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1. INJECTION EN MODE INFUSION

Etape permettant de déterminer les ions majoritaires produits lors d’une ionisation en mode positif ou négatif d’un
échantillon correctement préparé.

1.1. Préparation de I'’échantillon a analyser

- Les extraits injectés doivent étre limpides et sans aucune matiere en suspension —centrifugation 10 min a
10 000 g puis filtration au 0,22 um. (si nécessaire)

- Les extraits doivent étre hydrosolubles. Il est interdit d’injecter des échantillons gras, protéinés ou saturé en
sucres.

- Les extraits doivent étre clairs ou trés peu colorés pour ne pas souiller la chambre d’ionisation du
spectrometre de masse. Le cas échéant diluer les échantillons au maximum en eau milliQ si possible.

A défaut d’eau milliQ ultrapure (résistivité de 10 a 18,2 M£2.cm soit conductivité entre 0,1 et 0,055 uS/cm), utiliser
une eau pure de résistivité comprise entre 1 et 10 M£.cm (o entre 1,0 et 0,1 uS/cm), l'utilisation d’eau pour batterie
de voiture peut étre une alternative de dépannage mais ne saurait étre une solution sur le long terme sous peine de
détérioration irréversible la colonne.

- Pour conserver le détecteur ESI en bon état, les concentrations d’échantillons doivent étre inférieures a 5
mg/L (5 ppm). Le cas échéant diluer les échantillons au maximum en eau milliQ si possible.

1.2. Mise en place de la seringue sur le spectromeétre de masse

Se référer a la procédure « Procédure de démarrage et fermeture du spectrométre de masse SQ 300 FLEXAR Perkin
Elmer » pour démarrer la masse et I'ordinateur.

1. Rincer la seringue 2 fois au méthanol.
2. Aspirer 500 uL de I’échantillon a analyser.

3. Positionner 'embout sur la seringue et laisser dépasser le tuyau de 1-2 mm.
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4. Visser ’'embout du tuyau relié a la probe avec la seringue. Pour cela, bloquer le c6té probe et tourner le coté
seringue.

5. Positionner la seringue sur la masse en placant son extrémité en verre dans la fente et la bloquer a I'aide de
la patte de fixation.

Fente de positionnement
de la seringue

Bouton de blocage
du plateau
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1.3. Paramétrages du logiciel SQ 300 MS

1. Ouvrir le logiciel en cliquant sur I'icone « SQ 300 MS Driver ».

Cliquer sur File — Open Tune

3. Cliquer sur le tune le plus récent réalisé en NeglK (si mode négatif) ou en Pos1K (si mode positif). Pour
I’exemple choisi, le tune sélectionné est le dernier réalisé en mode positif le 01 oct 2014.

N

New Tune... pos_10k_01_Apr_2014_11h4im
New Method... pos_10k_01_Oct_2014_10h29m
—— - pos_10k_0S_Apr_2012_09h09m
pos_10k_06_Sep_2013_10hSém
pos_10k_06_Sep_2013_12h10m
Open Tune. ., pos_10k_06_Sep_2013_16h37m
Nepao Lo, .. pos_10k_10_apr_2012_07h4Sm
pos_10k_10_Apr_2012_08h13m
Print Setup... pos_10k_11_Apr_2013_15h04m
pos_10k_30_May_2012_13h30m
1 TP JPI_20150928-Yanillin-JPI_CAL test_1_1_2015-09-28-12-38-18
DOS pr m
2 C:\ABData\Data\Snapshot os 1k 01 Oct 2014 10hiom
3 Test 01 Octobre 2014 2015-09-29 11H39M355 S_A)
= 06 A L
4 TP JPI1_20150928-Yanillin-JPI_CAL 1ppm_1_1_2015-09-28-12-52-05 pos:lk_l:ls_ em01 3 10h19m
S tests_20150928-test IPI_Ethylvaniline-2_1_1_2015-09-28-03-38-38 pos_1k_06_Sep_2013_10hdém
6 014878b6-aa4d-477e-929e-2ec5d1680750 gz:_:t-gg-ggg-ggg-ig:ggﬂ
7 194b6778-58200-4a50-9216-2899548f a0cF pos 1K 06 a5 2013 16h05mM

8 TP JPI_20150928-Vanilin-JPI_CAL Ethyl vanilin 10ppm_1_1_2015-09-28-02-44-32

I_ OK ] [ Cancel

Exit

Une fois ouvert, la fenétre suivante apparait :

50 ‘ = J=]X]
Fle Edt View Instrument Apply Collect Tune Window Help
DEd & 1€ 4> ) RE S 2N
E 01 MOt 70149 D11 omed e
Created for: ESI e
Scan 1
B Calibration 0.00 —
gl CabrationPorts [ RREIE R P e RO RETEERR | | | |- Scafl 1
) CAPEX and Skimmer ==f=
Capillsy Exk (Vols) Calbrated sivit
Skimmer (Vols) Calibrated
& Channeltron Detector and PCDAU
High Energy Dynode (Voks) 10000
Detector Gain (Volts) -2545
Signal Threshold (mv) 2
© DwellandDelay Times
Puise Counting Time (us) 100 -
© Global Variables M
F < oy 2 . . .
Lown) Intensité du signal détecté
High ) n
s«d Fenétre A
lon Pol o A
L=l Paramétres de réglage
4 Je la masse
Capila 1.0 0.5 0.0 0.5 1.0 I
£ — — = = e = = i
Diying Gas Temp. ('C) 300 =1
Diying Gas Flow Rate (L/m) 8 X
Nebuizer Gas Pressure (PS1) £
Left Sample Vial On True 70724, 0,610 Mass
Right Sample Vial On False 1004
B a0 E
QORF Ampitude Volts P-P) Calbrated E
Q0 Offset (Volts) Calbrated 075
QOExt Lens 1 (Voks) Caltrated o
Q0 Exit Lens 2 (Volts) Calibrated 0504
B a1 3
01 Resolution Caibrated 025+ N
Q1 Coarse Resolution 0.27333339339933364 L
Q1 Offset Volage (Vots) Calbraled 000+ M
Q1 lon Guide (Volts) Calibrated F 7 s
01 Pl oty Hams : Masses détectées
B Scan 0251
Scans Per Spectrum 1 F
B Syringe Pump -0.50+
Syiinge Make. Hanmiton - Microliter Series Gastight F
Syinge Model Tml E
Syiinge Diameter (mm) 461 -0.75+
Syinge Flow Rate (l/min ) 0 F
100+
Calibration Points A T ——-—| |
Points used to calibrate il el alesi akeas el LS e i i
o — — B
For Help, press F1 ESI Connected ‘Standby
AL SO0 yamares | O35 2o
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4. Procéder aux réglages dans la fenétre A

Created for: ESI

E Calibration
E CAPEX and Skimmer

Pulse counting Time (us) :
- 100 en mode Scan
- 300 000 en mode SIM

Acquisition mode : choisir le mode voulu
Scan ou SIM

Low m/z : plus petite masse a détecter

(5 Da minimum)

High m/z : plus grande masse a détecter
(3000 Da maximum)

Samples per mass : laisser a 10

lon polarity : choisir le mode d’ionisation
voulu Positive ou Negative

Drying gas Temp (°C) : Régler a 300
Drying gas Flow Rate (L/m) :

- 8sidébit<0,2 mL/min

- 125si0,2 <débit<0,5 mL/min

Capillary Exit [Volts) Calibrated
Skimmer [Volts) Calibrated
El Channeltron Detector and PCDAU
High Energy Dynode [Volts) -10000
Detector Gain (Volts) -2545
Signal Threshold (mV) 2
E} Dwell and Delay Times
Pulse Counting Time [ps) 100
=
Acquisition Function Scan
Low m/z 100.000
High m/z 500.000
Samples per mass 10.0
lon Polarity Positive
Etomrsoaree
Cylinder Lens [Volts) -4000
Endplate [Volts) -5000
Capillary Entrance [Volts) -6000
Ladolate Temparative Ehak
Drying Gas Temp. (°C) 300 \
Drying Gas Flow Rate (L/m) g
Nebulizer Las Pressure [P51) gl
Left Sample Vial On True
Right Sample Vial On False
E Qo
00 RF Amplitude [Volts P-P) Calibrated
Q0 Offset [Volts) Calibrated
Q0 Exit Lens 1 [Volts) Calibrated
Q0 Exit Lens 2 [Volts) Calibrated
= Q1
31 Resolution Calibrated
31 Coarse Resolution 0.27333333333333364
01 Offset Voltage [Volts) Calibrated
01 lon Guide [Volts) Calibrated
21 Pole Polarity Normal
El Scan
Scans Per Spectrum 1
=} Syringe Pump
Syringe Make Hamilton - Microliter §eries Gastight
Syringe Model 500 pl
Syringe Diameter (mm) 3.26
i 1q

Syringe Flow Rate [pl/mn )
Flow rate of syringe pump

Syringe Make : Choisir le modele de Ia
seringue utilisée, ici, une Hamilton —
Microliters Series Gastight

Syringe Model : Choisir le volume de la
seringue utilisée, 500 uL ici

Syringe Diameter (mm): vérifier que la
valeur est bien 3.26

Syringe Flow Rate (uL/min) : entrer une
valeur comprise entre 5 et 50 plL/min,
généralement 10 en mode infusion
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1.4. Lancer l'infusion

1. Le gaz desséchant mets un peu de temps avant d’arriver a 300°C, il faut donc d’abord laisser le Syringe Flow
Rate a 0 puis envoyer les informations de paramétrage a la masse en cliquant sur Apply — Tune.

S U T

Nt Tune Window Help

BR8N

I Drying Gas Temperature:
APCI Heater
Corona Current:

Instrument Cperation Lamps
Yacuum State: Power: (o]
Diverter Yalve State: Yacuum: O

Ready: O
Pressure

Analyzer Yacuum: 1.10e-00S mBar

3. Lorsque la température atteint 300°C, régler le débit a la valeur souhaitée (entre 5 et 50 pL) et cliquer sur
Apply — Tune. Le pousse seringue se met en fonction, son voyant vert doit s’allumer.

2008 S Ohi o

Tune Window Help

LB & 7R

Created for: ESI
B Calibration |
[#| Calibration Points (,118.01,2315.14021216691),(,322.05,6403.849037 297
& CAPEX and Skimmer |

Capillary Exit [Volts) Calibrated 1

Le cas échéant, appuyer directement sur le bouton poussoir.

4. Commencer |'enregistrement des ions détectés en appuyant sur I'icone Start Collecting

SIS0 300 MSDrj

File Ed

it Vie: ument  Apply Collect Tun

Created for: ESI

B Calibration
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Une fois lancé, I'enregistrement commence, la fenétre B montre |'intensité du signal détecté et la fenétre C montre
les ions détectés.

|50, S es1.01 Octobre 204201 5-09,30 0BHEIM095 5q \ / HE8
Fle Edt View Instrument Apply Colect Tune Window Help
Ded M «r Be &S TR
[ EEx 0 \ / =8
Createdfor: ESI \ TIC /
= Scan 1
L ERcoion, .. 3 \ 1058190000.00 y 4 —
o} e it % Scan 1
B CAPEX and Skimmer r { -
Capillsy Ext (Vols) Calbrated g SIM 1
Skimmer (Vols) Calbrated F
&1 Channeltron Detector and PCDAU E
High Energy Dynode (Voks) ~10000
Detector Gain (Volts) -2545 b
Signal Thieshold (mV) 2 8 i
B DwellandDelay Times 8
Y
Puise Counting Time (us) 100 &
B GlobalVariables £
Acquistion Funclion Scan H
Lowm/z 100000 S Nv
Highm/z 500000
Samples per mass 100 W
lon Polarity Positive
B lonSource
Cyinder Lens [Vols) 4000 ¥ o0
Endpiste (Vots) 5000 ‘....:....;....;...I.;....;....‘..
Capillary Entrance (Voks) 6000 0.00 0.25 050 075 .00 1.25 150
Endplate Temperature High Time In Minutes
Dying Gas Temp. (C) a00 -
Diying Gas Flow Rate (L/m) 8 M} x|
Nebuizer Gas Pressure (PSI) £
Left Sample Vial On True Ma
Right Sample Vial On Fakse - RETIEgAes
8 a0 50000000 £
QORF Ampitude (Volts P-P) Calbrated E caned
Q0 Offset (Valts) Calbrated 45000000-F
QOExt Lens 1 (Voks) Caltvated E
QOExt Lens 2 (Voks) Calbrated 40000000F
2al F
035000000+
Q1 Resolution Calibrated 2 E
g: CousaFscien 027393399399999964 830000000
‘oltage (Volts) Calibrated X E
01 lon Guide (Voks) Calibrated S 55000000-F
Q1 Pole Polaiity Notmal ) E
B Scan < 3
Scans Per Spectrum 1 820000000 E
B Syringe Pump 15000000-F
Syinge Make Hamiton - Microliter Series Gastight E
Syinge Model 50041 3
Syiinge Diameter (mm) 326 gutuney E
 Syinge Flow Rate (p/mn) ] 5000000+
SyingeFlom ot s TRPTCPRREING) IDETINE 11 0 T R R P SR S B FOR |
flowBis ol ange cime 100 150 200 250 300 3s0 400 450 500
mfz. =
£ _ — — — — ]
For Help, press F1 ESI Connected Acquire

FrenTe ) e D93 -

Si le signal est trop fort ou trop faible, régler la direction du spray a I'aide de la molette de réglage. Pour une
infusion, on regle généralement le spray a 7-8 mm vers la droite.
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Voici un exemple de résultat obtenu en faisant varier la position de la probe

Bon réglage

Probe mal positionnée

D M 14 4

a Snapshot

1078720000.00.

A=)
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Activer la fenétre B en cliquant dessus et sélectionner a I'aide de la souris une zone du signal recu pendant une
période stable du signal d’environ 1 minute puis sélectionner Average Spectra

,st,,ﬁ 7 l(“uh,'»-Jwﬁh\._mpﬂwnM\UM " WJ N MW\M \

Run.

MV*M\MH\‘I\:,H ==

o
Charge State Deconvuior
50. -

§ 35.00M-§
Zoom X-axis g 3°~°°"'§
Zoom Y-axis ) ) 25.00MF
Zoom X-Y-axis g 2o.oon—§
15,00M-§
10.00M-§
Display Statistics soont
: i E Lo b ol c b

0.00M-——

T T T
150 200 250 300

Une nouvelle fenétre C apparait, avec beaucoup moins de bruit de fond que la précédente, les ions principaux et
secondaires sont repérables a ce stade.
Pour obtenir des informations sur les pics détectés, cliquer sur Evaluation — Peak Detect...

’J’J WS, JJJIJJ =ik 'pmﬂ

fit View Evaluatmn Instrument  Collect Window F

sH ' é
Baseline... ]
o . Noise...
I3 Threshold
71.9
Smooth...
L;L;T-’-"ﬂﬂ'- tect...

Overlap Peak De:

Run...
45.
Save Spectra to Library...
Run Library Search...

40

Une fenétre apparait, vous pouvez a ce niveau décider de restreindre les masses a scanner en choisissant Partial

Spectrum et en indiquant les limites a

cliqguant sur OK

l:::‘.!»; SPECITNT S eakdietect: \’2

Search method
ull Spectrum
tial Spectrum

art (mjz): End (mjz): 250 ’

Selection Criteria

S{N greater than:
[C] abs. Ampl. greater than threshold
[CJRel. Ampl. greater than (% of max peak):
[[] abs. Area greater than:

[CIRel. Area greater than (% of max peak):
[C]FwHM greater than (m/2):

[C]FWHM less than (mfz):

[“Ino. Highest Peaks:

Max Valley (% above baseline): 25

J mfz Assignment

(O Peak Top
() Centroid of the Top (% peak ampl): 25
| Display Feature Search
Display Results Sequential V]
[ N\

(Y (o )

prendre en compte, 160 et 250 dans notre exemple. Valider vos réglages en

Rédigé par : M. MICHNICK
Date : 22/10/2015

Vérifié par : M. IDOUMBIN
Date : 26/10/2015

Approuvé par : M. LAMAUVE
Date : 10/11/2015




ge Saint-Paul IV
adémie La Réunion

PROCEDURE D'UTILISATION

Pr Bioch Ma 035

Utilisation de la chaine LC-UV-MS
Chromera / Flexar SQ 300 MS
Perkin Elmer

Version : 1

Date d'émission : 12/11/2015

Page 11 sur 25

Une nouvelle fenétre montrant les informations de chaque pic détecté s’affiche.

MRSy

325.036, 4807910.335 Mass
GEN (4.86968 - 6.29251)
50.00M-E
45.00M-F£
40.00M£
35.00M£
2 30.00MF
® os0omE
n E
§ 20.00ME
© 15.00M-£
10.00M-£ R
5.00ME 19093 208 e lh/
0 OG“ E 1 l 1 1 1 1 1 1 1 1 ‘/l ‘/ 1 *{ e Laa | 1 1 il 1 1 . 1 1 1 1 L 1 1 1 1 1 1
Dot 1 T T I T T T
100 150 200 250 300 350 400 4%
mjz
Cntrd mfz Max Ampl mjz Charge Mono Mass  |Average Mass | Width (mj2) Res. Power Noise SiN Max Abs Ampl  |Max Rel Ampl Area Rel Cntrd Ampl  |Abs Cnti
1 169.9657 169.9097 0 0.0000 0.0000 0.5810 292.53 30865.80 762.61 24069859.82 46.66 9384963.36 45.71 23%
2 1709877 1709401 ol o000 o000 oswes|  siizs|  sizede 7965  osimsanes|  4.94|  seswads] 87| =
3 171.9857 171.9667 0 0.0000 0.0000 0.5095 337.51 31590.53 4.54 170287.18 0.33 43899.91 0.32 1
4 174.9521 174.9044 0 0.0000 10,0000 0.5353 326.81 32641.39 6.32 233019.41 0.45 77697.08 0.44 H
S 178.9271 178.9072 0 0.0000 0.0000 0.5339 335.09 34090.85 5.56 215520.57 0.41 68889.20 0.41 2
6 | iotoers|  1oaeon4 o] o000 oo000|  o6t2l 31645 sa0s5.28 1795 ee0216.00(  1.25| zed0si72| 124 €
7 198.0276 197.9691 0 0.0000 0.0000 0.6153 321.82 32211.27 10.19 365249.90 0.70 142920.90 0.69 3
8 198.9424 198,9055 0 0.0000 0.0000 0.5930 335.43 31675.91 5.36 204246.49 0.39 65415.66 | 0.39 2
9 208.9423 208.9521 0 0.0000 0.0000 0.6074 343.94 27452.53 4.82 159329.93 0.30 55419.34 | 0.30 1
10 212,9382 212.8947 0 0.0000 0.0000 0.6404 332.50 27452.53 11.81 353398.47 0.68 140317.58 | 0.67 3

Trés souvent, le nombre de pics est bien trop élevé et il est nécessaire de régler le seuil de base afin de ne pas traiter
les pics trop petits. Pour cela, cliquer sur Evaluation — Threshold... puis entrer un seuil adéquat, ici 10 000 000 pour
éliminer tous les pics inférieurs a ce seuil.

SubtactThe fld

APEXa  PeakDetect...

apillary Ey  Overlap Peak Deconvolution... alibre

kimmer [ Charge State Deconvolution...

‘hannel —

lighEner|  Save...

ietector ( Run...

:ir;alllT'h" Save Spectra to Library... -
f M Run Library Search...

Appliquer les réglages en cliquant sur Evaluation — Substract Threshold

File Edt View | Evaluation Instrument Collect Window Help

D d 2 & 2N
o Baseline...
@ Subtract Baseline j 1]

l 100 E
alibrated 90

Capil®
Skimmer [

Charge State Deconvolution...

& Channel
HighEner|  Save.
Tic
5 ls;g"arh‘ Save Spectra to Library...
s f” Run Library Search...
Pulse | 171,158, 51341613.939 Mass
El Global GEN (4.86968 - 6.29251)
Acauisill  50,00MH
Low m,
High m; 45,00M+
Sampl 40.00M+
35.00M4
lon Polil? 30, oo
Slonsolf 25004 Seuil de coupure choisi
Endplaf |5 20.00
Capilar; 15.00M+ /
Endolsfl  10.00M
Diying I!L/ :
5 5.00M+ S
0 Y. ST vy, R AT e
ebuliz T T T T T
Left Sa 100 150 200 250 300 9
Right S mfz
0 J[ Mn]z IMaxAmplmlz I Charge [MonoMass IAvevageMass IW!‘dth(m/z) IRes.Power ] Noise. SiN IMaxAbsAmpI
gnmr][: _ 169.9657|  169.9097 o] 0.0000 | 0.0000 | 0.5810 | 292.53| 3086580 762.61| 24069659.82
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Relever les informations qui vous intéressent, notamment les rapports m/z des principaux ions détectés ou bien

enregistrer vos résultats avec Evaluation — Save....

Une fois terminé, arréter la collecte des informations en cliquant sur Stop Collecting

o Y ANN MC Drivinr  Fane AL 04 1A
5013005 Driver.- [ipos k.00

—

@ File Edit View Instrument Apply Col
e @ { » )l

Created for: ESI

E Calibration

Arréter l'infusion en réglant le débit a 0 uL/min puis cliquer sur Apply — Tune

cle 201453 0hIBmHl|

Tune Window Help

2SS TN

501300 M5 Drjver-[posalkon1ug
Apply Coll

[ File Edt View Instrume

Created for: ESI

B Calibration
E CAPEX and Skimmer
Capillary Exit [Volts)
Skimmer (Volts)
E Channeltron Detector and PCDAU
High Energy Dynode (Volts)
Detector Gain [Volts)
Signal Threshold (mV)
E Dwell and Delay Times

Pulse Counting Time (ps)
E GlobalVariables

Acquisition Function

Low m/z

High m/z

Samples per mass

lon Polarity

& lonSource
Cylinder Lens (Volts)
Endplate [Volts)
Capillary Entrance [Volts)
Endplate Temperature
Diying Gas Temp. ('C)
Drying Gas Flow Rate (L/m)
Nebulizer Gas Pressure (PSI)
Left Sample Vial On
Right Sample Vial On

E Qo
Q0 RF Amplitude (Volts P-P)
Q0 Offset (Volts)
Q0 Exit Lens 1 (Volts)
00 Exit Lens 2 [Volts)

2 a1

Q1 Resolution
Q1 Coarse Resolution
O1 Offset Voltage (Volts)
31 lon Guide (Volts)
31 Pole Polarity
E Scan
Scans Per Spectrum
B Syringe Pump
Syringe Make
Syringe Model
Syringe Diameter (mm)

Calibrated
Calibrated

-10000
-2545
2

100

Scan
100.000
500.000
10.0

Positive

-4000
-5000
-6000
High
300

8

80
True
False

Calibrated
Calibrated
Calibrated
Calibrated

Calibrated
0.27939999333993364
Calibrated

Calibrated

Normal

1

Hamilton - Microliter Series Gastight
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6. Une fois I'infusion terminée, rincer 2-3 fois la seringue avec du méthanol puis refaire une infusion avec du
méthanol en remettant le débit a 10 pL/min puis Apply — Tune. Laisser infuser au moins 200 uL de facon a
bien rincer la probe.

7. Arréter le rincage en remettant le débit a 0 uL/min puis Apply — Tune. Régler le spectrométre de masse en
Standby avant d’aller dans le logiciel Chromera en cliquant sur Instrument — Standby

‘ Collect  Help
| |;"'1 Standby M| & B

Yent
Divert Yalve »

Status
Diagnostics

Vérifier que I'appareil est bien en Standby en regardant I'information affichée dans le coin inférieur droit

ESI Connected{  Ready ) > = Connected {_ Standby )
5 = o s  —
PEPO B 25T PENO R 5w an

8. Fermer la fenétre SANS ENREGISTRER les changements effectués dans le tune.

\id ) Save changes to pos_1k_01_Oct_2014_10h19m?

SinelE0uad)

~

e (e

N\

9. Déconnecter la seringue de la probe, la rincer avec du méthanol et la remettre pleine de méthanol en place
sur la masse.

10. Si vous voulez réaliser une LC/MS, relier la probe a ’'HPLC en utilisant les mémes régles de serrage vues au
1.2.4.

Rédigé par : M. MICHNICK Vérifié par : M. IDOUMBIN Approuvé par : M. LAMAUVE
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2. CREATION D’UNE METHODE DANS CHROMERA EN MODE LC-UV-MS
La procédure décrite ci-dessous se veut volontairement succincte, elle ne traite donc pas de I'utilisation d’'une gamme
étalon, de I'optimisation d’une méthode, du retraitement par lot ni de la création d’un format de rapport. Pour de
plus amples informations a ces sujets, se référer a la documentation officielle « Chromera User’s guide.pdf »

1. Ouvrir le logiciel Chromera LC-UV-MS en cliquant sur I'icone du bureau. Une fenétre s’ouvre vous indiquant
que le logiciel se connecte aux différents appareils

‘5’ DeviceGonnechions: E‘Ei
Device Connected? Tries
+8 MS O connecting ... o]
L Uy O connecting ... 0
-8 Pormpe O connecting ... 0
. . , N .
Une fois les appareils connectés, la fenétre devient
i Device Conpections, a’
Device Connected? Tries
MS Disconnect 1
uy Disconnect 1
Pompe Disconnect 1

Si une connexion a échouée (case non cochée), éteindre I'appareil qui n’a pas réussi a se connecter, attendre 30
secondes puis le rallumer et essayer de le connecter a nouveau en appuyant sur Connect.

2. Sitout est OK, la fenétre suivante apparait :

- Chromerz L CUVAHs (hdministrator) L [51x]
Fle Vew Teds Oslsy Meb

HRIOBHAISAISI-B-DIBLIE s o

| EJLC_UV_Ms

AbsorbanceData: 0: : 0

frumons | Propetes

Lsumo - Chvomra -LC U4 M.,

A : Mode de controle :

Manual control — permet de contréler directement les instruments
- Single Run — lancer une injection unique
- Sequence — lancer une série d’injection
B : Choix des graphes affichés dans la fenétre D
C : Mode d'utilisation du logiciel :
- Run time — choisir le mode de contrdle souhaité
- Method — créer/éditer une méthode
- Sequence — créer/éditer une série d’injection

Rédigé par : M. MICHNICK Vérifié par : M. IDOUMBIN
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- Post Run — analyser les données

- Reprocess — recalculer le chromatogramme
- Reports — choisir les données a afficher dans le rapport d’analyse

D : Graphe en temps réel

E : Parameétres de réglage du mode de controle sélectionné dans la fenétre A
F : Panneau de contréle permettant de démarrer la pompe, allumer/éteindre la lampe UV...
G : Panneau des états de I'appareil en temps réel

2.1. Connecter la masse

- Cliquer sur RunTi

— Manual Control

= Control

O Sequen

‘= Plots

(® Manual Cont
O Single Run

® Plot1

+ Reference Plots

“Absorbance (mAU)

+ Manual Control Devices

Manual Contro

-~
B2
Monitor Baseline Method Method Name
L Start J|( Browse for method... J None
MS: Vent MS
MS: Standby
MS: Dperate Method name
| Apply | Browse for method. ..
UV: UV Settings ‘Wavelength (nm) Sampling Rate (pts/y
Apply )| 250 5 Sl
Pump Settings Flow (mL/min) zA0 %8B ()
Apply | 100 | 50 | 50
Purge Pump Flow (mL/min) ~ 100%A() 100%B()
(= Apply | tow | [ B

- Cliguer sur Browse for method — ESI Operate method — Open — Apply

?]x]

belecrUperatemetiiod|

Look in:

5

£

My Recent
Documents

Desktop

My Documents

9

My Computer

File name:

ESI Operate Method

My Network  Files of type: method files (*.sqm)

o2

~
® [~ )
Monitor Baseline Method Method Name
I( Start )| Browse for method... || None
MS: Vent MS
I[ Apply )
MS: Standby
[ Apply |
' MS: Operate Method name Browse
[ Apply Y )| C:\Documents an | Browse for metho ||
R UV Sel Wavelength [nm)  Sampling Rate (pts/s)
[ Apply )| 250 l 5 L._JJ
Pump Settings Flow (mL/mmin) Z5() %B ()
[ Apply ] 1o | 50 | %0 |
Purge Pump Flow (mL/min) =~ 100%A() 100%B ()
[ Apply | 1000 | [ O |
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- Vérifier dans le panneau des états (G) que le MS Detector State affiche bien Operate
- La température de la masse doit absolument étre a 300°C lors d’une injection en mode LC-MS, ne

connecter le tuyau provenant de la colonne a la masse qu’a cette condition.

2.2. Créer une méthode pour la masse

1. Cliquer sur Method puis cliquer sur File — Create/Edit MS Method. Le logiciel SQ 300 MS Driver s’ouvre.

,61 Chromerasl GEUIVEMSHAdmmsirator])
| File | View Tools Display Actions Help
b (odficasdls

12
|

New Method
| I Cteate‘Edit MS Method|Tune

W opdCreate/Edit MS Method/Tune |

15098

Save Method
Save Method As...

Method Name
20150929-test SP4

Fytract Mathad From Raclre

(53) Run Time
5 )| Method

] seavence
2. Dans SQ 300 MS Driver, clidﬁer sur New method — ESI

By sy T 7 T YT
SWSUIMS Ve Acauisibionmetiiod COM]|

=i e quisitiu =g

3

Filg iew Instrument Apply Collect Tume Window Help 0 = a8 @emaleiasantas o Gl
Sourcel Oapcl ObualESI
Open Method. .. Time Periodsr 1
Close
Save Chrl+s
Save As... [ OK, ] [ Cancel ]

- Renseigner le champ Description en indiquant le nom de votre méthode puis enregistrer votre méthode

avec File — Save method. Donner un nom explicite, une astuce pour se
commencer le nom de la méthode par la date en utilisant le format YYMMJJ.

repérer rapidement est de

-1}
=
File Wiew Tools Display Actions Help
& | Ly e e | S S @ pAEEa 260 M BBE A sk (T 8 sk R TR B RS
S
Method
=i ProceduelC : [ = W 7 N2
=2 Instrumer
&2 Ms = @@ Method: 1.00m -
m] uv = @ Time Period 1: 1.00m Description: Sumio - Procedure LC-UY-MS
-t Pomp @ scan (+): 5.00,3000.00,29.95s
= {EAl Channels 5 Diverter Valve daalaiii il i il
= I uv
U
=45 MS
1 PEF
3 PEF
SEVEACHIEI LD IMET o) E
=1 Calibratior 15-10-06 - Procedure Sumio|
= uv 02-04-14 Screening ion 290 (A
03-04-14 Methode SIM 290 Norcocaine JPI-SB > |
150929 - Procedure LC-MS - Sumio Tristan
150930-methode screening
20150928-Infusion vanilline SM
20150928-Vanillin-JPT
201509-dosage vaniline
4hydroxybenzaldehyde
cafeine_scan =
cafeine_scan_and_sim
Full Scan Aplamedom —
MF_test_neg_scan i
MF_test_neg_SIM
MF_test_pos_scan
MF_test_pos_SIM
quanti_cafein =
Rincage source MeOH_JPI =
sd_cafei e ]
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3. Cliguer sur le point vert et régler la durée totale d’analyse qui devra étre la méme que celle indiquée dans
Chromera. Dans notre exemple, le Time Period 1 est réglé a 10 minutes.

LSQIS00 WS Drverl Acqisitionmethod GOM]|
File Edit View Instrument Apply Collect Tune Window Help

EH RNEIK « > )| DR & 2N
=
A % 3 7w
9er000.00,29.955 Duratlo Timebase ' Min Q
3 Diverter Valve
[V]save

4. Appeler les bons réglages en fonction du mode d’ionisation choisi. Pour cela :

- Sélectionner Scan (+) en cliquant sur le point bleu

= @@ Method: 10.00m

=] Time Period 1: 10.00m
@ scan (+): 5.00,3000.00,29.955

) Diverter Valve

- Appeler le bon tune par Edit - Import — Pos1K et sélectionner le dernier tune réalisé.

50 'J'J'JouJJ/-‘J -”JU)/) ,J

pos_10k_01_aApr_2014_11h41m =
' File | Edit Yiew Instrument Apply pos_10k_01_Oct_2014_10h29m
pos_10k_0S_Apr_2012_0%h09m
¥ || E % pos_10k_06_Sep_2013_10hS6m
pos_10k_06_Sep_2013_12h10m
=q Cut Ctri+x pos_10k_06_Sep_2013_16h37m
T w  Copy Ctri+C pos_10k_10_Apr_2012_07h4Sm
~  Paste Chrl+Y pos_10k_10_Apr_2012_08h13m
; pos_10k_11_apr_2013_15h04m
Insert N pos_10k_30_May_2012_13h30m
Y Delete pos_1k
R hos_1k_06_Apr 2012_16hS1m B1
Sort pos_lk_06_Sep_2013_10h19m
pos_1k_06_Sep_2013_10h46m
Autotune Update pos_1k_06_Sep_2013_12h00m
_ pos_1k_06_Sep_2013_15h27m —
|| pos 1k 06 Sep 2013 16h0Sm v
xport...
Tune Compare... [ 2L N ] [ Cancel ]
Rédigé par : M. MICHNICK Vérifié par : M. IDOUMBIN Approuvé par : M. LAMAUVE
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5. Effectuer les réglages selon vos besoins. Dans I'exemple ci-dessous, I'acquisition se fait en mode SIM (car
pics connus lors d’une infusion) pour une m/z de 226, avec une ionisation en mode positif.

= @ Method: 10.00m
=@ Time Period 1: 10.00m
@ sin (+): 226.00,300.00ms
5 Diverter Valve

Created for: ESI

Signal Threshold (mV)
E Dwell and Delay Times

Pulse Counting Time [ps)
B GlobalYariables
Acquisition Function

Samples per mass
Sim with Span
lon Polarity

B lonSource
Cylinder Lens (Volts)
Endplate [Volts)
Capillary Entrance (Volts)
Endplate Temperature
Drying Gas Temp. (*C)
Diying Gas Flow Rate (L/m)
Nebulizer Gas Pressure (PSI1)
Left Sample Vial On
Right Sample Vial On

= Qo
Q0 RF Amplitude (Volts P-P)
Q0 Offset [Volts)
Q0 Exit Lens 1 [Volts)
Q0 Exit Lens 2 [Volts)

= a1

31 Resolution
Q1 Coarse Resolution
01 Offset Voltage (Volts)
Q1 lon Guide (Volts)
31 Pole Polarity

B Scan

B Syringe Pump
Syringe Make
Syringe Model
Syringe Diameter (mm)
Syringe Flow Rate [ pl/min )

Lowm/z

Pulse Counting Time (pus) :

0
- 300 000 en mode SIM
T - 100 en mode Scan
Sim Acquisition Function : Mode SIM ou Scan
W 226.000
L%gpan Low m/z : 226 pour notre exemple en mode SIM
Positive
= lon Polarity : Mode positif dans notre exemple
5000
fjm Ne pas modifier les autres parametres
300
12
80
Tl Drying Gas Temp. (°C) : doit étre a 300°C
False
Single=500.00 Drying Gas Flow Rate (L/mL) :
g::g::ggg - 12 si débit entre 0,2 et 0,5 mL/min
Single=-0.00 - 8sidébit<0,2 mL/min
Single=0.00 Nebulizer Gas Pressure (PSI) : doit étre a 80
0
Single=-1.00
Single=-12.60
Reversed

Harvard - Stainless Steel
8cc

95

0

Minimum: 5.000  Maximum: 3000.000  Step: 0.050
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6. Créer autant de points de réglages que de masses a détecter. Pour cela, faire des copies du point de réglage
déja défini. Cliquer le point bleu a copier puis sur Edit - Copy. Cliquer ensuite sur le point vert et sur Edit —
Paste.

= . Method: 10.00m = Metbod: 10,000

= . Time Period 1: 10.00m

o NRTT-w-r-y

Sim (+): 226.00,300.00ms l

5 Diverter Valve 3 Diverter Valve
IS QB00MS DT ver Aca st IS0 S00MS i ver AcauisiHomM
File | Edit View Instrument Apply C File Edit View Instrument Apply ¢
D@ b D@ |
Cut Ctri+% I
> A= CtrC =@ cop Ctr+C
= Paste Clrl+v gl Past: Ctrh+y "
ps s
3 Insert Insert 5
3 Delete
Down
Sort Sort
Autotune Update Autotune Update
Import... Import...
Export... Export...
Tune Compare...

7. Apres avoir réglé les masses des différents ions a détecter (2 dans notre exemple), enregistrer votre
méthode en cliquant sur File — Save

S UL WS Versal Bea s DTN
@ 7 File Edt View Instrument Apply C
D ™ ( ) ¥ By [ New Tune...
= New Method...

= . Method: 10.00m

o n Open Data...
Sim (+): 170.00,300,58ms Open Tune...
Sim (+): 226.00,300.58ms Open Method...

Save

Une fois sauvegardé, fermer le logiciel SQ 300 MS Driver et retourner dans le logiciel Chromera

2.3. Créer une méthode LC-UV-MS

- Cligquer sur File > New Method
- Donner un nom a votre méthode, indiquer le groupe auquel appartient le type d’analyse et donner une
description claire de la méthode (Type de colonne, Types d’éluants...).

a " > e B o v g <
== Chromera - E IVAMS (Admymstraio
File bl Tockoo Displaedctiogs
l‘ 4 New Method I
[- reate/Edit Mo Merhod(Thine '
New Method
i J)  Open Method... .

fig SaveMethod

st Save Method As...

Extract Method from Results...

& Print Preview Method. ..
& Print Method...

& Exit

Rédigé par : M. MICHNICK Vérifié par : M. IDOUMBIN Approuvé par : M. LAMAUVE
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1. Indiquer a Chromera la méthode pour la masse a utiliser en cliquant sur MS — Browse for Method...
|- Chromera.- LC_UVLMS, (Administrator)
File View Tools Display Actions Help
LGS S$e ) @En 0ufuedlEs-3-HNKs
p— Cl'Procedure LC-MS
e 5_1, Instruments
forc Device InUse Description MS Metk e nd Time
E v IMS l IDescriplion l Kmlﬂ.ﬂ
wa Pompe
=] @ Channels
=10 w
- Cliguer sur la méthode que vous venez de sauvegarder dans SQ 300 MS Driver.
Lookin: | £ AcqMethod g o2 em
[F102-04-14 Screening ion 290 [EDRincage source MeOH_P1
L;b [ 0a.04.14 patbode < oo nococaine otk [F)sd_cafeine_scan_and_sim
My Recent f[ (27 4hydroxybenzaldehyde [EDvaniin_smM_1
Documents
[*] 201509-docage vanilin
@ (24 20150928-Infusion vaniline SM Type: 5Q 300 MS Driver Method Document
Desktop | L120150928-Vanilin- 1 Date Modified: 9/30/2015 9:58 AM
[E)cafeine_scan Size: 3.38 kB
E']cafe'ne_scan_md_sim
gFull Scan Aplamedom
MF_test_neg_scan
% Decimecs @W_test_ne:_sm
@MF_tesl_pos_scan
(w] [EAMF_test_pos_sim
@Quanti_cafein
My Computer |
g = >
" File name: 150929 - Procedure LCMS - Sumio Tristan 44
My Network  Files of type: method files (*.sqm) h‘]
2.

puis procéder au réglage de la longueur d’onde voulue.

- [Chromera - .G LIV, MS (Administ

)

Régler le détecteur UV. Sélectionner UV dans Instruments, développer la fenétre en cliquant sur le sigle (+)

File  View Tools Display Actions

&L s ) e

Help
£

108 NSl 43-3- LN F

Il Procedure LC-MS

© §i2) Procedure LC-MS
= 29 |nstruments

pm

Channels

I v
U1

=4 MS

= @

= Ka Peaks
=M
1

3 PER(0.0:10.0)PSIM(170.0),0.0,
1 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0).0.0,

Device Channel Name Sampling Rate (pts/s)  End Time (min)
o [ T ISQ T
Elapsed Time (min) weevemngth (hm)  Autozero
g|00 254
* =]
Description TE1 TE2 TE Time (min)
! g g
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3. Régler la pompe. Cliquer sur Pompe dans Instruments, développer la fenétre en cliquant sur le sigle (+) et
procéder aux réglages souhaités (gradient/isocratique, temps, % des éluants A et B...)

[

File View Tools Display Actions Help
HlLEE S e odfuesdlEd-3-H2Ks
I}l LC_UV_MS : Procedure LC-MS

Procedure LC-MS
nstruments
= Device InUse Transition| Total time (min) Run Time Reconciliation Advanced...
uv = [Hpmoe | [Gradient  [3[35 [ O |
_ o Step Step Type ST T Tow (mL/min) 24 8 Curve
S OV y|o Equi 2[os 0.450 %50 50
V1 -
‘e as 1 Run @ 60 0.450 B0 650 10 Q
" 3PER(D.0:10.0PSIM170.0,00, 2 Rim & i a0 1900 10 V]
1 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0),0.0, 3 Run B0 0.450 00 1000 10 [~]
2 hﬁfﬁ; 7 Run DI 0450 %0 50 0 <
Wi 5 Run P [EE| 550 50 10 [~
o Ms * & ~
3PER(0.0:10.0/PSIM(170.0,0.0, e = L
1 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0),0.0, Step Type = TE  TE Time (min)
214 Calbration * sl &
=M w

Si le temps total de I’ensemble des étapes est différent du temps indiqué dans la méthode pour la masse, un message
d’erreur s’affiche vous proposant de ramener le temps d’analyse dans la méthode pour la masse égale au temps total
indiqué. Cliquer sur No et contréler vos temps.

RunymeReconeliation |

The pump run time is less than the data acquisition end time for the following device: The detector MS end time is 10.0.Do you want the end time of the above to be reduced to be the same as the pump run time
<9.5>?

4. Lorsque tous les parametres sont bien réglés, enregistrer votre méthode avec Save Method

%1 Chromera i GEIVEMS: (;':dm]ui.:!’i‘:z!bli:}k
File | ¥iew Tools Display Actions Help

Ll § o Mo thod | 108 QiEdS-3-HNiKF
CreatefEdit MS Method{Tune p UV M o) d 1 CLMS
Iiﬁ Save Method I
- : i Device InUse  Transition Total time (min) Run Time Reconciliation Advanced...
‘ Extract Method from Results... i | Pompe | IG’“”" Lm' 100 —I I 4] |
3 - Step Step Type Step Time (min)  Flow (mL/min) Zb %B Curve
i & e 0 Equi los 0450 %0 50
| S Eee et [ Fun FIED 0450 B0 850 10 B
|& ext 2 Run P& 0450 0 1000 0 B
1 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0,0.0, 3 Run o 0.450 00 100.0 10 [¥]
= Ja Peak
.—:I,nﬁaut/ 3 Run P 0.450 %0 50 10 B
w1 NE Run P& MU 50 10 B
=@ Ms * 3 7
3PER(D.0:10.0/PSIM(170.0)0.0, ¢ — 2
1 PER(0.0:10.0/PSIM(226.0)0.0, Step Type TE TE Time (min)
=1} Calibration * v
- g | Gl &l
v
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2.4. Lancer une analyse

Afin de mettre les appareils en conditions d’équilibre avant de lancer une analyse, aller dans 'onglet Run Time et
choisir Manual Control.

Dans la fenétre Control Panel

- Cliguer sur UV : Turn Lamp On afin d’allumer la lampe du détecteur (Au cas ou la lampe n’était pas
encore allumée) (cadre bleu)

Dans la fenétre Manual Control

- Mettre la longueur d’onde utilisée dans votre méthode au niveau de UV : UV Settings et cliquer sur
Apply (cadre vert)

- Mettre le débit de la pompe de votre méthode ainsi que les pourcentages initiaux de votre gradient %A
et %B et ensuite cliquer sur Apply. Attention bien vérifier que le SQ300 soit en mode Operate et que la
source soit chauffée a 300°C sinon ne pas connecter la sortie de la colonne vers le spectrometre de
masse pendant le temps d’équilibre. (cadre violet)

Dans la fenétre Status Panel,
- vérifier que vos parametres ont bien été pris en compte avant de lancer les analyses :

MS Operate : Ready

MS : MS detector State : Operate

MS : Drying Gas Temperature : 300°C

UV :Wavelength : Longueur d’onde souhaitée de votre méthode
Pump Flow : Débit souhaité dans votre méthode

Pump Status : Running

A % : % souhaité dans votre méthode

B % : pourcentage souhaité dans votre méthode.

Aprés 10min d’équilibration de vos différents équipements, vous pouvez lancer votre analyse en sélectionnant Single
Run — Open Method ...

= “E]aﬁi; == Ghromerae LR VEMS A M stratory) 5:‘.3, Ehromeras il EIVEMSIAGmmstrat
: s M File View Tools Display Actions Help I Fie | View Tools Display Actions
P HS o | 3L S S S F @ Qi[9 Newmethod {0
2 PER(0.0:10.0)NSIM(136.0) L) =1, - 5

3PER(D.0:10.0)NSIM(151.0)
1 PER(0.0:10.0)NSIM(165.0)

Open Method. .. ] >
('J; Save et Open Method

f . . )jlw [I

=14,/ Calibration = ‘
8,1 INTYY Sooboltode |&  Print Preview Method. ..
@ Run Time é iglRu : 07 :@ Print Method. ..
u Method e i iﬂ Exit
ﬁaﬂ Sequence
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- Choisir la méthode que vous avez créez et cliquez sur Open.

.+ Data Selector, - Single Method
3 ol = @ |m |
Open || Organize ~ Actions ~

= Method Group : tests (9 items)

Created DatefTime LastEdited Date/Timew Author Editor

| Procedure LC-MS 9/30/2015 10:08:16 A.. 9/30/2015 10:08:52 AM Admini Admini
— 912912015 2:31:02 PM  9/29/2015 3:31:30 PM Administrator Administra
O 20150928-test JPI 9/28/2015 3:17:13 PM  9/28/2015 4:03:44 PM Administrator Administra
O Full Scan ESI+ 100-500 Aplamedom 4172015 5:33:37 PM  4/1j2015 5:38:07 PM Administrator Administra

- Une fois ouverte, la méthode est affichée et apparait dans la fenétre de gauche.

- Avant d’activer la méthode, il faut renseigner les différents champs (n° échantillon...), pour cela, cliquer
sur la fiole bleue et entrer les informations

- Cliquer sur Apply pour lancer la méthode aux instruments de la chaine HPLC.

AbsorbanceData: 0: : 0

= Control Mode

() Manual Control B

® Single Run 0 3}

() Sequence 0 7f
06 ‘ u U

053

= Plots o e

4

® Plot1 n

Absorbance (mAU)
=)
N

0.1
# Reference Plots 0.0
0.1
\ 023
03]
043
VIIIYw<N1N\ T U Dol -1 Vodad TV Vedss) 00 5 el 0= U daadad 11
40.0 405 410 41 2.0 425 43 35 440
=] - MS L B 7T|me (min)
3 PER(0.0:10.0)PSIM(170.0) X 4 . Py
1 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0) -
=‘lgﬂf]et§/ 10 BN ety |
uv1 Name Description Group Sample Tray Type
)@ MS - -
3 PER(0.0:10.0)PSIM(170.0) =) I IProcedwe 01 I IEcrilwepvocedur | iﬁlw&?osition Tra @I
1 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0) s A
e S ampl ample
=] Q_ Calibration ks Do 1S Amounts Details
= wv .
w1 @l e IlEchanlilonC | TEciwe proceaur [ T 1
@ i Decision Point Type Decision Mode Input Name Target Type File Type Output Target
- 1 el = =
o l ¥ V] 0 & & 0

- Une fois lancée, L'ordinateur fait les tests de connexion avec tous les appareils. Lorsque le checklist est
terminé, le message « Waiting for manual injection » en bas a droite vous prévient que I'appareil est
pres et attend I'injection.

B eadygood ire ol CAIVANS) = [B]X]| 5 (%]
Curent Device Situation: Current Device Situation:
Device Ready for Acquire Status Ignore This Device Device Ready for Acquire Status Ignore This Device
MS I i Equil il MS i | Equil i
uv Ready uv Ready
Pompe O Equilibrating Pompe ] Ready

‘You may choose to ignore a device(s) or wait.

ALL DEVICES ARE NOW READY!

[] Do not show this dialog again for this sequence.

[[] Do not show this dialog again for this sequence.

Note: Closing this dialog will use your choices.

Note: Closing this dialog will use your choices.
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- Injecter au moins 40 pL d’échantillon pour une boucle de 20 uL. Attention a ne pas injecter la bulle qui
est presque toujours présente pres du piston. Basculer la vanne d’injection en position Inject.

- Laisser la vanne dans cette position pendant le temps d’analyse puis rebasculer en position Load en fin
d’analyse.

Pendant I'analyse, on observe en temps réel tous les graphes sélectionnés dans la fenétre Plot

r;;; Ehromeras Lj.'_UV/JI'J ’,Ldmlui.'!f'-.:!ul,'
File View Tools Display Actions Help
LS S @O SNl 93 -3-1 NS T L e Scde Mchats
E I LC_UV_MS : Procedure LC-MS

[ Ruin Time Procedure LC-MS : 3 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0),0.0,CAL,300000 : 1
1 PER(0.0:10.0)PSIM(170.0), 3

90

80

707
3PER(D.OT0.0/PSIMI226.0)

® [ Pump Pressure (psi) 204
10
0=
+ Reference Plots
-10
= Method r
= 3 Procedure LCMS 20~ ==

"
=2 lrsuunenls

= Plot1
= [7] Absorbance (mAU)
FWV U1
= [¥] Intensity (Keps)

4 0 1 2 3 4 5 6 % 8
uw Time (min)
_ oa Pompe e —— ¢
= A Channels ethod ot A e
PEion 16 ®IEH]
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2.5.

Afficher les résultats de I’analyse.

Cliquez sur Post Run dans I'onglet des méthodes puis File — Open data

Select Batch Name BatchGroup  BatchDesciipton  Created v Batch Type
= Procedure LC-MS tests Ecriture procedure  9/30/2015 11:19:59 AM Acquired
Analyst Sample Type isiti “ Sample Descripti Method N
I [ Injecion2 I Administrator  Sample. 93012015 11:1959AM  Ecriture procedure O LC_WV_Ms Procedure
Select Batch Name BatchGroup  BatchDescripton  Created v Batch Type
@ O Procedure LC-MS tests Ecriture procedure  9/30/2015 10:58:03 AM Acquired
& 0O Procedure 01 tests Ecriture procedure  9/30/2015 10:24:20 AM Acquired
e O 20150929-test SP4 tests Dosagevanilline  9/20/2015 3:18:40 PM Acquired
e 0O 20150829testvaniline tests /2012015 3:18:34 PM Acquired
& O 20150929-test vanilline tests Dosage TP 972912015 2:41:25 PM Acquired
e O 20150928-test JPI tests /2812015 3:52:37 PM Acquired
e 0O 20150928-test JPI tests 12812015 3:38:38 PM Acquired
& 0O 20150928-test JPI tests 972812015 3:23:59 PM Acquired
@ O Full Scan ESI+ 100-500 Aplamedom tests 41112015 5:34:34 PM Acquired
& 0 Dosage caf etalon tests 60172012 3:30:05 PM Administrator 60172012 4:50:2.. Acquired
[m] Dosage caf etalon tests 6172012 3:23:53 PM Acquired
e 0O 2012_06_01 tests etalonnage_cafeine 6/1/20121240:56 PM  Administrator 6172012 12:53... Acquired
® O 2012_06_01 tests etalonnage_cafeine 6/1/201212:2240PM  Administrator 60172012 12:52... Acquired
e 0O quanti_cafein tests Gomme d etalonna.. 6/1/2012 11:26:51 AM Acquired
@ [0 a-hydroybenzaldehyde tests 5/3112012 6:05:15 PM Acquired
@ [  vanilin_sim_jpi tests 5/3112012 3:43:44 PM Acquired
® [ vaniin_sim_jpi tests 5/3112012 3:15:08 PM Acquired
e O sdcaf tests 53112012 11:4323AM  Administrator 5/31/201212:3.. Acquired
s 0O sdcaf tests 5/3112012 11:40:43 AM Acquired
e 0O sdeaf tests 5/31/2012 11:24:34 AM Acquired
& O sdeaf tests 5/31/2012 11:02:41 AM Acquired
Injeciion UV 1 Pump Pressure2 1 PER(0.0:10.0)PSIM(170.0).0.0,CAL.300000 3 PER(0.0:10.0)PSIM(226.0),0.0,CAL. 300000
| L L
0 5 0 5 0 5 0 5

Cliquer sur les données qui vous intéressent et cliquer sur Open, les résultats s’affichent. Le tableau des
pics peut étre imprimé ou exporté vers Excel.

File  View Tools Disvl-v‘ A:m'“'b
b ok | S | @[] | O 2 s s B B2 SV S | TR e | Ca o d L b o | e Scele ANCharts

Il 'Batch: Procedure LC-MS

Injection2 : UV 1: 1
= General Views 60
Stacked Plots =
Matrix
Overlay B0z
= 3
40| s
= Data ]
= [Z)5= Procedure LCMS 305
2 20-
10
[FJA3 1PER(0.0:10.0)PSIM .
A4 3PER(0.010.0PSIM E
o]
-10
20
5 Vo o 7 ) o om0 7 5 S A ) B e 7 17 ) 5 o ol Tt P Lt o [ 1= (3 i P )
i 2 3 4 6 7 5 10
x.296.v:-10.32 Time (min)
| Channel Ret. Time Component Name Area Height Final Amount  Final Amount Urits 4
» [0 1.992 421552 531,36
3 O — [>] uv1 5691 4071313 7186.44
—— e v 6576 38431.37 674509 |
(53) Run Time (Al 6781 35725.42 7386.69
~ [l 7126 505,06 503.45
82 rethod [l 7.281 11341603 | 2440461
7] seauence (Al 7949 5982255 10540 49
(Al 8133 189713.79 | 3023238
/] Post Run V1 6287 10666052 | 20653.68
= (Al 5485 7485 22 134811
s LT [l 8716 372057 56612
(] (YAl 8846 6735866 16262.38
/] reports
(Al 5475 5430.50 84,91 g
o == b
" || Resuts
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