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LC/MS: 
massispektromeetri

parameetrite 
optimeerimine

Anneli Kruve

Ionisatsioonitüüp

 ESI

 APCI

 On olemas ka ESI ja APCI segu allikaid

 APPI

 Pole sageli kommertsiaalselt olemas
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ESI vs APCI

ESI
 pKa

 Elektronegatiivsus

 Hüdrofoobsus

APCI
 Lenduvus

 Prootonafiinsus 
gaasifaasis/happelisus 
gaasifaasi

ESI allikas

Effluent from 
HPLC

Nebulization 
gas (N2) inlet

Nebulizer
needle

Spray
shield

Capillary

Skimmer

Octopole 1 Octopole 2

Split lens

Ring electrodeDrying gas
(heated N2) flow

Lens 1 Lens 2

High en
dynode

El
mEnd capsCapillary

entrance

Capillary
exit

Atmospheric pressure
(spray chamber)

Vacuum
partition

3.8 mbar 0.15 mbar 0.0016 mbar 5 x 10-6 mbar (wit

Ion generation Ion transport and focusing Mass analyzer
(ion trap)

De

End plate

Mesh
electrode



4/28/2015

2

Ioonallika parameetrid

 Polaarsus ESI+ või ESI-

 Pihustusgaas

 Kuivatusgaas

 Kapillaaripinge 

ESI+ või ESI-
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ESI PIHUSTI
Analüüsitav vedelik

Pihustusgaas

Optimaalne kaugus sõltub
vedeliku voolukiirusest

1) Fikseeritud kaugusega 
(robustsem)

2) Muudetava kaugusega (võimalik 
tundlikkust reguleerida)

Vaikeparameetrid

11

N2 Gaasi
kuumuti

N2 kuivatusgaas

Vaakum

2. Ioon-solvent klastrite
lõhkumine

Suured tilgad

Väga 
suured 
tilgad

Tilgad

KUIVATUSGAAS

Kuivatusgaasil on 
kaks ülesannet

1. Tilkade suuruse 
vähendamine 
(desolvateerimine)

ioonid

Kuivatusgaasi temperatuuri 
mõju
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Kuivatusgaasi temperatuuri 
mõju

14

Aldicarb is missing at the 
higher temperature

Kasulik on uurida mitut 
parameetrit koos

Mustad täpid – kapillaari pinge 1500 V, Punased täpid – kapillaaripinge 2500 V

1. Seose erinevate 
parameetrite vahel 
ei ole alati 
lineaarne

2. Kõik ained ei käitu 
samamoodi!

Kas optimeerida solvendis või reaalsetes proovides?

Mustad täpid – kapillaari pinge 1500 V, Punased täpid – kapillaaripinge 2500 V

Lisandid

 pH reguleerimine

 Lenduv puhver

 Vastavalt analüüdi pKa-le

 Pindpinevuse vähendamine

 Võib olla vajalik LC meetodit uuesti optimeerida

 Parem järjekord – optimeerida ionisatsioon enne ja 
kromatograafia!

sandid
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Lisandid

Oluline on ka lisandi kontsentratsioon!


