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USO Y MANEJO DEL CROMATOGRAFO LiQUIDO P-DCF-ECE-TOX-07
VANQUISH CON DETECTOR DE MASAS POR TRAMPA DE
IONES (LC/MS LTQ XL)

1 Objetivo

El objetivo de este procedimiento es brindar una guia para el uso rutinario y manejo general del
cromatografo liquido Vanquish con detector de masas por trampa de iones LC/MS LTQ XL (LC/MS-
1).

2 Alcance

Este procedimiento es exclusivo para el equipo de Cromatografia Liquida acoplado a trampa de
iones de Thermo Scientific.

El equipo consta de la bomba cuaternaria Vanquish con desgasificador incorporado, el
automuestreador Vanquish con control de temperatura en la bandeja, un“horno para columnas
Vanquish, el detector de masas por trampa de iones LTQ XL y el software Xcalibur, todo de la
marca Thermo Scientific.

El procedimiento incluye el uso rutinario del equipo: preparacion del equipo para el analisis
(filtracion de solventes, purga de lineas, purga de columnha)y ‘calibracion en rango normal de
masas con mezcla de calibracién por infusidn, tuning=general del equipo, programacion de
métodos de captura de datos, métodos de procesamiente’de datos, programacion de secuencias
y analisis general de datos.

Incluye los aspectos de mantenimiento basicos Gue-pueden ser realizados por el personal que
utiliza rutinariamente el equipo. Cualquier otra labor de mantenimiento debe ser realizada por el
encargado del equipo de la Seccion de Toxieologia o por el servicio técnico encargado del equipo,
representante de Thermo Scientific.

Es necesario el entendimiento basico del idioma inglés escrito en las secciones donde se necesita
revisar los manuales del equipo.

Cualquier cambio en la configuracién del equipo debe acompafiarse de una revision de este
procedimiento para asegurarse,que todavia es aplicable.

3 Referencias

3.1 Manuales HPLC Vanquish/MS LTQ- XL, Thermo Scientific, 2011-2019, Cédigo M-EXT-ECE-
TOX-111: VANQUISH PUMPS FLEX _ CORE-OPERATING MANUAL. 4820.4405-EN Revisién 4.0
Diciembre 2019.

3.2 Manuales HPLC Vanquish/MS LTQ- XL, Thermo Scientific, 2011-2019, Cdédigo M-EXT-ECE-
TOX-111: VANQUISH SPLIT SAMPLERS-OPERATING MANUAL. 4828.5001-EN Revisién4.0,
Diciembre 2019.

3.3 Manuales HPLC Vanquish/MS LTQ- XL, Thermo Scientific, 2011-2019, Cédigo M-EXT-ECE-
TOX-111: VANQUISH TCC OPERATING MANUAL. 4827.3201-EN Revision 3.0 e Diciembre
2019.

3.4 Manuales HPLC Vanquish/MS LTQ- XL, Thermo Scientific, 2011-2019, Cdédigo M-EXT-ECE-
TOX-111: LTQ Series Getting Started Guide, 97055-97073 Revision A July 2009. (version
digital).

3.5 Manuales HPLC Vanquish/MS LTQ- XL, Thermo Scientific, 2011-2019, Cédigo M-EXT-ECE-
TOX-111: LTQ Series Hardware Manual; 97055-97072 Revision A April 2009 (version digital).
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VANQUISH CON DETECTOR DE MASAS POR TRAMPA DE
IONES (LC/MS LTQ XL)

4 Equipos y Materiales

Beakers de vidrio de 50 mL, 250 mL, 600 mL, (para mantenimiento, lavado de piezas).
Bitacora de control de uso de equipo del LC/MS LTQ XL

Bolsas plasticas cierre hermético tipo Ziploc o similar, nuevas.

Bomba de vacio 0-30 inHg.

Botella plastica de 4L para desechos del equipo.

Botellas de vidrio de 1 litro (reservorio de agua tipo I “D”, acetonitrilo u otro disolvente para la
fase movil “C”, metanol u otro disolvente de limpieza “A”, buffer “B”, \diSolucién de lavado de
jeringa y disolucién de lavado de sellos).

Camara de bioseguridad clase II B2.
Capilla de extraccion de gases.

Consumibles varios del equipo LC/MS LTQ XL (prefiltrosy sellos, capilares, tuberia PEEK, entre
otros).

Filtros de membrana de nylon o PTFE para jeringa‘de % 0 13 mm con didmetro de poro de 0,22
MM nuevos.

Formulario “Lista de chequeo para uso de equipo instrumental (LC/MS-1)"
Gabacha de laboratorio.

Garrafa plastica de 2 galones para desechos de la interfase.

Guantes desechables de latex o nitriloylibres de polvo (manejo de solventes).
Horno para Cristaleria, 20-2402C (+'10°C).

Insertos de vidrio con soperte, de plastico para viales Agilent de 2 mL, parte No. 5181-1270 o
similares desechables.

Jeringa de vidrio con.@mbolo con punta de teflén de 500 uL para LC.

LC/MS LTQ XL (LC/MS-1): Cromatdgrafo liquido Thermo Scientific, con bomba Vanquish
Quaternary Pump F S/N 8311205 con desgasificador por vacio en linea, Automuestreador
Vanquish Split Sampler FT, S/N 8310823, compartimiento con temperatura controlada para la
columna Vanquish Column Compartment H S/N 6502823, detector de masas por trampa de iones
LTQ XL S/N 21465. Controlado por una computadora capaz de correr los programas “LTQ Tune
Plus” versién 2.6 y “Xcalibur” versién 2.1 o superior.

Lentes de seguridad.
Medidor de temperatura 0-50° C.

Membranas de filtracion de nylon 47 mm con 0,22 uym de didmetro para equipo de filtracion de
solventes, nuevas.

Pafiuelos para tareas delicadas libres de pelusa Kimwipes o similares.
Refrigeradora con control de la temperatura de >0° C a 10° C.
Sistema de filtracion de fase movil para membranas de 47 mm.
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Tapas metalicas de 18 mm certificadas para viales Head Space de 20 mL con septum de teflon,
Agilent 5188-2759 o similar, nuevas.

Viales de vidrio de 1,8 mL 12 x 32 mm Thermo Scientific A4954-010 o viales de 2 mL de boca
ancha para inyectores automaticos Agilent Technologies nuevos.

Viales de vidrio para Head Space de 20 mL para tapa rosca, Restek 22794 o similar, nuevos.

5 Reactivos y Materiales de Referencia
Acetona calidad p.a. r o calidad LC/MS.
Acetonitrilo calidad HPLC o LC/MS.

Acido acético calidad HPLC o LC/MS.

Acido férmico calidad HPLC o LC/MS.

Agua desionizada.

Agua tipo I (Milli Q) con resistividad minima de 18 Q/cm e.agua calidad LC/MS. En el caso de
calidad LC/MS debe pasarse el agua directamente a upabotella limpia y pre enjuagada.

Cilindro de Helio UAP.

Disolucion de calibracién del LTQ XL para range,normal de masas Pierce LTQ ESI Positive Ion
Calibration Solution, Thermo Scientific 88322 ‘o similar.

Disolucién de lavado de jeringa (Ver Anexo0,2).
Disolucidén de lavado de sellos (Ver Anexo)2).

Etanol al 95 % calidad industrial.

Isopropanol calidad HPLC o LGAMS.

Jabén para lavar cristaleria=Aleonox alcalino o similar.
Liquido detector de fugas\Swagelock Snoop, o similar.

Metanol calidad HPKC 0%€/MS. En el caso de calidad LC/MS solo debe filtrarse el que esta en uso,
pero el nuevo debe\pasarse directamente a la botella sin filtrar.

6 Condiciones Ambientales

No. Condicion ambiental Valor Valor Otras caracteristicas
minimo maximo

1 Filtracion de la fase movil No es No es critico Capilla de extraccion de gases
critico para| para el o Camara de bioseguridad
el proceso | proceso Clase II B-2, limpiada con

etanol al 95% vy el area de
trabajo forrada con papel.
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Analisis LC/MS 15 °C 27 °C La temperatura solo debe ser
monitoreada si hay un fallo en
el sistema de aire

acondicionado en el cuarto
donde se encuentra el equipo.

7 Procedimiento

7.1 Preparacion inicial

7.1.1

7.1.2

7.1.3

Los pasos descritos en el apartado 7 son para la utilizacién del equipo con la interfase API
con la sonda de ESI.

Coléquese gabacha y guantes. Ademas, coldquese lentes de Seguridad cuando vaya a
manipular disolventes.

Si va a utilizar el cromatografo liquido y se encuentra ‘apagado, primero apague la
computadora, encienda el médulo de la bomba, €l médulo del automuestreador y el
compartimento de la columna. Espere para que elsistema se inicialice y luego encienda la
computadora.

Nota 1 Si solo va a utilizar el detector de masas (calibracion, tuning con analitos, pruebas por
infusidon) no es necesario que encienda el cromatégrafo liquido (bomba y automuestreador).

7.1.4

7.1.5

7.1.6

7.1.7

7.1.8

7.1.9

Ubique la bitacora de control de uso de equipo del LC/MS LTQ XL y llene con la fecha,
usuario, hora de inicio, método y sistemas utilizados.

Revise la informacion del usoganterior del equipo para ver labores pendientes o si se
presentd algun problema. Revise gue la temperatura del termdmetro ubicado en el cuarto
donde se encuentra el equipe.gsté entre 15y 27 °C.

Abra el formulario “Lista.de chequeo para uso de equipo instrumental (LC/MS-1)" (.pdf
rellenable) y vaya complétandolo.

Revise la presion_del cilindro de Helio que se encuentra fijado a la pared del laboratorio,
la presion principal debe ser mayor a 400 p.s.i. y que la presién del regulador que esta
detras del detecter de masas tenga una presion de salida de 40 = 5 p.s.i. Si es diferente
proceda a ajustarla moviendo la valvula en el sentido de las agujas del reloj para aumentar
la presién y al contrario para disminuirla.

Revise el generador de nitrégeno que se encuentra a la izquierda del cilindro de Helio, la
luz indicadora “Service” debe estar apagada y la presion de salida en 100 £ 20 p.s.i. Si al
momento de la revisién el equipo esta operando, espere a que el ciclo termine y se pause
adecuadamente.

Revise que el nivel del aceite de las bombas de vacio de piso se encuentren entre la marca
de minimo y maximo, si no es asi reportelo a la Lider Técnica o al encargado del equipo.

7.1.10Si la presién de helio y de nitrégeno son las esperadas indiquelo en la bitacora del equipo.

7.1.11 Sume y anote en la bitacora de control de uso de equipo del LC/MS LTQ XL las inyecciones

que se han realizado antes del Ultimo cambio de prefiltro, si el acumulado es muy cercano
a 300 o mayor, cambie el prefiltro como se indica en 7.10.1.

7.1.12 Revise que la columna que estd instalada corresponda con la metodologia que va a

utilizar, si es necesario cambie de columna como se indica en 7.10.4.
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7.1.13 Inicie el programa "LTQ Tune” mediante el acceso directo que se encuentra en el escritorio
de la computadora que controla el equipo. Se abre una pantalla con un mend como la
siguiente.

e e

File View Control ScanMode Display Setup Diagnostics Help

n U@ e
2] = TN [

Figura 1 Menu del LTQ tune.

7.1.14 Ubique en la parte derecha de esta pantalla @S parametros del equipo. Observe los
parametros de vacio del “Ion Gauge” y del “Convectron”, el nivel de vacio debe estar entre
0,6-1,5 x 10-5 Torr y 0,7-1,5 Torr respectivamente. Si el vacio no es el esperado
comuniquelo al Lider Técnico.

7.1.15 Revise la bitdcora de control de usg™dekequipo para ver si es necesario realizar la purga
(ballast) de las bombas de vacio de ‘pisg, esta purga debe realizarse al menos cada 8 dias.
Para realizar la purga gire copntra, de las manecillas del reloj la valvula (Ver Anexo 4),
espere aproximadamente 15\minutos y gire al favor de las manecillas del reloj hasta el
final y devuélvase un octavo=de vuelta. Indique lo realizado en la bitdcora de control de
uso de equipo, en la columnavde observaciones.

7.1.16 Presione en el simbole para encender el detector de masas.

7.1.17 Revise la verificacién y/o calibracion del equipo seleccionando el simbolo. El La
verificacion de todos los parametros excepto “Positive Ion Mode-Electron Multiplier Gain”
y “Negative/Ion*=Mode-Electron Multiplier Gain” debe realizarse semanalmente y debe
calibrarse los_parametros que no pasen la verificacion como se indica en 7.3. Ademas,
independientemente de si pasan o no la verificacion todos los parametros deben calibrarse
una vez al mes.

7.2 Verificacion de la calibracion

7.2.1 Cambie la configuracion del equipo siguiendo el procedimiento del manual: “LTQ Series
Getting Started Guide” (3.4): “Setting Up the Syringe Pump for Tuning and Calibration”
en la pagina 55. Este proceso se realiza en modo ESI.

7.2.2 Saque de refrigeracion la disolucidn de calibracion del LTQ XL para rango normal de masas
ya sea comprada o preparada y trasvase a un vial limpio y seco nuevo aproximadamente
1 mL y rotule con fecha de trasvase y responsable. Utilice el calibrador trasvasado por un
maximo de 1 mes. Puede utilizar el recipiente original del calibrador preparado cuando
queden 3 mL o menos.

7.2.3 Lave una jeringa de 500 pL para infusion directa con acetona y metanol.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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7.2.4 Cargue la jeringa con metanol, elimine las burbujas, inserte la aguja en el inyector manual
y coloquela en el porta-jeringa del mecanismo de infusion.

7.2.5 Vaya al software “"LTQ Tune” y de un clic en “Syringe Pump aparece una pantalla

como la siguiente.

Syringe Pump g|
Flow Control
Actual
 On Flow Bate (L /min): Wi‘ 0.00
C of
Type
" Hamiton Valume (uL): m
(¢ Unimetrics ’7:‘
" Other

Figura 2 Parametros de la bomba desjeringa.

7.2.6 En esta pantalla programe el tipo y el volumen de la jeringa que esta utilizando, programe
la velocidad de flujo (en pL/mrin) y seleccione “on” para encender el mecanismo de
infusion. Para la purga del sistema con metanol y el lavado final utilice un flujo de 100
ML/min, para la infusién dega.disolucién de calibracién utilice 10-15 pyL/min.

7.2.7 En el programa “LFQ Tune” vaya al menu “file” seleccione “open”, escoja el archivo de
tuning: “ESITune ReSs”. Espere unos dos minutos hasta que vea iones en la pantalla del

software como(los de la imagen siguiente.
s ‘ aleix]

Bl e Zorrel St Giley G Gl b

PRIEE () =f?
=l LliE e/

LTO XL

;;;;;;;;;

W s e

Figura 3 Sefial esperada para el calibrador

o s
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Nota 2 Si requiere cambiar los parametros del tuning, vaya al manual: "LTQ Series Getting
Started Guide” (3.4), en los procedimientos “"Monitoring the Mass Spectrum of the Calibration
Solution”, “Tuning the Mass Spectrometer Automatically in the ESI Mode” (paginas 61 y 66

respectivamente).

Nota 3 Si solo va a utilizar el detector de masas (calibracién, tuning con analitos, pruebas por
infusidon) no es necesario que encienda el cromatégrafo liquido (bomba y automuestreador).

7.2.8 Realice la verificacion de la calibracidn con el sistema encendido, corriendo la disolucion
de calibracion por infusion directa a un flujo de 10-15 pyL/min, la jeringa debe contener al
menos 300 pL de la disolucién de calibracién y debe estarse obteniendo un espectro de
masas similar al de la figura No. 3 antes de continuar. Ver mayor detalle en Anexo 3.

7.2.9 Vaya a “Calibrate” en la pantalla principal del “LTQ Tune” para realizar la verificacion de

la calibracion.

7.2.10 Seleccione la tercera pestafia "Check”, se abre una pantalla como la siguiente.

B Calibrate

28

Automatic | Semi-Automatic Check |

Mass Range: {* Momal &7 High

Status N

Wht to Check [ Resut [ kestCheckDate ~
[ - Select Al |
[J - Mutipole RF Frequency - 2A0r59
[J - Main RF Frequency - 244pr-19
[] - Posttive lon Made - E
[] - Electron Muttiplier Gain - 15-Apr-19
[] - Negative lon Mode -
] - EBlectron Muttiplier Gain - 15-Apr-19
[] - Mass and Resolutiop/Calibration
] - Nomal Scan Rate Types - 24-Apr-19
] - Enhanced Sean Rate Types - 24-Apr-19
I - Zoom Sgan Rafe. Tvoss - 24-Aor-19
H \ - . v

y.

)| | T Set Instrument to Standby when Finished

| cancat | |

Help

Figura 4 Pantalla de chequeo de la calibracién y calibracién

7.2.11 En esta pantalla seleccione todas las opciones de calibracién excepto “Positive Ion Mode-
Electron Multiplier Gain” y “"Negative Ion Mode-Electron Multiplier Gain”.

7.2.12 Seleccione la opcion “Set Instrument to standby when finish” y presione “start” en esta
pantalla. Espere alrededor de 20 minutos a que el proceso termine. Al finalizar hay una
indicacion en el espacio “Status” que dice “Calibration is OK” si todos los parametros estan
correctos o “The Instrument is out of calibration” si algun parametro esta fuera de rango.
Vaya a “Print” en la parte inferior derecha de esta pantalla e imprima como archivo .pdf
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el registro de calibracion, guardelo con la fecha en D:\Registro de calibracion del LTQ XL
en el afio correspondiente.

7.2.13 Para todos los pardmetros que estan correctos de la calibracidon el software agrega un
simbolo de check de color verde y para los que estan fuera de rango una equis de color
rojo.

7.2.14 Si algun parametro esta fuera de rango, vaya de nuevo a la pantalla de calibracion lija la
segunda pestana “Semi-automatic” y seleccione el (los) parametro (s) fuera de rango
(equis color rojo) y dele “start” de nuevo pero esta vez no marque la opcion: “Set
Instrument to standby when finish”

7.2.15 Si algun parametro no logra calibrarse correctamente, repita de_nuevo la calibracion de
ese parametro hasta que pase. Los nuevos parametros de calibracion*validos se guardaran
automaticamente. Si algln pardmetro requiere la calibracionimensual vaya a 7.3 y omita
el punto siguiente.

7.2.16Lave la jeringa y la tuberia infundiendo acetona y metanol a 100 pyL/min.
7.3 Calibracion

7.3.1 Si tiene dudas acerca de la calibracidén o si haysalgun parametro que no logra calibrar
después de varios intentos, comuniquese .con, el encargado de equipo o con el Lider
Técnico.

Nota 4: Si viene de realizar la verificacién pasé a'realizar directamente la calibracién en el punto
7.3.8

7.3.2 Cambie la configuracion del equipo ‘siguiendo el procedimiento del manual: “LTQ Series
Getting Started Guide” (3.4): ('Setting Up the Syringe Pump for Tuning and Calibration”
en la pagina 55.

7.3.3 Saque de refrigeracion la disolucidn de calibracidn del LTQ XL para rango normal de masas
ya sea comprada o preparada y trasvase a un vial apropiado nuevo aproximadamente 1
mL y rotule con fecha‘de trasvase y responsable. Utilice el calibrador trasvasado por un
maximo de 1 meshPuede utilizar el recipiente original del calibrador preparado cuando
queden 3 mL o/menos.

7.3.4 Lave una jeringa de 500 pL para infusién directa con acetona y metanol.

7.3.5 Cargue la jeringa con metanol, elimine las burbujas, inserte la aguja en el inyector manual
y coloquela en el porta-jeringa del mecanismo de infusion.

7.3.6 Vaya al software "LTQ Tune” y de un clic en “Syringe Pump” En la pantalla que
aparece, programe el tipo y el volumen de la jeringa que esta utilizando, programe la
velocidad de flujo (en uL/min) y seleccione “on” para encender el mecanismo de infusion
(Ver Figura No. 2). Para la purga del sistema con metanol y el lavado final utilice un flujo
de 100 pyL/min, para la infusion de la disolucién de calibracién utilice 10 pyL/min.

7.3.7 En el programa “LTQ Tune” vaya al menu “file” seleccione “open”, escoja el archivo de
tuning: “ESITune Pos”. Espere unos dos minutos hasta que vea iones en la pantalla del
software como los del Anexo 3. Para hacer cambios en los parametros del tuning, vaya al
manual: “"LTQ Series Getting Started Guide” (3.4), en los procedimientos “Monitoring the
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Mass Spectrum of the Calibration Solution”, “Tuning the Mass Spectrometer Automatically
in the ESI Mode” (paginas 61, 66 respectivamente).

7.3.8 Realice la calibracion con el sistema encendido, corriendo la disolucidon de calibracion por
infusién directa a un flujo de 10-15 pL/min, la jeringa debe contener al menos 300 pL de
la disolucién de calibracidn y debe estarse obteniendo un espectro de masas similar al del
Anexo 3 antes de continuar.

7.3.9 Vaya a “Calibrate’ [EJ en la pantalla principal del “LTQ Tune” para realizar la calibracién.
Ver Figura No. 1.

7.3.10 Seleccione la segunda pestafia “"Semi-automatic” en la pantalla de calibracidn y seleccione
“Multipole RF Frequency” y “Main RF Frequency”. Aseglrese que_no esta seleccionada la
opcién “Set Instrument to standby when finish” y presione “start®,

7.3.11 Esta calibracién tarda solo algunos segundos. Proceda cuando indique “Calibration is
FINISHED” a revisar si los parametros estan correctos (simbolo de check de color verde)
o fuera de rango (equis de color rojo).

7.3.12 Si la calibracion es correcta vaya a “Print” en la patte inferior derecha de esta pantalla e
imprima como archivo .pdf el registro de calibracion, gtiardelo con la fecha y una indicaciéon
del parametro calibrado en D:\Registro de alibracién del LTQ XL. Si no es correcta
repitala.

7.3.13 Seleccione en la pantalla de calibracién\"Mass calibration” y “Mass and Resolution
Calibration”. Aseglrese que no esta_seleccionada la opcidén “Set Instrument to standby
when finish” y presione “start”. Esta calibracién tarda alrededor de 10 minutos. Cuando
indique “Calibration is FINISHED"” preceda a revisar si los parametros estan correctos
(simbolo de check de color verde)yo fuera de rango (equis de color rojo). Vaya a “Print”
en la parte inferior derecha de“esta pantalla e imprima como archivo .pdf el registro de
calibracion, guardelo con la'fecha y una indicacién del pardametro calibrado en D:\Registro
de calibracién del LTQ Xtk.

7.3.14 Repita si alguno de=los parametros esta fuera de rango la calibracién seleccionando solo
ese parametro.

7.3.15 Seleccione “Positive Ion Mode-Electron Multiplier Gain” en la pantalla de calibracion.
Asegurese que no esta seleccionada la opcion “Set Instrument to standby when finish” y
presione “start”. Esta calibracion tarda alrededor de 10 minutos. Cuando indique
“Calibration is FINISHED” proceda a revisar si los pardmetros estan correctos (simbolo de
check de color verde) o fuera de rango (equis de color rojo). Vaya a “Print” en la parte
inferior derecha de esta pantalla e imprima como archivo .pdf el registro de calibracion,
guardelo con la fecha y una indicacidon del parametro calibrado en D:\Registro de
calibracion del LTQ XL. Es comun que esta calibracion haya que repetirla 1 o 2 veces.

7.3.16 Seleccione luego “Isolation Waveforms” y "“Activation Waveforms” en la pantalla de
calibracion. Aseglrese que no esta seleccionada la opcidn “Set Instrument to standby
when finish” y presione “start”. Esta calibracion tarda alrededor de 5 minutos. Cuando
indique “Calibration is FINISHED"” proceda a revisar si los parametros estan correctos o
fuera de rango. Imprima como archivo .pdf el registro de calibracién, guardelo con la fecha
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y una indicacion del parametro calibrado en D:\Registro de calibracion del LTQ XL. Es
comun que la calibracién “Activation Waveforms” haya que repetirla 1 o 2 veces.

7.3.17 Si el trabajo que va a realizar después de la calibracién incluye generacion de iones con
carga negativa prosiga en el punto siguiente si no pase al lavado.

7.3.18 Vaya al programa “LTQ Tune” al menua “file” seleccione “open”, escoja el archivo de
tuning: “ESITune Neg”. Espere unos dos minutos. Para hacer cambios en los parametros
del tuning, vaya al manual: “LTQ Series Getting Started Guide” (3.4), en los
procedimientos “Monitoring the Mass Spectrum of the Calibration Solution”, “Tuning the
Mass Spectrometer Automatically in the ESI Mode” (paginas 61 y 66 respectivamente).

7.3.19 Seleccione seguidamente “Negative Ion Mode-Electron Multiplier Gain” en la pantalla de
calibracion. Aseglrese que no esta seleccionada la opcidon “Set dnstrument to standby
when finish” y presione “start”. Esta calibracidén tarda alredédor de 10 minutos. Cuando
indique “Calibration is FINISHED” proceda a revisar si lossparametros estan correctos o
fuera de rango. Imprima como archivo pdf el registro de calibracion, guardelo con la fecha
y una indicacién del pardametro calibrado en D:\Registro, de calibracion del LTQ XL en la
subcarpeta del afio que corresponda. Si un parametro esta fuera de rango sera necesario
repetir calibracion.

7.3.20 Lave la jeringa y la tuberia infundiendo aceténa y*metanol a 100 pL/min.

7.3.21 En este punto hay que definir cual trabajo“se va a realizar con el equipo: para infusion
directa de bajo flujo para analitos vaya a 7.6. Si quiere hacer un tuning de alto flujo con
el analito y optimizar el MS/MS sigaen~Z<7. Vaya al punto 7.4. para preparacion de fase
movil.

7.4 Preparacion de fase movil.

7.4.1 Tome las botellas que se encuentran encima del cromatégrafo liquido, saque la tuberia
gue esta adentro y coléquela‘dentro de una bolsa ziploc nueva sin tocar ninguna superficie.
Lleve las botellas a la capilla de extraccion de gases.

7.4.2 Hay una botella para agua (D), una para metanol u otro disolvente de limpieza(A), una
para acetonitrile"tnotro disolvente para fase movil (C), una para el buffer (B), una para la
disolucion dedavado de la jeringa del inyector y otra para la disolucidon de lavado de sellos.
Respete el contenido de cada botella, no las intercambie. La botella para el agua y la del
buffer siempre“deben lavarse con agua y jabdén, se deben enjuagar con etanol, hornearse
1 hora a 120 ° C y enjuagarse con la sustancia que van a contener.

7.4.3 Calcule la cantidad necesaria de cada disolvente o disolucién segin el método que vaya a
utilizar y el nimero de muestras que vaya a correr. Tome en cuenta que el volumen
minimo para las botellas es de alrededor de 150 mL.

Nota 5 Cuando se utiliza disolventes calidad LC/MS, el agua tipo I recién recolectada o agua
calidad LC/MS no es necesario filtrar los eluentes ni el lavado del ALS o de sellos.

7.4.4 Coloque en una capilla de extraccion de gases el sistema de filtracion para HPLC sobre
papel kraft o aluminio. Coloque una membrana de nylon de 47 mmy 0,22 um en el sistema
y aplique vacio. En el caso de la disolucién de lavado de la jeringa y la de lavado de sellos
puede reutilizarse lo que hay en la botella, si es la misma que se necesita, filtrandolo de
nuevo.
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7.4.5 Filtre las disoluciones en el siguiente orden (enjuagando tres veces): metanol u otro
disolvente que indique el método, disolucion de lavado de la jeringa del autoinyector,
disolucion para lavado de sellos, acetonitrilo (u otro disolvente), agua, y buffer (segun el
método para el que estad preparando el equipo).

7.4.6 Deposite el filtrado en las botellas del HPLC correspondientes. Coloque las botellas encima
del equipo y ponga la tuberia correspondiente dentro de la botella, asegurese que el filtro
llegue hasta el fondo.

7.5 Purga de lineas y de columna:

7.5.1 Utilice la siguiente figura para identificar los componentes de la bomba.

F P |
DOCK. PURGE

s
a | MuTE T

| | Alsmi| (SELECE o

Figura 5 Bomba Vanquish Quatermary Pump

7.5.2 Revise que la valvula de purga (circulo amarillo) de la bomba del HPLC esté abierta
girdandola a la izquierda. Ademas, elimine si es necesario los desechos en recipientes
dentro de una capilla de extraccién de gases segun el manual de salud y seguridad.
Cercidrese que la linea 'dé~desechos esté conectada a la botella destinada para tal fin, si
no es asi conéctelasMacie en la pila el agua de la botella pladstica que se encuentra en la
parte de atras del geénerador de nitrégeno.

7.5.3 Ingrese al progkama “Xcalibur” mediante el acceso directo en la computadora. En la
parte derecha de la pantalla de un clic sobre "Thermo Scientific SII for Xcalibur”. En la
parte inferior*aparece el icono “Direct Control”. De un clic en ese icono. Ver figura
siguiente.
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7.5.4

7.5.5

7.5.6

7.5.7

7.5.8

7.5.9

File Actions View Tools Help
Lok

Status | Acquisition Queue

RN Y

4 Run Manager
Ready to Download
Sequence:
Sample Name:
Woarking Cn:
Position:
Raw File:
Inst. Method:
4 Thermo Scientific Sl for Xcalibur
Ready to Download
4 [T XL MS
Ready to Download

Figura 6 Ingreso a SII pof Xcalibur

En el menu principal del SII vaya a “Home Wrévise que los tres mddulos tengan un “check”
e indiquen “connect”

Revise si el equipo se quedé sin lavadoide sellos en algin momento, para hacerlo vaya al
menu principal del SII en la opcién “Pdmp Module” -"*More Options” en “Rear Seal Wash”.
Si en “status” dice “Operational” pase a 7.5.7, si no, cambie la opcion “Idle” por “Active”
y presione “enter”.

Observe que el liquido.del lavado de sellos empiece a fluir hasta que llegue al sensor
ubicado en la parte inferiortizquierda de la bomba. Salga de esta pantalla.

En la pantalla de Seleccion de flujos y canales (ver figura 7) seleccione los canales Ay D
con un 50% pafa eada uno.

En el modulo de1a bomba presione “PURGE” Ver Figura 5, botdn senalado en naranja. La
bomba empieza a purgar los canales A y D por 5 minutos a 3 mL/min.

Espere a que termine la purga anterior y haga lo mismo para los canales B y C.

7.5.10 Cierre la valvula de purga girando en el sentido del reloj hasta que llegue al final y

presionando suave.

7.5.11 Purgue la botella de lavado del ALS (solo si la cambid). Para hacerlo vaya al menu principal

del SII y vaya a “Sampler Module”, en “Needle Wash” seleccione “Purge Needle Wash”
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7.5.12 Vaya luego a “Pump Module” en “Flow/Pressure selecione los canales y porcentajes de
eluentes indicados en el cuadro siguiente. Ver Figura 7

Composicién Flujo (uL/min) Tiempo (min)

Metanol u otro disolvente de|50% flujo trabajo de la columna* 5
lavado (A) 100%

Metanol u otro disolvente de 100 % flujo de trabajo de la columna |5
lavado (A) 100%

ACN u otro (C) 100 % 100 % flujo de trabajo de la col@aY 5
L

ACN u otro (C)/Agua (D) 100 % flujo de trabajo d%na 5

50%/50%

10%/90%

y_\
ACN u otro (C)/Buffer (B) 100 % flujo de &%‘de la columna 10
\N

%I Direct Control
% Release Control & Consumables ~ |5 <Autogeneral © 5o~

/__Home ~ Pump | Sampler | ColumnComp

[“Module Status

Eluent
- 100 - 100 - 100 - 100
[ Reoy | o |Fw]l|lfe ®
Retention Time: -
— a = E=||[E=
40 - 40 - 4 40
o 20 -2 -2 20
0 ) -0 0
100.0[%]| |0.0 %) :IC 0.0[%) :’3 0.0[%] :I:

Qualification...

Relays/Inputs... 504
Commands
o
C IR
e 4| -50
Continue
o - ]
Purge: Off -1
L 7.500 7.550 7.600 7.6

Figura 7 Pantalla de seleccidn de flujos, canales y proporciones de la bomba Vanquish

7.5.13 Vaya a “"Pump Module” y pare la bomba dando clic en “Stop Flow”. Para que la bomba
vuelva a funcionar es necesario dar un clic en “Continue”
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7.6 Infusion directa de bajo flujo para analitos para modo ESI:

7.6.1

7.6.2

7.6.3

7.6.4
7.6.5

7.6.6

7.6.7

7.6.8

7.6.9

Cambie si es necesario la configuracion del equipo siguiendo el procedimiento del manual:
“"LTQ Series Getting Started Guide” (3.4): “Setting Up the Syringe Pump for Tuning and
Calibration” en la pagina 55. Es la misma configuracién que se utiliza para la
verificacion/calibracion.

Saque de refrigeracién la disolucion de analito que desea inyectar al equipo por infusion y
espere aproximadamente 15 minutos a que alcance temperatura ambiente. Es preferible
realizar la infusion de compuestos individuales, no de mezclas.

Tome en cuenta que para inyectarle al equipo directamente una disolucion, esta debe de
cumplir una serie de requisitos.

Debe estar libre de matriz, debe contener solamente disolventes o buffer que sean
compatibles con LC/MS (volatiles).

Debe tener una concentracién de analito (os) menokr/a» 100 pg/mL para evitar
contaminaciones en el equipo.

Idealmente debe ser filtrada antes con un filtro de mémbrana de nylon o teflén de 0,22um.

Lave una jeringa de 500 pL para infusiéon directa’can acetona y metanol.

Cargue la jeringa con metanol, elimine las bufbujas, inserte la aguja en el inyector manual
y coloquela en el porta-jeringa del mecanisme. de infusion.

Vaya al software “LTQ Tune” y de un/(clic\en seleccione “Syringe Pump” En la
pantalla que aparece, programe el ipowy’ el volumen de la jeringa que esta utilizando,
programe la velocidad de flujo en 100 pyL/min y seleccione “on” para encender el
mecanismo de infusién (Ver Figura No. 2). Pase toda la jeringa con metanol y repita con
acetona de la misma manera,

Realice la infusion de analito comenzando con un flujo de 5 uL/min, aumente hasta 20
HL/min si la sefal paratelion molecular es muy baja (M+H o M-H)

En el menu principaldelSLTQtune vaya a la opcién “File” y seleccione “Load Tune File” y
seleccione el archiwg “ESITune Pos.LTQtune” si va a realizar infusién de analito en modo
positivo o el archive “"ESITune Neg.LTQtune” si va a emplear modo negativo.

Espere unos’Mminutos hasta que aparezca la sefial del analito (M+H & M-H).

7.6.10Utilice como base el tuning de calibracién (ESITune Pos para ionizacion positiva y ESITune

Neg para ionizacidn negativa), optimice los pardmetros de tuning para la masa del analito
de interés siguiendo el manual: “LTQ Series Getting Started Guide” (3.4), en el capitulo
4: “Tuning with Your Analyte in the ESI Mode” si hay una mejoria en la intensidad de la
sefial de al menos un 15%, salve el archivo de tuning como se indica “Saving Your ESI
Tune Method” en la pagina 70 utilizando como nombre: “Tune-analito-fecha.LTQTune”. Si
no hay mejoria vuelva a cargar el tuning ESITune-pos.LTQTune o ESITune Neg.LTQTune.

7.7 Tuning de alto flujo con el analito y optimizacion MS/MS (ESI):

7.7.1

7.7.2

Este proceso debe llevarse a cabo una vez que se haya realizado la infusidén del analito en
bajo flujo y por lo tanto se tenga un tuning especifico para el analito o familia de
compuestos.

En el proceso de desarrollo de un método de analisis por LC/MS es necesario crear un
archivo de tuning especifico para el analito (o por familia de compuestos) con las
condiciones de flujo y la fase mdvil que se va a tener en el método definitivo (alto flujo).
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7.7.3

7.7.4

7.7.5

7.7.6

7.7.7

7.7.8

7.7.9

Por lo tanto, debe conocerse esta informacién previamente. Debe prepararse el equipo
como se indica en 7.1 a 7.5 con las disoluciones y condiciones esperadas para el método
que se esta desarrollando.

Previo a la infusion en alto flujo debe cambiarse la configuracion del equipo para poder
introducir el analito por infusion y el flujo del LC al mismo tiempo en el MS. Cambie la
configuracidon del equipo siguiendo el procedimiento del manual: “LTQ Series Getting
Started Guide” (3.4): “Setting Up the Inlet for High-Flow Infusion in the ESI Mode” en la
pagina 81 hasta la 88.

Saque de refrigeracion la disolucién de analito o mezcla que desea inyectar al equipo por
infusion y espere a que alcance temperatura ambiente. En este caso ya se conoce cual es
el ion molecular del analito (normalmente M+H para iones posSitivos o M-H para iones
negativos) y es posible mezclarlos siempre y cuando no tengaselimismo ion molecular y
realizar la infusién de mezclas de compuestos por familia.

Tome en cuenta que para inyectarle al equipo directamente una disolucion, esta debe de
cumplir una serie de requisitos:

e Debe estar libre de matriz, debe contener solamente disolventes o buffer que sean
compatibles con LC/MS (volatiles).

e Debe tener una concentracion de analite, (0s) menor a 100 pg/mL para evitar
contaminaciones en el equipo.

e Idealmente debe ser filtrada antes cemun filtro de membrana de nylon o teflén de 0,22
Hm.

En el programa “LTQ Tune” vaya al menu “file” seleccione “open”, escoja el archivo de
tuning que se desarrollé para sl~analito en bajo flujo (“Tune-analito-fecha.LTQTune”) o
use el archivo “ESI Tune pos% si no se hizo ninguno especifico.

Cargue la jeringa con 500 pL de la disolucion que desea infundir y vaya al software “LTQ
Tune” y de un clic en “Syxinge Pump” (Ver Figura 2). En la pantalla que aparece, programe
el tipo y el volumen de la jeringa que esta utilizando, programe la velocidad de flujo en 5
ML/min y selecciong Yon? para encender el mecanismo de infusion.

Espere unos dos minutos hasta que vea los iones moleculares de los analitos en la pantalla
del software? Optimice los parametros de tuning para las masas de los analitos de interés
siguiendo el\manual: “"LTQ Series Getting Started Guide” (3.4), en el capitulo 4: “Tuning
with Your Analyte in the ESI Mode” pagina 90-95.

Para optimizar los parametros de MS/MS vy capturar datos del analito vaya al capitulo 5:
“Acquiring ESI Sample Data Using Tune Plus” iniciando en la pagina 99 hasta 106 sin
incluir “Setting Up the Inlet for Flow Injection Analyses in the ESI Mode” y siguientes.

7.7.10 De este experimento se obtienen las condiciones optimizadas para los parametros de la

ionizacién, asi como la informacién de la energia de colisiéon y espectro MS/MS de los
analitos. Esta informacion se utiliza para la elaboracion de un método analitico como se
indica en 7.9

7.8 Analisis de muestras mediante LC/MS con inyeccién en secuencia.

7.8.1

Este procedimiento se emplea para el analisis de muestras de rutina mediante LC/MS con
ESI utilizando métodos de anadlisis y de procesamiento que fueron desarrollados con
anterioridad y se encuentran optimizados. Siga el procedimiento indicado en 7.8 tanto
para la secuencia de verificacién del equipo como para la corrida de muestras de rutina.
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7.8.2 Antes de seguir recuerde que necesita tener el equipo con la configuracidén correcta para
inyectar mediante el LC, debe tener instalado el electrodo correcto (ESI) segun el método
a utilizar, ademas la columna analitica debe ser la indicada para el método.

7.8.3 Realizar los procedimientos de preparacion del equipo (7.1 a 7.5).

7.8.4 Cierre el programa “LTQ Tune” y abra el programa “Xcalibur” mediante el acceso directo
que se encuentra en el escritorio de la computadora que controla el equipo. Se abre una
pantalla cuyo menu es el de la imagen siguiente. Seleccione en esta pantalla “Sequence
Setup” (sefiala en circulo rojo).

E‘I’hemm Xcalibur Sequence Setup - 24Mayo2018 Be

File Edit _Change Actions View GoTo Help ~
(@ds &R - HACE M

Figura 8 Menu del Xcalibur

T B LE

7.8.5 Utilice una secuencia anterior como machote para crearuna secuencia nueva.

7.8.6 Modifique la secuencia que estd usando como{base segun la cantidad de inyecciones
(muestras y controles) y de la descripcion desmuestras y controles. El contenido tanto de
la secuencia de verificacion como de la seclencia de muestras de rutina estd descrito en
los Procedimientos especificos.

7.8.7 El orden de la secuencia de inyeccidn esta definido en el método analitico a utilizar, pero
en general se inyecta primero una secuencia de verificacion del sistema y si no se detectan
problemas se inyecta la secuencia. S€ inicia con la inyeccidon de al menos un blanco de
corrida (solo fase movil), luega los)controles negativo y positivo (s) de una matriz y luego
las muestras de la matriz correspondiente. Si se tienen mas de 10 muestra de una matriz
es necesario repetir la inyeecion de un control positivo. Luego se hace lo mismo con las
demas matrices y al finalun blanco de corrida con el método de lavado.

7.8.8 Para la ultima linea“cambie el método por el lavado automatico (“Lavado Il x aa”, donde
Il se refiere al largode la columna en mm y aa al ancho de la columna en mm).

7.8.9 Coloque los~viales en el mismo orden que en la secuencia en las bandejas del
automuestreador.

7.8.10En la pantalla “Sequence Setup”, en el menu “file” seleccione “save as” y guarde la
secuencia como ddmmaa vy la letra “A” si es la primera secuencia del dia, “B” la segunda
y asi sucesivamente, ademas agregue mas informacion que describa la secuencia. Debe
guardarse en: D\LTQ-XL\Sequence\afio. Aparece la pantalla “File Summary Information”
en el espacio “Comment” describa el tipo de analisis y la fecha de extraccién.

7.8.11 Termine de llenar la informacion necesaria en la bitacora de control de uso de equino del
LC/MS LTQ XL. En la parte superior de la pantalla “Sequence Setup” busque el icono y
de un clic para iniciar la secuencia.

7.8.12 Aparece una pantalla como la de la imagen siguiente. En esta solo debe cambiar los
campos “Run Rows”, ingrese en este el rango de lineas de la secuencia que se desea correr
y en el campo “After Sequence Set System” seleccione la opcidn “Stand by”. De un clic en
“OK".
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Figura 11 Pantalla de corrida de secuencias

7.8.13Tenga en cuenta que, si en el método se estd controlando la temperatura del
automuestreador, el equipo no inyectara hasta que se alcance y estabilice esta
temperatura. Termine de llenar el formulario “Lista de chequeo para uso de equipo

instrumental (LC/MS)” y guardelo en D:\LC-MS LTQ-X\LISTA DE CHEQUEO con la fecha
como nombre del archivo.

7.9 Desarrollo de un método analitico LC/MS:

7.9.1 El equipo utiliza un método de analisis” que. incluye los parametros para la bomba y el
automuestreador del LC y para el espectrometro de masas. Para el desarrollo del método
para la bomba y el automuestreador refiérase 3.1 y 3.2. Utilice la informacién sobre la
fase movil, el flujo, el tipo deseolumna, la temperatura de la columna, el volumen de
inyeccién y todos los parametros de la referencia que esta utilizando.

7.9.2 Para los parametros del LT@=XI> vaya al manual "LTQ Series Getting Started Guide” (3.4)
en el capitulo “What Types “of Experiments Can I Perform with the LTQ Series Mass
Spectrometer?” en laspagina 14. Si tiene dudas consulte al encargado del equipo.

7.10 Mantenimiento y solucién de problemas.
7.10.1Cambio de prefiltro.

e Este prefiltro se ubica en el horno de la columna debajo de la columna, en la parte
izquierda del LC. Debe cambiarse cada 300 inyecciones aproximadamente.

e Si el filtro estad dentro de un portafiltros, para hacer el cambio desarme el portafiltros
con la llave apropiada, sustituya la frita interna por una igual y drmelo de nuevo. Si se
trata de un prefiltro de una sola pieza, sustitlyalo completo.

7.10.2 Limpieza del “Ion Transfer Capillary”, "Ion Sweep Cone” y “Spray Cone”
e Este procedimiento debe realizarse cada dos a cuatro secuencias de rutina como
minimo.
e En el manual: “"LTQ Series Getting Started Guide” (3.4) en las paginas 124-127 se
describe el procedimiento para realizar esta tarea e instalar de nuevo los componentes.

7.10.3 Cambio de suministro de Helio.

e Para realizar el cambio el detector de masas debe estar en modo de reposo (“stand
by”). En el programa “LTQ Tune” en la parte superior izquierda debe estar el simbolo E
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e Cambie el cilindro cuando la presion este en 400 p.s.i. Si se estd en medio de algun analisis
o si tiene muestras pendientes, se puede terminar con este trabajo antes de cambiar el
cilindro, pero este no debe bajar de 350 p.s.i.

e Traiga un nuevo cilindro de Helio hasta el cuarto de instrumentos y retire la capucha de
proteccion y el sello plastico que esta sobre la valvula de presion. Coloquelo al lado del
cilindro que desea cambiar.

e Limpie con papel toalla impregnada con etanol al 95% la salida de la valvula del cilindro.

e Cierre la llave principal del cilindro de helio. Sustituya el cilindro por el nuevo e instale el
manometro. Abra la valvula principal del nuevo cilindro. La presién debe estar entre 1900
y 2500 p.s.i.

e Moje la conexidén del mandmetro con el cilindro con liquido detector de fugas Swagelock
Snoop, espere para ver si se forman burbujas que indican fugas. Limpie este liquido con
papel toalla desechable impregnada con etanol al 95 %.

e Anote en la bitacora de control de uso de equipo del ‘LC/MS LTQ XL que se cambid el
cilindro de Helio.

7.10.4 Cambio de columna cromatografica.

La columna cromatografica estd dentro del hornonde la columna que se encuentra en la
compuerta izquierda del automuestreador.

Revise la columna que esta instalada y cercidrese que difiere de la que necesita utilizar.

Desconecte la columna de las tuberias,de entrada y salida y el prefiltro. Gire en direccion
contraria a las manecillas del relojpaga aflojar.

Conecte la columna que va a necesitar conectando las tuberias de entrada y salida y el
prefiltro.

Cuando efectle el procedimiento de purga columna (7.5) revise que no hay fugas en las
tuberias que acaba de,ecenectar. Si hay fuga aprete un poco mas las conexiones.

7.10.5 Mantenimiento“del LTQ XL.

Para desinstalar@ instalar la interfase API refiérase al “LTQ Series Hardware Manual” (3.5) en
las paginas 65-%0.

Busque la informacion para mantenimiento del electro de ESI en la pagina 86 del “LTQ Series
Hardware Manual” (3.5).

7.10.6 Solucion de problemas.

Para diagnéstico de problemas en el LC Vanquish refiérase a los manuales de la bomba (3.1),
Autoinyector (3.2) o termostato de columna (3.3)

Para diagndstico de problemas en el LTQ-XL refiérase al "LTQ Series Hardware Manual” (3.5),
capitulo 7, paginas 151-153.

Si se requiere realizar algin mantenimiento en el equipo para solucionar algln problema mas
alld del mantenimiento de rutina comuniquese con el encargado de equipo, quién a su vez
contactara al servicio técnico si es necesario.
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8

Criterios de Aceptacion o Rechazo de Resultados.

Estos criterios deben estar definidos en los procedimientos de analisis que utilizan este equipo.
Ademas, deben cumplirse todos los lineamientos indicados para espectrometria de masas
indicados en el PON para el Manejo General de Casos en la Seccién de Toxicologia Forense.

Calculos y evaluacion de la incertidumbre.
N/A

10 Reporte de Analisis y Resultados.

11

12

N/A

Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional.

Si ocurre un derrame de algun reactivo refiérase al Manual.de Seguridad y Salud Ocupacional
del Departamento de Ciencias Forenses.

Si ocurre contacto de algun reactivo con los ojos, acuda inmediatamente a la ducha para ojos
que se encuentra en el laboratorio.

Si ocurre algun derrame importante de disolventes o acido en la ropa o la piel utilice la ducha
que se encuentra en el laboratorio.

Siempre que salga del area de laboratorios, deseche los guantes, lavese las manos y deje
la gabacha en la entrada del mismos

Simbologia.

AAAA: Afio en formato désclatro digitos.

API: “Atmosferic Pressure/Ionization” o ionizacion a presion atmosférica.

AS:

Automuestreador (del inglés “autosampler”)

DCF: Departamento de Ciencias Forenses.

ddmmmaa: se refiere a dia mes y afio, como por ejemplo 07dic06.

ESI: “Electrospray ionization” o ionizacién por electro-spray.

IPA: Isopropanol.

LC/MS: cromatografia liquida acoplada con espectrometria de masas.

LC:

Cromatografia liquida.

M+H: Indica el peso molecular de un compuesto mas un proton.

MS/MS: Espectrometria de masas-masas 6 MS2,

MS: Espectrometria de masas.

NL:

“Normalization Level” o nivel normalizado, es la abundancia relativa del pico base en LC/MS.
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N/A: no aplica.

p.a.: calidad para andlisis o calidad reactivo.

p.a.r.: calidad para analisis de residuos o calidad cromatografica.
PON: Procedimiento de Operacién Normado.

SCD: Solicitud Cambio Documental.

SGC: Sistema de Gestion de Calidad.

UAP: Ultra alta pureza.

UGC: Unidad de Gestidn de Calidad

UHP: Ultra High Purity

13 Terminologia:
Analito: sustancia o componente que se desea determinar.

Blanco de corrida: inyeccion de fase moévil en el LC/MS\para demostrar ausencia de analitos de
interés antes de la inyeccion de una muestra incognita,

Disolucidn de calibracién del LTQ XL: Disolucion®de=varios compuestos que cubren el rango de
masas del espectrometro y que se utiliza para ‘erificarlo y/o calibrarlo. Puede comprarse
preparado o prepararse.

Espectro de masas: Patrén de fragmentacion-del analito que presenta los diferentes iones en los
que la molécula se fragmento.

Estédndar interno: sustancia de comportamiento similar a los analitos de interés que se agrega a
todas las muestras/blancos/patrones,para evidenciar las pérdidas de analitos que ocurran durante
el proceso de analisis.

Muestra incognita: muestfa que se desea analizar en el LC/MS LTQ XL.

14 Anexos
No. de Anexo Nombre del Anexo
1 Vista general del LC/MS-1
2 Preparacion de reactivos
3 Espectro observado en el “Tune Plus” para disolucién de calibracién de
rango normal de masas del LTQ XL
4 Esquema de la bomba de vacio de piso
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Vista general del LC/MS-1

‘ Computadora
LC/MS-1

7
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Anexo 2

PREPARACION DE REACTIVOS

Disolucion de lavado de jeringa (50:50) Agua:Isopropanol

En una probeta mida 500 mL de Isopropanol HPLC o LCMS, pase a la botella de lavado de
jeringa del LC/MS. Mida luego 500 mL de Agua tipo I y depositelos en la misma botella.

Disolucion de lavado de sellos (90:10) Agua:Metanol

En una probeta mida 100 mL de Metanol p.a.r, pase a la botella dedavado de sellos del LC/MS.
Mida luego 900 mL de Agua tipo I y depositelos en la misma botelia.
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Anexo 3

Espectro observado en el “"Tune Plus” para disolucion de calibracion de rango normal

de masas del LTQ XL
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Anexo 4

Esquema de las bombas de vacio de piso

3-Valvula de purga (ballast)
12-Ventana para visualizacién del aceite.
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