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LCMS Troubleshooting Tips

Zmén citlivosti

Reseni

Vzorek

Ztrata Ucinnosti
kolony

Netésnosti v LC

Mobilni faze

Pokud se snizila plocha v&ech pikd, zkontrolujte,
zda pristroj nepotrebuje udrzbu - vycCistété

iontovy zdroj, pfipadné také iontovou optiku.
Zkontrolujte, jestli jsou nastavené spravné

akviziCni parametry.

Zkontrolujte pritomnost aduktt Na+, NH4+, K+.
Zvazte pouziti jiného laboratorniho nadobi pro
pripravu a skladovani mobilni faze. Pripravte novou
mobilni fazi

Zkuste zvysit koncetraci aditiv nebo pufra.

Zkontrolujte nastaveni vzdalenosti sprejovaci kapilary

od vstupu do vakua hmotnostniho spektrometru.

Ovérte plsobeni matricnich efektd.

Zvazte pouziti jiné chromatografické metody

a postupu pripravy vzorku.

Vymeénte sprejovaci kapilaru a desolvatacni linii.

Provedte ladé&ni hmotnostniho spektrometru.

Zkontrolujte, zda-li nedochéazi k degradaci vzorku.
Pripravte Cerstvy vzorek.

Zkontrolujte postup pripravy vzorku
a koncentraci standardd.

Do postupu pro pripravu vzorku zahrite
pridavek vnitfniho standardu.

Zvazte jiné redéni vzorku.
Zkontrolujte objem nastriku.

Zkontrolujte §itky pikd a jejich rozliseni. Nastriknéte
mix standardu pro testovani Ucinnosti kolony.

Vymérite analytickou kolonu.
Zkontrolujte tésnost spojd v celém systému.

Zkontrolujte koncentraci aditiv..

Pokud jste v predchozi analyze pouzili mobilni fazi
obsahujici latky snizujici GCinnost ionizace, vyCistéte
iontovy zdroj a provedte proplach LC systémul.

Nl'zk' tHak

P¥ic¢ina

Castecéna netésnost
v systému

Protok

Nespravna kolona

Prilis vysoka
teplota kolony

PFitomnost
vzduchové bubliny

Nefunkéni
»check valves”

Porucha senzoru
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Zkontrolujte vSechny spojeni a utdhnéte
netésna mista.

Zkontrolujte, zda je v metodé spravné nastaveny
pratok.

Zkontrolujte pfesnost zobrazovaného pritoku
pomoci kalibrovaného zarizeni nebo zmérte Cas,
za ktery proteCe systémem predem specifikovany
objem mobilni faze.

Vyménte opotrebovana nebo poskozena tésnéni.

Zkontrolujte, zda je v metodé nastavena spravna
teplota a rozpoustédla.

Pokud je v systému zabudovan ventil pro prepinani
mezi kolonami, zkontrolujte vybér spravné kolony.

Pouzijte spravnou kolonu s vyhovujicimi
rozméry a velikosti Castic.

Nastavte spravnou teplotu a zkontrolujte, jestli
nebyla kolona poskozena, pokud byl prekrocen
jeji teplotni limit.

Provedte proplach systému.

Proplachnéte LC systém isopropanolem
a zkontrolujte funkcnost systému
Dejte ,check valve® do ultrazvukové lazné.

Opravte nebo vyménte tlakovy senzor.

Nedostatecna Fesnost
hmoty (HRAM systémy)

P¥i¢ina Reseni

Rozladény MS - Provedte a zkontrolujte naladéni systému.

Kalibrace TOF
analyzatoru

Nespravna
kalibrace

Saturace
detektoru

PFicina

Rozladény MS

Provedte kalibraci TOF analyzatoru.

Zkontrolujte, zda jsou analyty v kalibracnim rozsahu
a pripadné upravte faktor redeni.

NaFedte vzorky nebo snizte objem néstfiku.

Zmén MS rozliseni

Reseni

- Provedte a zkontrolujte naladéni systému.

Nezadouci framentace

Pfi¢ina Reseni
§patné nastaveni - Zkontrolujte, zda je nastavena teplota iontového zdroje
iontového zdroje  vhodna pro stanovované analyty.

- Zkontrolujte, zda je ionizaCni napéti vhodné pro analyty.

Moc vysoka / - Zkontrolujte a optimalizujte nastaveni tlaku kolizniho
nizka kolizni plynu a kolizni energie.
energie

- Zajistéte spravné napéti na desolvatacni linii a iontové
optice (QArray).

lontové optika

Zakladni kroky

Nasleduijte tyto tri kroky, abyste zjistili pricinu problému.

Nejdrive zkontrolujte nejpravdépodobnéjsi priciny
a v dany cas vidy ménte pouze jeden parametr!

Zkontrolu'te zéklad:

Zdroj napdjeni a elekirické spojeni Tlak LC pumpy

Signdlova spojeni Udrzba iontového zdroje
Pfiprava vzorku Vakuové pumpa (hladina
oleje a pfipousténi plynu)

MS vakuum

Tlakové lédhev s argonem

(obsah a tlak)
Generdtor plyno (tHlak)

Analytické podminky
Pfiprava mobilni faze
Oplach jehly a tésnéni
Pratok mobilni faze /
bez vzduchovych bublin

Identiﬁku'te pricinu:

- Jasné definujte problém

- Zkontrolujte stard data a zdznamy Gdrzby pro identifikaci trendd
v datech nebo mozZnych indikétord problémd

Postupuijte po sekvenci logickych krokd, abyste mohli izolovat
mozné priciny

Vse dokumentu'te:

- Zapisujte si hodnoty jako napf. retenéni ¢as analytd a tlak systému
pfi poéteénim sloZeni mobilni fze. Tyto hodnoty mizZete poté pouzit
pro posouzeni.

- Zapisujte si véechny kroky hledani Feseni a vysledky; to védm mizZe
pomoci rychleji identifikovat a vyfesit pfipadné budouci problémy.
PokaZdé zanalyzujte zndmy vzorek a porovneijte s jiZ naméfenymi
daty abyste zaijistili konstantni vysledky pfistroje.

Stdle méate problémy s Vasim pfistrojem?2 Ozvéte se ndm na

cz@shimadzu.eu.com

A Lod &

Krizova kontaminace

P¥icina Reseni

§pafné nastaveni - Zkontrolujte oplachovy roztok a nastaveni oplachu jehly
oplachu jehly v metode.

Koncentrace
vzorku

Naredte vzorky nebo snizte objem néstfiku.

Provedte proplach kolony; vyméfite predkolonu,
nebo analytickou kolonu (pokud je nutné).

Kontaminace
kolony

Nepresny objem nastriku. Ovérte, zda nedochazi ke zménam
objemu nastriku pomoci testovaci smési standardd.

Problémy s
autosamplerem
Ovérte, zda je v sekvenci/metodé nastaven spravny objem
nastriku.
Nastavte komplexnégjsi oplachovy protokol jehly a nastrikové
smyCky pro minimalizaci krizové kontaminace.

Provedte proplach pumpy v autosampleru pro odstranénf
vzduchovych bublin.

LC gradient Prodluzte dobu eluce pomoci silného rozpoustédia

v pribéhu gradientu v zavislosti na rozmérech kolony.
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Spatné
nastaveni MS

Nedostateénd
nebo naopak
moc velka
retence analyti

Problémy
se vzorkem

Eluent je veden
do odpadu

Za n'l y
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Zkontrolujte, jestli jsou v metodé nastaveny spravné
podminky MS méreni pro analyzu vasich cilenych analytu.

Nastavte spravnou vzdalenost sprejovaci kapilary od
vstupu do vakua hmotnostniho spektrometru.
Zkontrolujte nastaveni spravné vysky sprejovaci kapilary.
Zkontrolujte, jestli dochazi ke sprejovani na vystupu

z kapilary.

Zkontrolujte nastaveni teploty iontového zdroje

a prutokd plynd.

Zkontrolujte spravné nastaveni tlaku kolizniho plynu

a jeho stabilitu.

Ovérte, Ze dochazi k eluci analytt v okné méreni.
Zkontrolujte pritomnost aduktt Na+, NH4+, K+.

Zvazte pouziti jiného laboratorniho nadobi pro pripravu
a skladovani mobilni faze. Pripravte novou mobilni fazi.
Zvazte pouziti jiné LC metody a postupu pripravy vzorku.
Koncentrace analytu je pod limited detekce.

Provedte ladéni hmotnostniho spektrometru.

Zkontrolujte, jestli je kapilara pro vyvod eluentu z LC
pripojena k MS.

Nedochézi k pritoku mobilni faze. Zkontrolujte, jestli nenf
otevren odvzdusnovaci ventil.

Provedte proplach celého systému véetné autosampleru,
pro odstranéni vzduchovych bublin.

Proplachnéte systém isopropanolem pro zajisténi
spravného fungovani ,check valves®.

Zkontrolujte, zda nejsou kapilary znicené nebo skripnuté.

Zkontrolujte, zda pouzivate mobilni fazi se spravnym
slozenim.

Zkontrolujte, zda pouzivate spravnou kolonu.

- Prodluzte Cas analyzy.

Pouzijte silngjsi rozpoustédio.
Zkontrolujte, zda je nastaven spravny pratok mobilni faze.

Pripravte Cerstvy vzorek.

Zkontrolujte nastaveny objem néstfiku v metodé/sekvenci.
Zkontrolujte, zda je vialka na spravné pozici v autosampleru.
Zamyslete se nad moznou adsorpci analytu.

Zkontrolujte, zda nejsou pritomny vzduchové bubliny
na dné vialky.

Zkontrolujte nastaveni prepinaciho ventilu (pokud
je soucasti systému).

Zmén retencnich ¢asu
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Prutok

Nedostateéna

ekvilibrace

Spatna regulace

teploty

Zména rozméru

kolony

Zména

staciondrni faze

Nespravna
mobilni faze

Netésnosti

Vzduchova

bublina v pumpé

Rozpoustédlo

Reseni
- Zkontrolujte, zda je v metodé spravné nastaveny prutok.

Proplachnéte kolonu mnozstvim mobilni faze, které
odpovidé alespon 10 kolonovym objemUm (postupujte
podle manualu vyrobce).

Prodluzte Cas ekvilibrace mezi jednotlivymi nastriky.

Zajistéte, aby teplota v kolonovém termostatu byla
sprévné nastavena.

Ujistéte se, Ze je pouZita spravna kolona véetné rozméerd.

Nepouzivejte kolonu s iontové parovymi Cinidly s jinymi
mobilnimi fazemi kvuli pamétovému efektu.

Hydrofobni kolaps stacionarni faze.

Zajistete, aby mobilni faze byla pripravena spravné
a v metodé byly zvoleny spravné cesty pro prichod
mobilni faze.

Pokud pouzivéate Cerpadlo k sméSovani mobilni faze,
ovérte, ze davkovani je presné.

Zkontrolujte, zda v systému nejsou uvolnéné spoje.

Odstrante vzduchové bubliny z pumpy pomoci
odvzdusnovaciho ventilu.

Nevhodné rozpoustédlo pro Fedéni vzorkl pro pouZitou

pro Fedéni vzorku chromatografickou kolonu.

Oplach jehly

Nevhodné

Rozpoustédlo pro oplach jehly se dostalo na kolonu.

Pro overeni provedte proplach LC systému isopropanolem.

Vysoky tlak

Pricina

PFilis vysoky prutok
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- Snizte prutok.

- Provedte zpé&tny proplach kolony (pokud

Ucpand kolona

je povolen) nebo vyménte kolonu.

Pouzijte spravnou mobilni fazi; promyjte

Nekompatibilni mobilni
faze (vysrazeny nebo
nemisitelny pufr)

Spatné zvolena kolona

a reekvilibrujte kolonu.

Pouzijte spravnou kolonu s vyhovujicimi

rozmeéry a velikosti Castic.

Odstrante zébranu (kontrola jehly, nastrikové
smycky, sestavy ventill a vystupu HPV).

Ucpany injektor

Ucpand predkolona

Vymeénte nebo odstrante predkolonu.

Vyménte nebo odstrante in-line filtr.

Ucpany kolonovy
in-line filtr

Nastavte spravnou teplotu.

P¥ilis nizka teplota
kolony

Porucha senzoru

Opravte nebo vyménte tlakovy senzor.

Ucpany in-line
filtr pumpy

Vymente in-line filtr.

Vyménte ucpané kapilary podle potreby.

Ucpané kapilary




