién de su método.

Figura 103. Ajustes de barrido para el modo de adquisicién temporizada
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a. Laseccién Time Summary (Resumen de tiempo) registra el tiempo de barrido total
resultante, el tiempo de SIM y el tiempo de permanencia mds bajo de su método.
Estos valores son solo a titulo informativo, pero no pueden editarse.

i.  Elvalor de Resulting Total Scan Time (Tiempo de barrido total resultante)
corresponde al ancho del pico de la linea de base dividido entre el nimero de
puntos deseados a lo largo del pico. Estos valores deben actualizarse si los criterios
de su método no coinciden con los valores predeterminados.

ii. Elvalor de SIM (SIM) corresponde a la duracién total de todos los barridos de
SIM para cada compuesto de la lista. Este valor coincidird con el tiempo de
barrido total a menos que el método contenga también un evento de barrido
completo.
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iii. El valor del campo Lowest Dwell Time (Tiempo de permanencia mds bajo) es el
tiempo de permanencia mds bajo alcanzado por los ajustes del método. Cuando
se activa la casilla de verificacién Optimize (Optimizar), si el tiempo de
permanencia mds bajo es considerablemente inferior al tiempo de permanencia
solicitado, significa que se ha alcanzado el intervalo minimo; por otro lado, si el
tiempo de permanencia mds bajo es considerablemente mds alto que el tiempo de
permanencia solicitado, significa que se ha alcanzado el intervalo requerido.

b. El panel Window Optimization (Optimizacién del intervalo) permite acceder a los
ajustes de optimizacién del intervalo. Cuando se activa la casilla de verificacién junto
a la opcién Optimize (Optimizar), los intervalos de adquisicién se configurardn
automdticamente segun el intervalo de adquisicion y el tiempo de permanencia
objetivos definidos en este panel. Para los métodos de SIM complejos, esta opcién
garantizard la creacién de un método que permita alcanzar los barridos solicitados
por pico.

Detalles del algoritmo: si se activa la casilla de verificacién Optimize (Optimizar), los
intervalos de adquisicién de SIM del método se definen con el valor del ajuste
Desired Window (Intervalo deseado) a menos que el valor configurado para Desired
Min Dwell Time (Tiempo de permanencia minimo deseado) no pueda cumplirse
con el ndmero de barridos definido en Desired Scans Per Peak (Barridos deseados
por pico). Si esto ocurre, los intervalos de adquisicién se reducirdn hasta que se
cumpla el tiempo de permanencia minimo deseado o hasta que se alcance el
intervalo minimo. Si se alcanza primero el intervalo minimo, el tiempo de
permanencia minimo se reduce hasta un valor que permita alcanzar el valor de
Requested Scans Per Peak (Barridos requeridos por pico). Si el tiempo de
permanencia minimo absoluto del instrumento, que es 0,5 ms, se alcanza antes de
que se obtengan los puntos solicitados en el pico, el valor del campo Minimum
Window (Intervalo minimo) se reduce hasta que se alcanzan los criterios del campo
Desired Scans Per Peak (Barridos deseados por pico) o el intervalo minimo absoluto
permitido en el instrumento, que es 0,24 minutos. En este caso, que es muy poco
frecuente, deberd reducir el valor de Desired Scans Per Peak (Barridos deseados por
pico), aumentar el valor de Min Baseline Peak Width (Ancho minimo del pico de la
linea de base) o reducir el nimero de transiciones contenidas en su método para

poder guardarlo.

Configuracidn: la casilla de verificacién Optimize (Optimizar) no estd activada de
forma predeterminada. Cuando se activa la casilla de verificacién Optimize
(Optimizar), puede ajustar la configuracién en el panel para optimizar el método.
Cuando la casilla de verificacién no esta activada, deber4 introducir manualmente los
intervalos de adquisicién. Los valores predeterminados del optimizador de intervalos
deben devolver resultados razonables al aplicarse en métodos normales. Los valores
predeterminados son los siguientes:

Desired Min Dwell Time (Tiempo de permanencia minimo deseado): 10 ms
Desired Window (Intervalo deseado): 0,6 min

Minimum Window (Intervalo minimo): 0,3 min
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— Cambie el tiempo de permanencia minimo en el campo Desired Min Dwell
Time (Tiempo de permanencia minimo deseado). Si su método tiene
muchas transiciones, le recomendamos reducir el tiempo de permanencia
minimo deseado. Tenga en cuenta que cuanto mayores sean los intervalos de
adquisicion de su método, menor serd el tiempo de permanencia medio.

—  Cambie el valor del intervalo de adquisicién deseado en el campo Desired
Window (Intervalo deseado). El intervalo deseado es la cantidad de tiempo
durante el que se llevard a cabo el barrido en busca de una transicién
alrededor de un tiempo de retencién determinado que garantice la
observacién de un compuesto. Se puede definir un intervalo deseado de entre
0,24 y 5 minutos. Deberd ser lo suficientemente amplio para que una
alteracion del tiempo de retencién no provoque que se pierdan compuestos.
Si los tiempos de retencién del compuesto del método son dudosos, incluya
tiempo adicional en este intervalo. Tenga en cuenta que, cuanto mds
prolongado sea el tiempo de permanencia de los compuestos, mds estrechos
resultardn los intervalos de adquisicién.

— Cambie el valor del intervalo de adquisicién minimo en el campo Minimum
Window (Intervalo minimo). Se puede definir un intervalo minimo de entre
0,24 y 5 minutos. Este intervalo es el periodo de tiempo minimo durante el
que deberd llevarse a cabo el barrido en busca de una transicién alrededor de
un tiempo de retencién determinado que garantice la observacién de un
compuesto. Defina el intervalo minimo en el valor minimo que permita
evitar que los tiempos de retencion del compuesto queden fuera del intervalo
de adquisicién.

Nota Si se alcanza el limite de tiempo de permanencia y el intervalo minimo
aceptable queda por debajo del limite de 0,24 minutos, el método presentard
un error y deberd usarse una lista mds corta.

En el grupo Peak Width (Ancho de pico), puede cambiar el ancho minimo del pico
de la linea de base y los barridos deseados por cada pico. Estos valores se utilizan para
calcular el tiempo total de barrido, que incluye el tiempo de SIM y el tiempo de
barrido completo. El valor minimo del ancho del pico de la linea de base debe ser,
aproximadamente, el tiempo de pico cromatogrifico mds corto de su andlisis.

En el grupo Full Scan (Barrido completo), puede indicar si debe llevarse a cabo un
barrido completo con SIM. El rango de masa, la duracién del barrido y las horas de
inicio y finalizacién del ciclo pueden definirse una vez que se haya seleccionado el
botén Use Full Scan with Mass Range (Usar barrido completo con rango de masa).
El tiempo de barrido completo reduciri el tiempo de SIM sin que aumente el tiempo
de barrido total. Si solo desea usar el barrido completo para parte de su método,
puede introducir la hora de inicio y de finalizacién del barrido completo.

En el grupo Acquisition Options (Opciones de adquisicién), active la casilla de
verificacién Allow for Asymmetric Acquisition Windows (Permitir intervalos de
adquisicién asimétricos) para afiadir tiempo adicional al inicio o al final de un
intervalo de adquisicion sin que afecte otros intervalos y periodos del barrido.
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Cuando seleccione esta opcién, las columnas Pre-width (Anchura previa) y
Post-width (Anchura posterior) se afiadirdn a su método. Introduzca los tiempos
adicionales en estas columnas.

Nota Esta opcién solo estd disponible cuando la optimizacién de métodos no
estd activa.

Active la casilla de verificacién Allow Dwell Time Prioritization (Permitir
priorizacién del tiempo de permanencia) para aumentar los tiempos de permanencia
de los barridos seleccionados. Las opciones disponibles para cada barrido son Normal
o High (Alta). Si se da prioridad alta a un barrido, el tiempo de permanencia
aumentard en el valor que introduzca en el cuadro High Priority Multiplier

(Multiplicador de alta prioridad).

Si desea crear un vinculo a un método externo, seleccione la casilla de verificacién
Link to External File (Vincular a un archivo externo). Puede vincular un archivo de
método .csv o .xml.

Nota Para editar los barridos desde el editor de métodos del instrumento
ISQ 7610, desactive la casilla de verificacién Link to External File (Vincular a un
archivo externo).

Una vez que haya hecho clic en Link to External File (Vincular a un archivo
externo), se abre el cuadro de didlogo SIMBridge. Escoja el idioma del archivo de
método del ment desplegable Source Locale (Localizacion de la fuente).

Figura 104. Configuracion del idioma de fuente de los archivos de método mediante SIMBridge

150 Series - SMBridge: %
5 0 ) | Sourcelocale: [english (Lnited States) =] peimieer: |, =l |

Name of le: |

 lmport map

Column i file

Results

| Map to | Example

h.

Busque el archivo.
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Figura 105. Vinculacion a un archivo externo mediante SIMBridge
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i. Haga clic en Open (Abrir) para abrir el método en SIMBridge.

j. Sies necesario, cambie los encabezados de método en el archivo original para que

coincidan con los del editor de métodos. Una vez que se valide el método, aparecerd

una marca de verificacién verde.

Figura 106. Modificacion de los encabezados de método en SIMBridge
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k. Haga clic en Open (Abrir) y se abrird el método externo en el editor de métodos.

Figura 107. Visualizacién de un archivo vinculado en el editor de métodos
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. Introduzca el nombre del analito en la columna Name (Nombre) (que hace referencia
al nombre del analito) o, en el archivo externo, introduzca el nombre del analito en la
primera columna. También puede hacer clic en esta ventana con el botén derecho del
ratén para buscar un analito dentro de su método. Esta funcién resulta util si necesita
editar un analito en un método complejo.

m. En la columna RT (Tiempo de retencién), introduzca el tiempo de retencién para los
métodos de SIM. El tiempo de retencién es el tiempo que tarda un analito de pasar
desde el puerto de entrada de la columna hasta el detector.

n. En la columna Window (min) (Intervalo [minutos]), defina el tiempo de
adquisicién. Los intervalos de adquisicién mds cortos aumentan la sensibilidad, pero
pueden hacer que se pierda el pico si son demasiado breves. Cambiar el tamano del
intervalo solo afecta la sensibilidad si reduce el nimero de compuestos que se analizan
en un segmento. Si los intervalos no se superponen, no verd ninguna mejora a la hora
de reducir el tiempo de adquisicién.

o. En la columna Mass (Masa), introduzca la masa del ion que desea supervisar.

p. Utilice la columna Ion Polarity (Polaridad de iones) si estd usando el modo de CI
para indicar al instrumento que genere iones positivos o negativos. Utilice esta
columna solo si estd usando el modo de CI. En el modo de EI, el valor de esta
columna debe configurarse siempre como Positive (Positiva).
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q.

Puede determinar el nimero de analitos adyacentes que se mostrardn en su método
mediante la casilla de verificacién Number of Adjacent Analytes to Show (Ntumero
de analitos adyacentes que se mostrardn) que se encuentra en el cuadro de didlogo
Options (Opciones), al que se accede a través del ment principal del sistema

ISQ 7610. Consulte la Figura 78. Consulte el nimero de analitos que se han
definido en la vista Show Analysis (Mostrar andlisis).

Los ajustes que se introduzcan en esta columna son Gnicamente con fines de
visualizacién, pero no afectardn el proceso de adquisicién.

Figura 108. Cuadro de didlogo Options (Opciones)

Options =

| |

Mumber of adjacent analytes to show: I 11]3:

Ok | Cancel |

r. Haga clic en Show Analysis (Mostrar andlisis) (consulte la Figura 79) para validar su
método. Aparecerd un grifico con todos los nombres de los analitos, ordenados segin
el tiempo de inicio de cada uno.

Figura 109. Acceder a la funcién Show Analysis (Mostrar analisis)
al | Scans

Hame:

1
12
13
1
18

L

Tokal compounds: 15

=] View Tune Report

i

218t 8 X B3 o 4K 4 b M || Likto external file ‘IStan settings B
| RT | Ww/indow [min] | Mass |- Time summary.

6.0 7.20 54 jyasPiling tota soantime 03m s
{0 1D 3 SIM Time: [T
1280 1.20 121
Py Py Lowest dwel time: 029593 sec
1510 0.80 79 - window optimization
1560 040 79 I” Optimize
1615 0.70 105 Desited min dwel time; To0=] ms
1725 150 105
1850 10079 Desited window 76 min
e 0ED ) Minimum window 02— min
2020 120 129
21.40 120 123 [FEESGTER
235 070 167 Min baseline pesk widkhi [~ 502] sec
2365 190 105

Desived scans per peak: 10
8105 6.0 84

|- dequisition options:

I~ Allow for aspmmetric acquisition windows

I Ao duel ime piiiization  Hich prioiy muliplier: — [79=]

Fullscan

’;‘ Uise Fulllsca it mss vange: 50550

Utilice la ventana de intervalo desplazable situado en la parte inferior de la pantalla
para ver los tiempos de retencién esperados de todos sus analitos. Ajuste el tamafo de
la ventana para ver mds analitos arrastrando hacia afuera uno de los lados del
rectangulo. Si se reduce el tamafo de la ventana de intervalo desplazable, se
mostrardn menos analitos en el grafico. Si se aumenta el tamafio de la ventana de
intervalo desplazable, se mostrardn mds analitos de su método. Si el niimero de
tiempos de retencidn de los analitos que se estd examinando es superior a 50,
aparecerd una muestra de los analitos espaciados uniformemente en la ventana.
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También puede hacer clic en el icono que muestra una cinta de pelicula para ver
todos los analitos: al seleccionar dicho icono, el software reproducird de forma
automdtica la lista completa de todos los analitos. Puede hacer clic de nuevo en el
mismo icono en cualquier momento para detener el proceso.

Sugerencia Si los intervalos de SIM tienen demasiado contenido y no logran
alcanzar el tiempo total de barrido en el tiempo de permanencia minimo, el
evento se marcard en color rojo. Esta advertencia indica que no hay tiempo
suficiente en el segmento para llevar a cabo un barrido de todos los eventos.

En este caso, el método no validard o se guardard y aparecerd un icono de
advertencia junto al titulo de los barridos. Para resolver esto, reduzca el niimero
de compuestos que se superponen o modifique los tiempos de los intervalos.
Cuando las barras de los picos se marcan en color naranja, se trata de una
advertencia que indica que el nimero de barridos del pico serd inferior al deseado.

Ademds, si su lista contiene compuestos duplicados, en la zona central de una de
las barras de picos duplicadas aparecerd un patrén de cruces naranjas en lugar del
color blanco habitual. Elimine uno de los compuestos duplicados para evitar
posibles problemas en los andlisis de datos.

Figura 110. Validacion de métodos
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i Tune Report

NOT SAVED

Ready

37. Para importar otro método de MS, seleccione Import (Importar). Consulte la Figura 81.

Nota De esta forma, solo se importard la parte del método correspondiente a la
espectrometria de masas. Debe definir los pardmetros del cromatdgrafo de gases
y del muestreador automitico.
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Figura 111. Importacién de métodos
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38. Seleccione Import (Import) | Import Timed Scans (Importar barridos temporizados)

39.

40.

41.

para importar archivos .csv o .xml de métodos previos. El software solo cargard los
archivos que tengan un formato vélido. Si su archivo no es valido, recibird un mensaje de
error y no podrd importar el archivo al editor de métodos.

Sugerencia Exporte una lista de barridos temporizados para ver un ejemplo de
formato vélido.

Seleccione Import (Importar) | Append Timed Scan from File (Anexar barridos
temporizados de archivo) para anadir barridos de los métodos anteriores al final de la lista
de barridos abierta. Como se ha mencionado anteriormente, se deben importar archivos
de formato .csv o .xml. El software solo cargard los archivos que tengan un formato vélido.
Si su archivo no es vélido, recibird un mensaje de error y no podrd importar el archivo al
editor de métodos.

Seleccione Import (Importar) | Export Timed Scans (Exportar barridos temporizados)
para exportar su método como archivo .csv. Si prefiere editar sus métodos desde una
aplicacién de hojas de célculo, deberd usar esta opcién.

Seleccione Import (Importar) | Create Compound Data Store Export File (Crear
archivo de exportacién del almacén de datos de compuestos) para preparar su archivo para
el almacén de datos de compuestos en la aplicacién TraceFinder.

a. DPara crear un nuevo ion objetivo de la lista de iones de confirmacion con tiempos de
retencién idénticos para un compuesto, seleccione el ion de confirmacién de interés.
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Create compound datastore export file =]
Analyte List
Nombre del M test 1 To sort within the same compound,
. — retention time. and polarit
compuesto =] miff 240,00 > 14000 RT- 4 35 min () S e ﬁn;"éon@‘mng .
H the compound name to create a new
target ion
: * Drag and Drop any target ion to
- m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35min (@) another target ion to move the source
- target and its confimming ions to the
destination target ion's confirming ions
| d - * Drag and Drop (or Double-click) any
on ae ¥ m/z: 270.00 > 170.00) chonﬁrmmg ion over its target ion to swap
. 9 them

COﬂfII’maCIOH . * Drag and Drop any confirming ion over
a diffemt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

m

Create Export ‘

File Cancel ‘

b. Arrastre el ion de confirmacién hasta el nombre del compuesto situado en la parte
superior de la lista.

Create compound datastore export file (=]
Analpte List
Nombre de| —| | Tosortwithin the same compound.
- retention time. and polarity:
compuesto £ m/z: 240,00 > 140.00 RT: 435min (3) baaei g ﬂna’cmf}’ming —
- the compound name to create a new
target ion.
o * Drag and Drop any target ion to
B-m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35min [} another target ion to move the source

target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions.
* Drag and Drop (or Double-click) any
confirming ion over its target ion to swap
them.

* Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

m

Creats Export
File

Caneel ‘

=T e T L Predni T L

c. Elion de confirmacién aparece ahora en la lista como ion objetivo.
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Nuevo ion
objetivo

Create compound datastore export file
Analyte List

El-test 1
El-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min ()

~-m/z: 270.00 > 170.00 RT: 4.35 min (Q)

[=I-m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35min (Q)

To sort within the same compound.
retention time. and polarity:

* Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion

* Drag and Drop any target ion to
another target ion to move the source
target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions

* Drag and Drop (or Double-click) any
confirming ion over its target ion to swap
them.

* Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

Create Expart
File

Cancel ‘

d. Para afiadir un nuevo ion de confirmacién a un ion objetivo de la lista, seleccione el

ion de confirmacién de interés.

lon de
confirmacion

Create compound datastore export file
Analyte List

E-test 1
E-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min (@)

m/z: 270.00 > 170.00 RT: 4.35min (@)
E-m/z: 410.00 > 310.00 RT: 4.35 min (@)

To sort within the same compound.
retention time. and polarity:

* Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion

* Drag and Drop any target ion to
anather target ion to move the source
target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions.
* Drag and Drop (or Double-click) any
confirming ion over its target ion to swap
them

* Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion

Create Expart
File

Cancel ‘

e. Arrastre el ion de confirmacién y sitielo debajo del ion objetivo de su interés.
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Create compound datastore export file
Bnalpte List

E-test 1

B-m/z:

& m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35 min (@)

m/z: 270.00 > 170.00 RT: 4.35 min (3)

00> 310.00 RT: 4.35min (@)

To sort within the same compound,
retention time. and polarity:

* Drag and Drop any confiming ion to
the compound name to create a new
target ion

* Drag and Drop any target ion to
anather target ion to mave the source
target and its confirming ions tothe
destination target ion's confirming ions

= Drag and Drop (or Doubleclick) any
confirming ion over its target ion to swap
them

* Drag and Drop any confirming ion aver
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

m

Create Export Cancel
File

f. Elion de confirmacién aparece ahora en la lista bajo el ion de cuantificacién

seleccionado.

Nuevo ion de
confirmacién

Create compound datastore export file
Analpte List

[=l-test 1
E-m/z: 240.00 > 140.00 RT: 4.35min (Q)

m

Ta sort within the same compound.
retention time, and polarity

= Drag and Drop any confirming ion to
the compound name to create a new
target ion

= Drag and Drop any target ion to
anather target ion to move the source
target and its confirming ions to the
destination target ion's confirming ions

= Drag and Drop (or Double—click) any
confirming ion over its target ion to swap
them

= Drag and Drop any confirming ion over
a differnt target ion to add the confiming
ion to that target ion.

Creat Export ‘

Fil Cancel ‘

g. Haga clic en Create Export File (Crear archivo de exportacién) una vez que haya
creado su lista de iones para exportarla a la base de datos de compuestos del software

TraceFinder.

42. Seleccione Import (Importar) | Create Segment List From Timed Scan List (Crear lista
de segmentos a partir de la lista de barridos temporizados) para importar un método de

adquisicién general.

43. Seleccione Import (Importar) | View Tune Report (Ver informe de ajustes) para ver el
informe de ajustes mds reciente que utilizard el método. Seleccione Report Options

(Opciones de informe) para abrir el cuadro de didlogo de opciones del informe (consulte

la Figura 82) y afadir la informacién de identificacién al informe de ajustes.
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Figura 112. Configuracién de las opciones del informe de ajustes

Report Options ﬁ

Lab name: | oK |
Instrument name: | Cancel

Calc relative abundance using: |69 -

¥ Include signature line
Optional reports
| Diagnostics [ Device settings | Tune type settings
Custom report
[ Use custom report definition

File name:

[t ¥

44. El método de ajuste permite llevar a cabo un ajuste desde el editor de métodos.

a.  En el mend desplegable del campo Method Type (Tipo de método), seleccione Tune
Mode (Modo de ajuste). Consulte la Figura 113.

Figura 113. Seleccién de un método de modo de ajuste

‘ d - 15a q hromeleon Ct Studio - O
|

®

Home @t

= § Cut 150 v Stage. Delete || *|New Command Rows
-~ L3Copy  « Check Method Conditional *{#) Expand All Stages A Previous H Next

Paste Command Time UHPLC Speed-Up
Open Instrument... Comment =I5 Collapse All Stages

Gipboard Instrument Insert Row View Find Method Transfer

Instrument Method 4 | 15G-Mass Detector

6 Use this detector
Overview

#2599
& o
<, System
"7 script Editor Method type: Tune Mode ¥

Tunetemplate  General lonsource  Targets Detector Diagnostics  Report

[] View Ture Data

Intial Tune Type: El Intial Tune
Oupatin e e
‘Starting tune file: (Factary)

2 GeneralMethod =
) Tuneliethod

M riontm
-

ol

L‘f/ Dty Proce=sing

Non-Targeted MS Processing

Report Designer

A
(A Intact Protein Deconvolution
[2)

Hectronic Report

o
ﬂg UV Spectral Library

charles:vogt

b. En Tune Template (Plantilla de ajuste), defina los siguientes pardmetros:

i. Active la casilla de verificacién View Tune Data (Ver datos de ajuste) para ver los
datos de ajuste.
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ii. Initial Tune Type (Tipo de ajuste inicial): Seleccione un tipo de ajuste para
usarlo como plantilla. De esta manera, se rellenardn todas las demds opciones con
el mismo contenido que en uno de los tipos de ajuste integrados. Las opciones
pueden modificarse de forma manual segtin sea necesario para crear el método de
ajuste deseado.

iii. Output Tune Filename Prefix (Prefijo del nombre de archivo del ajuste del
puerto de salida): El valor predeterminado es AutoTune (Ajuste automdtico).

iv. Starting Tune File (Archivo de ajuste inicial): De manera predeterminada, se
utilizard el dltimo ajuste guardado.

c. Defina los pardmetros de ajuste restantes del método de ajuste como se describe en el
apartado «Para modificar un ajuste automdtico en el software Chromeleon» en la

Aoin- C
pagina 219.

45. Haga clic en Next (Siguiente). Se abre la pdgina Instrument Method Wizard -
Completion (Asistente del método del instrumento - Finalizacién). Consulte la
Figura 114.

Figura 114. Instrument Method Wizard — Completion (Asistente del método de instrumento -
Finalizacidn)

E4 Instrument Method Wizard - Completion

2 [

46. Introduzca comentarios o notas para su método y haga clic en Finish (Finalizar).

47. Se abre la ventana New Instrument Method (Instrument Method) (Nuevo método de
instrumento [Método de instrumento]) de Chromeleon Chromatography Studio. Haga
clic en el icono Save (Guardar) para guardar el método. Consulte la Figura 81.
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Figura 115. Guardado de métodos

T T e ) oGt 0 - = il

"] CaCopy |/ ChickMethod  Previous 2 Nex
Paste Ao UHPLC Speed-Up
pen nstrmen

Cipboard Instrument Find Method Transfer

Instrument Method

Y

3 sumpir ot

GClnlets

Deseription:  instrument: 150-C_1
Creation Time: &/5/2014 206:34 PM
Created by 15

7 et dtor

Run Time: ~ 20.000 @ [0.000..100000.000 min]

|55

48. Se abre el cuadro de didlogo Save Instrument Method (Guardar método del

instrumento). Guarde el método en Chromeleon Local (Almacenamiento local de
Chromeleon) > Instrument Method (Método del instrumento). Consulte la Figura 116.

Figura 116. Busqueda de |a carpeta del método del instrumento

<

| Save Instrument Method ? 2 L
1

Lock in- [? ChromeleonLocal - Q -Q-2 CHE-

Mame = Type Date Modified Comment

[ frankd Folder 5/8/2014 3:25 PM

[ Instrument Data Folder TAT/2014 220 PM

[ Instrument Method Folder 8/3/2014 213 PM

[ Instrument Sequence Folder 8/3/2014 215 PM

Object name: -

Instrument Method

49. Introduzca el nombre del método en el campo Object Name (Nombre del o
clic en Save (Guardar). El método se ha guardado.

138 Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

bjeto) y haga

Thermo Scientific



Thermo Scientific

4 creacién de métodos
Creacion de un método de GC-MS en el software Chromeleon

50. Puede ver todos los métodos de instrumento del sistema abriendo la consola de
Chromeleon y seleccionando la opcién Data (Datos) del panel izquierdo del mend.
Consulte la Figura 117.

Figura 117. Visualizacion de todos los métodos del instrumento
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[ Ir—

| So—

Folder rsrmert Method sdeced G

51. Para editar un método, selecciénelo de la lista. El método se abre en Chromatography
Studio. Consulte la Figura 118.

Figura 118. Edicion de un método
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|2 View Tune Report

52. Seleccione un dispositivo del mend izquierdo y edite los pardmetros correspondientes
como se describe en este capitulo.
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Uso de AutoSIM

En este capitulo se describe el uso de la funcién de software AutoSIM para configurar y
procesar un estudio de iones con monitorizacién de iones seleccionados (Selected Ion
Monitoring, SIM). En este capitulo se proporcionan las instrucciones para configurar y
ejecutar cada estudio, asi como los pasos para importar la lista resultante de iones de SIM
al editor de métodos del sistema ISQ 7610 y acceder a ella para el uso diario.

Nota Configure los métodos del cromatégrafo de gases y el muestreador automdtico en el
editor de métodos del sistema ISQ 7610 antes de desarrollar el método de AutoSIM.

indice
* Determinar los iones de SIM
* Importacién de transiciones al editor de métodos
¢ Determinar los iones de SIM en Chromeleon

* Importacién de transiciones al editor de métodos del instrumento
de Chromeleon

Determinar los iones de SIM

La finalidad de un estudio de AutoSIM consiste en seleccionar los iones de SIM. Una vez que
haya asignado nombres a los compuestos e introducido los nimeros de vial y los tiempos de
retencién, AutoSIM le indica al sistema ISQ 7610 llevar a cabo un andlisis de barrido
completo en los compuestos.

Una vez finalizado el andlisis de barrido completo, AutoSIM muestra los picos
cromatogréficos resultantes y los espectros de barrido completo. A continuacién, proporciona
ajustes opcionales para clasificar los resultados de los iones de SIM.

Nota Deberd contar con estdndares de concentracién de rango medio

(500 pg/pl-10 ng/pl) antes de configurar el método de AutoSIM.
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< Para determinar los iones de SIM en AutoSIM
1. Haga clic en el botén AutoSIM, en el panel del sistema ISQ 7610, para abrir la funcién
AutoSIM. Consulte la Figura 119.
Figura 119. Acceso a AutoSIM en el panel del sistema ISQ

W 1SQ 7000 Dashboard

n
gy AutoTunc Options

i1 —— AutoSIM

" o
*‘ Air & Water 7 Tune " AutoSIM

e |
Method Editor Kealibur

Instrument Control Shut Down

Stalus Analyzer Power Maintenance
Actual Set Point ™

MS transfer line temp:
lon source temp:

lon optics temp:
System over temp:

Repeller
Repeller voltage:

Filament
Blectron lens vohtage:
Electron energy.
Emission cumert:
Filament current:
Filament condition

Lenses
Lens 1 voltage:
Lens 2 voltage:
Lens 3 voltage:

lon Guide

lon guide vokage: v

2. Haga clic en el icono Create a New Study (Crear nuevo estudio) de la izquierda para crear

un nuevo estudio.

Figura 120. Nuevo estudio de AutoSIM

- Wl O @

Create new study
Instrumert Method:

Create a new study from existing study

Create new study from autosrm study

Mass range:  50-550

Start time: =
Stap time Use GC Run Time min

‘ Status Name RT Vial Position

Icono Create
a New Study
(Crear nuevo
estudio)

3. Se abre la ventana New study (Nuevo estudio).
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Nota Si en algin momento aparece el mensaje de error que se muestra a continuacién,
dirijase a «Actualizacién del software» en la pdgina 277 y siga las instrucciones para
obtener la licencia de software.

[—
Missing license _

[50) Buto 5k requires a license that is not currently on the instrurment. Flease
purchase the IS0 Auto 5IM license to enjoy all the capabilities of this application,

)8

4. Establezca un vinculo al archivo de método guardado del instrumento (el que cred
mediante el editor de métodos) haciendo clic en el icono de los tres puntos situado junto
a la ventana Instrument Method (Método del instrumento). AutoSIM usar4 los
pardmetros del cromatégrafo de gases y el muestreador automdtico de este archivo de
método. Consulte la Figura 121.

Figura 121. Recuperacion de un método del instrumento

“ MNeme Date modified Type Size

L No items match your search.

Importacion

de un
método del
instrumento

o
Jisk (C:)
) olal i

File name:  Xcalibur\methods\Testmethod.meth ~ | Discovery Studies -

v

5. Seleccione un archivo de método de instrumento y haga clic en Open (Abrir).

6. Puede definir el intervalo de masas, la hora de inicio y la hora de parada. Consulte la
Figura 122.
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Los cambios que lleve a cabo en su método de espectrémetro de masas prevalecerdn sobre
los ajustes del editor de métodos.

Figura 122. Ajuste de la configuracion

-5 d- 3[4 & @-F-|

Study name: |‘ Instrument Method: | %caliburmethods' Test Methiod meth

Mass range:  ERER]
satine -
Sioptime:  [7] Use GCRunTme | 50012 i,

[ Status Name RT
#

7. Introduzca el nombre del compuesto, el tiempo de retencién aproximado y el nimero de
vial de cada compuesto que desee optimizar. Si ya dispone de un método para procesar los
datos de barrido completo, puede importar los compuestos desde un archivo externo. Los
nombres y los tiempos de retencidn aparecerdn en la lista de compuestos y su ion primario
de cuantificacién se mostrard en el cuadro de filtro de masas una vez que se adquieran los
datos del barrido completo.

8. Guarde el estudio.

Sugerencia Cree una carpeta para todos los archivos asociados al estudio de AutoSIM.
De lo contrario, los archivos de los resultados del estudio se acumulardn en la carpeta
general del método del instrumento. Consulte la Figura 123.
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Figura 123. Creacién de una carpeta del estudio de AutoSIM

@‘1 ). « LocalDisk (C) » Xcaliour » methods » ~ [ 44 ||[ search methods ods Test Method meth

Organize ¥ Newfolder

g Downloads “ Name Date modified Type

% Recent Places
 AutosIM Study 1 5/A/0131250 PM  File folder

(i Libraries

View

™ Computer a
&, Local Disk () ortby

. Group by
-0 E " —

File name: Paste

Save as type: | Discovery Studies Paste shortcut

UndoRename  Ctrl+Z

(= Hide Folders Sharewith

New Folder

Shorteut
Bitmap image
Contact

Journal Document
Rich Text Document
Text Document

CeLrEEED B

Compressed (zipped) Folder

Briefcase

9. Abra la carpeta.
10. Asigne un nombre al archivo del estudio.

11. Guiérdelo en la carpeta correspondiente. Consulte la Figura 124.

Nota Todos los archivos generados por AutoSIM, incluidos los archivos de datos sin
procesar, se guardardn en la misma carpeta en la que guarde el archivo del estudio.
Para simplificar el flujo de trabajo, cree una carpeta especifica para su estudio.

Figura 124. Guardado de un estudio de AutoSIM

. Save study
m‘1 1 « Xeallbur » metnods » AutoSIM Study1 ~ [ 42 || search Autasim stuay 1 2 B verod et

Organize = New folder

|l Downloads “ Name Date modified Type
"l Recent Places

No items match your search.

[ Libraries
Documents
& Music
= Pictures
B8 videos

18 Computer
&, Local Disk (C)
- 5Q(E)

~ 4]

File name: AutoSIM Study 1|

Save astype: | Discovery Studies

= Hide Folders

12. Se cierra la ventana de Windows Explorer.

13. El nombre del estudio de AutoSIM serd el que haya asignado. Consulte la Figura 125.
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Figura 125. Recopilacion de datos de adquisicidn
Icono Acquire data (Adquirir datos)

N-5d- 3| & @5
Nombre del Stdyname: | koS Sty Instnumert Methact: | Xcalbur methods'Test Method meth [=]
nuevo estudio o I
Szt me: min
Stoptime: V] Use GC Run Time. min,
[ status Name. AT Vial Posiion Raw fie.

*

14. (Solo en el caso de CI) Si estd ejecutando un estudio de ionizacién quimica (Chemical
Ionization, CI), seleccione Positive (Positiva) o Negative (Negativa) del mend desplegable
Polarity (Polaridad). Consulte la Figura 126.

Figura 126. Configuracion de la polaridad de iones en un método de Cl

€ ™ il BT
D-Ed- 5| 6 @5 a Q|
|_ Instrument. Meﬂod:ll:\)&zhmr\mshds\ﬂ PBDE 15451M053012.meth
Study name:
1. Methane, 2mL/min Polarty
Mass range: 0] egave T
st -
Stop time: Use GC Run Time min
[ status Neme RT Vial Postion Raw fie

*

15. Para acceder a las opciones de la configuracién del ion de SIM, haga clic en el icono
Application settings (Configuracién de la aplicacién) y seleccione Sim Ion Study
settings (Configuracién del estudio de iones de SIM) para abrir el cuadro
correspondiente. Consulte la Figura 127.
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Figura 127. Configuracién de la aplicacién y configuracién del estudio de iones de SIM
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16. De manera predeterminada, los iones de SIM se clasifican segtin su maxima intensidad.
En el cuadro SIM Ion Study Settings (Configuracién de estudio de iones de SIM), puede
seleccionar los iones de SIM a partir de los siguientes criterios.

a.

Number of Tons to Pick (Ntimero de iones a elegir): permite seleccionar el nimero
de iones de SIM que se elegirdn para cada compuesto.

Subtract Background (Sustraer fondo): si activa esta casilla, se sustraerd el fondo del
espectro. La sustraccion del fondo puede reducir el ruido de la linea de base
automdticamente del pico seleccionado. Esto le ayudard a identificar los compuestos
objetivo, definir las intensidades e incluso reducir el sangrado de la columna. Si la
sustraccion automdtica de fondo no es adecuada (es decir, debido a picos
coeluyentes), podrd optar por sustraer manualmente el fondo de cada compuesto por
separado haciendo clic en el botén derecho del ratén sobre el cromatogramay, a
continuacion, resaltando el barrido o los barridos que se usardn para la sustraccion.

Intensity Thresholds (Umbrales de intensidad): le permite escoger distintos niveles
de intensidad.

i. Absolute Intensity Threshold (Umbral de intensidad absoluta): define el
rango de intensidad en el que deben estar todos los iones antes de que se
seleccionen como candidatos de iones de SIM. Todos los iones deben tener una

intensidad superior a esta para que se puedan seleccionar como candidatos de
iones de SIM.
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ii. Minimum Intensity Threshold (Umbral de intensidad minima): define la
intensidad minima de un ion que serd candidato a formar parte de la lista de
iones de SIM. Los iones deben contar con una abundancia relativa igual o
superior a este porcentaje para que se seleccionen como candidatos de iones

de SIM.

d. Limit by m/z Range (Limitar por rango de m/z): active esta casilla de verificacién
y defina el m/z bajo y el m/z alto para limitar la lista de seleccién de iones de SIM a
determinadas masas dentro del intervalo de barrido definido.

e. Weighting Factors (Factores de ponderacién): utilice las barras de desplazamiento
y las casillas de verificacién para definir los valores que desea proporcionar a cada
configuracién de estudio de iones de SIM.

17. Haga clic en el icono Acquire data (Adquirir datos) para analizar sus muestras. Consulte
la Figura 125.

Nota AutoSIM calcula el niimero de inyecciones necesarias segtin la lista de compuestos y
las posiciones de los viales que haya asignado.

18. Se abre la ventana Submit Study for Acquisition (Enviar estudio a adquisicién). Consulte
la Figura 128.

Figura 128. Enviar un estudio a la fase de adquisicion

a0
D5 W & |4 8@

Studyrome: | AdoSIM Sudy 1 instrument Method: | Xcalbur methods Test Method meth

Mass range:  50-550

Stat time: min
Stop time: Use GC Run Time S0 in

- 1SQ AutoSIM-Submit study for acquisition.

_. Auto SRM Instrument method: ‘C\X{zhbur\mehds\Tﬂ Method meth

Acquistion Sequence
| [ Acquie Vial Position

FullScanDiscovery] | C\Xcaliburimeth... | AutoSRMStudy_AUTO_FS_1

Compounds in sample: 3
Decafiuorobenzophenone [50-550] RT: 3.6
Benzophenone 50550 AT 5.8
Methy Stearste [50-550] RT: .3

19. Haga clic en Submit (Enviar) para enviar las muestras al instrumento.
Una vez que las muestras hayan terminado de procesarse, el software analizard los datos.

20. Los resultados se muestran en la ventana de AutoSIM. Consulte la Figura 129.
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Los resultados que aparecen corresponden al pico que estd cubierto con un tridngulo
verde. El panel Mass by Highest Intensity (Masa por méxima intensidad) contiene una
lista de los iones de mdxima intensidad en el tiempo de retencién indicado.

Nota La sustraccién del fondo actualiza los iones del panel Mass by Highest Intensity
(Masa por méxima intensidad).

Figura 129. Resultados del estudio en AutoSIM
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21. Active la casilla de verificacién situada junto a los iones de SIM que desea enviar a la lista
de trabajo.

22. Haga clic en el icono de la flecha verde para transferir los iones de SIM que haya
seleccionado a la lista de trabajo. Consulte la Figura 130.
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Figura 130. Seleccion de iones de SIM
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23. Repita este proceso para todos los compuestos.

Nota Puede seleccionar los iones de SIM activando la casilla de verificacién situada junto
a cada elemento en la lista de masas o envidndolos directamente a la lista de trabajo

haciendo doble clic sobre el ion en la ventana de espectros.

24. Una vez que haya seleccionado todos los iones de SIM, vaya a File (Archivo) | Save As
(Guardar como) y exporte el estudio de iones de SIM como archivo .csv. Consulte la
Figura 131.
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Figura 131. Exportar el estudio de iones de SIM
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Importacion de transiciones al editor de métodos
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< Para importar la lista de transiciones que ha creado en AutoSIM
1. Abra el editor de métodos en el panel del sistema ISQ.
2. Abra su método en Xcalibur. Consulte la Figura 132.

Figura 132. Apertura de Instrument Method (Método del instrumento) en Xcalibur
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3. Si tiene el método deseado abierto en AutoSIM, haga clic en Link to External File
(Enlazar a archivo externo) en el editor de métodos del sistema ISQ 7610 para abrir
el método.

a.  Una vez que haya hecho clic en Link to External File (Vincular a un archivo
externo), se abre el cuadro de didlogo SIMBridge. Escoja el idioma del archivo de
método del ment desplegable Source Locale (Localizacién de la fuente).

Figura 133. Configuracion del idioma de fuente de los archivos de método mediante SIMBridge
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Figura 134. Vinculacion a un archivo externo mediante SIMBridge
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c.  Haga clic en Open (Abrir) para abrir el método en SIMBridge.

d.  Sies necesario, cambie los encabezados de método en el archivo original para que
coincidan con los del editor de métodos. Una vez que se valide el método, aparecerd
una marca de verificacién verde.

Figura 135. Modificacién de los encabezados de método en SIMBridge
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3 185 1 Fosive 73 D o 18 15 Hormal
0193 08 Positve 84 D 0 19 195 Hormal
now2 12 Fosive 129 D 0 196 208 Normal | [ B
Cancel Ok
— [® ]
Ready NOT SAVE

e. Haga clic en Open (Abrir) y se abrird el método externo en el editor de métodos.
4. Haga clic en el icono del sistema ISQ 7610 en el panel lateral del editor de métodos.

5. Seleccione Acquisition-Timed (Adquisicién-Temporizada) en el ment desplegable

Method Type (Tipo de método).

6. En el mend superior, seleccione ISQ 7610 | Import Timed Scans (Importar barridos
temporizados). Consulte la Figura 130.
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Figura 136. Seleccion del método Acquisition-Timed (Adquisicién-Temporizada)
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I™ Link to external file

[ Name | RT | Window (min} | Mass.

7. Vaya a la ubicacién en la que guardé el archivo .csv que cre6 en AutoSIM. El software le
indicard si el archivo .csv es vélido. Consulte la Figura 137.

Figura 137. Vinculacion a un archivo .csv externo

e
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D|=|E| &
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Tune file
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8. Haga clic en Show analysis (Mostrar andlisis) y revise la lista importada de compuestos.

9. Configure los ajustes de barrido segiin sea necesario. Para obtener mds informacién,
consulte el apartado «Creacion de métodos» en la pagina 67.
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10. Una vez que esté conforme con su método, gudrdelo.

11. Procese un conjunto de muestras para comprobar que el método satisface sus necesidades.

Determinar los iones de SIM en Chromeleon

Thermo Scientific

La finalidad de un estudio de AutoSIM consiste en seleccionar los iones de SIM. Una vez que
haya asignado nombres a los compuestos ¢ introducido los niimeros de vial y los tiempos de
retencién, AutoSIM le indica al sistema ISQ 7610 llevar a cabo un andlisis de barrido
completo en los compuestos.

Una vez finalizado el andlisis de barrido completo, AutoSIM muestra los picos
cromatograficos resultantes y los espectros de barrido completo. A continuacién, proporciona
ajustes opcionales para clasificar los resultados de los iones de SIM.

Nota Deberd contar con estdndares de concentracién de rango medio
(500 pg/pl-10 ng/pl) antes de configurar el método de AutoSIM.

« Para determinar los iones de SIM en AutoSIM

1. Haga clic en el botén AutoSIM, en el panel del sistema ISQ, para abrir la funcién
AutoSIM. Consulte la Figura 119.

Figura 138. Acceso a AutoSIM en el panel del sistema ISQ

1150 Dashboard [E= =]

&

Iéﬂ View Tune Report I
I?ﬂ Tune Types I
I"f_j'_ PutoSI I

I

5]

St | o[ Power [ Maktmmnca)]

Status: | Ready for run
Actudl Set-Poirt
' MS transfer ine temp. 250 T 250 T
" lon source temp m T 2 T
~ Vacuum: oK
Foreline pressure: 33 mTor
lon gauge pressure: Gauge nof tumed on
Turbo-pump speed 100 %
Clreagent gas flow 00 mUfmin 0.0 mL/min
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Nota Si la funcién User Management (Administrador de usuarios) estd habilitada en
Chromeleon, se abrird el cuadro de didlogo de inicio de sesién cuando inicie AutoSIM.
Introduzca los datos correspondientes en los campos User Name (Nombre de usuario) y
Password (Contrasena) de Chromeleon para continuar.

2. Haga clicen el icono Create a New Study (Crear nuevo estudio) de la izquierda para crear
un nuevo estudio.

Figura 139. Nuevo estudio de AutoSIM

EHEA ML R A

Create new study

Instrument Method:
[Grete nev sy Jom esting sy |

Create new study from autosrm study

Mass range:  50-550

Stop time: Use GC Run Time min

‘ Status Name RT Vial Position

Icono Create
a New Study
(Crear nuevo
estudio)

3. Se abre la ventana New study (Nuevo estudio).

Nota Si en algin momento aparece el mensaje de error que se muestra a continuacién,
dirijase a «Actualizacién del software» en la pdgina 277 y siga las instrucciones para
obtener la licencia de software.

Missing license F' u

I50) Auto Sk requires a license that is not currently on the instrurment, Flease
purchase the IS0 Auto 5IM license to enjoy all the capabilities of this application,

()4

4. Establezca un vinculo al archivo de método guardado del instrumento (el que cred
mediante el editor de métodos del instrumento de Chromeleon) haciendo clic en el icono
de los tres puntos situado junto a la ventana Instrument Method (Método del
instrumento). Consulte la Figura 121.
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Figura 140. Recuperacion de un método del instrumento

5 Uso de AutoSIM
Determinar los iones de SIM en Chromeleon
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Obecttpe:  [mnmert ethod 7]

8] Acquistion status.

5. Siimporta un archivo creado en otro sistema, deberd hacer clic en el icono Import
(Importar). En caso contrario, seleccione un archivo de método del instrumento y haga

clic en Open (Abrir).

6. Se abrird el cuadro de didlogo SIMBridge. Escoja el idioma del archivo de método del
menu desplegable Source Locale (Localizacién de la fuente). Consulte la Figura 141.

Figura 141. Configuracion del idioma de fuente de los archivos de método mediante SIMBridge

5 % ] | Sourcelocale: i Delimiter: |, -

Name of file: English (Zimbabwe)
Estonian (Estonia)
Faroese (Faroe [slands)
Filipino (Philippines)
Column in file Map to Finnish {Finla_nd}
French (Belgium)
French (Canada)
French (France)
French (Luxembourg)
French (Monaco)
French (Switzerland)
Frisian (Metherlands)
Galician (Galician)
Georgian (Georgia)
German (Austria)
German (Germany)
German (Liechtenstein)
German (Luxembourg)
German (Switzerland)
Greek (Greece)
Greenlandic (Greenland)
Gujarati (India)
Hausa (Latin, Nigeria)
Hebrew (Israel)
Hindi (India)
Hungarian (Hungary)
Icelandic (Iceland)
Igbo (Nigeria)
Indonesian (Indonesial v

[»2]
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7. Haga clic en el icono File (Archivo). Se abre el cuadro de didlogo Select the File
Containing the Scans (Seleccionar el archivo que contiene los barridos). Busque el
archivo. Consulte la Figura 142.

Figura 142. Vinculacion a un archivo externo mediante SIMBridge

{15Q Series - SIMBridge El

Select the file containing the scans

() [E v iorres » Documents »

~ Documents library
Includes: 2 locations

ThermolsQ
ThemoTsQs
THPIus100LS
TrPlusRSH

i Untitied Lesv

a1 o o w

gall

- 5Q(F) s[4 m o
File name: Untitled 1.csv v | CSVfiles (*.csv) ]

]

8. Haga clic en Open (Abrir) para abrir el método en SIMBridge.

9. Si es necesario, cambie los encabezados de método en el archivo original para que
coincidan con los del editor de métodos. Una vez que se valide el método, aparecerd una
marca de verificacién verde.

10. Se abrird el método en AutoSIM. AutoSIM usard los pardmetros del cromatégrafo de
gases y el muestreador automatico de este archivo de método. Puede definir el intervalo de
masas, la hora de inicio y la hora de parada. Consulte la Figura 122.

Los cambios que lleve a cabo en su método de espectrémetro de masas prevalecerdn sobre
los ajustes del editor de métodos.
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Figura 143. Ajuste de la configuracion

N-F -3 &M@ =

=
@
Study name: |' /Chromeleonl ocal/Basicliauid_FullScan instmeth D

Massrange: 50550
Stat me: min.
Stop time: Use GC Run Tine: min

[ Status Name RT Vial Poston Rawfie

A1 Acisiion stahis.

11. Introduzca el nombre del compuesto, el tiempo de retencién aproximado y el nimero de
vial de cada compuesto que desee optimizar. Si ya dispone de un método para procesar los
datos de barrido completo, puede importar los compuestos desde un archivo externo. Los
nombres y los tiempos de retencién aparecerdn en la lista de compuestos y su ion primario
de cuantificacién se mostrard en el cuadro de filtro de masas una vez que se adquieran los
datos del barrido completo.

12. Guarde el estudio.

Sugerencia Cree una carpeta para todos los archivos asociados al estudio de AutoSIM.
De lo contrario, los archivos de los resultados del estudio se acumulardn en la carpeta
general del método del instrumento. Consulte la Figura 123.
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Figura 144. Creacién de una carpeta del estudio de AutoSIM
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13. Abra la carpeta.

14. Asigne un nombre al archivo del estudio.

15. Gudrdelo en la carpeta correspondiente. Consulte la Figura 124.

Nota Todos los archivos generados por AutoSIM, incluidos los archivos de datos sin
procesar, se guardardn en la misma carpeta en la que guarde el archivo del estudio. Para
simplificar el flujo de trabajo, cree una carpeta especifica para su estudio.

Figura 145. Guardado de un estudio de AutoSIM

<« methods » AutoSIM Study 1 iods' Test Methiod meth

Organize v New folder

18 Downloads 4 Name
] Recent Places
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Documents
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(5 Pictures
H Videos

88 Computer
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- 5Q0E)

-

Filename. | AutosiM Study 1]

Save as type: [Discovery Studies

@ Hide Folders

16. Se cierra la ventana de Windows Explorer.

17. El nombre del estudio de AutoSIM serd el que haya asignado. Consulte la Figura 125.
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Figura 146. Recopilacion de datos de adquisicidn
Icono Acquire Data (Adquirir datos)

D-& - &% & @-=|

Nombl’e del Sudyname: |+ AUlOSIV Study1
nuevo estudio ——
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Stoptime: 7] Use GC Fun Tie: min

T o AT Vol Poson R
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18. (Solo en el caso de CI) Si estd ejecutando un estudio de ionizacién quimica (Chemical
Ionization, CI), seleccione Positive (Positiva) o Negative (Negativa) del menu desplegable
Polarity (Polaridad). Consulte la Figura 126.

Figura 147. Configuracion de la polaridad de iones en un método de Cl
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#*

19. Para acceder a las opciones de la configuracién del ion de SIM, haga clic en el icono
Application settings (Configuracién de la aplicacién) y seleccione Sim Ion Study
settings (Configuracién del estudio de iones de SIM) para abrir el cuadro
correspondiente. Consulte la Figura 127.
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Figura 148. Configuracién de la aplicacién y configuracion del estudio de iones de SIM
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20. De manera predeterminada, los iones de SIM se clasifican segtin su maxima intensidad.
En el cuadro SIM Ion Study Settings (Configuracién de estudio de iones de SIM), puede

seleccionar los iones de SIM a partir de los siguientes criterios.

a.  Number of Tons to Pick (Numero de iones a elegir): permite seleccionar el nimero
de iones de SIM que se elegirdn para cada compuesto.

b. Subtract Background (Sustraer fondo): si activa esta casilla, se sustraerd el fondo del

espectro. La sustraccién del fondo puede reducir el ruido de la linea de base

automdticamente del pico seleccionado. Esto le ayudard a identificar los compuestos
objetivo, definir las intensidades e incluso reducir el sangrado de la columna. Si la
sustracciéon automdtica de fondo no es adecuada (es decir, debido a picos
coeluyentes), podrd optar por sustraer manualmente el fondo de cada compuesto por
separado haciendo clic en el botén derecho del ratén sobre el cromatograma y, a
continuacion, resaltando el barrido o los barridos que se usardn para la sustraccion.

c. Intensity Thresholds (Umbrales de intensidad): le permite escoger distintos niveles
de intensidad.

i. Absolute Intensity Threshold (Umbral de intensidad absoluta): define el rango
de intensidad en el que deben estar todos los iones antes de que se seleccionen
como candidatos de iones de SIM. Todos los iones deben tener una intensidad
superior a esta para que se puedan seleccionar como candidatos de iones de SIM.

ii. Minimum Intensity Threshold (Umbral de intensidad minima): define la
intensidad minima de un ion que serd candidato a formar parte de la lista de iones
de SIM. Los iones deben contar con una abundancia relativa igual o superior a este
porcentaje para que se seleccionen como candidatos de iones de SIM.
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d. Limit by m/z Range (Limitar por rango de m/z): active esta casilla de verificacion
y defina el m/z bajo y el m/z alto para limitar la lista de seleccién de iones de SIM
a determinadas masas dentro del intervalo de barrido definido.

e. Weighting Factors (Factores de ponderacién): utilice las barras de desplazamiento
y las casillas de verificacién para definir los valores que desea proporcionar a cada
configuracién de estudio de iones de SIM.

21. Haga clic en el icono Acquire data (Adquirir datos) para analizar sus muestras. Consulte
la Figura 125.

Nota AutoSIM calcula el niimero de inyecciones necesarias segtin la lista de compuestos y
las posiciones de los viales que haya asignado.

22. Se abre la ventana Submit Study for Acquisition (Enviar estudio a adquisicién). Consulte
la Figura 128.

Figura 149. Enviar un estudio a la fase de adquisicién

D-Gd- 3% & o5

Study name: ‘MOS\M Study 1 Instrument Method ‘ chrom://ms- romeleonl ocal/Basicliquid FullScan instmeth

Mass range:  50-550

Stop time: Use GC Run Time: 500 min
15Q AutoSIM-Submit study for acquisition.

AutoSIM Insrument method: C\Chromeleon ocal/Basiclioud FulScannsmety
Acquisition Sequence
[ Acquire Vil Postion SampleName Data Path RawfileName
FullScanDiscovery1 chrom://ms-pe/Chrd AutoSIM Study AUTO_FS_1

Compounds in sample: 3
Decafiuercbenzophenane [50-550] RT: 3.6
Benzophenane [50-550] RT: 5.2

Methy! Srearate [50-550] RT: 8.3

23. Haga clic en Submit (Enviar) para enviar las muestras al instrumento.

El estudio de AutoSIM se afadird a la cola de secuencia de Chromeleon. Chromeleon
llevard a cabo una comprobacién para confirmar que el instrumento estd listo para
funcionar y que el método del instrumento no tiene ningtn error. Si dicha comprobacién
tiene un resultado valido, se iniciar4 el ciclo.
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Nota Si el ciclo no se inicia automdticamente una vez que haya hecho clic en Submit
(Enviar), revise los mensajes de la comprobacién de Chromeleon que aparecen en el
panel de resumen de adquisiciones del cuadro de didlogo Submit (Enviar). Cierre el
cuadro de didlogo Submit (Enviar), corrija los errores y vuelva a enviar el estudio.

Si aparece el siguiente mensaje de la comprobacién: «The instrument is currently in
“Hold” condition» (El instrumento se encuentra actualmente en espera), siga estos
pasos para reactivarlo:
* En el panel Acquisition Status (Estado de adquisicién) que se describe a
continuacion, haga clic en el botén Command (Comando).
* En la ventana Command (Comando), haga clic en el icono System (Sistema). En
la lista Properties (Propiedades), seleccione HoldMode (Modo «En espera») Off
(Desactivado) y pulse la tecla INTRO.

24. En el panel Acquisition Status (Estado de adquisicién), aparecerd informacién relativa al
estado del instrumento en uso. Si el panel no se muestra, pulse el botén Acquisition
status (Estado de adquisicién). Consulte la Figura 150.

Figura 150. Visualizacion del panel Acquisition Status (Estado de adquisicion)

| Fl 1 3

~]  Acquisition status

Botén Acquisition Status

El panel contiene un conjunto de ePaneles de Chromeleon que puede usar para
monitorizar el estado de las inyecciones de AutoSIM. Consulte la Figura 151. También
puede utilizar este conjunto de ePaneles para monitorizar los dispositivos configurados en
el instrumento y para ver el estado de la cola de secuencia de Chromeleon. Para obtener
mis detalles sobre los conjuntos de ePaneles de Chromeleon, consulte la seccidon de ayuda
de Chromeleon.
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Figura 151. Ver el estado del instrumento en el ePanel Home (Inicio)
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25. Para obtener una vista general del estado del ciclo, haga clic en la pestana Home (Inicio).
Para monitorizar o controlar un dispositivo configurado (espectrémetro de masas,
detector, horno, etcétera), haga clic en la pestafa correspondiente al dispositivo.

26. Para ver el estado de la cola, detenerla o iniciarla, haga clic en la pestana Queue (Cola).
Consulte la Figura 152.

Figura 152. Ver el estado de la cola en el ePanel Queue (Cola)
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Una vez que las muestras hayan terminado de procesarse, el software analizard los datos.

27. Los resultados se muestran en la ventana de AutoSIM. Consulte la Figura 129.

Los resultados que aparecen corresponden al pico que estd cubierto con un tridngulo
verde. El panel Mass by Highest Intensity (Masa por mdxima intensidad) contiene una
lista de los iones de mdxima intensidad en el tiempo de retencién indicado.

Nota La sustraccién del fondo actualiza los iones del panel Mass by Highest Intensity
(Masa por méxima intensidad).
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Figura 153. Resultados del estudio en AutoSIM
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28. Active la casilla de verificacién situada junto a los iones de SIM que desea enviar a la lista

de trabajo.

29. Haga clic en el icono de la flecha verde para transferir los iones de SIM que haya
seleccionado a la lista de trabajo. Consulte la Figura 130.
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Figura 154. Seleccion de iones de SIM
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30. Repita este proceso para todos los compuestos.

Nota Puede seleccionar los iones de SIM activando la casilla de verificacién situada junto
a cada elemento en la lista de masas o envidndolos directamente a la lista de trabajo
haciendo doble clic sobre el ion en la ventana de espectros.

31. Una vez que haya seleccionado todos los iones de SIM, vaya a File (Archivo) | Save As
(Guardar como) y exporte el estudio de iones de SIM como archivo .csv. Consulte la
Figura 131.
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Figura 155. Exportar el estudio de iones de SIM
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Importacion de transiciones al editor de métodos del instrumento
de Chromeleon

< Para importar la lista de transiciones que ha creado en AutoSIM

1. Abra el editor de métodos del instrumento de Chromeleon.

Sugerencia Haga clic en el enlace del cuadro Instrument Method (Método del
instrumento) en AutoSIM para abrir Chromeleon.

2. Seleccione el tipo de método Acquisition-Timed (Adquisicion-Temporizada).
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Figura 156. Apertura de Instrument Method (Método del instrumento) en Xcalibur
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3. En el panel MS Settings (Configuracién del MS), seleccione ISQ 7610 > Import Timed

Scans (Importar barridos temporizados).

Figura 157. Importacién de barridos temporizados
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4. Se abrird el cuadro de didlogo SIMBridge. Escoja el idioma del archivo de método del
ment desplegable Source Locale (Localizacién de la fuente).
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Figura 158. Configuracion del idioma de fuente de los archivos de método mediante SIMBridge
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5. Busque el archivo.

Figura 159. Vinculacion a un archivo externo mediante SIMBridge
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6. Haga clic en Open (Abrir) para abrir el método en SIMBridge.

7. Sies necesario, cambie los encabezados de método en el archivo original para que
coincidan con los del editor de métodos. Una vez que se valide el método, aparecerd una

marca de verificacién verde.
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Figura 160. Modificacién de los encabezados de método en SIMBridge
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8. Haga clic en Open (Abrir) y se abrird el método externo en el editor de métodos del
instrumento de Chromeleon.

9. Haga clic en el icono del sistema ISQ 7610 en el panel lateral del editor de métodos.

10. Haga clic en Show analysis (Mostrar andlisis) y revise la lista importada de compuestos.

Figura 161. Seleccion de la opcién Show analysis (Mostrar analisis)
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11. Configure los ajustes de barrido segtin sea necesario. Para obtener mds informacién,
consulte el apartado «Creacion de métodos» en la pagina 67.

12. Una vez que esté conforme con su método, gudrdelo.

13. Procese un conjunto de muestras para comprobar que el método satisface sus necesidades.
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Analisis de muestras

En este capitulo se describe cémo preparar una muestra y ejecutar una secuencia.
Indice
* Preparacién de la muestra
* Ejecucién de una secuencia en el software Xcalibur

* Ejecucién de una secuencia en el software Chromeleon

Preparacion de la muestra

El objetivo principal de la preparacién de las muestras es reducir la cantidad de contaminantes
no deseados en una muestra o aumentar la fiabilidad de la deteccién de determinadas
sustancias mediante muestras. Por ello, es importante que prepare sus muestras de forma que
aumente la abundancia relativa de los compuestos que desee analizar y reduzca la abundancia
relativa de aquellos que no son de su interés. Consulte el procedimiento de funcionamiento
estandar (SOP) del laboratorio para obtener informacién sobre el método de preparacién de
una muestra concreta.

Existen distintos disolventes que se utilizan para disolver diferentes compuestos. Es
fundamental que escoja un disolvente que disolverd los compuestos que desea analizar. A la
hora de disolver la muestra, el disolvente debe ser compatible con la fase estacionaria de la
columna del cromatdgrafo de gases.

Una vez que la muestra esté preparada, puede transferirla a un vial sellado para,
posteriormente, inyectarla en el cromatdgrafo de gases. Es importante utilizar un vial sellado
para que el disolvente no se evapore y la concentracién de la muestra no varie.
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Ejecucion de una secuencia en el software Xcalibur

Una vez que haya preparado las muestras, puede usar Xcalibur para procesarlas. Xcalibur
utiliza una secuencia (tareas del sistema ISQ 7610) para preparar los instrumentos para la
adquisicién de datos, monitorizar la inyeccién y controlar la recogida de datos del
cromatografo de gases/espectrémetro de masas.

Se puede usar una secuencia para adquirir datos a partir de una muestra o para preparar el
sistema para las tareas de mantenimiento.

< Para ejecutar una nueva secuencia de procesamiento de muestras
1. Haga doble clic en el icono del software Xcalibur del escritorio del ordenador.

2. En la ventana Xcalibur Roadmap (Hoja de ruta de Xcalibur), haga clic en el icono
Sequence Setup (Configuracién de la secuencia).

Figura 162. Configuracion de secuencias en Xcalibur
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3. En la ventana Sequence Setup (Configuracion de la secuencia), haga clic en la primera
fila de la columna Sample Type (Tipo de muestra) y seleccione un tipo de muestra del
ment desplegable. Si estd desarrollando un método analitico, seleccione Unknown
(Desconocido). Los otros tipos de muestras requieren un método de cuantificacion.

Nota Para abrir una secuencia existente, puede seleccionar File (Archivo) | Open
(Abrir) del ment principal o hacer clic en el icono & y buscar la secuencia.
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250°C 250°C
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53mor
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100%
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For Help, press F1. Inum | | 27672018 | 1023 AM

Una vez que haya seleccionado el tipo de muestra, aparecerd automdticamente cierta
informacién predeterminada en algunas de las columnas restantes. También puede hacer
clic con el botén derecho del ratén en el campo para eliminar, copiar o pegar contenido,
asi como para anadir y eliminar filas.

Nota Si no aparecen algunas de las columnas que se mencionan aqui, puede anadirlas
seleccionando Change (Cambiar) | Column Arrangement (Organizacién de
columnas) en el menu principal.
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4. Haga clic en la primera fila de la columna File Name (Nombre de archivo) e introduzca
un nombre de archivo para su primer archivo de datos. Si hace doble clic en el campo,
podrd buscar un archivo de datos sin procesar en el ordenador. También puede hacer clic
con el botén derecho del ratén en el campo para eliminar, copiar o pegar contenido,

buscar el archivo de datos sin procesar o afadir y eliminar filas.

Nota El nombre del archivo no puede contener ningtin espacio.

Figura 164. Nombrar un archivo
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Sugerencia Puede hacer doble clic en el campo File Name (Nombre de archivo) y buscar
un archivo sin procesar en su ordenador.
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5. Haga clic en la columna Sample ID (ID de la muestra), que suele contener el nimero de
la muestra. Ya que estd desarrollando su método, lo habitual es que no tenga muchas
muestras, por lo que en este campo no tiene que introducir ningin dato. También puede
hacer clic con el botén derecho del ratén en el campo para eliminar, copiar o pegar un
numero, asi como para afadir y eliminar filas.

6. Haga doble clic en la primera fila de la columna Path (Ruta) y seleccione la carpeta en la
que desea guardar los archivos de datos. También puede hacer clic con el botén derecho

del rat6n en el campo para eliminar, copiar o pegar contenido, buscar una carpeta en el
ordenador, o anadir y eliminar filas.

Figura 165. Seleccién de una carpeta para almacenar archivos de datos
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7. Haga doble clic en la primera fila de la columna Instrument Method (Método del
instrumento) y dirfjase a la carpeta que contiene el método del instrumento. Seleccione el
método del instrumento y haga clic en el botén Open (Abrir). También puede hacer clic
con el botén derecho del ratén en el campo para eliminar, copiar o pegar contenido,
buscar una carpeta en el ordenador, o anadir y eliminar filas.

Figura 166. Apertura de una carpeta de método del instrumento

EBHLECNESEHSBEIENY,

| S e | Fieheme | Sarpier> | pen et procven | rosten | Vo o | Spewt | Smpeva | G| Direcor | st

Ve, -t |1 . | — 1 100 o oo oow  omo e

1

4> THERC 5 0S(C) > Xealbur 5 methods V[ &) | search method »

S | Anayzs | Power | Mointenance

1SQ 7000

Stas: |idie

Actusl Set-Point

250°c 250°C

203°C 200°C

o
iename o ] [snament metods ey

53T

Gauge notresent
100%

Clresgentgasfiow:  000mUmin  0.00 mu/min
Clgastype Nene

The tune fle

Instrument Control, Shut Down

‘& instrumentis forsn AEI on saurce.

For Help,press FI Nom 2/6/2018 | 1025 AM

8. Haga clic en la columna Processing Method (Método de procesamiento), que suele
contener la ruta al método de procesamiento. Estd desarrollando su método y el método
de procesamiento se crea una vez que finaliza la creacidn.

9. Haga clic en la primera fila de la columna Poesition (Posicién) y, si estd utilizando un
muestreador automdtico, introduzca el nimero de vial de la muestra. También puede
hacer clic con el botén derecho del ratén en el campo para eliminar, copiar o pegar
contenido, asi como para afiadir y eliminar filas.
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Figura 167. Introducir la posicién del vial de la muestra
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10. Haga clic en la primera fila de la columna Injection Volume (Volumen de inyecci6n) y,
si estd utilizando un muestreador automdtico, introduzca la cantidad de muestra que se
inyectard. También puede hacer clic con el bot6n derecho del ratén en el campo para
eliminar, copiar o pegar contenido, asi como para afiadir y eliminar filas.

Nota Las series AI/AS 1300 no utilizan este campo, sino que emplean un volumen de
inyeccién del método del instrumento. Los muestreadores automdticos TriPlus y
TriPlus RSH deben configurarse para leer este valor.
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Figura 168. Configuracién del volumen de la inyeccion
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11. Haga clic en la columna Level (Nivel), la cual solo se utiliza cuando dispone de un
método de procesamiento. Como atn estd desarrollando el método, no tiene ningtin
método de procesamiento definido.

12. Ahora que ha configurado una fila de su secuencia, puede parar o seguir anadiendo tareas.
Haga clic en la siguiente fila y repita los pasos 2-10 para cada tarea adicional de la
secuencia. Recuerde que puede hacer clic con el botén derecho del ratén en la mayoria
de los campos para afiadir més filas a medida que avanza.

Figura 169. Afiadir tareas de configuracion de la secuencia adicionales
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13. Una vez que haya creado una secuencia para todas las muestras, seleccione File (Archivo) |
Save (Guardar) o haga clic en el icono B para guardar la secuencia.

180 Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 Thermo Scientific



Thermo Scientific

6 Analisis de muestras
Ejecucion de una secuencia en el software Xcalibur

14. Introduzca un comentario y haga clic en OK (Aceptar).

Figura 170. Introducir un comentario sobre la secuencia
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15. Introduzca el nombre de la secuencia y haga clic en el botén Save (Guardar).

Figura 171. Introduccién de un nombre y guardado de la secuencia
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16. Haga clic en la fila que desea elegir y seleccione Actions (Acciones) | Run This Sample
(Procesar esta muestra) en el menu principal. También puede hacer clic en el icono dp de
la barra de herramientas principal.

Figura 172. Seleccion de una fila de muestras para procesarlas
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Para ejecutar la secuencia completa, seleccione Actions (Acciones) | Run Sequence
(Ejecutar secuencia) del ment principal. También puede hacer clic en el icono g de la
barra de herramientas principal.

17. En la ventana Run Sequence (Ejecutar secuencia), personalice la forma en la que quiere
que se ejecute la secuencia.
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Figura 173. Personalizar |a ejecucién de una secuencia
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a. Active la casilla de verificacién Start When Ready (Iniciar cuando esté listo) para
ejecutar la secuencia cuando los instrumentos estén listos.

b. Haga clic en el botén Change Instruments (Cambiar instrumentos) y utilice las
columnas In Use (En uso) y Start Instrument (Iniciar instrumento) para definir los
instrumentos que se estin usando y el instrumento que definird el inicio de la
secuencia. A continuacion haga clic en el botén OK (Aceptar).

Nota Si estd llevando a cabo una inyeccién manual, anule la seccién del
muestreador automdtico en las columnas In Use (En uso) y Start Instrument
(Iniciar instrumento). Una vez que haya llevado a cabo la inyeccién, pulse el
botén Start (Iniciar) del cromatégrafo de gases.

Nota Aunque no se estén usando ni el cromatégrafo de gases ni el muestreador
automitico, pueden impedir que se inicie la secuencia si no estdn listos. Si el
muestreador automdtico o el cromatdgrafo de gases no estdn encendidos o no
estdn listos, retire la unidad del dispositivo de la configuracién del instrumento
antes de iniciar una secuencia que no utiliza el dispositivo.

c. En el grupo Instrument Method (Método del instrumento), puede buscar la
secuencia que se utilizard al poner en marca o apagar el instrumento.
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En el grupo Programs (Programas), puede buscar los ejecutables de acciones en los
campos Pre-Acquisition (Antes de la adquisicién) y Post-Acquisition (Después de
la adquisicién). Estos cambios se utilizan para ejecutar automdticamente los métodos
de procesamiento una vez que se haya completado la adquisicién de datos. Ya que
estd desarrollando el método, no tendrd un método de procesamiento definido en
este campo.

Configure el grupo Run Synchronously (Ejecutar de forma sincronizada):

* Pre-Acquisition (Antes de la recopilacién): active esta casilla de verificacién para
que la accién ejecutable se lleve a cabo antes de que los datos se adquieran o
desactivela para que la accidn ejecutable se lleve a cabo en paralelo a la
adquisicion de los datos.

* Post-Acquisition (Después de la recopilacidn): active esta casilla de verificacién
para que la accién ejecutable se lleve a cabo después de que los datos se adquieran
o desactivela para que la accidn ejecutable se lleve a cabo en paralelo a la
adquisicién de los datos.

Configure el grupo After Sequence Set System (Tras el sistema de conjunto de
secuencias):

* On (Activado): seleccione esta opcidn para dejar el instrumento totalmente listo
tras la adquisicion.

* Standby (En suspensién): seleccione esta opcién para dejar el instrumento
totalmente listo tras la adquisicién.

* Off (Desactivado): seleccione esta opcidn para desactivar el espectrémetro de
masas [SQ 7610 desactivando los calentadores, la bomba turbomolecular y la
bomba de prevacio inicial.

IMPORTANTE Si estd utilizando el hidrégeno como gas portador y utiliza este
ajuste, desactive manualmente el cromatdgrafo de gases una vez que se
completa la secuencia.

En el campo User (Usuario), puede cambiar su nombre de usuario. El nombre de
usuario serd, de forma predeterminada, el nombre que se usé para iniciar sesién en
el ordenador.

En el campo Run Rows (Ejecutar filas), introduzca las filas que se ejecutardn en la
secuencia. Cada valor debe estar separado por un guion.

Active la casilla de verificacién Priority Sequence (Secuencia prioritaria) si esta
secuencia tiene prioridad sobre otras. Si hay otra secuencia ejecutdndose, este ajuste
colocard su secuencia prioritaria por delante.
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j. En el grupo Processing Actions (Acciones de procesamiento), seleccione Quan
(Cantidad), Qual (Calidad), Reports (Informes), Programs (Programas) o Create
Quan Summary (Crear resumen cuantitativo). Ya que, de momento, estd
desarrollando su método, puede omitir este ajuste.

Nota La casilla de verificacién Reports (Informes) solo se habilitard si selecciona
la casilla de verificacién Qual (Calidad). Las casillas de verificacién Reports
(Informes) y Create Quan Summary (Crear resumen cuantitativo) solo se
habilitard si selecciona la casilla de verificacién Quan (Cantidad).

18. Haga clic en OK (Aceptar) para ejecutar la muestra o la secuencia y almacenar los datos
en el ordenador.

19. En la ventana Save As (Guardar como), seleccione la ubicacién del ordenador donde se
guardard la secuencia. A continuacién haga clic en el bot6n Save (Guardar).

20. Una vez que se complete la secuencia, podrd comenzar a explorar los datos.
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Una vez que haya preparado las muestras, podrd usar el software Chromeleon para procesarlas.
Chromeleon utiliza una secuencia para preparar los instrumentos para la adquisicién de datos,
supervisar la inyeccién y controlar la recogida de datos del cromatégrafo de
gases/espectrémetro de masas.

Se puede usar una secuencia para adquirir datos a partir de una muestra o para preparar el
sistema para las tareas de mantenimiento.

< Para ejecutar una nueva secuencia de procesamiento de muestras

1. Abra el software Chromeleon en su ordenador.

2. En la consola de Chromeleon, haga clic en Create (Crear) > Sequence (Secuencia).

Figura 174. Configuracién de secuencias en Chromeleon
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3. Se abre el New Sequence Wizard (Asistente de nueva secuencia). Haga clic en Next

(Siguiente) para avanzar por el asistente hasta que se abra la pdgina Methods &
Reporting (Métodos e informes). Busque un método de instrumento y selecciénelo
la secuencia.

Figura 175. Seleccion de un método de instrumento
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5. La secuencia se abre en la consola de Chromeleon. Cambie el volumen de inyeccién
posicién del vial en caso necesario y haga clic en Start (Iniciar).
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4. Haga clic en Next (Siguiente) y avance por el asistente; por tltimo, haga clic en Finish
(Finalizar). Especifique un nombre para la secuencia y gudrdela.
Figura 176. Introduccién de un nombre y guardado de la secuencia
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Figura 177. Seleccion de una carpeta para almacenar archivos de datos
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6. Haga doble clic en la primera fila de la columna Instrument Method (Método del
instrumento) y dirijase a la carpeta que contiene el método del instrumento. Seleccione el
método del instrumento y haga clic en el botén Open (Abrir). También puede hacer clic
con el botén derecho del ratén en el campo para eliminar, copiar o pegar contenido,
buscar una carpeta en el ordenador, o anadir y eliminar filas.

Figura 178. Apertura de una carpeta de método del instrumento
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7. Haga clic en la columna Processing Method (Método de procesamiento), que suele
contener la ruta al método de procesamiento. Estd desarrollando su método y el método
de procesamiento se crea una vez que finaliza la creacién.
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8. Haga clic en la primera fila de la columna Position (Posicién) y, si estd utilizando un
muestreador automdtico, introduzca el niimero de vial de la muestra. También puede
hacer clic con el botén derecho del ratén en el campo para eliminar, copiar o pegar
contenido, asi como para afiadir y eliminar filas.

Figura 179. Introducir la posicién del vial de la muestra
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9. Haga clic en la primera fila de la columna Injection Volume (Volumen de inyeccién) y, si
estd utilizando un muestreador automadtico, introduzca la cantidad de muestra que se
inyectard. También puede hacer clic con el botén derecho del ratén en el campo para
eliminar, copiar o pegar contenido, asi como para afiadir y eliminar filas.

Nota Las series AI/AS 1300 no utilizan este campo, sino que emplean un volumen de
inyeccién del método del instrumento. Los muestreadores automdticos TriPlus y
TriPlus RSH deben configurarse para leer este valor.
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Figura 180. Configuracién del volumen de la inyeccion
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10. Haga clic en la columna Level (Nivel), la cual solo se utiliza cuando dispone de un
método de procesamiento. Como atdn estd desarrollando el método, no tiene ningtin
método de procesamiento definido.

11. Ahora que ha configurado una fila de su secuencia, puede parar o seguir afadiendo tareas.
Haga clic en la siguiente fila y repita los pasos 2-10 para cada tarea adicional de la
secuencia. Recuerde que puede hacer clic con el botén derecho del ratén en la mayoria
de los campos para afiadir més filas a medida que avanza.

Figura 181. Afiadir tareas de configuracion de la secuencia adicionales
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12. Una vez que haya creado una secuencia para todas las muestras, seleccione File (Archivo) |
Save (Guardar) o haga clic en el icono E para guardar la secuencia.
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13. Introduzca un comentario y haga clic en OK (Aceptar).

Figura 182. Introducir un comentario sobre la secuencia
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14. Introduzca el nombre de la secuencia y haga clic en el botén Save (Guardar).

Figura 183. Introduccién de un nombre y guardado de la secuencia
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15. Haga clic en la fila que desea elegir y seleccione Actions (Acciones) | Run This Sample
(Procesar esta muestra) en el mend principal. También puede hacer clic en el icono
de la barra de herramientas principal.

Figura 184. Seleccion de una fila de muestras para procesarlas
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Para ejecutar la secuencia completa, seleccione Actions (Acciones) | Run Sequence
(Ejecutar secuencia) del ment principal. También puede hacer clic en el icono g de la
barra de herramientas principal.

16. En la ventana Run Sequence (Ejecutar secuencia), personalice la forma en la que quiere
que se ejecute la secuencia.

192 Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 Thermo Scientific



Thermo Scientific

6 Analisis de muestras
Ejecucién de una secuencia en el software Chromeleon

Figura 185. Personalizar |a ejecucién de una secuencia
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a. Active la casilla de verificacién Start When Ready (Iniciar cuando esté listo) para
ejecutar la secuencia cuando los instrumentos estén listos.

b. Haga clic en el botén Change Instruments (Cambiar instrumentos) y utilice las
columnas In Use (En uso) y Start Instrument (Iniciar instrumento) para definir
los instrumentos que se estdn usando y el instrumento que definird el inicio de la
secuencia. A continuacion haga clic en el botén OK (Aceptar).

Nota Si estd llevando a cabo una inyeccién manual, anule la seccién del
muestreador automdtico en las columnas In Use (En uso) y Start Instrument
(Iniciar instrumento). Una vez que haya llevado a cabo la inyeccién, pulse el
botén Start (Iniciar) del cromatégrafo de gases.

Nota Aunque no se estén usando ni el cromatégrafo de gases ni el muestreador
automitico, pueden impedir que se inicie la secuencia si no estdn listos. Si el
muestreador automdtico o el cromatdgrafo de gases no estdn encendidos o no
estdn listos, retire la unidad del dispositivo de la configuracién del instrumento
antes de iniciar una secuencia que no utiliza el dispositivo.

c. En el grupo Instrument Method (Método del instrumento), puede buscar la
secuencia que se utilizard al poner en marca o apagar el instrumento.
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Ejecucion de una secuencia en el software Chromeleon

En el grupo Programs (Programas), puede buscar los ejecutables de acciones en los
campos Pre-Acquisition (Antes de la adquisicién) y Post-Acquisition (Después de
la adquisicién). Estos cambios se utilizan para ejecutar automdticamente los métodos
de procesamiento una vez que se haya completado la adquisicién de datos. Ya que
estd desarrollando el método, no tendrd un método de procesamiento definido en
este campo.

Configure el grupo Run Synchronously (Ejecutar de forma sincronizada):

* Pre-Acquisition (Antes de la recopilacién): active esta casilla de verificacién para
que la accién ejecutable se lleve a cabo antes de que los datos se adquieran o
desactivela para que la accidn ejecutable se lleve a cabo en paralelo a la
adquisicion de los datos.

* Post-Acquisition (Después de la recopilacion): active esta casilla de verificacién
para que la accién ejecutable se lleve a cabo después de que los datos se adquieran
o desactivela para que la accién ejecutable se lleve a cabo en paralelo a la
adquisicién de los datos.

. Configure el grupo After Sequence Set System (Tras el sistema de conjunto de

secuencias):

* On (Activado): seleccione esta opcién para dejar el instrumento totalmente listo
tras la adquisicion.

* Standby (En suspensién): seleccione esta opcién para dejar el instrumento
totalmente listo tras la adquisicién.

* Off (Desactivado): seleccione esta opcién para desactivar el espectrémetro de
masas [SQ 7610 desactivando los calentadores, la bomba turbomolecular y la
bomba de prevacio inicial.

IMPORTANTE Si estd utilizando el hidrégeno como gas portador y utiliza este
ajuste, desactive manualmente el cromatdgrafo de gases una vez que se
completa la secuencia.

En el campo User (Usuario), puede cambiar su nombre de usuario. El nombre de
usuario serd, de forma predeterminada, el nombre que se usé para iniciar sesién en
el ordenador.

En el campo Run Rows (Ejecutar filas), introduzca las filas que se ejecutardn en la
secuencia. Cada valor debe estar separado por un guion.

Active la casilla de verificacion Priority Sequence (Secuencia prioritaria) si esta
secuencia tiene prioridad sobre otras. Si hay otra secuencia ejecutdndose, este ajuste
colocard su secuencia prioritaria por delante.
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j. En el grupo Processing Actions (Acciones de procesamiento), seleccione
Quan (Cantidad), Qual (Calidad), Reports (Informes), Programs (Programas)
o Create Quan Summary (Crear resumen cuantitativo). Ya que, de momento,
estd desarrollando su método, puede omitir este ajuste.

Nota La casilla de verificacién Reports (Informes) solo se habilitard si selecciona
la casilla de verificacién Qual (Calidad). Las casillas de verificacién Reports
(Informes) y Create Quan Summary (Crear resumen cuantitativo) solo se
habilitard si selecciona la casilla de verificacién Quan (Cantidad).

17. Haga clic en OK (Aceptar) para ejecutar la muestra o la secuencia y almacenar los datos
en el ordenador.

18. En la ventana Save As (Guardar como), seleccione la ubicacién del ordenador donde se
guardard la secuencia. A continuacién haga clic en el bot6n Save (Guardar).

Una vez que se complete la secuencia, podrd comenzar a explorar los datos.
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Una vez que haya adquirido los datos, deberd revisarlos para comprobar que los picos tienen
una forma adecuada y que el drea de pico es lo suficientemente amplia para satisfacer sus

necesidades. La funcién FreeStyle de Xcalibur le permite visualizar cromatogramas y espectros

a partir de archivos sin procesar o archivos de resultados de procesamiento cualitativo. Los

datos de esta seccidon hacen referencia a un ciclo de cualificacién de un instrumento que se ha

llevado a cabo en la fbrica. Este mismo ciclo, con 1 pg de octafluoronaftaleno, lo ha llevado a
cabo un técnico del servicio de asistencia en su laboratorio. Otros compuestos tendrdn iones y

tiempos de retencidn distintos.

< Para ver los datos en FreeStyle:

1. Haga doble clic en el icono del software Xcalibur del escritorio del ordenador.

2. En la ventana Xcalibur Roadmap (Hoja de ruta de Xcalibur), haga clic en el icono

FreeStyle.
Figura 186. Hoja de ruta de Xcalibur
FreeStyle
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3. En FreeStyle, seleccione el icono New Workspace (Nueva drea de trabajo).

4. Seleccione los archivos sin procesar que ha ejecutado en la secuencia y haga clic en

Open (Abrir).

Figura 187. Seleccién del archivo sin procesar
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5. El cromatograma se muestra en el panel superior de la ventana y los espectros en el
panel inferior.

Figura 188. Visualizacion del cromatograma

gy 01 Thermo Scientf FreeStyle

Y Adofiter Edsantesser  Edspecium it [3) Suuston 5 e Header (] Sove s Defaut 3 Svens ] Workspace s 5] seecon As

ou s i sconiters b rstrament etnaa 24 Tne Wetnos (9 sampi niomatan [2erorion S apetyetut S agpy G Wrtto jaw o
e repon Loyouts opots conmguraon

g s TCoraise S
~1[rr 000702

100

N2
IC S s 01

014 054 081 099 108 151 162 180 213 272 28 308 319 332 348 370 393 413
T T T T
00 05 10 15 20 25 30 35 40
Time (min)

572 585 612 630 639 677
60 65 70

“Spectrum 11 druge 01- CIT1
Gruge_01#1 RT: 0.01 AV: 1NL:0
IT: +c SRM ms2 465.30@cid23.00 [419.30-421.30]

100

T T T T T
4193 4194 4195 4196 4197 4198 4199 4200 4201 4202 4203 4204 4205 4206 4207 4208 4209 4200 4201 4212 4213
miz

6. Haga clic en el icono Chromatoram Ranges (Intervalos de cromatograma) en el mend
superior para abrir el panel en la parte inferior de la ventana.
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7. Seleccione Trace Type (Tipo de traza) > Mass Range (Intervalo de masa) e introduzca el
intervalo de masa para el compuesto. En el caso del octafluoronftaleno (OFN), que tiene
un ion dominante en 7/z 272, seleccione un intervalo de masa que contenga solo este ion.
Al eliminar todas las masas que no genera el compuesto en concreto, es mds facil localizar
y cuantificar el drea de pico de la cromatografia de gases.

Figura 189. Seleccidn del rango de masas
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Al mostrarse solo el ion de m/z 272, significa que el OFN estd en un tiempo de retencién
aproximado de 3,60 minutos.

Figura 190. Determinar los tiempos de retencién
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Haga clic con el botdn izquierdo del ratén sobre el pico para acercar el zoom y analizar
mids detalladamente los datos. También puede trazar con el ratén una linea sobre el pico
para acercar el zoom. Otra manera de hacerlo es volver al panel Chromatogram Ranges
(Intervalos del cromatograma) e introducir manualmente el intervalo de tiempo que
desea mostrar.
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El barrido completo muestra los iones del OFN (en las relaciones de masa carga [m/z]
222, 241y 272) con mis claridad que si no se lleva a cabo la sustraccién de fondo.
Figura 191. OFN en barrido completo con sustraccién de fondo
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Sin sustraccién de fondo, el barrido completo se mostraria como el gréifico que aparece
a continuacién.

Figura 192. OFN en barrido completo sin sustraccién de fondo
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8. Hay muchas otras formas de cambiar la forma en que se muestran los datos en el software

FreeStyle. Para obtener més detalles, consulte la ayuda en linea del software FreeStyle.
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Optimizacion de métodos

Si no ha obtenido los resultados que esperaba mediante su método, utilice las sugerencias que
se incluyen en este capitulo para realizar algunos cambios y obtener mejores resultados.

indice
* Modificacién de la separacién cromatografica
* Determinacién de la forma éptima para realizar inyecciones
* Mejorar la forma en que se preparan las muestras
* Modificacién de la velocidad de barrido
* Reduccién del rango de masas
* Ajuste de la temperatura de la linea de transferencia

* Modificacién de un ajuste automdtico

Modificacion de la separacion cromatografica

Thermo Scientific

Las formas de pico se definen mediante las condiciones cromatograficas. Si un pico es
demasiado ancho, demasiado estrecho o no es lo suficientemente simétrico, la forma mads
eficaz de mejorar el método consiste en modificar las condiciones cromatogrificas. En primer
lugar, modifique el caudal del gas portador o las temperaturas de los hornos del cromatégrafo
de gases (la temperatura inicial, el tiempo de espera inicial, la rampa de temperatura, la
temperatura final de la rampa y el tiempo de espera a la temperatura final). Estas temperaturas
pueden ajustarse para cada rampa.

Tenga en cuenta que los cambios en el horno dependen enormemente de la naturaleza de los
compuestos que estd analizando. En un punto concreto, la temperatura del horno del
cromatografo de gases debe estar por encima del punto de ebullicién de los compuestos que
desea detectar. Si la temperatura del horno del cromatdgrafo de gases no estd en el punto de
ebullicién, los compuestos no se volatizardn y quedardn inméviles. Los cambios en la
velocidad de la rampa generalmente se utilizan para separar picos de coelucién.
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Determinacion de la forma éptima para realizar inyecciones

Algunas veces, la forma de mejorar los resultados de los datos consiste en ajustar la manera
en que se traspasan las muestras de la aguja a la columna. Algunas de las acciones que puede
probar son modificar el método del muestreador automdtico, inyectar una cantidad distinta
de liquido, ajustar el caudal o la temperatura del puerto inyector o cambiar la velocidad de
la inyeccién. También puede probar el uso de una aguja caliente o fria para la inyeccidn.

En algunos casos, se pueden obtener mejores resultados si se ajusta el inserto del puerto

de inyeccién. (Para obtener instrucciones detalladas, consulte la guia del usuario del
muestreador automdtico).

Mejorar la forma en que se preparan las muestras

Aunque la preparacién de las muestras supone una gran inversién de tiempo y dinero al
proceso general de andlisis, trabajar con un método mds definido puede ayudarle a obtener
mejores resultados. Puede probar la extraccién de la muestra en un disolvente que aumente la
solubilidad de los analitos de interés sin aumentar la del resto de los compuestos. Si su método
lo permite, intente cambiar de disolvente.

También puede usar o modificar la fase de un cartucho de extraccién en fase sélida, lo que le
proporciona resultados similares a los que se obtienen al cambiar un disolvente. Puede notar
una mejora en su forma de preparar las muestras con la modificacién del tipo de cartucho
que esté utilizando.

Modificacion de la velocidad de barrido

La precision de los datos depende de la exactitud con la que defina el pico cromatogrifico.
De forma general, se obtiene una buena precision llevando a cabo un muestreo diez veces en
el pico cromatogrifico. Si aumenta la velocidad de barrido, aumentard también el nimero

de veces que se realiza el muestreo en el pico. Sin embargo, si aumenta demasiado la velocidad
de barrido, podria producirse ruido de fondo en el espectro de la masa, lo que disminuye la
precision analitica. Para optimizar la velocidad de barrido, seleccione una velocidad que le
proporcione entre 8 y 12 puntos de andlisis en un pico cromatografico.

Reduccion del rango de masas

Al reducir el rango de masas, se analizardn directamente los compuestos de su interés. Sin
embargo, si se estd analizando un gran nimero de compuestos que tienen una amplia gama
de fragmentos de masa, se recomienda trabajar con un rango de masas amplio. Para reducir
el rango de masas, configure los pardmetros de barrido con valores mds bajos. Si trabaja con
un rango de masas mds pequeno, se reducird la velocidad de barrido, pero se obtendran los
mismos muestreos del pico cromatografico. Al desglosar su método de espectrometria de
masas en grupos, puede crear ajustes de espectrometria de masas especificos para cada
compuesto a fin de optimizar los datos.
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Ajuste de la temperatura de la linea de transferencia

Si la temperatura de la linea de transferencia es demasiado baja, los compuestos menos
volatiles podrian quedar atascados en la linea de transferencia y no llegar a la fuente de iones.
Por otra parte, si la linea de transferencia estd demasiado caliente, podria dafar la columna

o provocar la descomposicién térmica de los compuestos que esté analizando. En lineas
generales, la temperatura de la linea de transferencia debe estar 10 °C por encima del punto
de ebullicién mds alto de los compuestos de interés, pero nunca por encima de la temperatura
méxima de funcionamiento seguro de la columna. Aumente también la temperatura de la
fuente para mejorar la respuesta de los compuestos con un punto de ebullicién elevado y evitar
que el sangrado de la columna y los compuestos matrices ensucien la fuente de iones.

Nota La temperatura de la linea de transferencia y de la fuente de iones debe ser similar
para que esta tltima no se contamine.
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Modificacion de un ajuste automatico

204

AutoTune de ISQ 7610 es una funcién que utiliza determinados pardmetros en los tipos de
ajuste para optimizar el rendimiento del sistema al generar un archivo de ajuste.

< Para modificar un ajuste automatico en el software Xcalibur

1. Seleccione AutoTune Options (Opciones de AutoTune) | Advanced AutoTune
(AutoTune avanzado) en el panel del sistema ISQ 7610. Consulte la Figura 193.

Figura 193. Acceder al editor de tipos de ajuste desde el panel del sistema ISQ 7610
B 1SQ 7000 Dashboard

PP | P—
g AutoTune Options

Advanced AutoTune

El SmartTune

AEl 5martTune
| I ' MEnod CaiLo Zcalibur

T
Instrument Control

Status  Analyzer Power Maintenance

) Status- Idle

Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
« M5 transfer line temp: 250°C
% lon source temp: 203°C
Pressures
« Foreline pressure: 53mTom
Misc
« Vacuum: oK
Turbo pump speed: 100 %
Clreagent gasflow  0.00 mLmin
Cl gas type Mone

2. Se abre la funcién ISQ AutoTune. Haga clic en Tune Types (Tipos de ajuste).
Consulte la Figura 194.
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Figura 194. Acceder al editor de tipos de ajuste desde la funcién AutoTune del
sistema I1SQ 7610

'f 1SQ Auto Tune

Source type: OB Ol @ BV (O AR

Categary: |De‘fau|t Tune Types

[ El Initial Tune (default) [] Display report
[ El Tune (default)

[] El Check (default)

[] El Diagnostics (default)
[] CI- Tune (default)

[] Cl+ Tune (default)

[ Bl Full Tune (default) when complete

Mow nunining: | [] Show spectra

Action: |

Q@ Stat

3. En el cuadro de didlogo Tune Types (Tipos de ajuste), seleccione el tipo de ajuste que

desea editar y haga clic en el botén Copy (Copiar). Consulte la Figura 195.

Figura 195. Uso del cuadro de didlogo Tune Types (Tipos de ajuste)
Tune Types

Categor | Default

A
AEl Tune (default)

AE| Check [default)

AEl Diagnostics (default)

El Inttial Tune (default)

El Full Tune {default)

El Tune (defaulty

Complete tuning for AEI source.
Tunes and sets detector gain to
1075, Starts with last saved tune.

4. Configure las opciones en la pestaiia General. Consulte la Figura 196.
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Figura 196. Configuracion de las opciones de la pestafia General

Edit Tune Type ? . x
MName: |EI Diagnostics |
Description: | Runs complete set of diagnostics and generates a report. No tuning is performed. ‘ Cancel
Categories: | Default ~ | Frirt

Type: (® Tune and diagnostics (O Diagnostics only Show advanced settings

General lon Source Targets Detector Diagnostics Report Lenses Resolution

Qutput tune filename prefic: |Diagn05tic:5 |

Starting tune file: |{Last Saved) - |

Mass calibration

(®) Perform mass calibration (O Check mass calibration

* Name (Nombre): utilice este campo para introducir un nombre para el tipo de ajuste.

* Description (Descripcién): utilice este campo para introducir detalles o anotaciones
sobre el tipo de ajuste.

* Type (Tipo): seleccione Tune and Diagnostics (Ajuste y diagnéstico) para ejecutar
un ajuste de lentes con un diagnéstico, o bien seleccione Diagnostics Only (Solo
diagnéstico) si estd creando una prueba de diagnéstico.

* Output Tune Filename Prefix (Prefijo del nombre de archivo de ajuste de salida):
utilice este campo para introducir un prefijo que se afiadird al titulo del informe de
ajustes. Por ejemplo, si habitualmente ejecuta informes BFB, puede introducir las
siglas «<BFB» en este campo para distinguirlo de otros informes que genere.

* Starting Tune File (Archivo de ajuste inicial): utilice este ment desplegable para
seleccionar un archivo de ajuste en el que se basard el tipo de ajuste:

Nota Si selecciona un archivo de ajuste con un nombre que solo tenga un prefijo en lugar
de un archivo de ajuste con una marca de fecha y hora, el archivo de ajuste mds reciente
con ese nombre de prefijo se cargard al inicio de cada ajuste.

—  Seleccione Factory (Fdbrica) para usar un archivo predeterminado con valores de
fébrica e iniciar el ajuste del instrumento con una fuente de iones limpia.

—  Seleccione Last Saved (Ultimo guardado) para usar el archivo del ajuste
automdtico mds reciente guardado en el instrumento que haya dado un buen
resultado. También puede cargar un archivo de ajuste y guardarlo en el
instrumento como ultimo archivo de ajuste guardado mediante el Ajuste manual

del sistema ISQ 7610.
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—  Si tiene un archivo de ajuste fiable que desee usar como prueba para un nuevo

archivo de ajuste, seleccidnelo.

* Perform Mass Calibration (Ejecutar calibracién de masa): seleccione este boton para
habilitar el sistema y recalibrar todas las masas durante un ajuste.

* Check Mass Calibration (Comprobacién de calibracién de masa): seleccione este
botén para permitir al sistema confirmar que la calibracién de la masa es correcta en

lugar de llevar a cabo una calibracién de la masa.

5. Configure las opciones en la pestana Ion Source (Fuente de iones). Consulte la

Figura 197.

Figura 197. Configuracion de las opciones de la fuente de iones

Edit Tune Type

Name: | El Diagnostics

Description: | Runs complete set of diagnostics and generates a report. No tuning is performed.

Categories: | Defautt

Type: (®) Tune and diagnostics () Diagnostics only Show advanced settings

General ||IonSource | Targets | Detector | Diagnostice | Report | Lenses | Resolution

lonization mode & ion polarity:
Cl gas type:
Cl gas flow:

Emission cument:

Electron energy:

Electron lens positive voltage:

Electron lens negative voltage:

Set ion source temperature:

El+

Methane

0.3

Tune File

Tune File

Tune File

Default

o

- [] Using AEI Source

* Jonization Mode & Ion Polarity (Modo de ionizacién y polaridad de iones): utilice
este menu desplegable para seleccionar un modo:

—  Seleccione EI+ para llevar a cabo un ajuste en modo de ionizacién de electrones

(EID).

—  Seleccione CI+ para llevar a cabo un ajuste en modo de ionizacién quimica (CI)

e iones positivos.

—  Seleccione CI- para llevar a cabo un ajuste en modo de ionizacién quimica (CI)

e iones negativos.

* Using AEI Source (Usar fuente de AEI): active esta casilla de verificacién si tiene una
fuente de AFI instalada.
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* CI Gas Type (Tipo de gas de CI): (esta opcién solo estd activada si selecciona Cl+
o CI-). Utilice este ment desplegable para seleccionar un tipo de gas; asegurese de
seleccionar el gas reactivo conectado al sistema y el puerto de gas adecuado. Por lo
general, se utiliza metano para la ionizacién quimica positiva (CI+). El uso de otros

gases puede alterar la eficacia y la energfa del proceso de ionizacién.

Nota A la hora de modificar el puerto de gas o los tipos de gas de CI, habrd un retardo de
dos minutos mientras se purga el gas reactivo. Durante este tiempo, se mantendrd
encendida la luz que indica que el sistema estd ocupado. Debe esperar a que se apague la
luz para poder usar el software del sistema ISQ 7610.

* CI Gas Flow (Caudal de gas de CI): (opcidn habilitada cuando selecciona un tipo de
gas de CI). Utilice este campo para introducir el caudal del gas de CI.

* Emission Current (Corriente de emisién): permite definir la corriente de emisién
que utiliza para ejecutar ajustes subsecuentes, pero no la corriente de emisién que se
utiliza para la adquisicién de datos. Si se reduce la corriente de emisién, se puede
ampliar el tiempo que transcurre entre la limpieza necesaria de la fuente de iones y la

sustitucién del filamento, y se prolonga la vida til del detector.

Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcién para usar el valor del archivo
de ajuste seleccionado en la pestana General.

Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcidn para usar la corriente de
emisién predeterminada, que es de 50 pA para los sistemas de EI y de 10 pA para
los sistemas de AEIL

Custom (Valor personalizado): seleccione esta opcidn si desea utilizar una
corriente de emision distinta del valor predeterminado para aumentar o
disminuir la sensibilidad del instrumento. Defina el ajuste con el mismo valor
que usard para el andlisis. El uso de corrientes de emisién por encima de 100 pA
puede generar demasiados iones en la fuente y degradar la resolucién.

a. Electron Energy (Energia de electrones): utilice este campo para indicar la energfa de
los electrones que emitird el filamento para ampliar la vida il de este.

Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcién para usar la energia de
electrones predeterminada, que es de 70 eV para la fuente de iones de El y de
50 eV para la fuente de iones de AEIL

Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcién para usar el valor del archivo
de ajuste seleccionado en la pestana General.

Custom (Valor personalizado): seleccione esta opcidn para definir la energfa de
los electrones emitidos por el filamento. Con la modificacién de la energia de los
electrones, se afectard la eficacia de ionizacién y la fragmentacién de la muestra.
Este valor suele definirse en 70 V en el caso de la fuente de iones de EI porque las
bibliotecas de EI estdndar se basan en haces de electrones de 70 eV.
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Nota Evite reducir la energia de los electrones a menos de 45 ¢V en
AutoTune. Es posible que el compuesto de calibracién no esté lo
suficientemente ionizado para llevar a cabo los ajustes o para la calibracién
a niveles bajos de energfa de electrones.

b. Electron Lens Positive Voltage (Tensién positiva de la lente electrénica): permite
a los electrones penetrar en el volumen de iones.

* Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcién para usar la tension

positiva predeterminada de la lente electrénica, que es de 5 V.

Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcidn para usar el valor empleado
para el archivo de ajuste seleccionado en la pestafia General.

Custom (Personalizado): seleccione esta opcidn si no desea usar el valor
predeterminado para el ajuste. El valor predeterminado de la tensién positiva de
la lente electrénica es 5 V. Debe definir el ajuste con el mismo valor que usard
para el andlisis. Este valor afecta la manera en que el haz de electrones se dirige
hacia la fuente. Si modifica la energia del electrén a un valor distinto de 70 eV,
este valor también cambiard. Esta tensién siempre debe estar, como minimo,
45V por encima de la tensién que se aplica al filamento para que el software del
instrumento permita que el filamento se active. La tension aplicada al filamento
es la misma que la energia de los electrones, pero con el signo contrario. Puede
definirse un valor entre 0 y 150 V.

Nota Cuando utilice la fuente de AEI la lente actuard como repelente de
iones, por lo que, si se define un valor superior, serd mds dificil superar los

ajustes de resolucién. No se recomienda utilizar valores por encima de
7-10 V para la fuente de AEIL

* Electron Lens Negative Voltage (Tension negativa de la lente electrénica): este

campo se utiliza para permitir a los electrones penetrar en el volumen de iones.

Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcién para usar la tensién
negativa predeterminada de la lente electrdnica, que es de -75 V.

Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcidn para usar el valor empleado
para el archivo de ajuste que haya seleccionado en la pestana General.

Custom (Personalizado): seleccione esta opcién si no desea usar el valor
predeterminado para el ajuste. El valor predeterminado de la tensién negativa de
la lente electrénica es 75 V. Defina el ajuste con el mismo valor que usard para el
analisis. Este valor afecta la manera en la que se evita que los electrones penetren
en la fuente de iones cuando no les corresponde. Si modifica la energfa del
electrén a un valor distinto de 70 ¢V, este valor también cambiard. Asegurese de
que el valor de esta tensién es, como minimo, 5 V inferior a la tensién aplicada
al filamento.
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* Set Ion Source Temperature (Definir la temperatura de la fuente de iones):
active esta casilla de verificacién para habilitar el campo del valor de la temperatura.
A continuacidn, introduzca un valor entre 0 y 350 °C (el valor predeterminado
es 200 °C). La temperatura éptima viene determinada por la estructura molecular
y el peso de los compuestos que se estdn analizando. Los compuestos mds pesados
requieren temperaturas mds elevadas. Deberd establecer una temperatura lo mds
elevada posible para que la fuente de iones se mantenga limpia y para conservar

el grado de sensibilidad adecuado.

Sugerencia Si ajustard regularmente los valores entre cada ejecucién de
conjuntos de muestras, puede reducir los tiempos de espera hasta que las
temperaturas se equilibran. Para ello, defina las temperaturas de ajuste a la misma
temperatura que utiliza en el método de adquisicién.

6. Configure las opciones en la pestafia Lenses (Lentes). El ajuste de la lente conforma la
parte principal del algoritmo de ajuste. En esta seccién, puede elegir qué componentes
ajustar, qué masa optimizar para el ajuste, cudl es el rango de valores permitidos, cémo
moverse por este rango, cudnto debe cambiar la sefal para que se seleccione un nuevo
valor y qué debe hacerse (si es que puede hacerse algo) respecto de la resolucién del pico
y otros errores que puedan surgir. Consulte la Figura 198.

Nota Active la casilla de verificacién Advanced Settings (Ajustes avanzados) para acceder
a la pestaiia Lenses (Lentes).

Figura 198. Configuracion de las opciones de la pestafia Lenses (Lentes)
Edit Tune Type

Name: | El Full Tune

Description:  |Complete El tuning. Tunes and sets detector gain to 2x10™5. Starts with last saved tune.

Categories: | Default

Type: (® Tune and diagnostics (O Diagnostics only Show advanced settings

General lon Source | Targets Detector | Diagnostics Report Lenses | Resolution

Tune lenses |

Device Mass Stat  Stop  Step ‘ih::l'?;th geozsure Threshold  On Emor Detector Gain

3 23 o [125 Jozs |2 [0 Jos Continue | 300000
lon Guide voltage 502 -15 -1 025 |2 50 1 Continue 300000
lon Guide voltage 215 -10 1 0.2 2 50 1 Continue 300000
lon Guide voltage (] -10 1 0.2 2 50 1 Continue 300000
lon Guide voltage 40 -10 1 0.2 2 50 1 Continue 300000
lon Guide RF q 502 008 (024 |DOO2 |2 50 1 Continue 300000
lon Guide RF q 215 008 (036 |DOO2 |2 50 1 Continue 300000
lon Guide RF q (] 015 |03 0002 |2 50 1 Continue 300000 Y]

Ertrance lens offset: D Volts  [] Use custom emission cument:

* Device (Dispositivo): seleccione del ment desplegable el componente que desee
ajustar, segin la configuracién del resto de las columnas.
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Repeller (Repelente): seleccione esta opcién para ajustar la forma en la que el
repelente expulsa los iones fuera de la regién de ionizacién. La tensién que se
aplica a este componente ejercerd un gran efecto sobre la energia del haz de iones,
que, a su vez, influird en gran medida sobre la resolucién y la intensidad.
Mientras menor sea dicha tensién, mayor serd la resolucién. Sin embargo, una
tensién mds alta evita que los iones lleguen a la superficie del repelente, lo que
proporciona una mejor solidez. Los valores habituales estdn entre 0y 5 V. Si el
sistema estd sucio, el repelente podria necesitar ajustarse a 12,5 V. No lo ajuste
por encima de dicho valor.

Lens 1 (Lente 1): seleccione esta opcién para controlar la lente 1, que es la
primera de las tres lentes que atraviesa el ion al salir de la regién de ionizacién.
Estas tres lentes actGian como un elemento de enfoque que permite aumentar al
mdximo la intensidad del haz de iones que entra en la guia de iones. Este campo
suele definirse entre =35y =50 V.

Lens 2 (Lente 2): seleccione esta opcién para controlar la lente 2, que es la
segunda de las tres lentes que atraviesa el ion al salir de la regién de ionizacion.
Estas tres lentes actGan como un elemento de enfoque que permite aumentar al
méximo la intensidad del haz de iones que entra en la guia de iones. Este campo
suele definirse entre 0 y =15 V en el modo de EI. En el modo de CI, la tensién
dptima suele estar entre 0 y =30 V.

Lens 3 (Lente 3): seleccione esta opcidn para controlar la lente 3, que es la tltima
de las tres lentes que atraviesa el ion al salir de la regién de ionizacién. Estas tres

lentes acttian como un elemento de enfoque que permite aumentar al mdximo la
intensidad del haz de iones que entra en la guia de iones. El valor de este campo

suele ser similar a la tensién de la lente 1.

Ion Guide DC (CC de guia de iones): seleccione esta opcién para controlar la
tensién de desbalance de CC de la guia de iones. Puede ayudar a enfocar los iones
en el cuadrupolo y eliminar el ruido neutro. La tensién de este componente
depende de la masa por lo que debe definirse a varias masas distintas.
Normalmente, este campo se define en un valor entre +1 y =15V, segtin la masa
del ion.

Ion Guide RF (RF de guia de iones): seleccione esta opcidn para controlar la
tensién de RF de la guifa de iones. Puede ayudar a enfocar los iones en el
cuadrupolo y eliminar el ruido neutro. La tensién de este componente depende
de la masa por lo que debe definirse a varias masas distintas. Normalmente, este
campo se define en un valor entre 0 y +5 V, segtin la masa del ion.

Q1: seleccione esta opcién para controlar la tensién que hace que los iones entren
en el cuadrupolo. La tensién que se aplica a este componente ejercerd un gran
efecto sobre la energia del haz de iones, que, a su vez, influird en gran medida
sobre la resolucién y la intensidad. Mientras menor sea dicha tension, mayor serd
la resolucién. Sin embargo, mientras mayor sea la tensién, mds iones entrardn en
los cuadrupolos, lo que da lugar a una mejor senal. Este campo suele definirse
entre 0y -5 V.
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—  Resolution (Resolucién): seleccione esta opcién para ajustar la relacién de la
tensién de RF y CC de los cuadrupolos para crear la resolucién requerida para
el andlisis. Puede definir el ancho de pico deseado a una masa determinada.
También puede definir si el ancho se medird a 10 % o 50 % de la altura del pico.
Ya que no se utiliza ninguna tensién de CC estdtica, los valores de inicio, fin e
incremento no aplican.

Mass (Masa): seleccione del mend desplegable el ion que se utilizard para el ajuste.

Start (Inicio): utilice este campo para introducir la tension de inicio del ajuste.
La tensién de inicio debe ser siempre inferior a la tensién de parada. Por ejemplo,
-35 es menor que 0.

Start (Inicio): utilice este campo para introducir la tensién final del ajuste.

Step (Incremento): utilice este campo para introducir el incremento del rango de
ajuste. Por ejemplo, si ajusta un rango de 0-50 en incrementos de 10 V, en el campo
Step (Incremento) debe introducir «10».

Nota Si los valores de inicio y fin coinciden, el dispositivo se definird en dicho valor e

ignorard el valor del incremento. Es posible que detecte que en algunos ajustes se definen

los dispositivos con un valor antes de ajustarlos en otra linea. Esto se lleva a cabo porque

los dispositivos de rampa no permiten que el ajuste se ejecute a valores mds altos a los que

se han configurado para masas superiores en el mismo dispositivo.

* Max Width (Ancho méximo): utilice este campo para introducir el ancho médximo

del ion permitido durante el ajuste.

* Measure at % (Medicién en %): seleccione del ment desplegable en qué puntos del

pico (en %) desea medir el ancho méximo.
—  10: seleccione esta opcién para medir el ancho a 10 % de la altura del pico.

—  50: seleccione esta opcién para medir el ancho a 50 % de la altura del pico.

* Threshold (Umbral): utilice este campo para introducir el cambio de intensidad

que debe ocurrir cuando el ajuste seleccione una nueva tensién. Por ejemplo, si define
este campo en 1,1, el ajuste no seleccionard una nueva tensién para ese componente
a menos que la intensidad sea el 110 % de la intensidad anterior. Si define este campo
en 1, cada vez que la nueva tensién tenga una intensidad superior a la anterior, el
ajuste seleccionard la nueva intensidad.

Nota Si se selecciona un valor inferior a 1 para los dispositivos con rampa, el valor del

ajuste retrocede y reduce la energfa hasta que se detecta la intensidad inferior. Por ejemplo,

si ajusta este valor 0,8, se seleccionard el valor del dispositivo con menos energfa que el

valor del dispositivo con la mdxima capacidad de respuesta que genera una intensidad

mds cercana a 80 % de la intensidad méxima.
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* On Error (En caso de error): utilice este menu desplegable para seleccionar c6mo se
gestionardn los posibles errores que surjan durante el ajuste.

—  Fail (Fallo): seleccione esta opcién para detener el ajuste cuando ocurra un error
o si ninguno de los puntos de ajuste coincide con los criterios.

—  Continue (Continuar): seleccione esta opcién para permitir que el ajuste
continde con el siguiente dispositivo cuando ocurre un error.

7. Haga clic en la pestaiia Resolution (Resolucién) para configurar la resolucién del ajuste.
Puede ajustar la resolucién durante un ajuste de lente o ajustar directamente la resolucién.

Nota Active la casilla de verificacién Advanced Settings (Ajustes avanzados) para acceder
a la pestafia Resolution (Resolucién).

* Tune Resolution (Resolucién de ajustes): seleccione esta opcién para ajustar
tnicamente la resolucién. Esta resolucién ajustard el sistema a velocidades de barrido
de 100 y 1000 Da/s. También puede ajustarlo a una velocidad de barrido superior.
Consulte la Figura 199.

Figura 199. Configuracion de la resolucion de ajustes

Edit Tune Type

Name: [E1 Ful Tune

Description: | Complete Eltuning. Tunes and sets detector gain to 2<1075. Starts with last saved tune.

Categories: | Default

Type: (®) Tune and diagnostics (7) Diagnostics only Show advanced settings

General lan Source Targets Detector Diagnostics Report Lenses Resalution

Tune resolution [ Tune high scanrate: 10000 amussec [ ] Use custom emission cument:

Mass Peak Width Measure at %  Lens Tune Relation  Detector Gain
I - 10 Ater 300000
5] 065 50 Before 300000
215 0.96 10 After 300000
215 065 50
502 0.55 50 After

* Mass (Masa): seleccione del ment desplegable el ion que se utilizard para el ajuste.

* Peak Width (Ancho de pico): utilice este campo para introducir el ancho de pico
objetivo.

* Measure at % (Medicién en %): seleccione del mend desplegable en qué puntos del
pico (en %) desea medir el ancho del pico objetivo.

—  10: seleccione esta opcién para medir el ancho a 10 % de la altura del pico.

—  50: seleccione esta opcién para medir el ancho a 50 % de la altura del pico.
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* Lens Tune Relation (Correlacién de ajuste de lente): utilice este ment desplegable
para definir los pardmetros de ajustes de resolucién antes o después del ajuste de
una lente.

— Before and After (Antes y después): seleccione esta opcidn para utilizar los
mismos pardmetros de resolucién antes y después del ajuste de una lente.

—  Before (Antes): seleccione esta opcién para utilizar los pardmetros de resolucién
antes del ajuste de la lente.

—  After (Después): seleccione esta opcién para utilizar los pardmetros de resolucién
después del ajuste de la lente.

* Tune High Scan Rate (Ajustar velocidad alta de barrido): active esta casilla de
verificacién para ajustar la resolucién a una velocidad alta, ademds de las velocidades
de barrido predeterminadas de 100 y 1000 Da/s.

8. Haga clic en la pestafia Targets (Elementos objetivo) para configurar coémo desea ajustar
las relaciones de iones objetivo. El ajuste de elementos objetivo se utiliza para definir la
forma en que se configura el instrumento ISQ 7610 para cumplir con los requisitos
normativos. Consulte la Figura 200.

Figura 200. Configuracion de las relaciones de iones objetivo

Edit Tune Type ? - X
Name: |EI Tune |
Description: | Tunes resolution, mass, lenses, adjusts detector sensitivity, Does not tune detector gain. ‘ Cancel
Categories: |Defa|.||t ~ | Prirt

Type: (® Tune and diagnostics () Diagnostics only Show advanced settings

General | lon Source ||Targets | Detector | Diagnostics | Report | Lenses | Resolution

Tune target ion ratios

Target mass
50 amu: (25to 51.5 amu)
69 amu: (51.5to 78.5 amu)
131 amu: (78.5t0 132.5 amu)
215 amu: (132 5to 2205 amu)
414 amu: (220 5t0 415.5amu)
502 amu: (415.5 amu and above)

* Tune Target Ion Ratios: (Ajustar relaciones de iones objetivo): active esta casilla de
verificacién para ajustar las relaciones segin los resultados obtenidos a partir de una
inyeccién del compuesto de referencia.

9. Configure las opciones en la pestana Detector. Consulte la Figura 201.
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Figura 201. Configuracién de las opciones de |a pestafa Detector
Edit Tune Type

Name: | El Diagnostics

Description:  |Runs complete set of diagnostics and generates a report. No tuning is performed.

Categories: | Default

Type: (® Tune and diagnostics () Diagnostics only Show advanced settings

General lon Source Targets Detector Diagnostics Report Lenses Resolution

[] Set initial detector gain:  Last set detector gain will be used for tuning.
Tune detector

Use custom emission cument: IEI uA

Adjust detector sensitivity

Mass: ~ Intensity:

* Initial Detector Gain (Ganancia del detector inicial): seleccione esta opcién para
definir la ganancia real del multiplicador de electrones. La ganancia corresponde al
numero de electrones generados por cada ion que colisiona contra el detector. Por lo
general, se establece en 1 x 10° y 3 x 10° electrones por ion. Las ganancias que se
encuentran por encima de esta cifra generan mds electrones por ion, pero tanto la
senal del ion del analito como la del ion de ruido de fondo serdn mds intensas.
También puede establecer valores de ganancia inferiores, lo que hard que disminuya la
intensidad de la senal. Ademds, con la definicién de un valor inferior, aumentan las
posibilidades de que no se detecte un ion determinado. A medida que se consume la
vida atil del multiplicador de electrones, aumenta la tensién requerida para una
ganancia dada. Segun la carga de la muestra y si el sistema estd correctamente sellado
y no presenta fugas (el oxigeno dafa el detector), es posible que no tenga que llevar a
cabo este ajuste con demasiada frecuencia.

* Tune Detector (Ajustar detector): active esta casilla de verificacién para ajustar
el detector.

* Adjust Detector Sensitivity (Ajustar sensibilidad del detector): active esta casilla de
verificacidn para ajustar el detector de manera que genere un recuento de drea
uniforme de un ion del gas de calibracién para el informe de ajustes. Dado que la
intensidad del gas de calibracién varia segtin la presién atmosférica y la temperatura
del laboratorio, esta opcién da lugar a variaciones mds amplias en los ciclos analiticos
en comparacién con los que se obtienen si se utiliza una ganancia de detector fija.

— Mass (Masa): utilice este ment desplegable para seleccionar la masa de gas de
calibracién que desea usar.

— Intensity (Intensidad): utilice este campo para introducir la intensidad que desea
ver en el informe de ajustes.
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10. Haga clic en la pestafia Diagnostics (Diagndstico) y seleccione una prueba para confirmar

la capacidad operativa del sistema ISQ 7610. Consulte la Figura 202.

Figura 202. Acceder al diagnéstico del sistema ISQ 7610

Edit Tune Type

Name: |EI Tune

Description: | Tunes resolution, mass, lenses, adjusts detector sensitivity, Does not tune detector gain.

Categories: | Default

Type: (®) Tune and diagnostics (7) Diagnostics only Show advanced settings

General ||IonSource | Targets | Detector | Diagnostics | Report | Lenses | Resolution

lonization mode & ion polarity: El+ w [ Using AEl Source
Cl gas type:
Cl gas flow: 0.3

Emission cumrent: Tune File

Electron energy: Tune File

Electron lens positive voltage: Tune File

Electron lens negative voltage: Default

[ Set ion source temperature: 300 T

11. Haga clic en la pestafia Report (Informe) para configurar cémo desea visualizar los datos.

Consulte la Figura 203.
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Figura 203. Configuracion de las opciones del informe
Edit Tune Type

MName: | El Diagnostics

Description:  |Runs complete set of diagnostics and generates a report. No tuning is performed.

Categories: | Default

Type: ® Tune and diagnostics (O) Diagnostics only Show advanced settings

General | lon Source | Targets | Detector | Diagnostice ||Report | Lenzes | Resolution

[ Acquire full-scan spectrum

=

Acquisition threshold: | 2,000

SIMmasses: | &9 ~| | 219 802 ~ | |{none) ~ | |(none) ~

* Acquire Full-Scan Spectrum (Adquirir espectro de barrido completo): active esta
casilla de verificacién para mostrar el espectro completo del informe de ajustes.

— Acquisition Threshold (Umbral de adquisicién): utilice este campo para
introducir la altura minima del pico para el archivo de datos. Si el pico tiene
una intensidad por debajo de este umbral, no se almacenard.

—  SIM Masses (Masas de SIM): utilice estos ments desplegables para seleccionar
las masas que se mostrardn en el informe de ajustes. Puede seleccionar hasta

5 masas, una de cada ment.

12. Una vez que haya terminado de configurar todas las pestanas, haga clic en el botén
Save (Guardar) para guardar el tipo de ajuste. El nuevo tipo de ajuste aparecerd en

la ventana Tune Types (Tipos de ajuste).

13. Haga clic en Print (Imprimir) para guardar la informacién del tipo de ajuste como

archivo PDF o para imprimir una copia en papel de la informacién. Consulte la

Figura 204.
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Figura 204. Impresion de la informacidn del tipo de ajuste

tsViewer - AutoTune_AE] 2018-01-19-15-47-45
sults | gl Save Report to PDF (4 Print Report

10 M | WholePage -

15Q Tune Results
nstrumert Name: 150
Tune Conpletes- Fi Jan 191847482018 nstument D 1711108
TuneFil: AutTung AE] 201801 16-15-47-40isctune. User Tramo
TureType:  AEI Check (sefat)
Strtig TureFile (Lt S Ture)
=690 wz215.00 w5019
1nt265. 265055 Int 156 340008 10653085 astve
‘Bt 0,63 W 065 W 0.57 .
T LT A . m -
Full Scan Spectrum Not Acquired
s Thery  Abundence e sapersio
i
mm w0 miacsom 10000 7008 o0 2e8572 12
2iss  zesm  oisszess =m0 21587 Y prerd ear
se  wiw  ewses 27 288 a2t sesm as7
Al Wt Ches: H20 1mes 3130 Lask Check: 0 7% ofrerence.
Nz (k2es) 220
02 (e a0
coz (evem) 507
N2/H0 (k28018 o072
Sgratre. Dae:
Finis on Tusdy, Fetruary & 2018 Page et 1

14. Haga clic en Close (Cerrar) para volver a la ventana Method Setup (Configuracién

del método). De esta manera, podrd seleccionar el tipo de archivo durante el
ajuste automatico.
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< Para modificar un ajuste automatico en el software Chromeleon

1. En el ePanel de ISQ, seleccione Tuning (Ajustes) | Advanced AutoTune
(AutoTune avanzado) del panel del sistema ISQ 7610. Consulte la Figura 205.

Figura 205. Acceder al editor de tipos de ajuste desde el ePanel del sistema ISQ en el
software Chromeleon

@ chromeleon Console
@fack © Crome Fle Bt View Tooks Help

Instruments « [ € Launch eWorkflow + 8+ | g Release Control (] - e+ 0 3G
=[Q] fiter || pome [iSG[ter | Auck | Statup | Queve
DESKTOP-62K30K9
DESKTOP62KI0KS_1 '~ Modie Satus Settings
I T
[ ReatyTobouroad | ETo I S
ETER RN ]
EETREI O] o
eerien T locumreay | IS
34 inTor]
Module Connect 54£006 Tor]
Coret oD Onine Plt
- 1
Welncss
Servie
Flament. Spectral plot could not be created.
No spectra selected.
S
=
At Tral
Deie T S I Wessage -
1@z 1031 M0 B
[2 @ zisaiz 6w o0 S
[ @ zisaiz i6wiian o0 S
[s [@ zisaiz 6w 060 S
[ [@ zisaiz 6w 060 isa
[ [@ zisaiz 633 060 isa
[7 @ zisaiz 6w o0 isa
[ @ zisaiz 6w 060 isa
[s [ zisa% 6w 060 isa
10 | @ 27152023 A
= [ | @ zisiozs A Diver- Diver Version 72103 Copyright® Themo Fisher St 3020 Al g reserved
] 12 |@ 218202 103628 AM-06:00 180 GueraliStaus: NotConnected o
(% paa —
0 eWordons

Instrument DESKTOP-62K30K9_1 " sele

3
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2. Se abre la ventana Tuning: Detector ISQ (Ajustes: Detector ISQ). Haga clic en
Advanced AutoTune (AutoTune avanzado). Consulte la Figura 206.

Figura 206. Acceder al editor de tipos de ajuste en el software Chromeleon

Tuning: Detector I1ISQ

Instrument: DESKTOP-62K30K9_1

Choose atune type to un

Advanced AutoTune Start Air & Water / Tune
El Smart Tune: [ Has clean source Start El Smart Tune

LR T R R T R R T R R R T U P R T O B R R B P R B Y P U R P P RY P BT R AT RU RN YU
10 40 50 60

100
Stoptune
Avalable Tune Resuks
Name Type Date Modified Comment | =
[a] 15Q_Autolune_20210008_Fail__ | Atachment S/B2021 1:12:40 FM -05:00
L@ TSQ_AutoTune 20210803 Pas__ | Attachment /812021 348:40 PM -05:00
TSQ_ AutoTune 20710808 Fas  Atachment /812021 4:30:25 FM -05:00
& TG AltoTune 20270813 Fail Atachment 1372021 115,44 P -05:00
b TSE AuioTune 20370513 Pas " Altachment 1372021 113854 AM “05:00
.| TSQ_AutoTune_20210913_Pas . . Attachment 9/13/2021 11:34:59 AM -05:00
K| TSQ_AutoTune 20210815 Pas . Attschment 871512021 11:01-15 AM -05:00
[¢ TSQ_AwtoTune 20270816 Pas . Attachment 562021 10:-58:59 AM -05:00
TEU AuioTune 20370877 Pas | Attachment 81772021 11:37.28 AM-05:00
[#7 TG " AuioTune 20210823 Fas " Atachment 7213021 11:37:57 AM “05:00 -

Close

3. Se abre la ventana AutoTune: Detector ISQ (AutoTune: Detector ISQ). Haga clic en
Tune Types (Tipos de ajuste). Consulte la Figura 207.

Figura 207. Acceder al editor de tipos de ajuste desde el software Chromeleon

AutoTune: Detector 1SQ

Instrument: 1SQ

Sourcetype: [1EI []CI [ AEI

Category: | Al ~ |

Tune types:

[] AEI Inttial Tune {default) -
[ AEI Full Tune (default)

] AEI Tune (defaul) @
[] AEl Check (default)

[] AEI Diagnestics (defautt)

[] El Initial Tune (default)

[ El Full Tune (default) b4

Description:

Start
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4. En el cuadro de didlogo SelectTuneTypeForm , seleccione el tipo de ajuste que desea
editar y haga clic en el botén Copy (Copiar). Consulte la Figura 208.

Figura 208. Uso del cuadro de didlogo SelectTuneTypeForm

SelectTuneTypeForm X

Category Al

£

AEI Initial Tune (default) -
AEI Full Tune (default)
AEl Tune (default)

New...

AE| Check (defaut) i

AEI Diagnostics (default)

El Initial Tune (defautt) Copy...

El Full Tune (default)

El Tune (default) he Rename...
Delete

5. Configure las opciones en la pestana General. Consulte la Figura 209.

Figura 209. Configuracion de las opciones de la pestafia General

Name [NewTune 1 | Save

Description ‘ | Cancel

Categories ‘

(® Tune and diagnostics O Diangostics only
‘Show advanced settings

General jonsource Tangets Detector Diagnostics Repott Lenses  Resolution

Output tune fiename prefix: | AutoTune |

Stating tune fil: [(Last Saved) |
Filtering
Aceept
) lonization mode [4] EI O A&l
Mass Calbration
Cancel
(®) Perform mass calbration O Check mass calibration

Selected tune fil
[iLast Saved)

(Factory)
{Last Saved)

* Name (Nombre): utilice este campo para introducir un nombre para el tipo de ajuste.

* Description (Descripcién): utilice este campo para introducir detalles o anotaciones
sobre el tipo de ajuste.

* Type (Tipo): seleccione Tune and Diagnostics (Ajuste y diagndstico) para ejecutar
un ajuste de lentes con un diagndstico, o bien seleccione Diagnostics Only (Solo
diagndstico) si estd creando una prueba de diagnéstico.
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* Output Tune Filename Prefix (Prefijo del nombre de archivo de ajuste de salida):
utilice este campo para introducir un prefijo que se afadird al titulo del informe de
ajustes. Por ejemplo, si habitualmente ejecuta informes BFB, puede introducir las
siglas «<BFB» en este campo para distinguirlo de otros informes que genere.

* Starting Tune File (Archivo de ajuste inicial): utilice este ment desplegable para
seleccionar un archivo de ajuste en el que se basard el tipo de ajuste:

Nota Si selecciona un archivo de ajuste con un nombre que solo tenga un prefijo en lugar
de un archivo de ajuste con una marca de fecha y hora, el archivo de ajuste mds reciente
con ese nombre de prefijo se cargard al inicio de cada ajuste.

—  Seleccione Factory (Fébrica) para usar un archivo predeterminado con valores
de fébrica e iniciar el ajuste del instrumento con una fuente de iones limpia.

—  Seleccione Last Saved (Ultimo guardado) para usar el archivo del ajuste
automdtico mds reciente guardado en el instrumento que haya dado un
buen resultado. También puede cargar un archivo de ajuste y guardarlo
en el instrumento como dltimo archivo de ajuste guardado mediante el

Ajuste manual del sistema 1SQ 7610.

—  Sitiene un archivo de ajuste fiable que desee usar como prueba para un nuevo
archivo de ajuste, selecciénelo.

* Perform Mass Calibration (Ejecutar calibracién de masa): seleccione este boton para
habilitar el sistema y recalibrar todas las masas durante un ajuste.

* Check Mass Calibration (Comprobacién de calibracién de masa): seleccione este
botén para permitir al sistema confirmar que la calibracién de la masa es correcta en
lugar de llevar a cabo una calibracién de la masa.
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Figura 210. Configuracion de las opciones de la fuente de iones

Name [NewTune1

Description ‘

Categories \

(®) Tune and diagnostics (O Diangostics only
Show advanced seftings

General lonsource Targets Detector Diagnostics Report

lonization mode & ion polarty

[ Tune using AEI source
Emission curert

Blectron energy vottage:
Eiectron lens posiive voltage:
Blectron lens negative voltage

[] Set ion source temperature:

El+

Defautt

Default

Default

Default

Lenses

Resolution

5 WA
t sV
5 v
— v

Configure las opciones en la pestafia Ion Source (Fuente de iones). Consulte la

Save

Cancel

* Jonization Mode & Ion Polarity (Modo de ionizacién y polaridad de iones): utilice
este menu desplegable para seleccionar un modo:

—  Seleccione EI+ para llevar a cabo un ajuste en modo de ionizacién de

electrones (EI).

—  Seleccione CI+ para llevar a cabo un ajuste en modo de ionizacién quimica (CI)

e iones positivos.

—  Seleccione CI- para llevar a cabo un ajuste en modo de ionizacién quimica (CI)
e iones negativos.

sin ource (Usar fuente de : active esta casilla de verificacidn si tiene una
* Using AEI S Usar fuente de AEI t t llad fi t

fuente de AEI instalada.

* CI Gas Type (Tipo de gas de CI): (esta opcidn solo estd activada si selecciona Cl+
o CI-). Utilice este ment desplegable para seleccionar un tipo de gas; asegurese de
seleccionar el gas reactivo conectado al sistema y el puerto de gas adecuado. Por lo

general, se utiliza metano para la ionizacién quimica positiva (CI+). El uso de otros

gases puede alterar la eficacia y la energfa del proceso de ionizacién.

Nota A la hora de modificar el puerto de gas o los tipos de gas de CI, habrd un retardo
de dos minutos mientras se purga el gas reactivo. Durante este tiempo, se mantendrd

encendida la luz que indica que el sistema estd ocupado. Debe esperar a que se apague
la luz para poder usar el software del sistema ISQ 7610.
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* CI Gas Flow (Caudal de gas de CI): (opcién habilitada cuando selecciona un tipo de
gas de CI). Utilice este campo para introducir el caudal del gas de CI.

* Emission Current (Corriente de emisién): permite definir la corriente de emisién

que utiliza para ejecutar ajustes subsecuentes, pero no la corriente de emisién que se

utiliza para la adquisicién de datos. Si se reduce la corriente de emision, se puede

ampliar el tiempo que transcurre entre la limpieza necesaria de la fuente de iones y la

sustitucién del filamento, y se prolonga la vida ttil del detector.

Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcién para usar el valor del archivo
de ajuste seleccionado en la pestana General.

Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcidn para usar la corriente de
emisién predeterminada, que es de 50 pA para los sistemas de EI y de 10 pA para
los sistemas de AEIL

Custom (Valor personalizado): seleccione esta opcion si desea utilizar una
corriente de emisién distinta del valor predeterminado para aumentar o
disminuir la sensibilidad del instrumento. Defina el ajuste con el mismo valor
que usard para el andlisis. El uso de corrientes de emisién por encima de 100 pA
puede generar demasiados iones en la fuente y degradar la resolucién.

a. Electron Energy (Energfa de electrones): utilice este campo para indicar la energfa de

los electrones que emitird el filamento para ampliar la vida til de este.

Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcién para usar la energfa de
electrones predeterminada, que es de 70 eV para la fuente de iones de El y de
50 eV para la fuente de iones de AEL

Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcién para usar el valor del archivo
de ajuste seleccionado en la pestana General.

Custom (Valor personalizado): seleccione esta opcidn para definir la energfa de
los electrones emitidos por el filamento. Con la modificacién de la energia de los
electrones, se afectard la eficacia de ionizacién y la fragmentacién de la muestra.
Este valor suele definirse en 70 V en el caso de la fuente de iones de EI porque las
bibliotecas de EI estindar se basan en haces de electrones de 70 eV.

Nota Evite reducir la energia de los electrones a menos de 45 eV en
AutoTune. Es posible que el compuesto de calibracién no esté lo
suficientemente ionizado para llevar a cabo los ajustes o para la calibracién
a niveles bajos de energfa de electrones.

b. Electron Lens Positive Voltage (Tensién positiva de la lente electrénica): permite

a los electrones penetrar en el volumen de iones.

Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcidn para usar la tensién
positiva predeterminada de la lente electrénica, que es de 5 V.

Thermo Scientific



8 Optimizacion de métodos
Modificacién de un ajuste automatico

* Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcidn para usar el valor empleado
para el archivo de ajuste seleccionado en la pestafia General.

* Custom (Personalizado): seleccione esta opcidn si no desea usar el valor
predeterminado para el ajuste. El valor predeterminado de la tensién positiva de
la lente electrénica es 5 V. Debe definir el ajuste con el mismo valor que usard
para el andlisis. Este valor afecta la manera en que el haz de electrones se dirige
hacia la fuente. Si modifica la energia del electrén a un valor distinto de 70 €V,
este valor también cambiard. Esta tensién siempre debe estar, como minimo,
45V por encima de la tensién que se aplica al filamento para que el software del
instrumento permita que el filamento se active. La tensién aplicada al filamento
es la misma que la energia de los electrones, pero con el signo contrario. Puede
definirse un valor entre 0 y 150 V.

Nota Cuando utilice la fuente de AEI, la lente actuard como repelente de
iones, por lo que, si se define un valor superior, serd mds dificil superar los
ajustes de resolucién. No se recomienda utilizar valores por encima de 7-10 V

para la fuente de AEL

* Electron Lens Negative Voltage (Tensién negativa de la lente electrénica): este
campo se utiliza para permitir a los electrones penetrar en el volumen de iones.

—  Default (Valor predeterminado): seleccione esta opcidn para usar la tensién
negativa predeterminada de la lente electrénica, que es de -75 V.

— Tune File (Archivo de ajuste): seleccione esta opcién para usar el valor empleado
para el archivo de ajuste que haya seleccionado en la pestaiia General.

—  Custom (Personalizado): seleccione esta opcién si no desea usar el valor
predeterminado para el ajuste. El valor predeterminado de la tensién negativa de
la lente electrénica es 75 V. Defina el ajuste con el mismo valor que usard para el
andlisis. Este valor afecta la manera en la que se evita que los electrones penetren
en la fuente de jones cuando no les corresponde. Si modifica la energia del
electrén a un valor distinto de 70 eV, este valor también cambiard. Asegurese de
que el valor de esta tensién es, como minimo, 5 V inferior a la tensién aplicada
al filamento.

* Set Ion Source Temperature (Definir la temperatura de la fuente de iones): active
esta casilla de verificacién para habilitar el campo del valor de la temperatura. A
continuacion, introduzca un valor entre 0 y 350 °C (el valor predeterminado es
200 °C). La temperatura éptima viene determinada por la estructura molecular y el
peso de los compuestos que se estdn analizando. Los compuestos mds pesados
requieren temperaturas mds elevadas. Deber4 establecer una temperatura lo mds
elevada posible para que la fuente de iones se mantenga limpia y para conservar el

grado de sensibilidad adecuado.
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7.

Sugerencia Si ajustard regularmente los valores entre cada ejecucién de
conjuntos de muestras, puede reducir los tiempos de espera hasta que las
temperaturas se equilibran. Para ello, defina las temperaturas de ajuste a la
misma temperatura que utiliza en el método de adquisicion.

Configure las opciones en la pestana Lenses (Lentes). El ajuste de la lente conforma la
parte principal del algoritmo de ajuste. En esta seccién, puede elegir qué componentes
ajustar, qué masa optimizar para el ajuste, cudl es el rango de valores permitidos, coémo
moverse por este rango, cudnto debe cambiar la sefal para que se seleccione un nuevo

valor y qué debe hacerse (si es que puede hacerse algo) respecto de la resolucién del pico
y otros errores que puedan surgir. Consulte la Figura 211.

Nota Active la casilla de verificacién Advanced Settings (Ajustes avanzados) para acceder
a la pestaiia Lenses (Lentes).

Figura 211. Configuracion de las opciones de |a pestafia Lenses (Lentes)

Name [MewTune | sae |

Description | ‘ Cancel

Categories [ ~]

(® Tune and diagnestics () Diangostics only
[ Show advanced settings

General lonsource Targets Detector Diagnostics Repot Lenses Resolution

[ Tune lenses

Entrance lens offset v [ Use custom emission curret 50 pA

Device Id Mass Max Width Measure height Threshold On Emor Detector gain

[ [ 2]

* Device (Dispositivo): seleccione del ment desplegable el componente que desee
ajustar, seguin la configuracién del resto de las columnas.

—  Repeller (Repelente): seleccione esta opcién para ajustar la forma en la que el
repelente expulsa los iones fuera de la regién de ionizacién. La tensién que se
aplica a este componente ejercerd un gran efecto sobre la energfa del haz de

iones, que, a su vez, influird en gran medida sobre la resolucién y la intensidad.
Mientras menor sea dicha tensién, mayor serd la resolucién. Sin embargo, una

tension mds alta evita que los iones lleguen a la superficie del repelente, lo que

proporciona una mejor solidez. Los valores habituales estdn entre 0y 5 V. Si el
sistema estd sucio, el repelente podria necesitar ajustarse a 12,5 V. No lo ajuste

por encima de dicho valor.
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— Lens 1 (Lente 1): seleccione esta opcién para controlar la lente 1, que es la
primera de las tres lentes que atraviesa el ion al salir de la regién de ionizacion.
Estas tres lentes actGian como un elemento de enfoque que permite aumentar al
méximo la intensidad del haz de iones que entra en la guia de iones. Este campo
suele definirse entre -35y =50 V.

— Lens 2 (Lente 2): seleccione esta opcién para controlar la lente 2, que es la
segunda de las tres lentes que atraviesa el ion al salir de la regién de ionizacion.
Estas tres lentes acttian como un elemento de enfoque que permite aumentar al
méximo la intensidad del haz de iones que entra en la guia de iones. Este campo
suele definirse entre 0 y =15 V en el modo de EI. En el modo de CI, la tensién
dptima suele estar entre 0 y =30 V.

— Lens 3 (Lente 3): seleccione esta opcién para controlar la lente 3, que es la Gltima
de las tres lentes que atraviesa el ion al salir de la regién de ionizacién. Estas tres
lentes acttian como un elemento de enfoque que permite aumentar al mdximo la
intensidad del haz de iones que entra en la guia de iones. El valor de este campo
suele ser similar a la tensién de la lente 1.

— Ion Guide DC (CC de guia de iones): seleccione esta opcién para controlar la
tensién de desbalance de CC de la guia de iones. Puede ayudar a enfocar los iones
en el cuadrupolo y eliminar el ruido neutro. La tensién de este componente
depende de la masa por lo que debe definirse a varias masas distintas.
Normalmente, este campo se define en un valor entre +1 y =15V, segtin la masa
del ion.

— Ion Guide RF (RF de guia de iones): seleccione esta opcién para controlar la
tensién de RF de la guia de iones. Puede ayudar a enfocar los iones en el
cuadrupolo y eliminar el ruido neutro. La tensién de este componente depende
de la masa por lo que debe definirse a varias masas distintas. Normalmente, este
campo se define en un valor entre 0 y +5 V, segtin la masa del ion.

—  QI:seleccione esta opcién para controlar la tensién que hace que los iones entren
en el cuadrupolo. La tensién que se aplica a este componente ejercerd un gran
efecto sobre la energia del haz de iones, que, a su vez, influird en gran medida
sobre la resolucién y la intensidad. Mientras menor sea dicha tensién, mayor serd
la resolucién. Sin embargo, mientras mayor sea la tension, mds iones entrardn en
los cuadrupolos, lo que da lugar a una mejor sefial. Este campo suele definirse
entre 0y -5 V.

—  Resolution (Resolucién): seleccione esta opcidn para ajustar la relacion de la
tensién de RF y CC de los cuadrupolos para crear la resolucién requerida para el
andlisis. Puede definir el ancho de pico deseado a una masa determinada.
También puede definir si el ancho se medird a 10 % o 50 % de la altura del pico.
Ya que no se utiliza ninguna tensién de CC estdtica, los valores de inicio, fin e
incremento no aplican.

* Mass (Masa): seleccione del mend desplegable el ion que se utilizard para el ajuste.
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Start (Inicio): utilice este campo para introducir la tensién de inicio del ajuste.
La tensién de inicio debe ser siempre inferior a la tensién de parada. Por ejemplo,
-35 es menor que 0.

Stop (Detenido): utilice este campo para introducir la tensién final del ajuste.

Step (Incremento): utilice este campo para introducir el incremento del rango de
ajuste. Por ejemplo, si ajusta un rango de 0-50 en incrementos de 10 V, en el campo
Step (Incremento) debe introducir «10».

Nota

Si los valores de inicio y fin coinciden, el dispositivo se definird en dicho valor e

ignorard el valor del incremento. Es posible que detecte que en algunos ajustes se definen

los dispositivos con un valor antes de ajustarlos en otra linea. Esto se lleva a cabo porque

los dispositivos de rampa no permiten que el ajuste se ejecute a valores mds altos a los que

se han configurado para masas superiores en el mismo dispositivo.

Nota

Max Width (Ancho mdximo): utilice este campo para introducir el ancho méximo
del ion permitido durante el ajuste.

Measure at % (Medicién en %): seleccione del mend desplegable en qué puntos del
pico (en %) desea medir el ancho maximo.

— 10: seleccione esta opcién para medir el ancho a 10 % de la altura del pico.

—  50: seleccione esta opcién para medir el ancho a 50 % de la altura del pico.

Threshold (Umbral): utilice este campo para introducir el cambio de intensidad que
debe ocurrir cuando el ajuste seleccione una nueva tensién. Por ejemplo, si define este
campo en 1,1, el ajuste no seleccionard una nueva tensién para ese componente a
menos que la intensidad sea el 110 % de la intensidad anterior. Si define este campo
en 1, cada vez que la nueva tensidn tenga una intensidad superior a la anterior, el
ajuste seleccionard la nueva intensidad.

Si se selecciona un valor inferior a 1 para los dispositivos con rampa, el valor del

ajuste retrocede y reduce la energia hasta que se detecta la intensidad inferior. Por ejemplo,

si ajusta este valor 0,8, se seleccionard el valor del dispositivo con menos energfa que el

valor del dispositivo con la maxima capacidad de respuesta que genera una intensidad mis
cercana a 80 % de la intensidad méxima.

On Error (En caso de error): utilice este ment desplegable para seleccionar cémo se
gestionardn los posibles errores que surjan durante el ajuste.

—  Fail (Fallo): seleccione esta opcidn para detener el ajuste cuando ocurra un error
o si ninguno de los puntos de ajuste coincide con los criterios.

— Continue (Continuar): seleccione esta opcién para permitir que el ajuste
continte con el siguiente dispositivo cuando ocurre un error.

228 Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 Thermo Scientific



Thermo Scientific

8 optimizacion de métodos
Modificacién de un ajuste automatico

8. Haga clic en la pestana Resolution (Resolucién) para configurar la resolucién del ajuste.
Puede ajustar la resolucién durante un ajuste de lente o ajustar directamente la resolucién.

Nota Active la casilla de verificacién Advanced Settings (Ajustes avanzados) para acceder

a la pestana Resolution (Resolucién).

* Tune Resolution (Resolucién de ajustes): seleccione esta opcién para ajustar
tGnicamente la resolucién. Esta resolucién ajustard el sistema a velocidades de barrido

de 100 y 1000 Da/s. También puede ajustarlo a una velocidad de barrido superior.

Consulte la Figura 212.

Figura 212. Configuracion de la resolucién de ajustes

Name [NewTune1

Description |

Categories. [

(® Tune and diagnostics (O Diangostics only
[] Show advanced settings

General lonsouce Targets Detector Diagnostics Report Lenses Resolution

[#] Tune resolution
[ Tune high scan rate. 10000 amu/s

Peak width Measure height

Lens tune relation

Detector gain

[] Use custom emission cument 50 pA

L1l (¢l [3]

* Mass (Masa): seleccione del mend desplegable el ion que se utilizard para el ajuste.

Peak Width (Ancho de pico): utilice este campo para introducir el ancho de pico
objetivo.

Measure at % (Medicién en %): seleccione del ment desplegable en qué puntos del
pico (en %) desea medir el ancho del pico objetivo.

— 10 seleccione esta opcidn para medir el ancho a 10 % de la altura del pico.

—  50: seleccione esta opcién para medir el ancho a 50 % de la altura del pico.

Lens Tune Relation (Correlacién de ajuste de lente): utilice este mend desplegable
para definir los pardmetros de ajustes de resolucion antes o después del ajuste de
una lente.

— Before and After (Antes y después): seleccione esta opcién para utilizar los
mismos pardmetros de resolucién antes y después del ajuste de una lente.
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—  Before (Antes): seleccione esta opcién para utilizar los pardmetros de resolucién

antes del ajuste de la lente.

—  After (Después): seleccione esta opcién para utilizar los pardmetros de resolucion

después del ajuste de la lente.

* Tune High Scan Rate (Ajustar velocidad alta de barrido): active esta casilla de
verificacidn para ajustar la resolucién a una velocidad alta, ademds de las velocidades

de barrido predeterminadas de 100 y 1000 Dals.

9. Haga clic en la pestana Targets (Elementos objetivo) para configurar cémo desea ajustar

230 Gufa del usuario del sistema

las relaciones de iones objetivo. El ajuste de elementos objetivo se utiliza para definir la

forma en que se configura el instrumento ISQ 7610 para cumplir con los requisitos

normativos. Consulte la Figura 213.

Figura 213. Configuracion de las relaciones de iones objetivo

Name [NewTune |

Description ‘ |

Categories \ v |

@ Tune and diagnostics () Diangostics only
Show advanced settings
General lonsource Targets Detector Diagnostics Report Lenses  Resolution
Tune target ion ratios
Target mass
50 amu:

(25to 51.5 amu)

69 amu 100. %  (51.5t0 78.5amu)

Ratio

131amu (78.5t0 132.5 amu)

219 amu: (132.5t0 220.5 amu)

414 amu: (220.5t0 415.5 amu)

502 amu: (415 .5 amu and above)

Save

Cancel

* Tune Target Ion Ratios: (Ajustar relaciones de iones objetivo): active esta casilla de

verificacidn para ajustar las relaciones segtn los resultados obtenidos a partir de una

inyeccién del compuesto de referencia.

1SQ 7610
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10. Configure las opciones en la pestafia Detector. Consulte la Figura 214.

Figura 214. Configuracion de las opciones de la pestafia Detector

Name [MewTune | Save

Description | | Cancel

Categories | - |

® Tune and diagnostics (O Diangostics orly
Show advanced settings

General lonsource Targsts Detector Diagnostics Report lenses  Resolution

Set initial detector gain 3.00E+005

Tune detector

[] Use custom emission cument 50

Adjust detector sensitivity

Mass |63 ~ Intensity 20,000,000

* Initial Detector Gain (Ganancia del detector inicial): seleccione esta opcién para

definir la ganancia real del multiplicador de electrones. La ganancia corresponde al
numero de electrones generados por cada ion que colisiona contra el detector. Por
lo general, se establece en 1 x 10° y 3 x 10° electrones por ion. Las ganancias que

se encuentran por encima de esta cifra generan mds electrones por ion, pero tanto

la sefial del ion del analito como la del ion de ruido de fondo serdn mds intensas.
También puede establecer valores de ganancia inferiores, lo que hard que disminuya
la intensidad de la sefal. Ademds, con la definicién de un valor inferior, aumentan
las posibilidades de que no se detecte un ion determinado. A medida que se consume
la vida atil del multiplicador de electrones, aumenta la tensién requerida para una
ganancia dada. Segun la carga de la muestra y si el sistema estd correctamente sellado
y no presenta fugas (el oxigeno dana el detector), es posible que no tenga que llevar
a cabo este ajuste con demasiada frecuencia.

Tune Detector (Ajustar detector): active esta casilla de verificacién para ajustar el
detector.

Adjust Detector Sensitivity (Ajustar sensibilidad del detector): active esta casilla de
verificacidn para ajustar el detector de manera que genere un recuento de drea
uniforme de un ion del gas de calibracién para el informe de ajustes. Dado que la
intensidad del gas de calibracién varia segtin la presién atmosférica y la temperatura
del laboratorio, esta opcién da lugar a variaciones mds amplias en los ciclos analiticos
en comparacién con los que se obtienen si se utiliza una ganancia de detector fija.

—  Mass (Masa): utilice este menu desplegable para seleccionar la masa de gas de
calibracién que desea usar.

— Intensity (Intensidad): utilice este campo para introducir la intensidad que desea
ver en el informe de ajustes.
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. Haga clic en la pestafia Diagnostics (Diagndstico) y seleccione una prueba para
confirmar la capacidad operativa del sistema ISQ 7610. Consulte la Figura 215.

Figura 215. Acceder al diagnéstico del sistema ISQ 7610

b4
Name [NewTunel | [ sae |
Descrpton | e
Categories. [ -]
@ Tune and diagnastics O Diangostics orly

[4] Show advanced settings

General lonsource Tangsts Detector Diagnostics Report Lenses  Resolution

B Uecwsomemsoncuret. [ 50|

Checks that the communication between the:
instrument and PC is of adequate speed for fast
scanning.

M Communication check
[ Detector check
[ Filament check
[ ton quide frequency check
[ Leak check

[ Lens check

[ Lens continuity check
[ Power supply check
[0 @1 frequency check
[0 @1 RF/DC check

[ Temperature check
[ Vacuum system check

. Haga clic en la pestana Report (Informe) para configurar cémo desea visualizar los datos.
Consulte la Figura 216.

Figura 216. Configuracion de las opciones del informe

Name [MewTune |

Description | | Cancel

Categories |

(® Tune and diagnostics () Diangostics only
[ Show advanced settings

General lonsource Targets Detector Diagnostics Report lenses Resolution

[ Acquire full-scan specirum

Acquisition threshold:

SiMmasses: |69 v 219 v|[s02 | [Nome ~
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* Acquire Full-Scan Spectrum (Adquirir espectro de barrido completo): active esta
casilla de verificacién para mostrar el espectro completo del informe de ajustes.

— Acquisition Threshold (Umbral de adquisicién): utilice este campo para
introducir la altura minima del pico para el archivo de datos. Si el pico tiene una
intensidad por debajo de este umbral, no se almacenari.

—  SIM Masses (Masas de SIM): utilice estos menus desplegables para seleccionar
las masas que se mostrardn en el informe de ajustes. Puede seleccionar hasta 5
masas, una de cada ment.

13. Una vez que haya terminado de configurar todas las pestafias, haga clic en el botén Save
(Guardar) para guardar el tipo de ajuste. El nuevo tipo de ajuste aparecerd en la ventana

Tune Types (Tipos de ajuste).

14. Haga clic en Print (Imprimir) para guardar la informacién del tipo de ajuste como

archivo PDF o para imprimir una copia en papel de la informacién. Consulte la
Figura 217.

Figura 217. Impresion de la informacidn del tipo de ajuste

e ABI 2018-01-18-15-47-46
portto PDF (5 Print Report

15Q Tune Results

nstrumert Name: 150
Tune Conpletes- Fi Jan 191847482018 nstument D 1711108
TuneFil: AutTung AE] 201801 16-15-47-40isctune.
TureType:  AEI Check (sefat)

User Tramo

Strtig TureFile (Lt S Ture)

=690 wz215.00 w5019 o s Tise
1nt265. 265055 Int 156 340008 10653085
‘Bt 0,63 W 065

Full Scan Spectrum Not Acquired

s Thery  Abundence e

mm w0 miacsom 10000 7008 o0 2e8572 12
2iss  zesm  oisszess =m0 21587 Y prerd ear
se  wiw  ewses 27 288 a2t sesm as7
Al Wt Ches: H20 1mes 3130 Lask Check: 0 7% ofrerence.

Nz (k2es) 220

02 (e a0

coz (evem) 507

N2/H0 (k28018 o072

Finis on Tusdy, Fetruary & 2018 Page et 1

15. Haga clic en Close (Cerrar) para volver a la ventana Method Setup (Configuracién del

método). De esta manera, podrd seleccionar el tipo de archivo durante el ajuste
automatico.

Guia del usuario del sistema ISQ 7610 233



8 optimizacion de métodos
Modificacién de un ajuste automatico

234 Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610 Thermo Scientific



Resolucion de problemas

Esta seccidn contiene informacién para ayudarle a llevar a cabo un diagnéstico de los
problemas con los datos. En numerosas ocasiones, gracias a su experiencia como cientifico,
podrd analizar los datos y detectar que existe algn problema, ya sea con el instrumento o con
la muestra. En este capitulo se describen los indicios mds frecuentes de posibles problemas
relacionados con la linea de base, los picos o los resultados.

Indice
* Ajuste de las condiciones del instrumento para la resolucién de

problemas
* Barridos en los que no se detectan iones
* Comprobacién del firmware del sistema ISQ 7610
* Cémo saber si el sistema requiere labores de mantenimiento
* Andlisis de problemas relacionados con la linea de base
* Anilisis de problemas relacionados con los picos
* Andlisis de problemas relacionados con los resultados
* Reconfiguracién del instrumento

e Actualizacién del software

Es posible que, mientras examina los datos, detecte que existe algiin problema con la linea de
base, los picos o los resultados. La informacién de esta seccién le ayudardn a solucionar
problemas. Si el problema estd relacionado con el hardware, consulte la seccién Resolucion de

problemas del Manual del hardware 1SQ 7610.
PRECAUCION RIESGO DE DESCARGA ELECTRICA: Siempre que sea necesario extraer

una de las cubiertas del espectrémetro de masas ISQ 7610 debido a un problema, deberd
apagar y ventilar el instrumento para evitar posibles dafos personales.
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ATTENTION RISQUE D'ELECTROCUTION : lorsque vous cherchez a résoudre un probléme

nécessitant d’enlever le couvercle de 'instrument, mettez hors tension et ventilez
Iinstrument pour éviter tout risque de blessure.

El primer paso para la resolucién de un problema consiste en ejecutar un ajuste en el sistema
ISQ 7610. Si la intensidad de iones es correcta, la forma de los picos es adecuada y no se
detectan fugas de aire, primero examine el cromatégrafo de gases, el muestreador automatico
o el gas portador.

Si se detecta una fuga de aire, localicela y repdrela. Examine cuidadosamente el casquillo de la
linea de transferencia, la manilla de la vélvula de ventilacién, el panel frontal y el
enclavamiento de vacio del instrumento ISQ 7610, asi como el puerto de entrada del
cromatégrafo de gases.

Si detecta que la intensidad es demasiado baja, compruebe que la compensacion de vacio de
gas portador estd activada.

IMPORTANTE Cuando introduzca un cartucho de la fuente de iones frio tras limpiarlo o
al cambiar entre modos El y CI, la fuente de iones y la pila de lentes se dilatardn conforme
se calienta el cartucho de la fuente, y esto da lugar a menudo a que el volumen de iones y
las lentes acaben alejados de la parte posterior del instrumento, donde los contactos del
resorte de la lente de RF se encargan de mantenerlos fijos con firmeza. Para evitar que los
contactos eléctricos con las lentes sean intermitentes, deberd introducir el cartucho de la
fuente de iones, esperar 30 minutos para que llegue a la temperatura objetivo, sacarlo y, a
continuacioén, volver a introducirlo. Consulte el Manual del hardware de ISQ 7610 para
obtener instrucciones sobre la limpieza e insercién del cartucho de la fuente de iones.

Ajuste de las condiciones del instrumento para la resolucion de
problemas

Antes de comenzar el proceso de resolucién de problemas del sistema ISQ 7610, configure el
instrumento segtin las condiciones que se describen en esta seccién para comparar
detalladamente el sistema con los valores que se indican en la misma. El proceso de resolucién
de problemas debe llevarse a cabo en el modo de EI. Una vez que el modo de EI esté activado,
compruebe las condiciones de CI, si corresponde.

IMPORTANTE Para manipular los componentes de la fuente de iones, utilice
exclusivamente guantes para sala aséptica de nitrilo. Otro tipo de guantes pueden
depositar contaminantes en los componentes de la fuente, lo que afecta el rendimiento del
sistema. Consulte el Manual de piezas de recambio del sistema ISQ 7610 para obtener
informacién sobre cémo hacer pedidos.

* Limpie el cartucho de la fuente de iones. Consulte el Manual del hardware del sistema
ISQ 7610 para obtener instrucciones.
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Coloque una columna de cromatdgrafo de gases de 15 m x 0,25 mm x 0.25 pm
(si utiliza una columna distinta, es posible que varien las lecturas de presién).

Temperatura de la fuente de iones: 200 °C
Temperatura de linea de transferencia: 250 °C
Compensacién de vacio: activada

Caudal de columna: 1,2 ml/min

Presién de bomba de prevacio inicial: <100 mTorr

Nota La presién de la bomba de prevacio inicial depende del tiempo que se haya
expuesto el interior del colector a la atmésfera, la capacidad de bombeo de la
bomba turbomolecular, la longitud de la manguera de la bomba de prevacio
inicial y otros criterios. Por ejemplo, si el sistema se ha expuesto recientemente a la
atmosfera, el valor de la presién de la bomba de prevacio inicial serd superior al
valor previsto.

¢ Bombee el sistema. Bombee varias veces en funcién del tamafo de la bomba

turbomolecular instalada.

Nota Las lecturas de vacio no se muestran en los instrumentos ISQ 7610 que no
dispongan de un medidor Convectron.

* Comprobacion de aire/agua: agua (m/z 18/69) <240 %

Una vez que haya aplicado los ajustes que se especifican en esta seccién y haya dejado que se

equilibre el sistema ISQ 7610, lleve a cabo un ajuste de diagndstico de EI, aunque no se

muestren las intensidades de los iones.

Comprobacion de los espectros de aire/agua

Thermo Scientific

Antes de llevar a cabo un diagnéstico adicional, compruebe los espectros de aire/agua del
sistema ISQ 7610 en la funcién de ajuste manual de ISQ y utilice la informacién de esta
seccién para la resolucion de problemas del sistema.

2
0’0

Para comprobar los espectros de aire/agua en el sistema ISQ 7610
. Si no esta colocada, inserte la fuente de iones de EI.

Abra el panel de ISQ. Compruebe que todos los indicadores de estado estin de color
verde y que la bomba turbomolecular estd a 100 %.

Seleccione Air & Water/Tune (Ajustes/Aire y agua) y compruebe el espectro de aire/agua.
Consulte la Figura 218.
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Figura 218. Valores habituales del espectro de aire/agua en el sistema I1SQ 7610 con helio como

gas portador a 1,2 ml/min
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T
[ Load TuneFile [ Save Tune File ‘ 5}9 Get from Instrument fﬂ Save to Instrument Reset Firmware =
Mass & Resolution Tune| Frequency Tune I Target Tune Factors |
Spectra: | Air - lonization mode:  El Clgastype: | Nore
S 1000 /s I I P Cl gas fi 0 LA StDp
rate: i asitiv E i
can rate amu/sec  lon polarity: ositive gas flow: mLs/min Scan
Det. gain:  3E+05 e/ion Cal. gas level: Changing C/ gas fype may take fwo minules.
=_ | Q1RF | Q1Res Q1 Voltage Repellel , [+
- . 7 %2
- Peak intensity: 6 54E+07 9amu 5.456 =
= Peak centroid mass: 28.07 -
1100 amu 736.575

80

Peak FiwHM: 062

Relative abundance

18.0

230 280

miz

330 380 430

amu

. |amu

Instrument status: Scanning Embedded system version: 230.72.99.28
Nota Si estd utilizando la fuente de AEI, es posible que los iones de fondo de aire y agua
sean demasiado intensos y no puedan analizarse sin saturar el detector. No continte con el
barrido si el detector estd saturado. De lo contrario, podria reducirse la vida til de este.
Anote la ganancia del detector y rediizcala (también puede consultar el tltimo valor de
ajuste utilizado en el informe de ajustes mds reciente). Si la intensidad estd por encima de
1 x 10, reduzca la corriente de emisién a 5 pA y disminuya la ganancia del detector para
analizar los iones no saturados. Recuerde volver a configurar la ganancia del detector en el
tltimo valor de ajuste, en la funcién de ajuste manual, antes de ejecutar un método de
muestra que utilice dicho valor de ganancia. El ajuste manual permite guardar el valor

de la ganancia del detector en el instrumento de manera que pueda usarse en métodos
posteriores.

Los resultados habituales (con helio como gas portador a un caudal de 1,2 ml/min) se
indican a continuacién:

e Ganancia del detector: 3 x 10°

* Intensidad del pico: 23 x 10°

Nota La intensidad del pico varia segtin distintas variables, como la cantidad
de agua y nitrégeno en el suministro de helio y el caudal de la columna.
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* Los iones habituales presentes se muestran en las siguientes proporciones:

— 18 (agua): presente y <300 % de N,

— 28 (N,): pico de referencia (base) 0 >33 % de agua
— 32(0,): presente y <40 % de N,

— 40 (argén): <10 % de N,

Nota Los iones de agua y aire no se muestran a abundancias relativas

respecto del aire atmostérico. El nitrégeno es un contaminante habitual
que se encuentra en el gas portador y la mayoria de los filtros no llegan
a eliminarlo. Sin embargo, estos filtros de gas si eliminan el oxigeno

del helio.

4. Si se utiliza hidrégeno como gas portador, el espectro de aire/agua del sistema ISQ 7610
cambiard. En general, aparecen mds picos de fondo debido al aumento de la reactividad
del gas de hidrégeno con los componentes de la ruta de muestra. Consulte la Figura 219
para ver la imagen de los valores tipicos de un espectro de aire/agua del sistema ISQ 7610

cuando se utiliza hidrégeno como gas portador.

Figura 219. Valores tipicos de un espectro de aire/agua de un sistema ISQ 7610 con hidrégeno

como gas portador
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A continuacidn, se enumeran algunas de las condiciones que pueden ser la causa de
alteraciones en el espectro de aire/agua en el instrumento ISQ 7610.
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1. La ganancia estindar del detector equivale a 3e5, pero esto puede variar en funcién de

los ajustes definidos por el usuario.

2. A medida que el instrumento bombea con el paso del tiempo, la relacién de 18/28
cambia, ya que el ion de m/z 18 disminuye, mientras que el ion de 7/z 28 se mantiene
constante. El ion de 7/z 28 pasa a ser, finalmente, el pico base.

3. Las alteraciones en los componentes del sistema, como la columna, la fuente de iones

o el suministro de gas, afectan las distintas masas de los espectros de aire/agua.

4. Laintensidad mdxima puede variar segin los distintos pardmetros del instrumento; por
ejemplo, cuando se cambia el caudal de la columna o se sustituye algiin accesorio.

Si alguna de las condiciones anteriores no se cumple y se sospecha que la causa podria ser

una fuga, siga las instrucciones del apartado «Se ha detectado una fuga de aire» de la seccién
«Investigacion de problemas de vacio» del Manual del hardware del sistema ISQ 7610

0 «Coémo saber si el sistema requiere labores de mantenimiento» en la pdgina 246.

En las siguientes imdgenes se muestran los valores tipicos de un espectro de aire/agua para
distintos problemas habituales.

1. Enla Figura 220 se muestra un ejemplo de un espectro de aire/agua de un sistema con
una posible fuga de aire.

Figura 220. Valores tipicos de un espectro de aire/agua de un sistema ISQ 7610 con una fuga
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2. Enla Figura 221 se muestra un ejemplo de un sistema en el que la fuente de iones se ha
instalado de manera incorrecta.

Figura 221. Valores tipicos de un espectro de aire/agua de un sistema ISQ 7610 con un cartucho de
fuente de iones instalado de manera incorrecta
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Thermo Scientific Guia del usuario del sistema ISQ 7610 24



9 Resolucion de problemas
Comprobacién de los espectros de aire/agua

242

3. Enla Figura 222 se muestra un ejemplo de un sistema sin caudal de columna.

Figura 222. Valores tipicos de un espectro de aire/agua de un sistema ISQ 7610 sin caudal

de columna
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Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

g_ ) ) a Imnf QlRes. | OlVekage  Rey[.
- el 3 T ——
- Peak irhenaity: 1.33E+05 c— T e
Pealc coniroad masa: 22.09 —
B Pask FemM 081 R== e s
=
i 3_
=4
i+
=
Bt
gl JL
(=]
130 150 170 190 M0 B0 WO XH WO MO0 (D W0 WO WO 410 430
™
Embedded system version: 210729104 -

Thermo Scientific



9 Resolucion de problemas
Barridos en los que no se detectan iones

4. Enla Figura 223 se muestra un ejemplo de un espectro con un archivo de ajuste de CI

que se ha ejecutado con una fuente de iones de EI.

Figura 223. Valores tipicos de un espectro de aire/agua de un sistema ISQ 7610 con una fuente

de iones de El ejecutada con un archivo de ajuste de Cl
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Instrument status: Scanning Embedded system version: 210.72.91.24 .

Barridos en los que no se detectan iones

Thermo Scientific

La no deteccién o la deteccién baja de iones en un barrido puede ser consecuencia de diversos

problemas. Las causas mds habituales son la configuracién del instrumento, el uso de archivos

de ajuste erréneos o un cambio reciente en el sistema. A la hora de resolver un problema,

vuelva al tltimo cambio que se haya introducido en el sistema y examine la diferencia.

R
0’0

Si los barridos no muestran iones, intente realizar las siguientes soluciones:

1. Lleve a cabo las comprobaciones de diagnéstico (tipo de ajuste solo de diagnéstico).

Retire y vuelva a colocar el cartucho de la fuente de jones.

Cambie los filamentos.

Ll

nivel de limpieza de la fuente.

Confirme que el archivo de ajuste inicial es adecuado para el modo de ionizacién o el

5. Confirme que se ha insertado el volumen de iones correcto (ionizacién por impacto de

electrones [EI] o ionizacién quimica [CI]).

6. Limpie la fuente de jones.

Guia del usuario del sistema ISQ 7610 243



9 Resolucion de problemas
Comprobacién del firmware del sistema ISQ 7610

< Si no se muestran iones en el modo de Cl, intente realizar las siguientes soluciones:
1. Confirme que se ha colocado el volumen de iones de CI.
Confirme que el gas reactivo estd conectado y activado.

Confirme que se estd utilizando el archivo de ajuste adecuado.

L

Cambie los filamentos.

Comprobacion del firmware del sistema I1SQ 7610

Confirme que estd utilizando la versién adecuada del firmware del instrumento ISQ 7610.

< Para comprobar la version del firmware instalado en el sistema 1SQ 7610

1. En el software Xcalibur, dirfjase al panel del sistema ISQ 7610 y haga clic en Air &
Water/Tune (Ajustes/Aire y agua). En el ePanel de ISQ del software Chromeleon, haga
clic en Tuning (Ajustes) | Start Air & Water/Tune (Iniciar ajustes/Aire y agua). De esta
manera, se abrird la aplicacién de ajuste manual.

Figura 224. Aplicacién de ajuste manual de 1SQ

*d 1SQ Manual Tune

13 Load Tune File H Save Tune File ‘ & Get from Instrument g Save to Instrument | T2 Reset » Firmware

Mass & Resolution Tune  Frequency Tune  Target Tune Factors

Spectra: w lonization mode:  El w Clgastype:  Mone
Start

Scan rate: 100.0 amussec  lon polarty: Positive Clgasflow: [ mL/min Scan

Det. gain: |2.18E+05 |efion Cal. gas level: Off ~ Changing £/ gas fype may take fwo minutes.

Q1RF | Q1Res Q1 Voltage Repellel « [+

9amu 5.676

1100 amu 741527

Relative abundance

Width: 20 7 |amu

Instrument status: |dle Embedded system version: 210.72.91.24

2. Haga clic en Firmware, en la esquina superior derecha de la pantalla de inicio de la
ventana de ajuste manual del sistema ISQ 7610.

3. Se abrird un nuevo mend. Haga clic en Version Info (Informacién de la version).
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4. Se abrird un cuadro de didlogo en el que se incluyen las versiones de firmware de la unidad
de control, la placa controladora de las lentes y la placa de interfaz de control del
instrumento ISQ 7610. Consulte la Figura 225.

Figura 225. Comprobar la version de firmware

Version Info -IEI

Ingtrument Cortrol Software: 2.0.0.37
Instrument 10: 811003
PC Communication Board Fimware: 210.0.77.17
= Cortroller Interface
Microcontroller: 11
FPGA: 33
[= Lens Driver
Microcontroller 1: 21
Microcontroller 2: 20
CPLD: &

I Copy info " Clozse ]

Nota Segin la versién del software de control del instrumento de la serie ISQ que esté
utilizando, es posible que no se muestre el firmware de la placa de interfaz de control y de
la placa controladora de las lentes.

5. Haga clic en Copy Info (Copiar informacién) para copiar la informacién en el
portapapeles de su ordenador.

6. Guarde esta informacién, ya que posiblemente deba usarla con el técnico de servicio de
asistencia in situ de Thermo Fisher Scientific en caso de requerir asistencia telefénica.
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Como saber si el sistema requiere labores de mantenimiento

Generalmente, el usuario detectard que el instrumento requiere labores de mantenimiento
mientras analiza datos en el ordenador. En la Figura 226 se muestra un espectro de fondo de
barrido completo en un sistema ISQ 7610.

Figura 226. Valores tipicos de un espectro de fondo de barrido completo en un sistema ISQ 7610

[
4 15Q Manual Tune
ij Load Tune File [ Save Tune File | éip Get from Instrument Q Save to Instrument | Reset - Firmware -

Mass & Resolution Tune  Frequency Tune  Target Tune Factors

Spectra:  Rull ~ lonization mode:  El Clgastype: More
Scan rate: &III] | amu/sec  lon polanity: Positive Cl gas flow: Dmu’mﬂ
Det. gain: |3E+05 efion Cal. gas level: Off ~ Changing Cl gas fype may iake two minutes.

| |Q1RF | Q1Res. | Q1Votage | Repellef< [

Stop
Scan

Peakintensity: 1.33E+05 9 amu 5.573

1100 2mu 746,782 =

Felative abundance

S il b e b
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 5500 6000 6500
m'z

I Instrument status: Scanning Embedded system version: 210.72.91.24 .:

Un sistema limpio tipico muestra los siguientes valores:
e Ganancia del detector: 3 x 10°
e Intensidad méxima: <1 x 10°

* Debe haber una degradacién exponencial del ruido de fondo.

Nota La intensidad de los iones de fondo (ruido quimico) debe disminuir cuando
incrementa el valor de m/z.

* No debe haber ningtin pico superfluo que indique contaminacidn.

Si ejecuta una muestra con perfluorotributilamina (PFTBA), un compuesto de ajuste, el
espectro deberd mostrarse con los valores que se indican en la Figura 227 mostrada a
continuacion.
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Figura 227. Valores tipicos del espectro de perfil de gas de calibracion
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Un perfil de gas de calibracién tipico cumple con las siguientes condiciones.

e Laintensidad es >8 x 10°.

Nota La intensidad cambiard con la ganancia del detector y SmartTune ajustard la
ganancia para modular la intensidad. Para determinar si un nivel de intensidad es
aceptable, compdrelo con la intensidad que aparece en los informes de ajustes archivados
del instrumento correspondientes a cuando la fuente de iones estaba limpia.

* Los iones de m/z 69, 131, 219, 414 y 502 estdn presentes y muestran relaciones relativas
correctas.

— Elion de m/z 69 o de m/z 219 se toma como pico base.
—  m/z131 y m/z219 entre 30 y 100 %
—  m/z414 y m/z502 entre 1 y 10 %

Nota Los iones de masa alta disminuyen en la abundancia relativa a medida que aumenta
la temperatura de la fuente de iones. El espectro anterior se adquiri6 con la fuente de iones
2200 °Cy con un volumen de iones limpio.

—  m/z100, 119 y 264 también estdn presentes y estdn claramente separados de
cualquier ruido.

¢ Las asignaciones de masa son correctas. Revise el informe de ajustes para ver los valores de
asignacién de masas.

* No se detecta ningtin pico superfluo que indique contaminacién.

Algunos de los indicadores y motivos mds comunes por los que el instrumento requiere tareas
de mantenimiento son los siguientes:
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* Contaminacién: si detecta un exceso de ruido de fondo en los espectros de masas,

generalmente significa que el instrumento estd contaminado. Utilice el espectro de masas

de la tabla que aparece a continuacién para interpretar el origen de la contaminacién. Si

detecta un pico de algin disolvente de limpieza, generalmente significa que el cartucho de

fuente de iones se instalé antes de estar completamente seco. En la Tabla 3 se muestra una
lista de contaminantes habituales.

* Huellas: si se muestra una serie de picos de masa en los datos separados entre si 14 Da,

significa que hay contaminacién de huellas u otros hidrocarburos. Para evitar este tipo de

contaminacién, recuerde utilizar siempre guantes limpios sin pelusa para llevar a cabo las
tareas de mantenimiento de los componentes del colector de vacio del sistema ISQ.

* Fugas de aire: si detecta una presién de vacio de un valor superior a la normal, o bien una
sensibilidad insuficiente, generalmente es indicio de que existe una fuga de aire.
Compruebe el dltimo casquillo o la dltima junta tdrica que haya instalado.

Tabla 3. Contaminantes habituales

lones (m/z) que deben supervisarse

13, 14, 15, 16, 17, 29, 41, 57

Compuesto

Metano

Posible fuente

Gas de CI

18, 28, 32, 44 o0 14, 16, 19

Hzo, Nz, Oz, C02 o N, O

Restos de aire y agua, fugas de aire,
desgasificacién de casquillos de Vespel

69, 100, 119, 131, 169, 181, 214,
219, 264, 376, 414, 426, 464, 502,
576, 614

PFTBA e iones relacionados

PFTBA (compuesto de ajuste)

31 Metanol Disolvente de limpieza
43,58 Acetona Disolvente de limpieza
78 Benceno Disolvente de limpieza
91,92 Tolueno o xileno Disolvente de limpieza
105, 106 Xileno Disolvente de limpieza
151, 153 Tricloroetano Disolvente de limpieza
149 Plastificante (ftalatos) Uso de guantes de pldstico o vinilo

Picos espaciados entre si 14 Da

Hidrocarburos

Huellas, aceite de bombeo de la bomba de
prevacio inicial u otros hidrocarburos
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Figura 228. Valores atipicos del espectro de gas de calibracion
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Mas & Rschion Turet | Frmquency Tune | Target Tune Factors |

En la Figura 228 se muestra un espectro de perfil de PFTBA con valores atipicos.

Firmaware +

Spsatn: @ lenizstion mode: | £ < Clgmepe:  Mooe

Seanmee W00 sewiec  lnpelwty trv Clgmfow. 0 mimn g::’:.
Detgan: JE-05  afen  Col gaslevel g 1 s e ity 108 s St

8_

- 2189

Peak intensity; §.15E+06

9_

7

. 1303
§ =
{
H
il

%40
=
. 207
100 L nr
. ‘ 1J .‘]. bl s A S l }

Instrument status: Scanning

00 1000 500 w0 200 000 | 300 4000 00 0 s00 | w00 s00
mz
Mass: ey
Width: =]

w00

Q1RF | OfRes. | GiVolage | Rela|.

Samy S5
1100 amu kg

Embedded system version: 210.7251.24

En la Figura 228, los resultados atipicos son los siguientes:

e La intensidad maxima es <8 x 10° (8.000.0000).

* La senal del ion m/z 207 del sangrado de la columna es destacable en comparacién con la
de los iones de PFTBA, lo que indica que hay niveles bajos del gas de calibracién.

* Se muestran varios picos bajos de contaminacién.
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Analisis de problemas relacionados con la linea de base

Tabla 4. Resolucion de problemas relacionados con la linea de base en los datos (Hoja 1 de 2)

Comportamiento Caracteristica

Causa

Solucion

Desviacién de la General La fase estacionaria se ha Sustituya la columna o corte el extremo
linea de base acumulado en la columna.  de esta.
La linea de base Sustituya la columna o corte el extremo
cromatogrifica es alta. de esta.
La presion del gas portador  Compruebe si hay alguna fuga en la ruta
es demasiado baja. del caudal o en el inyector. Sustituya el
cilindro del gas portador si estd vacio o
tiene un nivel bajo. Aumente la presién
si la presién médxima del inyector en el
método es superior a la presién de la
linea de gas portador definida por el
regulador. Asegtrese de que el
compensador de vacio esté activado.
El caudal del gas portador ~ Compruebe si hay alguna fuga en la ruta
presenta desviaciones. del caudal o en el inyector. Compruebe
el tanque del gas portador.
Se han acumulado Aplique un blanco de disolvente para
impurezas en la columna.  eliminar las impurezas. Si las impurezas
se mantienen tras aplicar varios blancos
de disolvente: Inyecte disolvente de una
fuente distinta. Cambie la jeringa, el
revestimiento y el septo. Limpie el
inyector. Compruebe los niveles de
impureza del gas. Utilice la pureza de gas
y el filtro adecuados.
Disminucién Hay una fuga de gas Lleve a cabo una prueba de fugas y
portador en el sistema. apriete los puntos de conexién de
la linea del gas portador si detecta
una fuga.
La columna se desgasifica. ~ Espere a que la columna se estabilice.
Aumento Se han acumulado Compruebe los niveles de impureza de

impurezas en la columna.

la fuente de gas. Utilice la pureza de
gas adecuada.

Aumento anémalo en
la linea de base cuando
la temperatura del
horno es alta

Se han acumulado
impurezas en la columna.

Readecte o sustituya la columna.
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Tabla 4. Resolucion de problemas relacionados con la linea de base en los datos, continuacion (Hoja 2 de 2)

Comportamiento

Picos
cromatograficos
con ruido de fondo
elevado

Caracteristica

General

Causa

Hay un exceso de sangrado
de columna cuando la
temperatura del horno

es elevada.

Solucion

Reduzca la temperatura de la columna.
Desgasifique la columna.

Instale una columna de alta
temperatura.

Coloque filtros de oxigeno en la linea de
gas portador.

Compruebe si hay alguna fuga en el
puerto de entrada o en las conexiones
neumiticas.

Utilice una pureza de gas adecuada con
bajo contenido de oxigeno.

La columna esta
contaminada o dafada.

Acondicione o sustituya la columna.

La temperatura del horno
excede el maximo
permitido para la columna.

Reduzca la temperatura del horno al
mdximo permitido para la columna.

Hay fugas en las conexiones
de la columna.

Localice la fuga. Apriete las conexiones si
estdn flojas. Sustituya el casquillo si se ha
apretado en exceso.

La temperatura de la linea de
transferencia no se ha definido a un nivel
suficientemente bajo.

Thermo Scientific
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Analisis de problemas relacionados con los picos

Tabla 5. Resolucion de problemas relacionados con los picos en los datos (Hoja 1 de 4)

Comportamiento

Caracteristica

Causa

Solucion

Ensanchamiento ~ General El caudal de la columnaes  Reduzca el caudal. Compruebe que la
superior al nivel 6ptimo. compensacién de vacio estd activada.
El caudal de la columna es  Aumente el caudal.
inferior al nivel éptimo.

El caudal del divisor es Aumente el caudal a 40-50 ml/min.

demasiado bajo para la

inyeccién con divisor.

El rendimiento de la Lleve a cabo una prueba en la columna

columna ha disminuido. a una velocidad de caudal éptima.

El inyector estd sucio. Limpie o sustituya el revestimiento.

La fuente de iones estd Limpie la fuente de iones y ajuste el

sucia. instrumento.

La columna no esta La columna del cromatdgrafo de gases

suficientemente no se introduce en la fuente del

introducida en la linea espectrémetro de masas. Utilice la

de transferencia. herramienta de medicién de la columna
para confirmar la longitud de esta. Si el
extremo de la columna est4 dentro de la
linea de transferencia, una cantidad
excesiva de efluente del cromatégrafo
de gases entrard en contacto con la
pared interna.

Picos con frente General La columna estd Reduzca la cantidad inyectada o la

sobrecargada.

concentracién de analitos. Aumente la
relacién de divisién. Utilice una
columna con una pelicula més gruesa.

252

Gufa del usuario del sistema 1SQ 7610

Thermo Scientific



9 Resolucion de problemas
Andlisis de problemas relacionados con los picos

Tabla5. Resolucion de problemas relacionados con los picos en los datos, continuacién (Hoja 2 de 4)

Comportamiento

Picos con cola

Caracteristica

Picos de muestra

Causa

La degradacién de la
columna estd generando
actividad.

Solucion

Inyecte una mezcla de prueba y evalde la
columna. Si es preciso, sustituya la
columna.

El revestimiento est4 sucio.

Limpie o sustituya el revestimiento.

La fuente de iones
estd sucia.

Limpie la fuente de iones. Lleve a cabo el
método con una mayor temperatura de
fuente; asegtirese de no iniciar la
ejecucién de las muestras en la matriz
hasta haber dejado que la fuente repose
durante varias horas para alcanzar el
equilibrio térmico.

La fibra de vidrio o el
revestimiento del puerto de
entrada estdn generando
actividad.

Sustituya la fibra por fibra silanizada
nuevay coloque un revestimiento limpio
del puerto de entrada.

La temperatura del puerto
de entrada es
demasiado baja.

Aumente la temperatura del puerto
de entrada.

Las conexiones de la
columna son insuficientes o
estin obstruidas.

Reconecte el puerto de entrada de
la columna.

La fase estacionaria no es
adecuada para los
compuestos objetivo.

Sustituya la columna y seleccione una
fase mds adecuada para el andlisis.

La temperatura final de
permanencia del horno es
demasiado baja.

Aumente la temperatura de la
columna/el horno. No supere la
temperatura maxima recomendada en la
fase estacionaria.

La temperatura de la linea
de transferencia es
demasiado baja.

Si se presenta un pico con cola en los
compuestos de elucion tardia, es
probable que la temperatura de la fuente
o de la linea de transferencia sea
demasiado baja.

La temperatura de la fuente
es demasiado baja.

Si se presenta un pico con cola en los
compuestos de elucién tardia, es
probable que la temperatura de la fuente
o de la linea de transferencia sea
demasiado baja.

La caracterizacién de la
columna es insuficiente.

Consulte el apartado Cambio de
columna para obtener informacién
acerca de como verificar el caudal de la
columna y comprobar si hay fugas.

Thermo Scientific
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Tablab. Resolucion de problemas relacionados con los picos en los datos, continuacién (Hoja 3 de 4)

Comportamiento

Picos fantasma

Caracteristica

General

Causa

No se ha llevado a cabo la
elucién completa de la
muestra anterior.

Solucion

Aumente la temperatura final del
programa del horno o el tiempo total
del ciclo.

Aumente el caudal de la columna.

El gas portador estd
contaminado.

Sustituya el filtro o el cilindro del gas.

Los utensilios de vidrio del
laboratorio han producido
una contaminacion.

Asegtirese de que los utensilios estin
limpios y no contienen contaminantes.

La muestra inyectada se
ha descompuesto.

Reduzca la temperatura del puerto
de inyeccidn.

Utilice la técnica de inyeccién en
columna.

La solucién de inyeccién
contiene matriz.

Limpie adecuadamente la muestra
antes de la inyeccién.

Las conexiones neumdticas
o el puerto de entrada estdn
contaminados.

Retire la columna y desgasifique el
puerto de entrada.

Utilice un septo de alta calidad.
Sustituya el filtro de ventilacién
del divisor.

Instale un filtro de linea entre las
conexiones neumdticas y el puerto
de entrada.
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Andlisis de problemas relacionados con los picos

Tablab. Resolucion de problemas relacionados con los picos en los datos, continuacién (Hoja 4 de 4)

Comportamiento Caracteristica

Ausencia de picos  Con linea de base

o ruido de fondo

Causa

La columna estd rota.

Solucion

Sustituir la columna.

El caudal de la columna
es incorrecto.

Asegtirese de que los septos estdn
correctamente sellados. Compruebe que
la compensacién de vacio estd activada.

Los ajustes de flujo inverso
son incorrectos.

Desactive el flujo inverso hasta después
de la inyeccién.

La posicién de la columna
en el inyector con o sin

divisién (S/SL) es

incorrecta (demasiado alta).

Compruebe la posicion de la columna.

Sin linea de base
o ruido de fondo

No hay conexién eléctrica o
es insuficiente.

Compruebe las conexiones de los cables.

El instrumento I1SQ 7610

no recoge datos.

Aseguirese de que el archivo de ajuste es
correcto.

Compruebe que la luz que indica que el
sistema estd ocupado estd encendida
durante la adquisicién.

Cierre Xcalibur, abra la configuracién
del instrumento, pulse el botén Reset
(Restablecer) del instrumento

ISQ 7610, espere 10 segundos y cierre la

configuracién del instrumento.
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9 Resolucion de problemas

Anélisis de problemas relacionados con los resultados

Analisis de problemas relacionados con los resultados

Tabla 6. Resolucion de problemas relacionados con los resultados en los datos (Hoja 1 de 3)

Comportamiento

Baja

Caracteristica

General

reproducibilidad

del 4rea de picos

Causa

La ganancia del detector
estd demasiado baja.

Solucion

Vuelva a ajustar la ganancia.

Aumente la tensién del multiplicador
de electrones.

Aumente el recuento de iones objetivo.

La concentracién no es
compatible con el rango
dindmico del sistema de
deteccién.

Compruebe que la concentracién de la
muestra es adecuada para la
espectrometria de masas.

El cromatograma y el
espectro aparecen en
blanco.

Aseguirese de que el archivo de ajuste es
correcto.

Compruebe que la luz que indica que el
sistema estd ocupado estd encendida
durante la adquisicién.

Asegtirese de que el filamento no esté

fundido.

La técnica de inyeccién no
es adecuada.

Utilice una técnica de inyeccién distinta.

Los pardmetros de
inyeccién no son
adecuados.

Compruebe los caudales y la
temperatura de la inyeccién.

La técnica de inyeccién de
la muestra no es
reproducible.

Evalte las secuencias de preparacién de
las muestras.

Compare los resultados con una serie de
inyecciones estdndar.

Hay una fuga en la jeringa
o en el septo.

Compruebe y sustituya la jeringa y el
septo con regularidad.

Hay una fuga en el puerto
de inyeccién.

Compruebe las conexiones de la
columna.
Lleve a cabo una comprobacién de

fugas.

La técnica de inyeccién no
es adecuada.

Mida cuidadosamente la cantidad
inyectada.
Utilice una jeringa limpia de buena

calidad.

La fuente de iones estd
sucia.

Limpie la fuente de iones y reajuste el
instrumento.

El control de la relacién o el
caudal del divisor es
inadecuado.

Monitorice el caudal.
Sustituya el filtro de linea.
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Anélisis de problemas relacionados con los resultados

Tabla 6. Resolucion de problemas relacionados con los resultados en los datos, continuacion (Hoja 2 de 3)

Comportamiento
Sensibilidad

insuficiente

Caracteristica

Con aumento de los
tiempos de retencién

Causa

El caudal del gas portador

es demasiado bajo.

Solucion

Aumente el caudal del gas portador.
Busque y elimine cualquier posible
obstruccién en la linea de gas portador.
Compruebe si el septo presenta

alguna fuga.

Compruebe si los casquillos de la
columna o del inyector presentan
alguna fuga.

Con tiempos de
retencién normales

La linea de gas portador
del cromatdgrafo de gases
presenta fugas.

Ejecute un ciclo de comprobacién de
fugas y repare las fugas detectadas.

La jeringa presenta fugas
durante la inyeccién.

Sustituya los sistemas de sellado del
pistén o la jeringa, si corresponde.

La temperatura de la
inyecci6n con divisor
es demasiado baja.

Aumente la temperatura del inyector.

La tensién no llega a
la lente.

Sustituya la placa de la lente y los
muelles, si estin danados.

Retire los residuos o los restos de
piezas rotas que haya en el colector.
Lleve a cabo un ciclo de diagnéstico
de comprobacién de la lente.
Verifique la conexién retirando

o insertando la fuente de iones.
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Anélisis de problemas relacionados con los resultados

Tabla 6. Resolucion de problemas relacionados con los resultados en los datos, continuacién (Hoja 3 de 3)

Comportamiento Caracteristica Causa Solucion
Tiempos de Baja reproducibilidad ~ EI DCC presenta Monitorice el caudal o la presién de la
retencién desviaciones o es inestable.  columna.

Compruebe el controlador y sustitdyalo,
si es necesario.

La técnica de inyeccién no
es adecuada.

Escoja una técnica de inyeccién
adecuada para el inyector y el
revestimiento que esté utilizando.

El tamano de vaporizacién
de la inyeccién de muestra
es superior al volumen del
revestimiento.

Reduzca la cantidad inyectada o el
volumen.

El protocolo de enlace no
estd configurado de forma
correcta.

Asegtirese de que el cromatdgrafo de
gases estd inhibido por el espectrémetro
de masas y que estd en espera del cierre
de contacto por parte del muestreador
automadtico.

La temperatura de la
columna es inestable.

Compruebe la puerta principal del
horno y la solapa de enfriamiento.
Monitorice la temperatura de la
columna.
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Reconfiguracién del instrumento

Reconfiguracion del instrumento

Si el instrumento pierde la comunicacién con el ordenador, si ha reinstalado Xcalibur o si se
estd utilizando un ordenador nuevo, es posible que deba reconfigurar el instrumento ISQ 7610.

< Para reconfigurar el instrumento 1SQ 7610

1. Si estd utilizando el software Xcalibur, desde el ment Start (Inicio) del escritorio del
ordenador, dirfjase a Thermo Foundation 3.1 | Instrument configuration
(Configuracién del instrumento). Cuando se abra la funcién Instrument Configuration
(Configuracién del instrumento), podrd ver los iconos correspondientes a los
instrumentos que ha conectado.

2. Haga clic en el icono del sistema ISQ 7610 (y otros instrumentos) en la columna
Available Devices (Dispositivos disponibles) y, a continuacion, haga clic en Add (Afadir)
para mover el icono a la columna Configured Devices (Dispositivos configurados).

Figura 229. Bisqueda de dispositivos disponibles

Thermo Foundation Instrument Configurati u
Device Types :
[ )
Available Devices: Corfigured Devices:
AlAA51310 Focus GC
W
153 TRACE GC Ultra 0

TRACE[2) GC Ulra  TriPlus Autosampler

[ Add =z ] [ <« Remove ] [ Configure

(T e

3. Haga clic en cada icono de los instrumentos que desee configurar y, a continuacion,

haga clic en Add (Anadir).
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Figura 230. Adicidn de un dispositivo para configurarlo

E Thermo Foundation Instrument u (o
- —

Device Types :
[ *)
Available Devices: Conffigured Devices:
Al/A51310 TRACE 1300 GC 150
Series e
I5Q TRACE GC Ul m TRACE 13006GC
TRACE[2)GC Ulkra  TiiPluz dutosampler il
’ Add = ] ’ << Remove ] ’ Configure
L Dwme | [ He |

4. Haga clic en Configure (Configurar).

5. Siestd utilizando el software Chromeleon en el sistema, haga clic en el icono Instrument
Configuration Manager (Administrador de configuracién del instrumento) en el
escritorio para abrir el administrador de configuracién del instrumento de Chromeleon.

Consulte la Figura 231.

Figura 231. Apertura del administrador de configuracion del instrumento de Chromeleon
‘&, Instrument Configuration - Chromeleon Instrument Configuration Manager - o x
File Edit View Controller Help
G2 LBET A Ok VIR
= &) DESKTOP-62K30K9 Messages Instrument Controller DESKTOP-62K30K9 [Expert]

% Bl {@52727 AM User Thermo (rom DESKTOP-B2KB0KS) hes connedied Chrameleon Instument Configuration Manager to this contoller

For Help, press F1 ok 4
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6. Haga clic en el nombre del instrumento en el panel izquierdo para abrir la ventana Mass
Spectrometer Configuration Editor (Editor de configuracién del espectrémetro de

masas). Consulte la Figura 232.

Figura 232. Visualizacion de la ventana Mass Spectrometer Configuration Editor (Editor de
configuracion del espectrémetro de masas)

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Device name

Remote start Active low w

Hardware inject synchronization
Simulation mode
High dynamic range detector

Source type AEI w
Vacuum pressure units Tar e
Port A gas type Methane ~
Port B gas type Ammonia ~
IP Address 1592.168.1.234
TCP Port 30
0K Cancel Help
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Reconfiguracién del instrumento

7. En la pestana General, defina las unidades de presién de vacio.

Figura 233. Definicién de las unidades de presion

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Devce rame

Remote start Active low w

Hardware inject synchronization
Simulation mode
High dynamic range detector

Source type AEI w
T Vacumpressurenis  Tor < |
 Voowmpressurounis __ [lar ]

Port A gas type Methane ~

Port B gas type Ammonia ~

IP Address 1592.168.1.234

TCP Port 30

OK Cancel Help

Nota Solo es necesario que configure las unidades de presidn si tiene un medidor de
ionizacién o un medidor Convectron instalado en el sistema. Las relecturas de estos
componentes se mostrardn en las unidades definidas en esta ventana.

8. Defina el inicio remoto. Se utiliza para indicar al espectrometro de masas ISQ 7610 que el
cromatografo de gases ha iniciado un ciclo. Cuando configure el cromatégrafo de gases,
podrd indicarle qué enviar al sistema ISQ 7610. En esta ventana, debe asegurarse de que
el valor coincida con el que estd definido en el cromatégrafo de gases. El valor
predeterminado es Active Low (Activo bajo).
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Figura 234. Configuracién del inicio remoto

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Device name

Hardware inject synchronization
Simulation mode
High dynamic range detector

Source type AEI w
Vacuum pressure units Tar e
Port A gas type Methane ~
Port B gas type Ammonia ~
IP Address 1592.168.1.234
TCP Port 30

0K Cancel Help

9. Active la casilla de verificacion Hardware Inject Synchronization (Sincronizacion de la
inyeccién de hardware) para configurar la inyeccién del instrumento con los ajustes del

cromatografo de gases. Esta casilla estd activada de forma predeterminada. Consulte la
Figura 237.

Figura 235. Configuracion de la sincronizacion de inyeccion del hardware

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Devce rame

Remote start Active low w
Hardware inject synchronization ]

Simulation mode

High dynamic range detector

Source type AEI w
Vacuum pressure units Tar e
Port A gas type Methane ~
Port B gas type Ammonia ~
IP Address 1592.168.1.234
TCP Port 30

0K Cancel Help
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10. Si desea que el instrumento funcione en modo de simulacién, active la casilla de
verificacién Simulation Mode (Modo Simulacién). Consulte la Figura 236.

Figura 236. Definicion del modo simulacién

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Devce rame

Remote start Active low w
Hardware inject synchronization

Simulafion mode

High dynamic range detector

Source type AEI w
Vacuum pressure units Tar e
Port A gas type Methane ~
Port B gas type Ammonia ~
IP Address 1592.168.1.234
TCP Port 30
0K Cancel Help

11. Si el espectrémetro de masas estd equipado con un multiplicador de electrones de alto

rango dindmico, active la casilla de verificacién High Dynamic Range Detection

(Deteccién de alto rango dindmico). Consulte la Figura 237.

Figura 237. Configuracion del alto rango dindmico

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Devce rame

Remote start Active low w

Hardware inject synchronization
Simulation mode

High dynamic range detector
Source type AEI w
Vacuum pressure units Tar e
Port A gas type Methane ~
Port B gas type Ammonia ~
IP Address 1592.168.1.234
TCP Port 30
0K Cancel Help
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Reconfiguracién del instrumento

12. Configure el campo Source Type (Tipo de fuente). Las opciones son EI (ionizacién de
electrones), CI (ionizacién quimica) o AEI (ionizacién de electrones avanzada). Consulte

la Figura 238.

Figura 238. Configuracion del tipo de fuente de iones

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Device name

Remote start Active low w

Hardware inject synchronization
Simulation mode
High dynamic range detector

= = = — e 1
Sowesvee | _ & T
Vacuum pressure units Tar e
Port A gas type Methane ~
Port B gas type Ammonia ~
IP Address 192.168.1.234
TCP Port 30
0K Cancel Help
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13. Si se ha instalado una fuente de iones de CI, defina los tipos de gas de CI que esté
utilizando en el campo Port A Gas Type (Tipo de gas de puerto A) o Port B Gas Type
(Tipo de gas de puerto B).

Figura 239. Configuracion de los puertos de gas de Cl

General  Maintenance  Tuning

Device model 1SQ 7610
Device name

Remote start Active low w

Hardware inject synchronization
Simulation mode
High dynamic range detector

Source type AEI w
Vacuum pressure units Tar e
—_——_— = = = =T
Port A gas type Methane ~ I
Port B gas type Ammonia ~
L = = —m —m-—r———4]
IP Address 1592.168.1.234
TCP Port 30
OK Cancel Help

14. Haga clic en Communications (Comunicaciones) para definir la direccién IP de la red de
la placa de comunicaciones y asignar un puerto TCP. Los ajustes predeterminados vienen

configurados de fibrica y solo deben cambiarse tras consultar con el departamento de T1

local y obtener un software especial del servicio de atencién al cliente, que es necesario
para reprogramar la direccién IP del instrumento. Haga clic en Edit (Editar) para
modificar la direccién IP del instrumento.

Nota El instrumento debe estar conectado a un puerto Ethernet especifico en el PC.

El instrumento no puede conectarse mediante un LAN.
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Figura 240. Configuracién de la direccion IP de red y el puerto TCP

Communications e

Metwork address: 168

Carce

Hay un botén de restablecimiento de los valores de configuracién detrds de la puerta
delantera del sistema ISQ 7610. Mantenga pulsado dicho bot6n durante més de

5 segundos para restablecer el instrumento temporalmente a la direccién IP
predeterminada: 192.168.1.234. Recuerde enviar una direccién IP conocida al
instrumento tras restablecer la conexidn con la direccién IP predeterminada.

Si se pierde la direccién IP, siga las instrucciones que aparecen a continuacién para
recuperar la direccién IP predeterminada anterior. Si las direcciones de red local empiezan
por 192.168.1, las otras tarjetas de red del ordenador deben desactivarse o deberdn
desenchufarse los cables de red.

a. Abra la ventana Instrument Configuration (Configuracién del instrumento) en el
ordenador e introduzca en el campo Mass Spectrometer Communications
(Comunicaciones del espectrémetro de masas) la direccién IP 192.168.1.234.
No cierre la ventana Instrument Configuration (Configuracién del instrumento)

b. Mantenga pulsado durante al menos 5 segundos el botdn de restablecimiento de los
valores de configuracién del panel frontal, que se encuentra detrds de la puerta del
espectrometro de masas. De esta manera, el instrumento arrancard desde la memoria
flash de copia de seguridad y el instrumento se comunicard con la direccién IP
predeterminada original (192.168.1.234).

c. Abra la tarjeta de red del ordenador de ISQ y reconfigurela a la direccién IP original
(192.168.1.XYZ, donde XYZ no corresponde a 234).

d. Pulse OK (Aceptar), haga clic en la tarjeta de red de ISQ con el botén derecho del

ratén sobre la esquina inferior derecha del escritorio y seleccione Repair (Reparar).

e. Cierre la ventana Instrument Configuration (Configuracién del instrumento)

15. Haga clic en la pestana Maintenance Intervals (Intervalos de mantenimiento) para
programar los dias que transcurrirdn hasta que lleve a cabo el mantenimiento del sistema
de GC/MS. De manera predeterminada, los intervalos de mantenimiento del aceite de la
bomba turbomolecular y de la bomba de prevacio inicial se activan automdticamente
Puede monitorizar el avance de estos ajustes en el panel Status (Estado) de Xcalibur.
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16. Marque la casilla de verificacién Foreline Pump Oil (Aceite de bomba de prevacio inicial)
para activar los intervalos de mantenimiento. A continuacién, defina el plazo (en niimero
de dias) para el recordatorio de comprobacion del aceite. El fabricante recomienda
cambiar el aceite cada 125 dias. Si utiliza gases corrosivos, como el amoniaco, deberd
cambiar el aceite cada 30 dias.

Figura 241. Definicién del intervalo de mantenimiento del aceite de la bomba de
prevacio inicial

Mass Spectrometer Configuration Editor *

General Maintenance ]Tuning]

Enable Days
Faoreline pump oil: v
Fill calibration compound: r ’W
Turbo pump cil/bearing: r ’—_23
Filament 1: r ’W
Filament 2: r ’W
lon source: r ’W
Multiplier: r ’W

Reset all

OK ‘ Cancel ‘ Help
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17. Marque la casilla de verificacién Fill Calibration Compound (Rellenado de compuestos
de calibracién) para activar los intervalos de mantenimiento. A continuacidn, defina el
plazo (en nimero de dias) hasta el rellenado de los compuestos de calibracién. El intervalo
recomendado es de 365 dias. Consulte la Figura 242.

Figura 242. Configuracién del intervalo de compuestos de calibracién

Mass Spectrometer Configuration Editor *

General Maintenance ]Tuning]

Enable Days
Faoreline pump oil: v W
Fill calibration compound: v ’—m
Turbo pump cil/bearing: r 729
Filament 1: r ’W
Filament 2: r ’W
lon source: r ’W
Multiplier: r ’W

Reset all

OK ‘ Cancel ‘ Help
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18. Marque la casilla de verificacién Turbo Pump Oil/Bearing (Aceite de bomba
turbomolecular/cojinete) para activar el recordatorio de mantenimiento. A continuacién,
defina el plazo (en niimero de dias) para el recordatorio de comprobacién del aceite.

El fabricante recomienda cambiar el cartucho de aceite cada 730 dias y el cojinete cada
1460 dias. Consulte la Figura 243.

Figura 243. Configuracion del recordatorio de mantenimiento del aceite de la bomba
turbomolecular

W83 SPELLIUTIELET U YU gL LU o~

General Maintenance ]Tuning]

Enable Days
Faoreline pump oil: v W
Fill calibration compound: v 365
Tur;nurr;:il;‘;ring:_ _|7_ [ EE ]
Filament™ | 0
Filament 2: r ’W
lon source: r ’W
Multiplier: r ’W

Reset all

OK ‘ Cancel ‘ Help
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19. Marque la casilla de verificacién Filament 1 (Filamento 1) para activar el recordatorio de

mantenimiento. En un sistema sin fugas, el filamento debe durar entre 30 y 360 dias,

dependiendo del uso. Consulte la Figura 244.

Figura 244. Configuracion del recordatorio de mantenimiento del filamento 1

Mass Spectrometer Configuration Editor

General Maintenance ]Tuning]

*

Enable Days
Faoreline pump oil: v W
Fill calibration compound: v ’W
Turbo pump cil/bearing: v 729
Filament 1: v
Filament 2: r ’W
lon source: r ’W
Multiplier: r ’W

Reset all

OK ‘ Cancel ‘ Help

20. Marque la casilla de verificacién Filament 2 (Filamento 2) para activar el recordatorio de
mantenimiento. A continuacion, defina el plazo (en nimero de dias) para el recordatorio

de comprobacién del filamento 2. En un sistema sin fugas, el filamento debe durar entre
30 y 360 dias, dependiendo del uso. Consulte la Figura 245.

Figura 245. Configuracion del recordatorio de mantenimiento del filamento 2

Mass Spectrometer Configuration Editor

General Maintenance ]Tuning]

*

Enable Days
Faoreline pump oil: v W
Fill calibration compound: v 365
Turbo pump cil/bearing: v 729
Filament 1: v 1000
Filament 2: v
lon source: r ’W
Multiplier: r ’W

Reset all

OK ‘ Cancel ‘ Help
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21. Marque la casilla de verificacién Ion Source (Fuente de iones) para activar el
recordatorio de mantenimiento. A continuacién, defina el plazo (en nimero de dias) para
el recordatorio de comprobacién de la fuente de iones. El plazo entre limpiezas depende
enormemente del andlisis. Deberd determinar el periodo de tiempo correcto entre cada
limpieza de la fuente. Consulte la Figura 246.

Figura 246. Configuracion del recordatorio de mantenimiento de limpieza de la fuente de iones

Mass Spectrometer Configuration Editor *

General Maintenance ]Tuning]

Enable Days
Faoreline pump oil: v W
Fill calibration compound: v 365
Turbo pump cil/bearing: v 729

Filament 1: v ’W
Filament 2: v ’W
lon source: v
Multiplier: r ’7

Reset all

L

OK ‘ Cancel ‘ Help
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22. Marque la casilla de verificacién Multiplier (Multiplicador) para activar el recordatorio de
mantenimiento. A continuacién, defina el plazo (en nimero de dias) para el recordatorio
de comprobacién del multiplicador de iones. Consulte la Figura 247.

Figura 247. Configuracion del recordatorio de mantenimiento del multiplicador de electrones
Mass Spectrometer Configuration Editor *
General Maintenance ]Tuning]

Enable Days

Faoreline pump oil: v

<]
;‘;‘
in| &

Fill calibration compound:

Turbo pump cil/bearing: v 729
Filament 1: v 1000
Filament 2: v ’W
lon source: v ’W
Multiplier: v

Reset all

OK ‘ Cancel ‘ Help

23. Haga clic en la pestana Tuning (Ajuste) y utilice las casillas de verificacién para habilitar
Advanced AutoTune (AutoTune avanzado) y la aplicacién SmartTune. También puede
definir un valor para los ajustes Intensity Check Pass Threshold (Umbral de aprobado
de la comprobacién de intensidad) y Tune Report (Informe de ajustes). Consulte la
Figura 248.
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Figura 248. Configuracién de los ajustes del espectrémetro de masas

Mass Spectrometer Configuration Editor *

General] Maintenance ~ Tuning l

SmartTune
™ Show advanced AutoTune
I~ Show El Smart Tune
™ Show AEl Smart Tune (If configured)

Intensity check pass threshold: 50

Tune report
™ Show signature line
™ Show device settings
™ Show tune settings

OK ‘ Cancel ‘ Help ‘

24. Haga clic en OK (Aceptar) para volver a la ventana principal Instrument Configuration
(Configuracién del instrumento) en los softwares Xcalibur y Chromeleon.

25. Haga clic en el botén Done (Hecho) para cerrar la funcién Instrument Configuration
(Configuracién del instrumento) en Xcalibur.

26. En el software Xcalibur, puede comprobar el estado del instrumento ISQ 7610 en la
pestafia Status (Estado) del panel de ISQ. Consulte la Figura 249.
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Figura 249. Comprobacion del estado del instrumento 1SQ 7610 en el panel de 1SQ

. 1SQ 7000 Dashboard

' AutoTune Options ew Tune Report
' Air & Water / Tune Y AutoSIM

Method Editor Zcalibur

‘ o
‘ Instrument Control Shut Down

Status  Analyzer Power Maintenance

V) Status: Idie

Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
«  MS transfer line temp: 250°C
«  lon source temp: 199 °C
Pressures
« Foreline pressure: 53mTomr
Misc
« Vacuum: oK
Turbo pump speed: 100 %
Clreagent gas flow  0.00 mL/min 0.00 mL/min
Cl gas type None

27. En el panel Status (Estado) de la ventana Xcalibur Roadmap (Hoja de ruta de Xcalibur),
puede comprobar el estado de todos los instrumentos. Consulte la Figura 251.
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Figura 250. Comprobacién del estado de todos los instrumentos en Xcalibur
Panel Status (Estado)

4 s 1310

4 15QSeries
Resdy to Downioad

Saus | stz | Powes | Miintenance

1Q 7000

Status: [ldle

Actual set-point
250°c 250°C
200C 200°C

ok
S4mTon

Gouge potpresert
et 100%

Cgmtype Nene

The tune il on the instrumentis foran AEI ion source

Instrument Control, Shut Down

Clresgentgasfion:  0.00mUmin 000 mU/min

xagp sors | - |

Instrument Setup
>

Library Browser

Quan Browser
=

MS Instrument Connect

Sequence Setup

Processing Setup

mzCloud

FreeStyle
L

Qual Browser
>

Omics Comarator

For Help,press F1

M [ [aezoe]wzzan

28. Puede ver el estado del instrumento en el software Chromeleon del panel Messages
Instrument Controller (Controlador del instrumento de mensajes) del Chromeleon
Instrument Configuration Manager (Administrador de configuracién del instrumento

Chromeleon). Consulte la Figura 251.
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Figura 251. Comprobacién del estado del instrumento en el software Chromeleon

& Instrument Configuration - Chromeleon Instrument Configuration Manager
File Edit View Controller Help

=4 TIEE DR VB
=~ &} DESKTOP-62K30K9 Messages Instrument Controller DESKTOP-62K30K9 [Expert]

Sharable Interfaces

DESKTOP-62K30K9_1

n7.2.10.3. Copyright ® Thermo Fisher Scientific2020. All ights reserved,

Copyright © Themo Fisher Seiantific 2020, All ights reserved
Copyright © Themo Fisher Scientific 2020, All ights reserved.

For Help, press F1 oK

Actualizacion del software

Una vez que adquiera el software opcional para su sistema, recibird una clave de producto
de la fibrica. Esta clave de producto es necesaria para activar la licencia del software. Siga las
instrucciones que se incluyen a continuacién para introducir la clave de producto y activar

el software.

Nota Consulte el Manual de piezas de recambio de los sistemas de GC-MS de las series ISQ y

75Q para obtener informacién sobre como realizar pedidos de actualizaciones de software.

1. Siestd usando el software Xcalibur, haga clic en Air & Water/Tuning (Ajustes/Aire y
agua) en el panel del sistema ISQ 7610 para abrir la funcién de ajuste manual. Consulte

la Figura 252.
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B 1SQ 7000 Dashboard

‘ ’ n AutoTune Options

Ajuste manual j
’ *,‘ Air & 'Water / Tune

Method Editor Acalibur

Instrument Control Shut Down

Status: Idle

Set Point
Instrument tune file
AEl source
Temperatures
« MS transfer line temp:
«  lon source temp:
Pressures
«  Foreline pressure:
Misc
w Wacuum: oK
Turbo pump speed: 100 %
Clreagent gas flow  0.00 mLmin 0.00 mL/min
Cl gas type None

1. Siestd usando el software Chromeleon, vaya a la pestafia ISQ de la consola de
Chromeleon y haga clic en Tuning (Ajuste) para abrir la ventana de ajustes. Consulte la
Figura 253.
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Figura 253. Acceder al ajuste del sistema ISQ 7610 mediante la consola Chromeleon

@ chromeleon Console
@Bsck © Creste | Fie Edt View Tools Help

Instruments «
=[Q] Fiter
DESKTOP-62€30K9
B DESKTOP-62K30K9_1 7 Module Status Settings
o] s (st Jrer |
[ ReadyToDowriond | S Tl (20 ) el B O
20011 a5 ©
20011 201101 o
Retertion Time T
94 o]
@ 5.4£.006 [Tor]
Comect
[}
20000000
Welnes:
15000000
Service.
— Spectral piot could not be created.
10000000
Nospectra selected
A R o
Tuning
‘ - . ‘ 0.00 125 2.50 375 5.0 625 7.50 8.75 10.00
Audit Trail
[ oo Time Reterton | pevice. Message =
1 |@ 215202 103911 AM-0600 Tsa
2 |@ sz 03 AN 0600 sa
3 |@ sz 03T AN 0600 sa
4 |@ isaoe 03 AN 0600 sa
5 |@ Zisaoz 0383 AN 0600 isa
6 |@ sz 03831 AN 0600 isa
7 |@ sz 03630 AN 0600 isa
8 |@ Zisavz 03830 AN 0600 isa
5 |( Zisaoe " 03830 AN 0600 isa
10| @ 2152022
| @ bz 63638 Al 0600 ion 72103, Copyright & Thermo Fisher Scientiic 2020, Allights reserved.
1| @ Fibizoz 03628 Al 0600 56" Guera o
) eWorkdlows

Instrument ‘DESKTOP-62K30K9_1' selected

2. Se abre la ventana Tuning: Detector ISQ (Ajustes: Detector ISQ). Haga clic en Start Air &
Woater/Tune (Iniciar ajustes/Aire y agua). Consulte la Figura 254.

Figura 254. Apertura del ajuste manual en el software Chromeleon

- o X
Tuning: Detector 1SQ
Instrument: DESKTOP-62K30K9_1
Choose atune type to n r— — 1
Advanced AutoTune Start Ar & Water / Tune
El SmanTune: [] Has clean source | Stat El SmatTune L — —
1 0 2 0 40 50 =] ) 20 0 100
Stop tune
Avaizble Tune Resuits
Name Type Date Modified Comment |~
[12] TSQ_AutoTune _207T0308.Fail— | Attachment $91872021 1:12:40 PM -05:00
TSQ_AuioTune 20210903 Pas _ Attachment 91972021 3.48.40 FM -05:00
T80_AtoTune 20210303 Pas_  Atachment 181972021 :30:25 Phi -05:00
TS AutoTune 20210913 Fail_  Atachment /13021 1:15.44 Pl “05:00
TS _AutoTune_30210913_Pas . Attachment /1212021 11:2854 AM 0500
TSQ_AutoTune 30510813 Pas ' Attachment /1212021 113459 AM -05:00
TS _AuioTune 70210515 Pas_  Attachment 571512021 10115 AM -05:00
TS AlioTune 20210916 Pas_  Aachment S1BI2021 10/58:55 AN -05:00
TS0 AlkoTune 20710817 Pas_  Atachment ST7I2021 T1.37:38 A -05:00
T8 "Rt Tune 26310833 Fas” " Atachment 13313051 T1/37:57 Al -08:00 i
Close

3. Se abre la aplicacién ISQ Manual Tune (Ajuste manual de ISQ). Haga clic en Firmware
en la parte superior derecha de la pantalla para abrir el mend de firmware. Consulte la
Figura 255.
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Figura 255. Pantalla de inicio del ajuste manual de ISQ

Mend Firmware

|5 Load Tune File |5 Save Tune File ‘ é’b Get from Instrument ﬁ Save to Instrument | L3 Reset - Firmware -

Mass & Resolution Tune  Frequency Tune  Target Tune Factors

3 Q1RF | @1Res. | Q1 Voktage Rspelelzlz‘
2 Yamu 5.870 B
P 1100 amu 747.000 ==
=2
g
o
2
=
]
o«
8
]
=
o
13 15 7 13 2 2 27T ® 3 3 3B I B 4 43
miz
28 ~
Source type tuned: Unknown Instrument status: ldle Firmware version: N/A (Demo mode) .

4. Se abre el ment Firmware. Seleccione Upgrade Product Key (Actualizar clave de
producto) como se muestra en la Figura 256.

Figura 256. Seleccion de la opcion Upgrade Product Key (Actualizar clave de producto)
P [E==] )

e |zl Save Tune File | £ Get from Instrument £ Save to Instrument ‘ T Reset Multiplier Firmware -
n Tune‘ Frequency Tune | Target Tune Fm| Version Info
Update PC Communication Board Firmware
- El - None
Start Upgrade Product Key
Posttive - 0 I
Scan
BE+05 Off -
QIRF | Q1Res. | QiVokage | Re[([:]
Gamu 5.822 B
1100 amu 760.751 B .
Actualizaclave
de producto
i
1w 17 19 21 2’ % O»® N I}’ OIB/BOITOW o404
miz
-
i
st Idle Embedded system version: 210.0.8017 :
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5. Se abre la ventana ISQ Product Key (Clave de producto de ISQ). Introduzca la clave del
producto en el cuadro New Product Key (Nueva clave de producto), como se muestra en
la Figura 257.

Figura 257. Introduccion de la clave de producto

Cuadro New Product Key
(Nueva clave de producto)

L S .
|5 Load TuneFile g Save Tune File | % Get from Istrument Q Save to Instrument ‘ T3 Reset Multiplier Firmware -

Mass & Resolution TLIHE| Frequency Tune | Target Tune :actorsl
Spectra: | Ar - lonization mode: [E - Clgastype: | Mone
Scanrate: 100.0 amussec  lon polarity: .P\ sitive Clgasflow: [ mL/min
Det gain:  3.06E+05 esion Cal. gas level S
) 150 [Product Key
el | QIRF | QlRes | QlVotage | Re<[:
- Culent product key:
El i = Samu 5.822 =
Cu|ent feature set: Nao premium features.
= _| 1100 amu 760.751 <
&
=4
g
_E 2 | Mew product key:
Zg
= B G
o
2
= =7 | Mew feature set:
[
24
=4
= | B e
=)
13 15 17 1B 2 3B T B AN 33 B 7 33 4 43
miz
Mass: 28 amu
Width: 20 amu
Instrument status: Idle Embedded system version: 21008017 .
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