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Experimentelles fiir DART-FT-ICR-MS

Idealerweise vereint man allgemeine Tuningparameter des Gerdtes und Massen- Es wurde ein Bruker ApexQe FT-ICR-Massenspektrometer (Bruker Daltonik GmbH, Bremen) mit ESI-MALDI-
kalibrierung in einem Methodenfile. Hier wird dies fir Direct Analysis in Real Time Kombiquelle (Dual Source MTP) verwendet. Daran wurde eine DART-SVP-Quelle (IlonSense, Saugus, MA) mit der
(DART) [1;2] an einem Fourier-Transform-lonencyclotronresonanz (FT-ICR) Massen- Open Source Option verwendet. Fiir die Kombination mit der Dual Source MTP wurde das sogenannte Vapur
spektrometer realisiert. Interface, eine zusatzliche Pumpstufe mit einer Membranpumpe vorgeschaltet.

Unmittelbar nach der Installation der DART-Quelle wurden bei uns Untergrundsignale lonen wurden im RF-only Hexapol (h2) fir 0.2-2.0 s akkumuliert und dann in der ICR-Zelle analysiert. Die Daten
bei m/z536, 610, 684 und 758 mit Siliziumisotopenmustern bemerkt, zwischen wurden im Breitband-Modus mit 512 kB oder 1 MB Datensédtzen aufgezeichnet. Es wurden 8-12 Transienten fir ein
denen auch die typische Massendifferenz von Am/z = 74 bestand. Spektrum akkumuliert. Die externe Massenkalibrierung wurde gegen PEG300 abgesichert und dann basierend auf
Ausgehend von einigen m/z-Werten in einer mit dem Gerét gelieferten Referenzliste Polydimethylsiloxan aufgebaut.

wurde damit versuchsweise eine Kalibrierung erstellt. Diese wurde anhand von Fiir DART-MS konnten die meisten Einstellungen vom ESI-Modus iibernommen werden. Nur die ESI-Sprith-

PEG300 dberpriift, dessen positiv-lonen DART-Spektrum bekanntermaRen [M+H]* spannungen und der Stickstoffstrom wurden abgestellt und zwei Spannungen fiir den lonentransfer angepasst

und [M+NH,]* zeigt [2;3]. Dann wurde umgekehrt PEG300 basierend auf einer (Capillary Exit 110 V und Deflection Plate 220 V). Die Geritesteuerung erfolgte mit Bruker ApexControl (V 3.0.0), die
Kalibrierung mit den Polysiloxan-Untergrundpeaks gemessen. Auswertung mit Data Analysis (V 4.0).

Nachdem die Identitédt der Signale so abgesichert war, konnte die urspringlich nur Fiir den unteren m/z-Bereich kam

m/z 355 bis 889 umfassende Referenzliste mit Hilfe von Polydimethylsiloxanen VWR Silikondl 47 V 350 (VWR Inter-

(PDMS) aus Silikondl und Hochvakuumfett auf den Bereich m/z 200 bis m/z 2600 national GmbH), fiir den héheren

erweitert werden (Tabelle unten links). Signale wurden sogar weit iiber m/z 3000 Wacker Hochvakuumfett schwer o lon

noch detektiert und markieren einen Massenrekord fiir DART-MS. (Wacker-Chemie GmbH) zum Einsatz. :‘;:;?:g 4
DART-MS eignet sich offenbar gut zur Analyse von Polysiloxanen und erscheint daher Zur Kontrolle wurden PEG300 (Sigma- 5 3 By ~
auch zur Untersuchung von Impragniersprays, Haushaltsartikeln, Spielzeugen oder Aldrich Chemie GmbH) und Polystyrol DART ionization N
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