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Outline

* Instrument

» Kenndaten des GD-TOF-MS (W- und
V-Modus)

* Datenerfassungsystem

* Selen - Speziuerung mittels GC-GDTOFMS
» Zusammenfassung
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Modularer Aufbau auf optischen Tisch, ermoglicht die Kopplung
des TOFMS an unterschiedliche Ionenquellen
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Stabilitat und Prazision

© long time stability of the GD-ToFMS and isotope precision
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Stabilitat und Prazision

‘ TOFMS 1st wahrend 500 Messungen stabil (RSD <1.5%)

- Gemessenes Isotopenverhiltnis (¢3Cu/®>Cu) entspricht
dem natiirlichem Isotopenverhiltnis (2.247).
Das gemessene Isotopen-Verhiltnis war 2.228+/- 0.033.

RSD von verschiedenen Messreihen zeigen, dass die
gemessene Intensitdt nur von der Counting Statistik

abhangt
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Massenauflosung (R)

Resolution in VW- and V-mode calculated on the 10% and 50% criteria
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Massenauflosung

- TOFMS bietet hohe Massenauflosung im W Modus
(grosser als 5000 fiir hohe Massen).

- Im V Modus wird durch Halbierung der Driftstrecke
nur die halbe Auflosung erreicht, dafiir i1st das Gerét
aber empfindlicher (~eine Grossenordnung)
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Linear dynamischer Bereich
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Linearer dynamischer Bereich

Der linear dynamische Bereich erstreckt sich iiber
mindestens 5 Grossenordnungen.

- Neben den Hauptbestandteilen wie Ar" und ArH™
mit Intensitdten um 500.000 konnten 2%Pb™ mit

Intensitat um 10 bestimmt werden. Die Verhaltnisse

der Pb Isotope stimmen mit der natiirlichenPb Isotopie
uiberein.
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Nachweisgrenzen fur GC-GD Kopplung

W-mode calibration plot for toluene in methanol
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Nachweisgrenzen fur GC-GD Kopplung

V-mode calibration plot for toluene in methanol
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Nachwelisgrenzen

‘ Nachweigrenzen fur Gase wurden bestimmt mit Werten bis
0.5 ppm (30).

‘ Absolute Nachweisgrenzen sind u.U. jedoch durch die

Anzahl verfiigbarer Ionen beim transienten Probeneintrag
limitiert.

‘ Fir Feststoffe wurden in Ermangelung einer geeigneten
Ionenquelle noch keine Nachweisgrenzen bestimmt
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Datenerfassung
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Datenerfassung

5 min Aufnahme = >1 GB and Daten = Datenreduktion!
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Multidimensionale Datenerfassung

"2C* jon signal during methanol/toluene GC injection, GD pulse duration 5 ms “°Ar*ion signalduring methanol/toluene GC injection, GD pulse duration 5 ms
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Datenerfassung mit 100 Hz, TOF kann Spektren mit mehreren kHz aufnehmen.
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Multidimensionale Datenerfassung

‘ TOFMS ermoglich Datenerfassung fiir alle m/z, keine
Vorwahl div. Massenbereiche ist notig.

‘ GC-TOFMS Datenerfassungsrate ~100 Hz

‘ Alle Rohdaten sind verfligbar

‘ Zwischen einzelnen “blocks” gibt es im Moment noch
eine Totzeit
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Optimierung — Kathoden Distanz

Influence of the cathode-anode spacing on the information volume
injected analyte: MeOH/toluene mixture, capillary distance = constant
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Optimierung — Kathoden Distanz
Leistung der GD
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Optimierung

‘ Eine Vielzahl von Parametern beeinflusst das Verhiltnis von
Elementarer, struktureller und molekularer Information die

wahrend eines Runs aufgenommen werden kann

‘ Parameter sind z.B. Kathoden-Anoden Abstand, Druck,
Leistung, Kapillarposition,...

‘ Einige Parameter lassen sich unabhangig voneinander
messen (wie z.B. Kathoden-Anoden Distanz)

‘ Giinstigste Bedingungen sind mittlerer Abstand (8-10
mm) bei relativ tiefem Druck (0.5 mbar
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Zusammenfassung

= Kenndaten des GD-TOFMS deutlich verbessert

= Datenerfassung schneller und mehr Information
wird gespeichert
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