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Nutzen Sie dieses Handbuch zur Inbetriebnahme des Agilent Serie 6400 Triple Quad
LC/MS und als Orientierung zum Zugriff auf Benutzerinformationen.

Was ist das Agilent Serie 6400 Triple Quad LC/MS-System?

Das Agilent Triple Quadrupole LC/MS ist ein
Flissigkeitschromatograf-Triple-Quadrupol-Massenspektrometer, das MS/MS mit
drei Gruppen paralleler Stangen (in diesem Fall Quadrupol, Hexapol, Quadrupol)
durchfiihrt. Der erste Quadrupol separiert Ionen in Prakursorionen, die im
Hexapol in Produktionen fragmentiert werden, die im zweiten Quadrupol
separiert werden. Oft werden zwei oder mehr Priakursorionen und ihre
Produktionen der Reihe nach im MRM (Multiple Reaction Monitoring —
Mehrfachreaktionsiiberwachung)-Modus tiberwacht. Sie kénnen bis zu 4000
MRM-Uberginge mittels Dynamic MRM iiberwachen.
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Die Agilent 6490 und 6495 Triple Quadrupoles enthalten die iFunnel-Technologie,
die ein effizienteres Sampling von Ionen in das Massenspektrometer ermdoglicht.
Die iFunnel-Technologie beinhaltet den Dual Offset Ion Funnel und diese
sonstigen Technologien: Agilent Jet Stream-Technologie und kiirzere
Desolvatisierungsbaugruppe mit Hexabore Capillary.

Agilent 6495, 6490 und 6460 Triple Quad LC/MS werden standardméfig mit der
Agilent Jet Stream Technology ausgeliefert, die super-erhitztes Hiillgas zum
Kollimieren des Zerstaubersprays verwendet. Die Anzahl der Ionen, die in das
Massenspektrometer eintreten, wird dadurch enorm gesteigert.

Sie konnen ein Agilent Triple Quad LC/MS mit den Agilent 1100, 1200, 1260 oder
1290 Infinity LC-Modulen einrichten.

AufRerdem wird das Agilent Triple Quad LC/MS mit der Agilent MassHunter

Workstation-Software geliefert, die folgende drei Hauptprogramme enthélt:

¢ Data Acquisition — von einem Bildschirm aus kénnen Sie das
Massenspektrometer abstimmen, Gerateparameter steuern und tiberwachen,
Erfassungsmethoden einrichten und Arbeitslisten, die mehrere Proben
enthalten sowie Echtzeit-Analyse-Plots tiberwachen.

¢ Quantitative Analysis — von einem Bildschirm aus kénnen Sie einen Batch von
Datendateien zusammenstellen und die Ergebnisse quantifizieren, auswerten
und requantifizieren. Von diesem Bildschirm aus haben Sie Zugriff auf den
Methodeneditor, um Quantifizierungsmethoden einzurichten und zu
bearbeiten.

¢ Qualitative Analysis — von einem Bildschirm aus kénnen Sie Chromatogramme
extrahieren und integrieren, Hintergriinde entfernen, Peak-Spektren
extrahieren und Daten aus Datendateien unterschiedlicher Typen vergleichen.

Neu in Data Acquisition

Das Programm Data Acquisition fiir die Serie 6400 Triple Quadrupole bietet in
dieser Revision viele neue Funktionen.

in B.07.01

¢ Die Modelle 6410B, 6420A, 6430A, 6460A, 6460C, 6490A und 6495A werden
unterstiitzt.

e Agilent 6460A Option 100 wird unterstiitzt. Twin-Turbo-QQQ 6460A Option 100
nutzt die Standard ESI-Quelle anstelle von AJS ESI.

e Agilent 1260 Infinity Analytical SFC (iiberkritischer Fliissigkeitschromatograf)
wird unterstiitzt.

e Agilent 1290 Multisampler wird unterstiitzt.
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e Agilent 1220 Compact LC wird unterstiitzt.

¢ Agilent 35900E Serie 2 wird unterstiitzt.

e Agilent Pump Valve Cluster wird unterstiitzt.

¢ Agilent Column Compartment Cluster wird unterstiitzt.
e Agilent HDR-DAD Cluster wird unterstiitzt.

¢ Agilent 1290 Quaternary Pump wird unterstiitzt.

e Agilent 1290 VWD wird unterstiitzt.

e Agilent 1290 MCT (Multicolumn Thermostat) wird unterstiitzt.
e Agilent 1290 DAD wird unterstiitzt.

e Agilent 1290 Infinity II DAD FS wird unterstiitzt.

¢ Agilent 1290 Binary Pump wird unterstiitzt.

e Agilent 1260 Multisampler wird unterstiitzt.

e Bei HTS/HTC wird der Treiber RC.NET mit neuen Funktionen zur
Geratekonfiguration eingesetzt.
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Informationsquellen

Informationsquellen

Help

F1 driicken Um mehr Informationen zu einem Fensterbereich, Fenster oder
Dialogfeld zu erhalten, setzen Sie den Cursor auf den/das gewiinschte(n)
Fensterbereich, Fenster oder Dialogfeld und driicken Sie F1.

Menii , Help” (Hilfe) Greifen Sie im Hilfemenii auf die Hilfe zu Verfahren und die
Referenzhilfe zu.

Dokumente

Sie konnen Benutzer- und Installations-/Upgrade-Handbiicher in der Onlinehilfe
o6ffnen, wenn sie vom Data Acquisition-Installationsdatentriager installiert werden.

Sie konnen Installations-/Upgrade-Handbiicher im BegriiRungsbildschirm der
Data Acquisition-Installation 6ffnen.

Alle diese Handbiicher sind auf dem Installationsdatentrager im Ordner Manuals
verfligbar. Einige dieser Handbiicher sind auch im Lieferumfang Ihres Systems in
gedruckter Form enthalten.

Installationshandbuch Dieses Handbuch wird verwendet, um die Hardware und
Software zu installieren, das Gerit zu konfigurieren und die Leistung zu prifen.

Upgrade-Handbuch Dieses Handbuch wird verwendet, um Ihre MassHunter
Workstation-Software von einer fritheren Version zu aktualisieren.

Wartungshandbuch Nutzen Sie dieses Handbuch zu Wartung und
Fehlerbehebung bei Agilent Triple Quad LC/MS.

Konzepthandbiicher — der groBe Uberblick Lernen Sie die
Hintergrundinformationen kennen, um den Einsatz von Hardware und Software
zu verstehen.

Data Acquisition fiir Serie 6400 Triple Quad Einarbeitungshandbuch Lernen Sie

anhand der Ubungen, wie Sie die Triple Quad LC/MS-Hardware und das Data
Acquisition-Programm fiir Serie 6400 Triple Quad nutzen konnen.
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Informationsquellen

Study Manager Schnellstarthandbuch Lernen Sie mit diesem Handbuch die
Anwendung der MassHunter Study Manager-Software.

MassHunter Optimizer Software Schnellstarthandbuch Lernen Sie mit diesem
Handbuch die Anwendung des MassHunter Optimizer-Programms. Das
MassHunter Optimizer-Programm ermoglicht die automatische Optimierung der
Datenerfassungsparameter fiir den MRM-Modus
(Mehrfachreaktionsiiberwachung) auf einem Triple Quad-Gerit fiir jede einzelne
analysierte Verbindung.

MassHunter Data Acquisition Compliance Software Schnellstarthandbuch
Lernen Sie mit diesem Handbuch die Anwendung des MassHunter Data

Acquisition Compliance-Programmes.

MassHunter Quant Compliance Schnellstarthandbuch Lernen Sie mit diesem
Handbuch die Anwendung des MassHunter Quant Compliance-Programms.
(Dieses Handbuch befindet sich auf dem Quantitative Analysis-Datentrdger.)

Qualitative Analysis Einarbeitungshandbuch Lernen Sie den Einsatz des
Qualitative Analysis-Programms mithilfe der Ubungen kennen. (Dieses Handbuch
befindet sich auf dem Qualitative Analysis-Datentrdger.)

Informationen dariiber, was im Qualitative Analysis-Programm neu ist, finden Sie

im Qualitative Analysis Einarbeitungshandbuch.

Quantitative Analysis Einarbeitungshandbuch Lernen Sie den Einsatz des
Quantitative Analysis-Programms mithilfe der Ubungen kennen. (Dieses
Handbuch befindet sich auf dem Quantitative Analysis-Datentrdger.)

Informationen dariiber, was im Quantitative Analysis-Programm neu ist, finden
Sie im Quantitative Analysis Etnarbeitungshandbuch.

Schulung

Einarbeitungshandbuch Nutzen Sie alle drei Einarbeitungshandbiicher, um die
Software kennenzulernen.

Schnellstarthandbuch Lernen Sie mithilfe der Schnellstarthandbiicher fiir Study
Manager, Optimizer und Compliance diese Programme kennen.

Schulungskurse Unter www.chem.agilent.com finden Sie eine Auflistung der
Schulungskurse fiir das Agilent Triple Quad LC/MS.
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Erste Schritte

Erste Schritte

Installieren der Hardware und Software fiir Triple Quadrupole LC/MS

Verwenden Sie das Installationshandbuch, um Hardware und Software zu
installieren und die Leistung zu prifen.

Einrichten und Proben analysieren

Im Diagramm unten sehen Sie die Schritte zum Einrichten und Analysieren eines
Batches von Proben von Anfang bis Ende. Befolgen Sie die Anleitungen auf den
nachsten Seiten, um zu starten und zu erfahren, wo Sie Informationen finden, die
Sie bei jedem Schritt dieses Schaubildes unterstiitzen.

. —» 1 Starten Si 2 Bereiten
Hier die Data Sie die
starten! Acquisition- LC-Module

Software. vor. ¢
3 Bereiten Sie
das Triple
d Probe Quad-Gerat
vor.

4

b Priifen Sie 4 Richten Sie

6 Analysieren

Sie die die Ergeb- eine Erfas-
Daten mit nisse mit f#ncglgsm.e-

Quantitative Qualita'tive un(zi ?uﬁlr[;n
Analysis. Analysis. Sie sie aus.
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Erste Schritte

Schritt 1. Data Acquisition-Software starten

Die folgenden Anleitungen setzen Folgendes voraus:
e Hardware und Software sind installiert.

¢ Das Gerit ist konfiguriert.

Nutzen Sie die Anleitungen im Installationshandbuch, um das Gerit erstmalig
zu konfigurieren, und immer dann, wenn Sie die LC-Konfiguration dndern.

Die LC-Module und das Triple Quad MS werden eingeschaltet, aber die LC-Pumpe
lauft nicht.

Nach der Installation sehen Sie alle Symbole der Agilent MassHunter
m Workstation-Software auf Ihrem Desktop. Um das Programm Data Acquisition zu
starten, doppelklicken Sie auf das Symbol Data Acquisition.

Agilent
MassHun...

Das Data Acquisition-Fenster wird angezeigt.

I Agilent MassHunter Workstation il _o 5||
‘( ;l( ;l ‘ ~ Agilent MassHunter Workstation = = |§E|| Search Agilent MassHunter Workstation @J
Organize + Indudeinlbrary ~  Sharewith + Burn  New folder v O @
* Favorites | @

| | ‘ == >
Liraries - L= L
- AcqTodls Qualitative  AcqSystem  Acq System Data Offine
Analysis Launcher Logbook Acquisition Method
B.06.00 Editor
% Homegroup i
: S N S
= 1% Computer @ B
1% Computer =] ®
[ [P= v
€ Netwark Offiine Optimizer for Optimizer Qualitative Source Study

Worklist Peptides Analysis Optimizer Manager
Editor B.06.00

QQQ

Quantita...

12 itams State: 2 Shared

Wenn Data Acquisition gedffnet wird, starten automatisch die
Software-Engines. Wenn Sie sie neu starten miissen, klicken Sie mit
it der rechten Maustaste auf das Symbol Acq System Launcher (Start
Az des Erfassungssystems) in der Taskleiste und klicken Sie auf Start
Engines (Engines starten).

Library

Editor Wenn Sie kurz zuvor LC-Module geéndert haben, vergessen Sie
nicht, das Gerat neu zu konfigurieren. Anleitungen siehe
Installationshandbuch.
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Erste Schritte

Fenster, in denen Sie am haufigsten arbeiten

Wenn Sie das Programm Data Acquisition zum ersten Mal starten, wird das
Hauptfenster angezeigt. Sie arbeiten fast ausschlief3lich in den acht Teilfenstern
dieses Hauptfensters. Diese Fenster enthalten die Tools zum Einrichten von
Erfassungsmethoden, interaktiven oder automatischen Analysieren von Proben,
Uberwachen von Gerétestatus und Analysen und Abstimmen des Gerits.

Fenster ~Chromatogram Plot | .Method Editor ~Spectrum Plot ~Actuals
P " " "
«Instrument Status | (Chromatogramm- (Methodeneditor) (Spektrum-Plot) (Ist-Wert)
s " "
(Geratestatus) Plot)“-Fenster -Fenster -Fenster -Fenster
=5 Agilent Mass Hunter Warkstation Data Acquisitio =@
file View Semple Worklit Method faols  Help
Context: | Acquisition Layout [Defautiht | V8 - | 3 > N @ Method: | 000 Example.m Worklist
 Instrument S tatus d ||: Actuals x
®  Gnayp Parameter Value
99 . & rnlll 00 © 0D0: Mot Ready TetLong
2 @ - Q00 Gos Flow 120Vmin
Pe = § @ i L dy= 000: FunState wn
T 2o X0 o0d L Q00 Fun Time 237 mn
. o 200 mi/min \
Run 2.4/ 2.50 min
i Chromatogram Plot i SpectumPlot x
— Q00 Spectum [MS [1:MS2 Scan, ES1 (+], 238
] 5 750K Area 0 3109
EE 4 miz: 310.9
285 FWHM. 0.7 s _
- = " Helght 620653 : i 3630 360
=4l i 15 7 5 100 150 2m 250 am as0 400
iz
§ Method Editor x
‘WU B (0o bamplem + Apply
Piopeties DA Sampler  Semplr Pieliesiment  Bina Pump  Colum Comp. YWD | 000
Tune fle Stop e Acauisition | Source | chromatogran | nstrumert | Disgrostics |
atunes el & 3 Soan segments - -
: o c T mn Segment Name Start Mass EndMass | ScanTime | Fragmentor | CelAcchleratorVolage | Polariy
: \ o] w w0 i
lon souce Time fiering
sl ~ 007 min
Time segmens
# | Fet /| scanTwe | Divvae |8t | D2 | stored
v OMe2sear Jlobs | am| o B |
Scan parameters
Step size o1 am
N
B0 oclesis [i3iE  ms/ock N —
WorkList | Method Editar | Sample Run |

~Sample Run (Probenanalyse)”- und ,, Worklist (Arbeitsliste)“-Fenster sind hier als Registerkarten

verfiigbar. Diese dre
Registerkarte.

i Fenster teilen sich diesen Platz. Um ein anderes Fenster zu 6ffnen, klicken Sie auf die

Abbildung 1 Hauptfenster der Data Acquisition-Software
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Erste Schritte

Ein-/Ausbhlenden der Fenster Sie kénnen ein einziges Fenster oder bis zu sieben
Fenster gleichzeitig auf dem Bildschirm anzeigen. Sie konnen niemals alle Fenster
ausblenden. Um ein Fenster ein- oder auszublenden, klicken Sie auf die Befehle im
Menii View (Ansicht). Sie konnen ein Fenster auch ausblenden, indem Sie auf das
X-Symbol in der oberen rechten Ecke des Fensters klicken.

Wenn Sie auf ein Fenster klicken, wechselt der Titel des aktiven Fensters die
Farbe. Driicken Sie F1, um Hilfe zum aktiven Fenster zu erhalten. Sie konnen auch
einen Fensterrand ziehen, um die Grof3e des Fensters zu A&ndern. Wenn Sie auf den
Titel des Fensters doppelklicken, ,gleitet“ das Fenster aus dem Hauptfenster
hinaus. Um das Fenster ,anzudocken®, konnen Sie erneut auf die Titelleiste
doppelklicken. Sie konnen das Fenster auch gleiten lassen und andocken, indem
Sie mit der rechten Maustaste auf den Titel des Fensters klicken und dann auf
Floating (Gleiten) klicken.

Fenster , Instrument Status (Geratestatus)” In diesem Fenster wird der Status
jedes konfigurierten Gerates angezeigt: Error (Fehler), Not ready (Nicht bereit),
Pre-run (Vor der Analyse), Post-run (Nach der Analyse), Running (Ausfithrung),
Injecting (Injektion), Idle (Leerlauf), Offline oder Standby. Hier legen Sie auch
nicht-methodische Steuer- und Konfigurationsparameter fiir die LC-Gerite und
das MS-Gerat fest.

In diesem Fenster wird der aktuelle Status jedes Gerates sowohl als Text als auch
in Farbkodierung angezeigt:

Tabelle 1 Farbkodierung im Fenster ,Instrument Status (Geratestatus)”

Farbe Status

Rot Fehler

Gelb Nicht bereit

Lila Vor der Analyse, nach der Analyse,
Wartezustand

Blau Analyse, Injektion

Griin Leerlauf

Dunkelgrau Offline

Hellgrau Standby (z. B. Lampen aus)
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10

 Instrument Status

’\z opL

- i Vial 1

Run 2.44 / 2.50 min

T [ ) P e T | L R

09 'Y Run I © O

== j j

x

rnll 00 O rnll 00 & Run I © O Run I

i Q N
0,800 mL/min X

CR={E GR=@B o

.Actuals (Ist-Wert)”-Fenster In diesem Fenster wird der aktuelle Wert des
ausgewiahlten Gerdteparameters angezeigt. Siehe ,Richten Sie die Anzeige von
Echtzeitparameterwerten (Ist-Werten) ein.“ auf Seite 16 fiir weitere

Informationen.

Farameter

QQQ: Mot Ready Text Long
QOQ: Not Ready Text Short
QQQ: Gas Flow

QQQ: Error State

QQQ: Instrument State
QQQ: lon Mode

Value

5.0 /min
no_error
background_scauisition
BJSESI

. Chromatogram Plot (Chromatogramm-Plot)"“-Fenster Mit diesem Fenster
uberwachen Sie die Chromatogramm-Plots in Echtzeit. Diese Plots konnen
benutzerdefinierte Signale und/oder Gerateparameter sein. Sie wahlen die Plots
auf der Registerkarte ,Chromatogram (Chromatogramm)“ auf der Registerkarte
,QQQ“ im Methodeneditorfenster aus.

i Chromatogram Plot x
Tic
(=8
2627
168 |
£ ? T T L T
zl hlid 1 18 2 min

~Spectrum Plot (Spektrum-Plot)“-Fenster Mit diesem Fenster iberwachen Sie
den Spektrum-Plot in Echtzeit.

i Spectrum Plot x
000 Spectum [MS [1: MS2 Scan, ESI(+], 238

BT Area: O 309

|5 soorc miz: 310.9

S Zeny - UAREE a9

Height: 629668 L 3630 3850
p

100 150 200 250 300 350 400
[ miz(amu)

nh . i
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Erste Schritte

. Method Editor (Methodeneditor)“-Fenster In diesem Fenster geben Sie
Erfassungsparameter fiir die Methode ein. Wenn Sie auf die Schaltflache
klicken, sehen Sie die Abstimmungswerte im Dialogfeld ,Tune Parameters
(Abstimmungsparameter)®.

i Method Editor
“ B | 000 Eamplem « Apply
Pioperies DA Sampler  Sampler Prefieaiment  BinayPump  ColmnComp. VWD | Q00
Tune fe Stop fime Acauisition | Saurce | | instrumert | Diagnostics |
atunes: tune. kml & Scan segments
o e [ mn Segment Name Start Mass EndMass | ScanTime | Fiagmentor | Coll Accelerator Yoltage | Polariy
» | mn| ADDl EDD‘ 100 7| Positive

on source Tie fitering

Es| o 007 min

Time segments

Start Dekz | Dela
g FE ScenType | DivValve | oot | 0S| Stored
y 1 ‘ D‘MSZScan |TuM5 | anu‘ EI‘ v ‘

Scan parameters

Step size: o1 -
Data storage: [Fefie =]
cpcles/s ms/eycle
20 2 Thisshold 0

.Sample Run (Probenanalyse)”-Fenster In diesem Fenster geben Sie
Probendaten zur interaktiven Analyse einzelner Proben ein und kénnen eine
einzelne Probenanalyse starten. Sie konnen auch Override DA Method

(DA-Methode iiberschreiben) angeben und entweder Both Acquisition and DA

(Erfassung und DA) oder DA Only (Nur DA) als Method Type (Methodentyp)

auswahlen, und dann wird die Datenanalyse als Teil der Methode ausgefiihrt.

i SampleRun
»
Sample ‘Addiional Information
Fatameter Mame Faameter Value
Name Samplel Fasiion Vial 1 >
b Gample 1D |
Injection Volume  FEEFTTE - Overide DA Method
Method Type Acquisition Orly
Commert Exquib Time (min) i
DataFile

Auta Increment

Name Test_M85can002 d
Path Dr\MassHunten Diata D

o0

E3[E3

WorkList [ Method Edtor | Sample Aun

Agilent Serie 6400 Triple Quadrupole LC/MS Schnellstarthandbuch
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Erste Schritte

. Worklist (Arbeitsliste)“-Fenster In diesem Fenster geben Sie Probendaten fiir
mehrere Proben ein. Wenn Sie die Arbeitsliste ausfithren, werden die Proben
automatisch in der Reihenfolge der Arbeitsliste analysiert. Sie konnen zwischen
Acquisition Only (Nur Erfassung), Both Acquisition and DA (Erfassung und
DA) und DA only (Nur DA) wéahlen, indem Sie eine dieser Optionen als Part of
method to run (Teil der auszufiihrenden Methode) im Dialogfeld ,,Worklist Run
Parameters (Parameter fiir die Arbeitslistenausfithrung)“ auswahlen.

{ WorkList

Oved » B

™| Sample Name Sample Position Method Data File Sample Type Level Name | Comment | Sample Group Info.
1 Samplel |P1-a1 Q0G_Example.m [wWarklistDatal Sample
2 Sample2 [P1-AZ QOG_Example.m [WorklistData. Sample
3 v |Sampled [P1E1 QQQ_Exarmple.m WorklistDatad. Sample
4 v |Sampled +||aC_Example.m WarklistDatad Sample

Worklist

" \eforkList [ Hethod Editor | Gample Flun |

12

,Tune (Abstimmung)”“-Fenster In diesem Fenster stimmen Sie das
Massenspektrometer ab. Sie konnen einen der automatisierten
Abstimmungsalgorithmen verwenden oder das Geridt manuell abstimmen. Um
dieses Fenster anzuzeigen, miissen Sie zum ,, Tune Context (Abstimmungskontext)“
umschalten.
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Agilent MassHunter Workstation Data Acquisition

Erste Schritte

[=f&@)r=]

File View Tools Help
Context: [Tune | Layout: [petaunmmyt | - & » > Method: | defsuit.m Worklist:
i Tune
m/z: 118.00 118.00 miz: 2121.80 2121.80 Autotune Ramps
200 Fyyp: 0.59 10000 FWHM- 059 i
S0 Height: 2226 y Height: 10196
1800 o0 Wahrend einer
1600 H H
7000 Automatikabstimmung oder
1400 - . -
g 8 aono Abstimmungspriifung wird auf
: 5o 212250 einige der Parameter die
1000 2
o 00 Rampenfunktion angewandt, um
3000 H
& den besten Wert zu bestimmen.
200 2000
o p 1000 1224 T T O Y
K 9 18 27T 36 45 54 63 72 81 90 99
. 120.01 . X Axis
116 n"7 18 118 120 2120 2121 2122 2123 2124
W~ miz(amu) 4 miz(amu) X= X-Value ¥ = Y-Value |Status
Autotune | Manual Tune
Polarity Autctune [Autotune Starts Irstrument 10 Clear Fauls
© Postive I Startfrom factory defauits I Tune Urit Only ':";‘ﬁ‘;‘.f:?ﬂi’gﬁfésvifi 7 e
Cithieoaive fget ey X Imna_hlz\r_\g parameter values : D one
Sy Uit 0.7 wide 12 Widest  [25 Hxiaxli:/\:{ng data for MG peaks
Turing Quad 1
Checkiune (81l values are in amy) Options . i .
unit wide wides Dieser Abschnitt|zeigt den
Meesadsinistance: [ 050 070 I~ Fieport mz below 100 - -
aktuellen Fortschritt bei
Taget Tolerance Taiget  Toletance Target  Tolstance .
Peak width 070 04 120 050 250 125 Automatikabsti mung oder
<Abstimmungspriifung.
ITumng Cuad 1
Wenn Sie auf der Registerkarte ,,Manual Tune (Manuelle Abstimmung)* Anderungen vornehmen, konnen Sie einen
Automatikabstimmungs- und Abstimmungspriifungsbericht drucken, wenn Sie auf ,,Create Tune Report (Abstimmungsbericht
erstellen)” klicken.

Agilent Serie 6400 Triple Quadrupole LC/MS Schnellstarthandbuch
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Erste Schritte
Schritt 2. Vorbereiten der LC-Module

Schritt 2. Vorbereiten der LC-Module

14

Beachten Sie die Anleitungen in der Onlinehilfe fiir jede Aufgabe in der Checkliste,
die auf den folgenden Seiten beschrieben wird. Wahrend Sie die Siule
konditionieren oder ins Gleichgewicht bringen, kénnen Sie das Triple Quad MS
abstimmen.

1 Leiten Sie den LC-Strom in den Abfall um.

Wenn Sie keine Daten erfassen, leiten Sie den LC-Strom aus der MS-Ionenquelle
und in den Abfall.

Wenn das LC mit einem VWD oder DAD verbunden ist, kénnen Sie immer noch vor
einer Analyse die Fluktuationen des VWD- oder DAD-Echtzeitchromatogramms
uberwachen.
a Klicken Sie mit der rechten Taste im Fenster ,Instrument Status
(Geratestatus)“ auf das Gerat QQQ.

i Instiument Stabus x

Sampler 7R F BinaryPump 7 - m[,” ColumnComp. 2 - & 'J QQQ 2=

00 & die N ©0Q & Idle N @O . & de DN GO & e HIEN © @ Idle I

== 2 & 8
xiom 870 130 Q
t = 0.800 mL/min Y
l GB=38 @B=ED 20m

39.99 °C 22.54°C

b Klicken Sie auf LC > Waste (Abfall).
2 Spiilen Sie die LC-Pumpe.

Befolgen Sie die Anleitungen zum Spiilen der Pumpe im Benutzerhandbuch
Threr Pumpe.
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Erste Schritte
Schritt 2. Vorbereiten der LC-Module

3 Konditionieren Sie die Saule oder bringen Sie sie ins Gleichgewicht.

a Geben Sie LC-Parameter ein und klicken Sie in der Symbolleiste auf die
Schaltfliche Apply (Ubernehmen), um sie auf das LC-Gerét

herunterzuladen.
Method Editor x
(117" b Bl | [ |[prmsiscantesten | Ay G
Propeties DA HPSampler  HiP Sampler Preveatment | BinewPump | ColumnComp.  DAD 33
Binary Pump (G1312B) m m
Flow) [+] Advanced
[+ Timetable (4/50 events) -
0800 miiin
I hunction centric view
Sobvenls Timotnnl Az Brm  Cew. M Presu
A e70 ;| = el - 0o 80 130 0.800 400,00
180 400 60O 0500 40000
BV 130 . % Ha - 200 400 BOO

Pressure Limits

Mir: 00 o b M 40000 : tar
Stoptime Posttine
s IniestorMo Linit oo [ e || Remse || Cesar || ClesErey |
o 500 min @ 200 ° min | o I Copy I Padle I Shif Times | min

WworkList  Method Editor  Sample Run

b Klicken Sie mit der rechten Maustaste im Fenster ,Instrument Status
(Geratestatus)“ auf ein LC-Modul, um ggf. einen beliebigen nicht
methodischen Steuerparameter zu andern.

} Instrument Status

Sampler ? i Binary Pump ? . m|,/” ColumnComp. ? - &

(SO RENIE ] Ide N ©©@ | & Ide N ©© ' & die N 9@ & Idle I

e E E g .,
%\‘iﬂu L 87.0 13.0 %
; \emd Control- 10,800 mL/min | 9

§ oo tirod jiBEReE | G QB=GD 250"

Wentify Device 39.99°C 2254°C
11'? Switch Off

Bottle Fillings

¢ Uberwachen Sie die Basislinie und passen Sie den Plot an, um
sicherzustellen, dass die Saule ins Gleichgewicht gebracht und die
Basislinie stabil ist. (Siehe Schritt 4 und Schritt 5 auf Seite 16.)
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4 Richten Sie die Anzeige von Echtzeitparameterwerten (Ist-Werten) ein.

Es ist sinnvoll, wenn Sie bei der Vorbereitung einer Analyse und wahrend ihrer
Durchfiihrung die Ist-Werte der Geriteparameter sehen konnen. Dies kénnen
Sie im Geréatestatusfenster.

a Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf die Liste Actuals (Ist-Werte), um
den Befehl ,Setup (Einrichtung)“ anzuzeigen.

Actuals x
Parameter Value

000: Not Ready Text Long

000: Run State prerun

000: High Vac 1.2765 Ton

000: Gas Temp 0T

000: RoughVac 1.BBE0 Torr

000: Tubo 1 Speed 100.0%

00: Tubo 2 Spesd nz

000: Fimware Version A00.07.02

000: Sheath 6as Flow 12,0 limin

000: Sheath Gas Temp d00't

Binary Pump: Fipple 022%

000: Instrument State background_acquisiion
“ 1 I3

b Klicken Sie auf Setup (Einrichtung), um die Liste der zur Uberwachung
verfiigbaren Ist-Werte anzuzeigen.

Actuals Selection Dialog (=)
Available Peramelers Parameters to display
- HiP Sampler a a
1 Binary Fump
1 Con Comp, Q00: Mot Ready TestLong
& DD 000: Fun State
=00 000 HighVae
AFPI Lamp
Calbrant = 000: Gas Temp
Capillary 000: RoughVac =
Capillary Curent Q00 Tubs 1 Speed
Chamber Current
Colision Gas 408: Tubo 2 Speed
Corona Vokage Q00: Fimware Yersion
Diverter Valve Q00: Sheath Gas Flow
Eror State 000: Sheath Gas Temp
Fimuare Version
Gias Flaw Binaty Pump: Ripple 3
Gias Temp < w 5
High'Vac
Instrument Stale Clear Al
lon Mode
lon Polaity
lan Source
Locked Mode
MS 1 Heater
MS 2 Healer
Hebulizer
Mot Ready Text Long
Nt Ready Text Short i

¢ Figen Sie alle Parameterwerte hinzu, die Sie iiberwachen mo6chten, und
klicken Sie auf die Schaltfliche OK. Zu den Parametern, die Sie
uberwachen kénnen, zihlen MS-Werte (z. B. Heizung und Vakuumdruck)
oder LC-Werte (z. B. Binarpumpe, Siaule, DAD etc.) Sie konnen fiir jeden
Parameter Hintergrund und Textfarbe einstellen. Fiir die Parameter, die
Zahlenwerte sind, konnen Sie auch einen Bereich festlegen. Wenn der Wert
des Parameters nicht innerhalb der von Ihnen eingegebenen Grenzen liegt,
wird der Hintergrund des Parameters auf Rot gesetzt.
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5 Richten Sie Echtzeit-Plot-Anzeigen ein.

Mit der Konditionierung der Siule kénnen Sie die Anzeigen zur Uberwachung
der Abfallfliissigkeit einrichten.

Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf den Chromatogramm-Plot und
Kklicken Sie auf Change (Andern).

Chromatogram Plat x
TiC
376134
b Freeze
375134
375134 Zoom Qut
376134 Adjust
375134~ Change...
PV T i T T T T
~ 12 20 10 o 1 20 30 min

Im Dialogfeld Edit Signal Plot (Signal-Plot bearbeiten) kénnen Sie den Typ
des Anzeigesignals auswahlen.

"Edit Signal Plat = = =

Ayailable Signals Selected Signals

ety B, Ereese A

Binay Fump: Flaw ]

Binay Fump: Solbvent Fiatiod BT
Binayy Fump: Solvent Fiatio B

Binayy Fump: Direction of Fiston

Binayy Fump: Direction of Fiston _ I

TiC
€ Predictable Range & Flosting Range
o Verorge [15205255
- Dffset m g
[ Auto yadist

Window Properties

5-ais range: [60 :| min

™ Draw Grid

ak Cancel
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Schritt 3. Triple Quad-Gerat vorbereiten

18

Fithren Sie Abstimmungspriifung, Automatikabstimmung oder manuelle
Abstimmung durch.

1 Wibhlen Sie in der Liste Context (Kontext) den Eintrag Tune (Abstimmen).

5 Agilent MassHunter Workstation Data Acquisition
File Wiew Sample Worklist Methad Teols  Help

Context: | Acquisition x| Layout | Defaultisys)hyt =

Instrument 5 e LIEEED
ey Tune T W

Sie konnen die Fenster ,Instrument Status (Geratestatus)“, ,Actuals
(Ist-Werte)“ und ,Tune (Abstimmen)“ sehen, wenn Sie zum ,Tune Context
(Abstimmungskontext)“ umschalten. Klicken Sie auf Tune (Abstimmen) im
Menii View (Ansicht), wenn das Fenster ,Tune (Abstimmen)“ nicht angezeigt
wird.

Polaity Autotune

 Posiive I Startfrom factory defaults I Tune Unit Only FUETSE

" Negative Target Peak Width

Creale Tune

5B Unit 0.7 Wide 12 Widest  [25 Repor
Checkuune (4l values are in amu) Options

Urit Wwide widest
Mass axis lorance  [0.14 050 070 [ Report miz below 100

Checktune

Target Tolerance Tagst  Tolerance Tagst  Tolerance

Peak width .70 0.12 120 060 250 1.25

Autotune | lianual Ture. |

% Complete 50% 100%

[Bias [ [

2 Klicken Sie auf Checktune (Abstimmungspriifung), um zu priifen, ob die

MS-Parameter innerhalb der Grenzen zum Produzieren der angegebenen
Massengenauigkeit und Auflésung liegen. Die Abstimmungspriifung dauert
etwa 3 Minuten pro Polaritat.

Wenn die aktuelle Abstimmungsdatei zuletzt mit ,Fast Scan Autotune
(Schnell-Scan-Automatikabstimmung)“ abgestimmt wurde, prift der
Algorithmus der Abstimmungspriifung nur MS2. Wenn die aktuelle
Abstimmungsdatei zuletzt mit ,Autotune (Automatikabstimmung)“ abgestimmt
wurde, priift der Algorithmus der Abstimmungspriifung sowohl MS1 als auch
MS2.

Wenn die aktuelle Abstimmungsdatei zuletzt mit ,Fast Scan Autotune
(Schnell-Scan-Automatikabstimmung)“ abgestimmt wurde, ist das
Kontrollkastchen Fast Scan (Schnell-Scan) auf der Registerkarte ,Manual Tune
(Manuelle Abstimmung)“ aktiviert.
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Fiithren Sie Checktune (Abstimmungspriifung) regelmaRig durch.

Sie konnen Checktune (Abstimmungspriifung) mit folgenden Quellen
ausfithren: ESI, AJS ESI, MMI und HPLC-Chip.

Wenn Checktune (Abstimmungspriifung) positiv verlauft, fahren Sie mit
Schritt 5 fort.

If Checktune (Abstimmungspriifung) negativ verlauft, konnen Sie versuchen,
das Problem tiber die Registerkarte ,Manual Tune (Manuelle Abstimmung)“ zu
beheben. Siehe nichster Schritt.

3 Versuchen Sie, mit den folgenden schnellen Anderungen ein positives Ergebnis
der Abstimmungspriifung zu erzielen.

a Klicken Sie auf die Registerkarte Manual Tune (Manuelle Abstimmung).

b Falls der Fehler in MS1 aufgetreten ist, klicken Sie auf die Registerkarte
MS1. Wahlen Sie die Peak Width (Peak-Breite), auf deren Basis die
Auflésung die Abstimmungspriifung nicht bestanden hat. Sie kénnen die
Einheit auswiahlen, Wide (Breit) oder Widest (Am breitesten). Klicken Sie
dann auf die Schaltfliche Adjust Gain & Offset (Verstirkung und Offset

.
einstellen).
Autctune Manual Tune |
7 Eaibrnian LM @ LC-Waste Funel | opics MS1 | Calisioncet | Ms2 | Detector | Fies | Acquistion |
fon Source ME1 paramelers- Ganvoliset Apply
e cuct 125 ] T
s | amu Peskwidh  [Unt ]
r Mass 62200 amu WidhGan1 [ QA“W
@ Postive Scan Type =
 Nogai WS Profie =l  Scan  Fom [0 o [1400  Step[01 Width Ofiset 1 [063 YeuTie |
& Profie Ensbled | Mass | Window Avis Gain 1 481

15

Gas Temp [220 | » @ |nsos |16 PUPII o
GasFlow 19 130 Imin RE T
— P 62203 16 Adpst Gain & Offset
Nebulzer |20 200 psi W 92201 |16
¥ 120
=

Capilary | 3000 v ||s s, (2882 A MS1DC 13 v

Charber o Postilr DC1 2 v

Cuert ja14 wh Ramp patameler

"v‘?fii 1500 v Cell dccel V =] From [0 o8 b [02 Faﬁnu 5 me Ramp.

Sheath

Gat Temp |20 2is ¢

g:;l:"" [Parameter Vahues Sent [D\MassHunter Tune\IO@\G 64308 atunes: TUNE <ML I FastSean
i ] 10 bmin

¢ Falls der Fehler in MS2 aufgetreten ist, klicken Sie auf die Registerkarte
MS2. Wahlen Sie die Peak Width (Peak-Breite), auf deren Basis die
Auflésung die Abstimmungspriifung nicht bestanden hat. Klicken Sie dann
auf die Schaltfliche Adjust Gain & Offset (Verstirkung und Offset
einstellen).

d Speichern Sie nach erfolgreicher Anwendung von ,Adjust Gain & Offset
(Verstarkung und Offset einstellen)“ die Automatikabstimmungsdatei.
Klicken Sie auf Manual Tune (Manuelle Abstimmung). Klicken Sie dann
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auf die Registerkarte Files (Dateien) und anschlief3end auf Save
(Speichern).
e Klicken Sie auf die Registerkarte Autotune (Automatikabstimmung).
f Klicken Sie auf die Schaltfliche Checktune (Abstimmungspriifung).

Bei erneutem Fehlschlagen von Checktune (Abstimmungspriifung) miissen Sie
eine im Folgenden beschriebene Automatikabstimmung durchfiihren.

Klicken Sie auf Autotune (Automatikabstimmung), um das MS automatisch
abzustimmen (etwa 30 Minuten fiir jeden Ionisierungsmodus fiir alle Modelle
aufder 6490 und 6495. 6490 und 6495 benodtigen etwa 25 Minuten pro
Ionisierungsmodus). Das System dndert automatisch verschiedene
Abstimmungsparameter, um das MS abzustimmen. Eine Automatikabstimmung
fithren Sie nur dann durch, wenn es notwendig ist.

Fir alle Gerite auf3er 6490 und 6495 kénnen Sie Autotune
(Automatikabstimmung) mit folgenden Quellen ausfithren: AJS ESI, MMI und
HPLC-Chip. Mit 6490 und 6495 kénnen Sie eine Automatikabstimmung nur mit
der AJS ESI-Quelle ausfiihren.

Aktivieren Sie bei Fehlschlagen von Autotune (Automatikabstimmung) das
Kontrollkastchen Start from Factory Defaults (Starten mit werkseitigen
Standardwerten). Wenn Sie dann auf Autotune (Automatikabstimmung)
klicken, wird das Gerat beginnend mit werkseitigen Standardwerten
abgestimmt (etwa 30 Minuten pro Polaritit fiir alle Modelle aufder 6490 und
6495. 6490 und 6495 benotigen etwa 25 Minuten pro Ionisierungsmodus).

Abstimmungspriifungs- und Automatikabstimmungsberichte werden nach jeder
erfolgreichen Ausfiihrung von Autotune (Automatikabstimmung) automatisch
erzeugt. Bei Fehlschlagen der Automatikabstimmung werden keine Berichte
gedruckt. Sie konnen das Verlaufsfeld unten rechts auf der Registerkarte
»Autotune (Automatikabstimmung)“ aktivieren, um zu erfahren, aus welchen
Griinden die Abstimmung fehlgeschlagen ist. Dann kénnen Sie entweder das
Problem beheben oder den Agilent Kundenservicetechniker anrufen und ihm
diese Informationen mitteilen.

Wenn die Automatikabstimmung fehlschligt oder Sie feststellen, dass Sie fiir
das Triple Quadrupole MS benutzerdefinierte Werte als
Abstimmungsparameter eingeben miissen, konnen Sie das Geriat manuell
abstimmen. Wenn es Thnen nicht gelingt, das Gerit erfolgreich abzustimmen,
wenden Sie sich bitte an den Agilent Kundenservicetechniker.
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Autotune {Manual Tune

- Cobanen O LEoMS G LeoWase  Optios | ust | comsoncen | sz | Detscr | Fes | Acquston

lon Seures Opics parameters- Dyrisriic Ramp Table Emiede
ESI Fiagmentor  [135 v LensiOC  [37 v ;;:::'

* Positive Scan Type: Lens2RF On Lens2 RF Off

€ Negative 51 Profile = [ B v oo [T v [E v Mass | Vaue

GsTemp [30  [f ¢

GasFlow [6 100 Vmin Octopole RF [600 v I Lens2RF [201 v

Nebulizer [15 110 pd
Copilay  [000 v [iz n [36 v OctopolzDC [5 ¥ Lens2RFPhase [130

arber
Currert 1400 pa
Ramp parameter

Cell AccelV. ~| Fom |0 to |8 by [02 mﬂw 25 ms Ramp

Unit
[Parametervalues Sent [CMassHunter Tuneh00 01664204 atunes. tune sl ™ Oy

b Optional. Klicken Sie auf die Schaltfliche Fast Scan Autotune Only (Nur
Schnell-Scan-Automatikabstimmung), wenn Sie fiir den schnellen Scan
abstimmen mdchten. Diesen Schritt fithren Sie nur bei akzeptablen Ergebnissen
der Automatikabstimmung durch.

Die Schnell-Scan-Erfassung wird nur bei 6490 mit zwei Scan-Typen unterstiitzt:
MS2 Scan und Product Ion (Produktionen)-Scan. Die
Schnell-Scan-Automatikabstimmung wird nur mit der Auflésung Wide (Breit)
(1.2) und Samples (Proben) (auf der Registerkarte ,Manual Tune > Acquisition
(Manuelle Abstimmung > Erfassung)“) auf 1 gesetzt durchgefiihrt, und die
Schrittgrofe muss 0.2 betragen. Die Scan-Zeit auf der Registerkarte

»Acquisition (Erfassung)“ wird automatisch auf Basis von Schrittgr63e und
Massenbereich berechnet.

Die Schnell-Scan-Erfassung wird bei 6495 nicht unterstiitzt. Stattdessen
erzielen Sie die hohere Scan-Rate durch Steigerung der Schrittgrofle auf
0.3 m/z.

6 Klicken Sie in der Liste Context (Kontext) auf den Eintrag Acquisition
(Erfassung).

Leiten des LC-Stroms an den MS

¢ Leiten Sie nach dem Konditionieren der Saule und Abstimmen des Triple Quad
MS den LC-Strom von Waste (Abfall) an den MS. Informationen zur

Vorgehensweise finden Sie in ,Leiten Sie den LC-Strom in den Abfall um.“ auf
Seite 14.

Uberwachen von MS-Basislinie und Spektrumsanzeigen

Wenn Sie die LC-Basislinie nicht mit einem VWD oder DAD iiberwacht haben,
stellen Sie sicher, dass die Triple Quadrupole-Basislinie stabil ist und keine
Spektren von storender Intensitit auftreten.
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Wenn Sie die LC-Basislinie nicht mit einem VWD oder DAD iiberwacht haben,
wechseln Sie zuriick zu den standardméRigen Triple Quad-Anzeigen.

1 Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf den Chromatogramm-Plot und
klicken Sie auf Change (Andern).

2 Waihlen Sie das MS-Signal und klicken Sie auf OK.

Anzeigen des Systemlogbuchs fiir Ereignisse und Fehler

Bei der Vorbereitung des Gerats konnten Sie auf einen Fehler stof3en, den Sie
beheben mochten. Hierzu verwenden Sie den Systemlogbuch-Viewer.

¢ Klicken Sie in der Symbolleiste des Fensters ,Data Am"151t10n
(Datenerfassung)“ auf das Symbol Log (Protokoll) ( Luh ) und zeigen Sie die
protokollierten Ereignisse an.

¢ QOder klicken Sie auf Tools > System Logbook Viewer (Extras >
Systemlogbuch-Viewer).

¢ Oder klicken Sie mit der rechten Maustaste auf das Symbol in der
Systemtaskleiste. Klicken Sie zuerst auf Enable Notification
(Benachrichtigung aktivieren). Klicken Sie dann mit der rechten Maustaste
auf das LOG-Symbol und klicken Sie auf Configure (Konfigurieren). Das
System kann Ihnen mittels Anzeige in der Taskleiste neue Fehler melden und
Thnen Warnungen senden.

Wenn der Systemlogbuch-Viewer geéffnet ist, kénnen Sie die Dauer der
Aufbewahrung von Systemlogbucheintriagen wahlen. Sie konnen einen Wert
zwischen 1 Woche und 1 Jahr wahlen. Klicken Sie hierzu auf Tools > Purge
Settings (Extras > Loscheinstellungen). Das Dialogfeld System logbook purge
(Systemlogbuch l6schen) wird angezeigt.

i Logbook Viewer- C:\MassHunter\SysLoghooklog [=1I=E=]
File Edit View Tools Help

= [ System logbook purge ==
|| @] oY
Time EventlypiEventSouCated . oiiog before purging System Loghook enties 0K ﬁ‘
& DAL TS INomal  AccEng Fiuns
& 0/ TISE Nomal  Accfng  FunSl  [Twese 2] [ ]
& 04/10/2014 11443 Nomal  AcqEng  Fun'Si £

Ay 0441072014 11:38:4 Waning  AcgEng

3€ 041072014 11:38: Error AcgEng

& 04/10/2014 11: 371Nurma| System Startug
c

LT EiT: Vi R I & el ) Conkinen Vot oo e e

Status 410/2014 12.07 PM
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Schritt 4. Erfassungsmethode einrichten und ausfiihren

Beachten Sie die Anleitungen in der Onlinehilfe fir jede Aufgabe, die auf den
folgenden Seiten beschrieben wird.

Lernen Sie auch anhand von Ubung 1 im Einarbeitungshandbuch zu Data
Acquisition das Einrichten und Ausfiihren einer Erfassungsmethode.
1 Richten Sie die Methode ein:
a Geben Sie die Werte und Einstellungen fiir jede der folgenden Registerkarte
ein.
b Optional. Wenn Sie die Einstellungen auf das Geréit herunterladen
mobchten, klicken Sie auf Apply (ﬁbernehmen).
¢ Klicken Sie zum Speichern der Methode auf Method > Save As (Methode >
Speichern unter).
d Benennen Sie die Methode und klicken Sie auf OK.
2 Geben Sie die Werte fur alle fiir das Gerat konfigurierten LC-Module ein.

Wothod Editor %
[ v el Bd | (B |[prhmsascantestm - apply G

Properties D& HiP Sampler HiP Sampler Pretrestment Binary Pump Column Comp, DAD  OoO

Binary Pump (G1312B) m m

Flow +| Advanced
+| Timetable (4/50 events) N

0800 ©  mkmin
function centric view

Solvents Time [min] Azl BIx [F':lcll;vm_n] Max El:ﬁ:ule
& % [HD - 000 8.0 130 0300 400.00
180 400 600 0500 400.00
BV 130 . % Ha - 200 400 600
Fressure Limits

Min 000 © bar Max: 40000 © bar

Stoptime Pasttime

| Add | Remove || Clear All || Clear Empty

s Injector/Mo Limit off
O 500 0 min @ 200 © min | Cut i Copy i Paste || Shift Times

El

‘wiorkList  Method Editar | Sample Run

Achten Sie bei Eingabe der MS-Parameter auf der nachsten Seite darauf, dass die
Abstimmungsdatei diejenige ist, die Sie mit der Erfassung verwenden méchten.

3 Geben Sie die Triple Quadrupole-Parameterwerte ein.
a Wahlen Sie den Scan Type (Scantyp) aus der Liste in der Tabelle Time
segments (Zeitsegmente). Die Tabelle ,Scan segments (Scan-Segmente)“
wird geloscht, wenn Sie den Scan Type (Scantyp) dndern. Welche
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Parameter auf der rechten Seite verfiigbar sind, hingt vom Scan Type

(Scantyp) ab.

Wenn Sie den Scan Type (Scantyp) von MRM in Dynamic MRM
(Dynamische MRM) oder Triggered MRM (Ausgeloste MRM) dndern,
konnen Sie die ﬁbergé’mge aus der urspriinglichen Tabelle Scan segments
(Scan-Segmente) in die Zwischenablage kopieren und dann in die neue
Tabelle Scan segments (Scan-Segmente) einfligen. Weitere Informationen
siehe Onlinehilfe.

Geben Sie beliebige Werte fiir die Acquisition (Erfassung) ein, die Sie
andern mochten. Sie kdnnen mehrere Scan segments (Scan-Segmente)
eingeben.

Fir den Geratetyp Agilent 6490 oder Agilent 6495 kénnen Sie die
Fragmentierspannung fiir die Erfassung nicht einstellen. Er verwendet stets
den Wert in der Abstimmungsdatei.

i Method Editor

[ v bl Wl | B |[Ms2Scanhethod.m | & Apply |5
Froperies DA | QQQ
Tune file: Stop time Acquisition ] Source | Chromatogram | instrument | Diagnostics |
atunes tune.aml @ Holimitias Pump Soan segments
Browse ﬂ c o c”é”y"ﬂz‘;”d Compound Name | 15TD? P‘e‘ﬁo‘:‘”' M1 Res P‘f::“‘ MS2Res | Dwell | Fragmentor | Collsion Energy CE”C;;
oo —— » | compounan = 350|Unit 200 Ui 200 135 ]
[es <] ¥ Peskwidh [007  min

Time segments

#
v

Start

Delta | Delta
Tioe SeanTyps | DivValve gyl ity Stored

n\ dTuMS ‘ n\ n\ 2 ‘

WorkList Method Editor | Sample Run |

4 Einrichtung zum Andern von Triple Quad MS-Parametern mit Segmenten und

Scans:
a Um ein Segment hinzuzufiige, klicken Sie mit der rechten Maustaste an

beliebiger Stelle in den Abschnitt Scan segments (Scan-Segmente), um das
Kontextmenii ,Scan segments (Scan-Segmente)“ aufzurufen, und klicken Sie
auf Add Row (Zeile hinzufiigen).

b Geben Sie die Parameter fiur jedes Scan-Segment ein.
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AcqmsmnnlsUume} Chromatogram | Instrument | Diagnostics

Scan segments

Colision | Cell Accelerator

Add Row Eneigy Volage REED

Fompeind | Compouns Name | 15TD7 | PISESEN | pyg1

Gioup
Sufadmethorine r 317 [Unit Delete Row 2 7| Posiive
r 205 Unit o 8 7|Pesiive
sulfamethazine ] 279.1[Unit 12 7 | Posiive
sullamethizole: r 271 |Unit meort fiom Databast Brouret q 7[Pasitive:

Update DMRM Method

Cut

Copy

Paste

Paste from Clipboard
Fill Down

Fill Column

5

6

Richten Sie Signale fiir den Chromatogramm-Plot ein:
a Klicken Sie auf die Registerkarte Chromatogram (Chromatogramm).

b Waihlen Sie den Chromatogram Type (Chromatogrammtyp) und geben Sie
andere Plot-Werte ein.

Aceistion | Sowrce I:hmmalngram] Instrument | Disgnosties |

Chromatogiams

Chiomatogram Type Label Ertracted Masses | Precursorlon | Productlon | Exclided Masses | Offset| Y-Range

TIc TIc a 1E+07
MRk Rk 360 200 a 1000
EIC EIC 200 a 1000
MS1EIC MS1EIC 350 200 a 1000
MEZEIC MEZEIC 350 200 a 1000
EBPC 200 0 1000
MS1BPC 200 200 a 1000
MS2BPC 350 o 1000

Richten Sie auf der Registerkarte ,Instrument (Gerit)“ Stored instrument
curves (Gespeicherte Geriatekurven) ein. Im Programm Qualitative Analysis
konnen Sie diese Werte fiir das aktuelle Spektrum im Fenster ,MS-Actuals
(Ist-Werte)“ anzeigen. Beim Triple Quadrupole sind die Werte im Fenster
~MS-Actuals (Ist-Werte)“ im Programm Qualitative Analysis die Werte, die Sie
auf der Registerkarte ,Instrument (Gerit)“ speichern.

a Klicken Sie auf die Registerkarte Instrument (Gerat).

b Wibhlen Sie Stored instrument curves (Gespeicherte Geritekurven).
Diese Kurven kénnen im Fenster ,Chromatogram Results
(Chromatogrammergebnisse)“ im Programm Qualitative Analysis angezeigt
werden. Die Werte werden im Fenster ,MS-Actuals (Ist-Werte)“ angezeigt.
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aceistion | Sowrce | Chromatogram Inxlmmenl‘ Disgnostics

Aivailable instrument curves Stared instrument curves

Capilay P amber et
Capilary Curent Nebulizer

Gias Flow

Gias Temp

High Viac

MS1 Heater

M52 Heater
Purnp1 Current
Pump2 Current
Flough Yac
Sheath Gt Flow
Sheath Gas Temp
Tutbo] Speed
Tubo2 Speed

[ = B

7 Richten Sie die Datenanalyseparameter (DA) ein.

Eine Methode kann Parameter zur qualitativen Analyse, Parameter zur
quantitativen Analyse oder beides enthalten. Eine Datenanalysemethode ist
eine Methode, die Datenerfassungsparameter enthilt, fiir die entweder das
Kontrollkdstchen Qual Automation (Qual. Automatisierung) auf der
Registerkarte ,,Qual (Qual.)“ oder Quant Automation (Quant.
Automatisierung) auf der Registerkarte ,Quant (Quant.)“ aktiviert ist.

a Klicken Sie auf die Registerkarte DA.

b Optional. Aktivieren Sie das Kontrollkistchen Qual Automation (Qual.
Automatisierung). Der Name der aktuellen Methode zur qualitativen
Analyse wird im Feld angezeigt. Wenn Sie die verbundene Methode zur
qualitativen Analyse d&ndern méchten, klicken Sie auf die Schaltfliche D,
um eine andere Methode auszuwéahlen. Beim Speichern der
Datenerfassungsmethode wird die von Ihnen ausgewéhlte Methode zur

qualitativen Analyse in die Datenerfassungsmethode kopiert oder mit ihr
verkniipft.

Qual | Quant
Qual Automation
Qualtative Analysis Method

C\MassHunter\Methods‘default m

o Link @ Copy

Change to Method:

View Method

@)

¢ Optional. Klicken Sie auf die Registerkarte Quant (Quant.). Aktivieren Sie
das Kontrollkidstchen Quant Automation (Quant. Automatisierung). Der
Name der aktuellen Methode zur quantitativen Analyse wird in der Liste
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angezeigt. Wenn Sie die verbundene Methode zur quantitativen Analyse
andern moéchten, klicken Sie auf die Schaltflache D, um eine andere
Methode auszuwéahlen. Beim Speichern der Datenerfassungsmethode wird
die von Thnen ausgewahlte Methode zur quantitativen Analyse in die
Datenerfassungsmethode kopiert oder mit ihr verkniipft.

d Optional. Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Generate Report (Bericht
erzeugen) auf der Registerkarte ,Quant (Quant.)“. Wahlen Sie dann die zu
verwendende Template File (Vorlagendatei) aus. Wenn Sie den Bericht
drucken méchten, aktivieren Sie das Kontrollkidstchen Print to default
printer (Auf Standarddrucker drucken). Sie konnen auch das
Kontrollkdstchen Publish (Veroéffentlichen) aktivieren, um eine CSV-, TXT-
oder PDF-Datei zu erstellen.

Quant
Guant Automation
Quantitative Analysis Method
Select a method
@ Link %) Copy
Change to Method: C:\MassHunter\Data\MRM_to_DMRM\MRM_to_DMRM quartmethodnl [ |
View Method
Generate Report
Template Fie:  C\MassHurter\Report Templates'\Quant \en-US\Letter\ESTD\Parts Grapl .|
Print to default printer
Publish csv -

8 Richten Sie die Eigenschaften fir diese Methode ein.
a Klicken Sie auf die Registerkarte Properties (Eigenschaften).

b Klicken Sie auf die Schaltfliche D, um das Pre Run Script
(Vor-Analyse-Skript) auszuwéahlen.

¢ Klicken Sie auf die Schaltfliche |:|, um das Post Run Script
(Nach-Analyse-Skript) auszuwéahlen.

d Geben Sie die Description (Beschreibung) fiir diese Methode ein.
9 Speichern Sie die Methode.

a Klicken Sie auf Method > Save As (Methode > Speichern unter) bzw.
Method > Save (Methode > Speichern).

b Benennen Sie ggf. die Methode und klicken Sie auf OK.
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10 Richten Sie interaktive Proben ein und fiithren Sie sie aus:

Klicken Sie auf das Fenster Sample Run (Probenanalyse). Standardmafig
ist es mit den Fenstern Worklist (Arbeitsliste) und Method Editor
(Methodeneditor) als Registerkarte verfiigbar.

Geben Sie Sample Name (Probenname), Data File Name
(Datendateiname), Path (Pfad) und sonstige Werte ein.

Geben Sie Additional Information (Zuséitzliche Informationen) ein. Sie

konnen die Werte der Parameter in der Liste Additional Information
(Zusitzliche Informationen) dndern.

{ Sample Run
»
Sample
Name Sample
Injection Volume |25 Method
Comment

Data File

Auto Increment

WL

osition

No bjection

Additionial Information

Parameter Name. Parameter Value
Sample ID

Override DA Method

CiMassHunter\Methods'\PAH_Link

=@

Sample Type
Viethod Type
Balance Override o Override
Equilib Time (min) 0
»  RunType Standard Run

Sample

Acguisition Orly

Name

Path

[5ample0006d | View Data

Ci\MassHurter'Data [ )

&

Worklist | Method Editor Sample Run

28

Durch Auswahl von Both Acquisition and DA (Erfassung und DA)oder DA
Only (Nur DA) fiir Method Type (Methodentyp) konnen Sie eine
Datenanalysemethode in diesem Fenster ausfithren. Auf3erdem miissen Sie
Override DA method (DA-Methode iiberschreiben) einstellen, um
anzugeben, welche Datenerfassungsmethode die auszufithrende DA
(Datenanalyse)-Methode enthéalt. Dies miissen Sie immer tun.

Um die Analyse einer einzigen Probe zu starten, klicken Sie auf die
Schaltflache ,Run (Ausfiihren)“ (.l) im Fenster ,Sample Run
(Probenanalyse)“ oder die Schaltfliche ,Run (Ausfithren)“ ( ) in der
Hauptsymbolleiste.

Sie konnen die einzige Probe entweder in gesperrtem oder ungesperrtem
Modus ausfiihren. In gesperrtem Modus kann niemand die Methode oder
Probenparameter wahrend einer Analyse dndern. Sie konnen diese
Datendatei im Programm Data Acquisition auch nicht tiberschreiben. Die
Schaltflache ,Lock (Sperren)“ () in der Hauptsymbolleiste zeigt an, dass
der gesperrte Modus aktiviert ist.
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11 Einrichten und Ausfithren von Arbeitslisten
a Klicken Sie auf die Registerkarte Worklist (Arbeitsliste), um das Fenster
»Worklist (Arbeitsliste)“ anzuzeigen. Wenn das Fenster ,Worklist
(Arbeitsliste)“ nicht angezeigt wird, klicken Sie auf View > Worklist
(Ansicht > Arbeitsliste).

b Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf die obere linke Ecke der
Arbeitsliste.

i Workist

[ i > ] -

ample Position Data File Sample Type

Add Muttiple Samples...
Add Sample
Add Script...

Sarple

Copy Row(s)

Delete Rowfs)
Add Column(s)...
Show/Hide/Order Columns.
Text Size 3
Add Worklist...
Worklist Run Parameters...
Import Worklist...
Wrap

v Track Worklist Run

‘Worklist

lorklist | Method Editor | Sample Run |

¢ Klicken Sie auf Add Multiple Samples (Mehrere Proben hinzufiigen), Das
Dialogfeld Add Multiple Samples (Mehrere Proben hinzufiigen) wird
angezeigt.

d Geben Sie alle Daten auf der Registerkarte ,Sample Information
(Probendaten)“ ein.

e Klicken Sie auf die Registerkarte Sample Position (Probenposition), um
die Positionen der Probenflaschchen anzugeben (klicken Sie mit der
rechten Maustaste auf das Bild des automatischen Probengebers, um
sicherzustellen, dass der spezifische Probentellertyp konfiguriert wurde).

Agilent Serie 6400 Triple Quadrupole LC/MS Schnellstarthandbuch 29



Erste Schritte

30

Add Multiple Samples ==l
Sample Information | Sample Position
=
Select Well-plate or Viel Tray  Plate/Tray Type
Select Tray ] [-ssagitent” [=]
= Wiell-plate Tray " "
=|  Selection Origin Block Increment
Plate 2 @ Toplet € Topright @& Row major
= Vial Tray Y ALS € Column major
Tray A € Botomleft ¢ Botomright  (~ Serpentine
Tray B
=- CTCPAL
Plate 1 Number of samples Number of replicates
Plate 2 [e i
Well-platelTray.
1 2 3 4 5 5 7 8 2] 10 11 12
12200
2XCRY;
C
D
E
F
G
H
oK Cancel

f Geben Sie die Positionen an und klicken Sie auf die Schaltfliche OK.

g Um die Ausfiihrung der Arbeitsliste einzurichten, klicken Sie mit der

rechten Maustaste auf die obere linke Ecke, und klicken Sie auf Worklist

Run Parameters (Parameter zur Ausfiihrung der Arbeitsliste).
h Klicken Sie auf die Registerkarte Page 1 (Seite 1).
i Geben Sie die Pfade fiir die Methoden- und Datendateien ein.
j Klicken Sie auf die Registerkarte Page 2 (Seite 2).

k Uberpriifen Sie die Informationen und klicken Sie auf die Schaltfliche OK.

I  Um die Arbeitsliste zu starten, klicken Sie auf die Schaltfliche Run

Worklist (Arbeitsliste ausfithren) (([[3»)) in der Hauptsymbolleiste oder

auf die Schaltflache ,Run (Ausfiithren)“ (..) im Arbeitslistenfenster.

Sie konnen die Arbeitsliste in gesperrtem oder ungesperrtem Modus ausfiithren.
In gesperrtem Modus kann niemand die Methode oder Arbeitsliste wahrend der

Ausfithrung der Arbeitsliste d&ndern.
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Um eine Erfassungsmethode zu verwenden, deren DA-Methode nicht der in der
Arbeitsliste eingetragenen Methode entspricht, zeigen Sie die Spalte Override DA Method
(DA-Methode iiberschreiben) in der Arbeitsliste mithilfe des Dialogfelds
Show/Hide/0Order Columns (Spalten einblenden/ausblenden/sortieren) an. Geben Sie
in diese Spalte den Namen einer anderen Methode ein, die die DA-Parameter enthalt, die
Sie fir die Probe verwenden méchten. Der DA-Teil dieser Methode wird anstelle des
DA-Teils der aktuellen Methode verwendet.

Sie konnen den Namen dieser Methode auch in das Dialogfeld ,,Add Multiple Samples
(Mehrere Proben hinzufiigen)” eingeben.

Schritt 5. Ergebnisse mit dem Programm Qualitative Analysis priifen

Nutzen Sie das Programm Qualitative Analysis fiir diese und weitere Aufgaben:
Ergebnisse zur Entwicklung der Erfassungsmethode priifen
Geeignetste Prakursor- und Produktionen fiir MRM-Analysen aussuchen
Verbindungen finden
Verbindungen identifizieren
Molekulare Merkmale extrahieren

Lernen Sie anhand der Ubungen im Qualitative Analysis
FEinarbeitungshandbuch die Verwendung des Programms Qualitative Analysis.

Lernen Sie anhand von Ubung 1 im Einarbeitungshandbuch zu Data Acquisition
fiir Triple Quad die Verwendung des Programms Qualitative Analysis zur
Entwicklung von Erfassungsmethoden.

Nutzen Sie auch die Onlinehilfe zum Programm Qualitative Analysis, um zu
lernen, wie Sie mehr Vorginge zur Analyse Ihrer Daten durchfiihren kénnen.
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Schritt 6. Daten mit dem Programm Quantitative Analysis analysieren

Ein weiteres priméares Tool zur Analyse von Triple Quad LC/MS-Ergebnissen und
dem Erstellen von Berichten iiber diese Ergebnisse ist das Programm Quantitative

Analysis.
¢ Lernen Sie anhand der Ubungen im Quantitative Analysis
FEinarbeitungshandbuch die Quantifizierung der erfassten Datendateien:

Richten Sie einen Batch ein sowie eine Methode zum automatischen
Quantifizieren einer Gruppe von Proben
Priifen Sie Ergebnisse, indem Sie lernen, den ,Batch-at-a-Glance (Batch-auf
einen-Blick)“-Ergebnisbildschirm anzuzeigen und zu verwenden
Identifizieren und verwenden Sie AusreifRer, um die Methode zu d&ndern und
die Daten mithilfe einer besseren Kalibrierungskurvenanpassung oder
sonstiger geeigneterer Einstellungen neu zu quantifizieren

Nutzen Sie auch die Onlinehilfe zum Programm Quantitative Analysis, um zu
lernen, wie Sie mehr Vorginge zur Analyse Ihrer Daten durchfiihren kénnen.

32 Agilent Serie 6400 Triple Quadrupole LC/MS Schnellstarthandbuch



Erste Schritte
Schritt 6. Daten mit dem Programm Quantitative Analysis analysieren
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