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, Panoramica

Due guide operative, La Guida operativa di base e la Guida allo sviluppo del metodo sono
disponibili per i modelli della serie GCMS-QP e della serie TQ.

Questo documento tratta le operazioni di base relative alla serie QP e alla serie TQ.

Nome Indice
Guida operativa Descrive le procedure per eseguire analisi utilizzando i file dei metodi esistenti per i modelli
di base della serie GCMS-QP o TQ e per creare nuovi file dei metodi (per la modalita Scan o SIM).
Guida allo Copre principalmente le procedure per creare file di metodi (per la modalita SIM o
sviluppo del MRM, ecc.) Utilizzando il database Smart.
metodo
9 NOTA

Le icone e le finestre per le funzioni che possono essere utilizzate solo sulla serie TQ, QP2100 Ultra,
QP2100 SE o QP2020 non verranno visualizzate sul software se il modello GCMS utilizzato € QP2010,
QP2010 Plus o PARVUM2.

‘m‘ Indica la procedura che pud essere utilizzata sui modelli della serie GCMS-TQ.

‘ Q P ‘ Indica la procedura che puo essere utilizzata sui modelli GCMS-QP2010 Ultra, GCMS-
: QP2010 SE o GCMS-QP2020.

1.1 Programmi

GCMSsolution & costituito dai programmi descritti di seguito.
Selezionare il programma adatto allo scopo (ad es. analisi o elaborazione dei dati).

Icona Nome Descrizione

GCMS Real Utilizzato per avviare e spegnere lo strumento, effettuare impostazioni di
Time Analysis configurazione ed eseguire analisi.

GCMS Analysis | Utilizzato per creare e modificare file di metodi e file di lotto durante
Editor I'analisi.

GCMS Postrun | Utilizzato per eseguire analisi qualitative e quantitative, stampare rapporti
Analysis ed eseguire altre attivita che coinvolgono I'elaborazione dei dati.

Guida operativa di base 1



/AR

Nome

Descrizione
GCMS Browser

Utilizzato per eseguire analisi qualitative e quantitative, stampare rapporti
ed eseguire altre attivita di elaborazione dati per piu file di dati.

1.2 Diagramma di flusso delle operazioni di analisi di
routine

1 Preparare l'analisi & P.21

Manutenzione
Sintonizzazio-
ne automatica
» Creare una
cartella
A

ol
& 2 Acquisire i dati i
Balch

Processing

3 Analizzare i dati

Analisi qualitativa g P.37
* Analisi quantitativa
q Ve P.58
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1.3 Diagramma di flusso delle analisi qualitative e
quantitative

1.3 Diagramma di flusso delle analisi qualitative e
quantitative

Avviare il sistema GCMS e P4
* Accendere (ON) I'alimentazione
» Specificare le impostazioni di manutenzione e
configurazione, ecc.
* Avviare il sistema di vuoto
» Verificare la presenza di perdite di vuoto

Eseguire la sintonizzazione automatica s P.15

Tuning

Analisi qualitativa

1 Creare il file del metodow P.28

o Specificare i parametri dello

!

Analisi quantitativa

1 Eseguire I'analisi qualitativa
(campione standard) gz P.28

strumento per la modalita Scan (Q3)
o Specificare i parametri della ricerca
per similarita

Utilizzare campioni standard per
confermare i tempi di ritenzione per i
composti target
Creare il file del I3 P.48
metodo
<Quantitative analysis using (Q3) Scan mode>
(Analisi quantitativa con modalita Scan (Q3))
° Creare tabella dei composti

<Quantitative analysis using (Q3) SIM mode>
(Analisi quantitativa con modalita SIM (Q3))

2 Acquisire i dati £ P33

3 Analizzare i dati = pP.37

e Mostrare lo spettro di massa . .
o Eseguire la ricerca per similarita e  Creare tabella dei composti
o Registrare lo spettro visualizzato e  Creare tabella di SIM

3 . Acquisire i dati £ P.54

4 Stampare il rapporto IS P43

o Modificare il rapporto

' i i dati *P.58
G Riprodurre il rapporto 4 Analizzare i dati £~

e Controllare e correggere la curva di
calibrazione

e Calcolare i valori quantitativi per i
campioni con concentrazioni non note

I\ p 69
5 Stampare il rapporto

= o Modificare il rapporto
Report e Riprodurre il rapporto

.

Spegnere lo strumento £ P.72

» Chiudere il sistema di vuoto
» Spegnere (OFF)
I'alimentazione

Guida operativa di base 3



£ Avvio del
gascromatografo

2,

2.1 Accendere (ON) I’'alimentazione

Accendere (ON) qualsiasi periferica o accessorio collegato al sistema, prima di accendere (ON) il
sistema GCMS principale.

Accendere (ON) qualsiasi unita di pretrattamento del campione collegata al sistema prima di
accendere (ON) il sistema GCMS.

Quando si utilizza un modello serie TQ, aprire la valvola di alimentazione del gas CID (gas argon) e
alimentare il gas CID richiesto per le misurazioni in modalita MRM (Monitoraggio di reazioni multiple).

1 Accendere (ON) il gascromatografo (GC).

. = [_cu'—;:,q
N\
al
/i

= SSeo

[ | 8828

| S— il | — Interruttore di alimentazione del GC
M-S Léto frontale GC

2 Accendere (ON) lo spettrometro di massa (MS).

............... e = de -
Lab B el

Interruttore di alimentazione del MS

Lato posteriore

3 Accendere (ON) il PC, la stampante e il monitor.
AL

GCMS Real

1 Fare doppio clic sullicona IBMAMGEN (GCMS Real Time Analysis).

Il programma [GCMS Real Time Analysis] si avvia.
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5 Fare clic su [OK].

Lbsulyiyns

Y BRI
User ID j E]

Password |

2.2 Layout delle aree operative

2.2 Layout delle aree operative

1 Barra del titolo 1 Barra
2 Barra dei 3 Barra degli el titolo
me"u strumenti
S0 8l 7] Ml 1 So0o) AT

—ee |

2 Barra dei 3 Barra degli strumenti
menu

5 Monitor dello

6 Esplora dati strumento

4 Barra di supporto

| GCMS Real Time Analysis |

6 Esplora dati

4 Barra di supporto

| GCMS Postrun Analysis

N. Nome Programma GCMS Spiegazione

1 |Barra del titolo Real Time (Tempo reale), Visualizza il nome del programma, processo e
Analysis Editor (Editor di file attualmente in esecuzione o in fase di
analisi), Postrun Analysis elaborazione.
(Analisi post-sessione
analitica) e Browser (Sfoglia)

2 |Barra dei menu Real Time (Tempo reale), Visualizza i menu dei comandi corrispondenti alla
Analysis Editor (Editor di finestra attualmente aperta.
analisi), Postrun Analysis
(Analisi post-sessione
analitica) e Browser (Sfoglia)

3 |Barra degli strumenti Real Time (Tempo reale), Visualizza i pulsanti dello strumento di
Analysis Editor (Editor di comando corrispondenti alla finestra
analisi), Postrun Analysis attualmente aperta.
(Analisi post-sessione
analitica) e Browser (Sfoglia)

Guida operativa di base 5



l 2 Awvio di GCMS

N. Nome Programma GCMS Spieg
azion
e
4 |Barra di supporto Real Time (Tempo reale), Le icone dei comandi sono disposte in ordine di
Analysis Editor (Editor di sequenza operativa tipica. La barra di supporto
analisi), Postrun Analysis viene denominata in base alla finestra attualmente
(Analisi post-sessione analitica) |aperta. Ad esempio, quando la finestra [Batch
e Browser (Sfoglia) (Lotto)] & aperta, la barra di supporto € denominata
barra di supporto [Batch].
5 |Instrument Monitor Real Time Analysis (Analisi in | Visualizza i valori dei parametri dello strumento
(Monitor dello strumento) | tempo reale) analitico in tempo reale.
6 |Data Explorer (Esplora |Real Time (Tempo reale), Utilizzato per caricare facilmente dati analitici o file
dati) Analysis Editor (Editor di di metodi. Elenca i file nella cartella selezionata, in
analisi), Postrun Analysis base al tipo di file.
(Analisi post-sessione analitica)
e Browser (Sfoglia)

959
La barra di supporto, il monitor dello strumento ed esplora dati possono essere visualizzati o nascosti
selezionando [Show/Hide (Mostra/Nascondi)] nel menu [View (Visualizza)].

2.3 Ispezione degli materiali di consumo e delle
parti soggette a manutenzione

Controllare lo stato degli materiali di consumo del GCMS utilizzando la procedura descritta di seguito.

1 Spostare il puntatore del mouse sull’icona di un articolo dei materiali di consumo nel
monitor dello strumento per visualizzare lo stato corrente e il punto di sostituzione
consigliato per I'articolo corrispondente.

Quando un articolo dei materiali di consumo si avvicina alla frequenza di utilizzo massima consigliata, lo
sfondo dell’icona corrispondente diventa di colore nero per avvisare I'utente.

GC Consumables

© 7

Questa nota viene mostrata quando il puntatore del mouse viene spostato sull'icona del setto. Cio
significa che il setto & stato utilizzato 13 volte su un massimo di 100 volte.

@ NOTA

Quando si sostituisce la colonnina di analisi o quando un articolo dei materiali di consumo ha
superato il punto di sostituzione consigliato, eseguire la manutenzione facendo riferimento a
“‘Appendice K Manutenzione” P.108.

A seconda del contenuto dell’analisi, la frequenza di sostituzione appropriata pud essere maggiore
della frequenza consigliata.
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2.4 Configurazione del sistema

Controllare e impostare i moduli utilizzati per I'analisi utilizzando le procedure descritte di seguito. Se
la colonna & stata modificata, immettere le informazioni sulla colonna utilizzando la procedura nella

finestra [MS Navigator (Navigatore MS)].

2.4.1 Impostazione dei moduli utilizzati per I’analisi.

1 Fare clic sull’icona [System Configuration (Configurazione del sistema)] nella barra di

supporto [Real Time (Tempo reale)].

Tuning

Verificare che i componenti mostrati nell’area [Modules Used for Analysis (Moduli
utilizzati per I’analisi)] corrispondano ai moduli effettivi nel sistema GC/MS che devono

essere utilizzati per I’analisi.

Available Modules Modules Used for Analyzis

Instrument]

1o Go2m0

Instrument]

1o &ezom0

System Configuration |_| E|

= ]_O_’ Analytical Line#tl

—- 3 Autosamp
i AOC-20
=7 spPul
- €. 3 Column
& AOC-20d15) Lo Ms

+ —T Injection Units “ii- Bdditional Heater

Colurnn :{: J Additional Flow
€3 Froperties. ..
+ |_I Detectors

| Others

Se i moduli da utilizzare per I’analisi corrente non corrispondono ai moduli mostrati in
questa finestra, impostare come mostrato nell’esempio seguente:

1 Selezionare [AOC-20i+s] nell’area [Available Modules (Moduli disponibili)] se, ad esempio, AOC-
20i deve essere utilizzato con AOC-20 per I'analisi.

2 Fare clic su ﬂ per registrare il modulo in [Modules Used for Analysis (Moduli utilizzati per I'analisi)].

3 Fare clic su [Set (Imposta)].

Guida operativa di base 7




1 TQ
Il Impostazione del gas di dissociazione indotta da collisione (CID)
Per il modello della serie GCMS-TQ, I'impostazione predefinita & 'uso del gas CID (argon gas).

Spegnere (OFF) il gas CID per eseguire I'analisi utilizzando solo la modalita Q3 Scan o Q3 SIM.

1 Fare doppio clic su Q (MS) alla voce [Modules Used for Analysis (Moduli utilizzati per I'analisi)].
7 Deseleziona la casella di controllo [Use CID gas (Utilizza gas CID)].

SPL1 | Column | MS

Name : M|

Detector Type : M5

Serial # 021505500222AE ROM Viersion : 114

Madel - Dual Stage TMP (TQ050) Manufactured YearMonth :  2017-11
Unit 1D -

CID Gas [Iritial value of tuning]: |200 | kPa

Interfac:
Heat Port : DET1 Max Temp.: 350 S
lon Source Reagent Gas
Tpe: Pt [l 7]
Temperature : 200 e Part2 : |.None - |

Check Auto Tuning Result

Wacuum Unit
Turbo Molecular Pump 1 : 200 Pirani Gauge(Lower Vacuum) : Present
Turpo Melecular Pump2 : 200 lon Gauge(Higher Vacuum) : Present

Rotary Pump 2:
Jet Separator :  (7) Present (@ Mone Wacuum Units :

DI Type : None [Test Values of System Check/Auto Tuning..|

[ ok J[ Comcd J[ Heb ]

3 Fare clic su [OK].
Tornare alla finestra secondaria [System Configuration (Configurazione del sistema)].

4 Fare clic su [Set (Imposta)].

La configurazione é stata ora impostata per non utilizzare il gas CID. D’ora in poi, i parametri relativi
al gas CID non verranno visualizzati.
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Il Giudicare automaticamente i risultati della sintonizzazione automatica

Quando la sorgente ionica del rivelatore MS € El, i risultati della sintonizzazione automatica possono
essere valutati automaticamente. Configurare le impostazioni utilizzando la procedura seguente.

T Fare doppio clic sull’icona g (MS) in [Modules Used for Analysis (Moduli utilizzati per I'analisi)].
2 Selezionare [Check Auto Tuning Result (Controlla risultato della sintonizzazione automatica)].

Modules of Analytical Line#1 =
SPL1 | Column | M5
Name [E]
Detector Type : MS
Seral & 0215055002224 ROM Version 114
Model Dual Stage TMP (TQB050) Manufactured Year-Month 201711
Unit ID
[¥] Use CID Gas CID Gas (nitial valus of tuning) : 200 kPa

Intsrface

Heat Port DET1 Max Temp. - 350 '

lon Sourcs Reagert Gas

Type: El - Partl : None

Temperature = 200 & Por2 None

| Check Auto Tuning Result

Viscuum Uit

Toia Mokisnbx P~ (200 Pirani Gauge{Lower Vacuur) Present
Turbo Molecular Pump2:: (509 lon Gauge(Higher Vacuum) Prosent
Rotary Pump 2 :

Jet Separator:  (O) Presert (@ None Vacuum Lnits
DI Type : Nene 0 [Test Values of System Check/Auto Tuning.

[ ok J[ Cancel J[ hHep |

Guida operativa di base 9



l 2 Awvio di GCMS L |

3 Fare clic su [Test Values of System Check/Auto Tuning (Valori di collaudo di Verifica
sistema/Sintonizzazione automatica)] e aprire la pagina della scheda [Auto Tuning
(Sintonizzazione automatica)].

Impostare i criteri per giudicare i risultati della sintonizzazione automatica.

| Test Value ==
Auko Tunng

FWHM: Tuning & (0| u within Madmum Mass Shft:  + 0.1 LEvithin
conditior
Detector Gain © 2 kVand less E?ﬁg;:}:n%ﬁam 2 % and more

Vacuum Leak(Intensity 2—

Riatio of 63/28) - and more

Default
ok J[ Ganeet ]| 2oy | Help
Nome Spiegazione Predefinito
FWHM Specifica il limite massimo dello scostamento del’FWHM dei picchi di spettro in 0,1

corrispondenza di
m/z 69, 219 e 502 dal valore impostato.

Detector Gain Specifica il limite massimo della tensione del rivelatore impostato mediante 2
(Guadagno del sintonizzazione automatica.
rivelatore) )

% NOTA

Sebbene la tensione del rivelatore sullo strumento reale sia un valore negativo, il
software gestisce il parametro come un valore positivo.

Vacuum Leak Specifica il limite minimo del rapporto di intensita tra m/z 69 (PFTBA) e m/z 28 (azoto). 2
(Intensity Ratio of

69/ 28) (Perdita di 9 NOTA

vuoto (rapporto di o L . S s
intensita di 69/28)) |° Il valore di riferimento dei criteri varia in base all’'unita di pretrattamento.

Impostare i criteri in base all’'unita di pretrattamento seguendo i valori seguenti.

+  Pyrolyzer, OPTIC-4: rapporto di intensita 1

» Altre unita di pretrattamento: rapporto di intensita 2

* Quando si utilizza il sistema avanzato di tecnologia del flusso (come il sistema
di divisione del rivelatore o il backflush), I'intensita per
m/z 28 puo essere piu grande di quando si utilizza il sistema standard. Pertanto,
non & consigliabile selezionare [[Vacuum Leak
(Intensity Ratio of 69/28)] ([Perdita di vuoto (Rapporto di intensita di 69/28)]) per

il controllo.
Spostamento di Specifica il limite massimo dello spostamento dell’'asse di massa. 0,1
massa massimo
Relative Intensity Specifica il limite inferiore dell'intensita relativa per m/z 69 nella gamma di massa 2
Ratio for High elevata (m/z 502).
m/z (502)
(Rapporto di

intensita relativa
per m/z elevata
(502))
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2.5 Avvio del sistema per

4 Fare clic su [OK] per chiudere la finestra secondaria [System Configuration
(Configurazione del sistema)]. Consultare “2.7.2 Esecuzione della sintonizzazione
automatica” per eseguire la sintonizzazione automatica.

2.5 Avvio del sistema di vuoto

Aprire la valvola della bombola del gas vettore per alimentare il gas vettore.

Se il gas vettore viene controllato da apparecchiature accessorie/periferiche, utilizzare tale
apparecchiatura per alimentare il gas vettore prima di avviare il sistema di vuoto.

1 Fare clic sull’icona [Vacuum Control (Controllo del vuoto)] sulla barra di supporto [Real Time
(Tempo reale)].

Si apre la finestra [Vacuum Control (Controllo del vuoto)].

Tuning

Guide

2 Fare clic su [Option (Opzione)].

Si apre la finestra secondaria [Option (Opzione)].

Vacuum Contral

After Starting up v acuum

acuum Leak Check

Stabilization ' aiting

Cancel

3 Impostare ogni elemento.
Option

Vacuum Restart Mode

Vacuum Leak Chedk
Vacuum Lesk (Intensity Ratio of 28/18): | 2| and |less

Stabiization Waiting

Wait Tme: 2 h 0 min

QK ] [ Cancel ] [ Help

Guida operativa di base 11
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Nome Spiegazione
Vacuum Restart Specifica se avviare automaticamente il sistema del vuoto quando la distribuzione
Mode (Modalita di dell’alimentazione viene ripristinata dopo uno spegnimento temporaneo del sistema causato
riavvio del vuoto) da un’interruzione dell’alimentazione, ecc. Si noti, tuttavia, che il sistema del vuoto non si

avviera indipendentemente dall'impostazione, se il sistema del vuoto si € gia arrestato prima
dello spegnimento dello strumento a causa di una mancanza di corrente.
Vacuum Leak Check | Consente di verificare la perdita di vuoto confrontando le intensita di azoto (m/z 28) e acqua
(*1) (Controllo delle | (m/z 18), al termine dell’avvio automatico del sistema del vuoto. Il valore indicativo per il
perdite di vuoto (*1)) |rapporto di intensita varia a seconda dell’apparecchiatura accessoria/periferica. Impostare il
valore utilizzando la seguente linea guida.

« AOC-20, AOC-5000/6000: Rapporto di intensita di 2

« Altra apparecchiatura accessoria/periferica: Rapporto di intensita di 5

@ NOTA

Quando si utilizza il sistema avanzato di tecnologia del flusso (come il sistema di
divisione del rivelatore o il backflush), l'intensita per m/z 28 pud essere maggiore
rispetto a quando si utilizza il sistema standard. Pertanto, non & consigliabile utilizzare
questa funzione per il controllo delle perdite.

Stabilization Waiting |La sintonizzazione automatica viene di solito eseguita per stabilizzare il grado di vuoto del’lMS
(Tempo di attesa per | per circa due ore per I'analisi qualitativa e per circa quattro ore per I'analisi quantitativa dopo
la stabilizzazione) | lavvio del sistema del vuoto. Questa voce consente di impostare il tempo di attesa prima di
raggiungere la stabilizzazione.

(*1) L'impostazione & disponibile solo quando la sorgente ionica € El e il gas vettore & He. In altri casi, consultare
“2.6 Verifica manuale della perdita di vuoto” P.13 per verificare eventuali perdite di vuoto.

4 Fare clic su [OK].
La finestra [Option (Opzione)] si chiude.

Fare clic su [Auto Start (Avvio automatico)].

U1

L’indicatore di avvio lampeggia, viene visualizzata la barra di avanzamento e viene avviata la sequenza di
avvio del sistema del vuoto. | vari componenti si avviano in sequenza, come indicato nella barra di
avanzamento e quando il sistema del vuoto & pronto per il funzionamento, viene visualizzato il messaggio
“Vacuum Completed” (Vuoto completato).

Quando viene impostato il controllo delle perdite di vuoto o il tempo di attesa per la stabilizzazione,
I'operazione viene eseguita automaticamente al completamento dell’avvio automatico del sistema di

vuoto.
EEEE
Vacuum Completed.

e sy

Aftet Starting up V ascuum
g VisamLaok Coock  Howe eieg (10 -

lotomcn ]
6 Controllare il risultato.
Vacuum Control
After Starting up Yacuum
Waruum Leak Check Pass (Measured ratio of 28/18: 0.27)

Stabilzation Waiting  Completed (Setting time: 120 min)

Cancel
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2.6 Controllo manuale della perdita di vuoto

@ NOTA

Quando il risultato del controllo delle perdite del vuoto fallisce, € possibile che vi sia una perdita
d’aria. Cerca la posizione della perdita, facendo riferimento al manuale di istruzioni.

7 Fare clic su [Close (Chiudi)] per chiudere la finestra [Vacuum Control (Controllo del vuoto)].

2.6 Controllo manuale delle perdite di vuoto

Quando viene eseguito un controllo automatico delle perdite di vuoto “2.5 Avvio del sistema per vuoto”la
seguente operazione non € necessaria.

1 Attendere 10 minuti dopo I'avvio del sistema di vuoto.

Fare clic sull’icona [Tuning (Sintonizzazione)] sulla
barra di supporto [Real Time].

Si apre la finestra [Tuning (Sintonizzazione)].

Fare clic sull’icona [Peak Monitor View (Vista monitoraggio dei picchi)] nella barra di supporto
[Tuning (Sintonizzazione)].

Si apre la finestra [Peak Monitor (Monitoraggio dei picchi)].

Guide

Guida operativa di base 13
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4 Verificare la presenza di perdite di vuoto.
2,5 1

" s Roal Tif |Amatysis (hdmin] - [Tundng - 7009111 5.qg1] |

RECD S EEL S TR [
= i ==
B = remwome  nsmmiees
[ren— =] e
::: #aﬁ Illmnﬁa g?‘? "n.: ;?3 x l:-’ua_ : Pl
Pudbibd 1153 ik 1 ER PuMud G55 21 = EEER
Lansd ETE I Fri: ToldF,
RFGan  [501 STV b O]
L | iid
Priisd Ers Em
P Dwn LR
Deiectr [ = W ? 3
Adbvarred . ‘scunan
Filament m o ’ .I- 1
Lvae  HWVae
Lomvocam S0 P | D
HighVaoum 1.4e008 Pa .
G Eonmumables
g7
) 3
T
- Y u__d__“f\_
| | 4 |
~ 5 == 7
Facts i =] Facss i = Factr fii 2]
Rends [

7 Fare clic sul pulsante freccia nell'impostazione [Monitor Group (Gruppo di monitoraggio)] e
selezionare [Water, Air (Acqua, Aria)] dall’elenco.

2 Fare clic su |W1 (Filament ON/OFF) per accendere (ON) il filamento. | picchi verranno visualizzati
nelle tre finestre.

3 Modificare gradualmente la tensione del rivelatore facendo clic sui pulsanti freccia su o giu in modo

che l'altezza del picco
per m/z 18 (acqua) corrisponda alla meta dell’altezza della finestra dello schermo.

4 Confrontare le altezze del picco per m/z 18 (acqua) e m/z 28 (azoto).
Verificare che I'altezza del picco per m/z 28 (azoto) non sia piu del doppio di quella per m/z 18
(acqua).
NOTA

Se l'altezza di picco per m/z 28 (azoto) & piu del doppio di quello per m/z 18 (acqua), &€ possibile che
vi sia una perdita d’aria. Cercare la posizione della perdita. Fare riferimento alla Guida dell’'utente del
sistema per i dettagli su come verificare la presenza di perdite di vuoto.

5 Fare clic su I [NW-] (Filament ON/OFF) per spegnere (OFF) il filamento.

5 Fare clic sul pulsante * nell’angolo in alto a destra per chiudere la finestra [Tuning
(Sintonizzazione)].

Viene visualizzato il messaggio [Save current tuning file? (Salva il file di sintonizzazione corrente?)].
Fare clic su [No].

GCMS Real Time Analysis

<P } [0311] Save current Tuning File?
-

CAGECMSsolutionSystem) Tunel!,_default.qgt

I Mo | I Cancel Help

N—
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6 Fare clic sull’icona [Top (Superiore)] sulla barra di supporto.

2.7

2.71

Autotuning (Sintonizzazione automatica)

Attendere circa 2 ore (prima di iniziare I'analisi qualitativa) o 4 ore (prima di avviare I'analisi
quantitativa) dopo aver avviato il sistema del vuoto e quindi eseguire la sintonizzazione automatica
utilizzando le procedure descritte di seguito.

Eseguire la sintonizzazione automatica periodicamente, anche con il sistema di vuoto in funzione.

9 NOTA

Creare nuovamente le curve di calibrazione dopo aver eseguito la sintonizzazione automatica.

Impostazione delle condizioni di analisi

Se non sono state create condizioni di analisi, iniziare da “2.7.2 Esecuzione della sintonizzazione
automatica” P.16.

Se é gia stato creato un file del metodo, i parametri possono essere specificati nello strumento secondo la
seguente procedura.

@ NOTA

Tuttavia, i parametri per un’apparecchiatura accessoria/periferica, ad eccezione dell’autoiniettore/del
campionatore automatico AOC-20, non possono essere specificati utilizzando la seguente procedura. Quando si
utilizza un’apparecchiatura accessoria/periferica, impostare i parametri sull’apparecchiatura stessa o utilizzare il
software specifico per tale apparecchiatura/dispositivo.

1 Fare clic sull’icona [Data Acquisition (Acquisizione dati)] nella barra di supporto [Real
Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Acquisition (Acquisizione)].

Real Time

2 Fare clic su | (Open (Apri)) sulla barra degli strumenti.

Si apre la finestra secondaria [Open Method File (Apri file del metodo)].

B GCMS Real Time Analysi

i File Edit Wiew Method T

s =
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l 2 Awvio di GCMS

Selezionare il file del metodo da caricare, quindi fare clic su [Open (Apri)].
Il file del metodo € caricato.

Lookin: || Training - @2 o
@= Name : Date modified Type
= {nfiHerbicide Scan eampleqam 1370373014 7:16 B GC/MS 1A
RecentPlaces [ e bicide SIM_example.qgm 12/02/2014 215PM  GC/MS M
1
|
Desktop
=
Libraries
iy
Computer
4 " ] 3
Network
File piame: Herbicide_Scan_example.qam - l o= ] l
Fies of type GCMS Method Fie " qam) »] [ Concel | |

# NOTA
Se il messaggio “The hardware configuration for this method is different from the current instrument
configuration. The measurement condition in the method file is modified according to the current instrument

configuration” (La configurazione hardware per questo metodo € diversa dalla configurazione corrente dello
strumento. Le condizioni di misurazione nel file del metodo vengono modificate in base allo strumento

corrente), fare clic su [OK] e fare clic su El (Save (Salva)) sulla barra degli strumenti.

4

Selezionare [Download Initial Parameters (Scarica parametri iniziali)] nel menu
[Acquisition (Acquisizione)].

| parametri impostati vengono trasferiti allo strumento. Quando i valori dei parametri diventano uguali alle
impostazioni, [GC: Ready (GC: Pronto)] e [MS: Ready (MS: Pronto)] sono visualizzati.

Hmin) - Method - [Acquisition - PAH_Sc| —
ment BEEENEEEGN Data  Tools  Window  Hel G _
e Pet [ 4 Ms eI

Sample Login... — Flow ——— —

Download ame ©

Start : Press  TotalF.

Extend Eripici Splitffalve: Open)

Stop

Nl

Download Initial Parameters

2.7.2 Esecuzione della sintonizzazione automatica

1 Fare clic sull’icona [Tuning (Sintonizzazione)] sulla barra di supporto [Real Time].
Si apre la finestra [Tuning (Sintonizzazione)].
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Fare clic sull’icona [Peak Monitor View (Vista monitoraggio dei picchi)] nella barra di
supporto [Tuning (Sintonizzazione)].

Si apre la finestra [Peak Monitor (Monitoraggio dei picchi)].

Guide

Selezionare [New Tuning File (Nuovo file di ottimizzazione)] nel menu [File].
Si apre la finestra secondaria [Select Tuning Mode (Selezionare modalita di sintonizzazione)].

*E GCMS Real Time Analysis (Admin) - [Tuning - Untit
File | View Instrument  Tunino Tools  Wind

|' New Tuning File J
Open Tuning File... Crl+0
Save Tuning File |

als

122

[l Selezionare la modalita di sintonizzazione appropriata per I'applicazione l TQ lQ P ‘

Quando si utilizza una serie TQ, il modello QP2010 Ultra, QP2010 SE o QP2020 e la creazione di un

nuovo file di ottimizzazione, scegliere la modalita di ottimizzazione appropriata per il livello di

concentrazione dei composti target da misurare. Poiché il file di ottimizzazione viene creato con una

corrente di emissione corrispondente alla modalita selezionata, cid consente di misurare campioni con

un intervallo dinamico appropriato.

« TQ series, QP2010 Ultra o QP2020: Alta concentrazione (20 pA), standard (60 pA, predefinita) o alta
sensibilita (150 pA)

+ QP2010 SE: Alta concentrazione (20 pA) o standard (60 pA, predefinita)

Select Tuning Mode

Tuning Mode: ¢ High Conc. * Mormal " High Sens.

Help

- Eseguire la sintonizzazione automatica anche con CID Gas OFF ’ TQ ‘

Quando si utilizza un modello serie TQ, € possibile scegliere un metodo di ottimizzazione in base alla
modalita di misurazione.

Tuning Information

Target Condition

=

Adjust Besolution

Rielative Y alue from Initial PwHM 0 b

Auto Tuning
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Tabella: Tempo stimato necessario per la sintonizzazione automatica

Configura-
zione di Condizioni di sintonia Modalita acquisizione
sistema Tempo
Utilizzare Esegulre la Q3Scan | Q3SIM MRM
sintonizzazione
gas CID automatica anche
con CID Gas OFF
\ Possibile Possibile | Impossibile | 5 minuti circa
Possibile *1 | Possibile *1| Possibile 7 minuti circa
Possibile Possibile Possibile 7 minuti circa
(Tempo consigliato)

*1 : Analisi ad alta sensibilita
Per i modelli della serie GCMS-QP, la sintonizzazione automatica richiede circa 3 minuti.

Seleziona il filamento da utilizzare.

Detectar 1.00 = kY
Advanced.. |
[Flament &1 12 )

Low Wacuum  5.6e+000 Pa

High%acuum 1.6e-004 Pa
Fare clic sull’icona [Start Auto Tuning (Avvia sintonizzazione automatica)] sulla barra
di supporto [Tuning (Sintonizzazione)].

Immettere un nome file e fare clic su [Save (Salva)].

6

Viene avviata la sintonizzazione automatica.
Al termine della sintonizzazione automatica, viene stampato un rapporto.

41 save Tuning File As
Savein: ||, Tunel - OF @
@= Narme = Date modified Type
b & _default.qgt 18/02/2014 10:06 .. GC/MSTL
Recent Places
||
Desktop
=
Libraries
L]
Computer
< | . ¥
Network [
Fie name 2013112800t - Save
;]_.
Saveastpe: | GCMS Tuning Fle [agl) x| [ Caneel |
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Fai clic su E| (Salva) sulla barra degli strumenti.
# vora TQ
Se [Eseg\ui sintonizzazione automatica anche con CID Gas OFF] non & selezionato, selezionare
[ON] nell’'elenco a discesa [CID Gas] per visualizzare i risultati della sintonizzazione.

lon Source: El

CID Gaz

Acquigsition Mode

|F'eak Frofile | Spectium|
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2.7.3 Verifica dei risultati della sintonizzazione automatica

1 Controllare il risultato del giudizio di auto-tuning.

C:/ECMSsotation Systerm Tane] 2013061 Lggt

i Remis Pass
4% Tusing Condifion £ £ Chack Reunl 5%
Renolotion Adjmsment - VES Result (Meavored) Standard
FWHM of Paak Proflls 08 FWHMER) Paa{0.60s) within et Vatos +-0.10m
Sty Adjmimen - YES RIS Paza0.615) within Set Vatos +-0.100
Target Mz Adjmiment - 26400 FWHENM0Z) Paza0 38) within Set Vatos +-0.100
Moas Caffbration -YER Detactor Gain Paau0540) feu than 2 00w
ALz Pasiers Adjustment - NO Leak Chnch{Ratio of $8.15) Pama3847) more than 100
Mass Ascarzcy(53) Pass{0.005) witin 0105
Mass Aszarzcy(218) Paas{0.0%) witin 0105
M Assaracy(202) Pass{0.005) witin 0105
Tatmonity Rasio{02) Paaui§%) mors than 1%
4% Tuning Rewgh 82
M3
Tomization Mode  -EI
Taging Date - 112018 113322 AM
Filamenss -1
Leal 02V
Lol 100V
Lo} L0V
Least S-120V
BF Gain -431
RF Offiet 4514
Detscior 0S4 EV 2
Tosization voltzgs <OV
Erission correst <8054
Mainrod LY
Comversion dyoode: -0V

TonSourcaTemp S il

Low Vaszam -<10s+000 Fa
HighVesmam  59e-005F2
Iescface Temp. -190°C
Cvven Tormp. 38
Carrier Gan “Hs
Cotoma Promurs 1002
Cotuma Fow -L7 mlimin

Cofuma Dizmater <025 mm
| ColmaLesgh  -30m

mz: 6900 mz:219.00

mz: 30100
Factor - 11.90 Factor 1 1138 Factor - 16951
Ratio. - 100.00 Ratio. - 3165 Ratio. - 6.03 ] 1
FWHM - 0.60 FWHM - 0.62 FWHM: 038 J

Sezn Rangs 10,00 - TO000 Scan Speed - 136

Buefrmerrr)

L1l 3 Fm.o]

13005 | 50200
1395
| 41400
26400 |
.00
k‘i“k [ i | X 1 st400
T T T T T T T

T 100 00 0 0 o 50
=z .00 13100 21900 41400 0200 £14.00
Taes, 21191 85504 31847 0796 570 1512
Rt 10000 595 B0 a7 501 026

:EP:l;_nl
Quando i risultati di virata non sono impostati per essere giudicati nella configurazione del sistema, controllare i
risultati di auto-tuning utilizzando la procedura seguente.
71 Verificare che i valori FWHM (larghezza intera a meta massimo) siano compresi nell’intervallo da 0,5 a 0,7.
2 Verificare che la tensione del rivelatore non superi i 2 kV.
3 Verificare che il rapporto di intensita relativa per m/z 502 & almeno del 2% (per QP2010S e SE: 1%).
4 Verificare che l'intensita di picco per m/z 69 & almeno il doppio di quello per m/z 28.

NOTA

Se vengono rilevate eventuali irregolarita sopra, le possibili cause potrebbero includere una
perdita di vuoto, connessioni scadenti della colonna o fonte di ioni contaminata.

Consultare “Appendice K Manutenzione” P.108 per implementare misure correttive.
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3 Flusso di
I analisi di routine

Questo capitolo descrive una serie di operazioni di analisi di routine che utilizzano i file dei metodi e i file
di lotto esistenti. 3

3.1

Prepararsi all’analisi

TQQP

Quando la modalita ecologica & impostata nel programma [GCMS Real Time Analysis (Analisi GCMS in tempo
reale)], fare clic su [Cancel (Annulla)].

Ecology Mode &l

2o

7.

Ispezione dei materiali di consumo e delle parti soggette a manutenzione.

1 Quando un articolo dei materiali di consumo ha superato il punto di sostituzione consigliato o quando la

colonna richiede manutenzione, eseguire la manutenzione facendo riferimento a “Appendice K
Manutenzione” P.108.

GC Congumnables

g7

[Tl )

Ll
|Septumi1 : 13} 100 (Times)|

I [Ed P4

Eseguire la sintonizzazione automatica.

2 Eseguire la sintonizzazione automatica periodicamente (una volta ogni due settimane, ad esempio)

anche con il sistema del vuoto in funzione, facendo riferimento a “2.7.2 Esecuzione della sintonizzazione
automatica” P.16. Quando deve essere eseguita un’analisi quantitativa, creare nuovamente le curve di
calibrazione dopo la sintonizzazione automatica.

Creazione di una nuova cartella.

[Create New Project (Folder)] (Creare nuovo progetto (Cartella)) puod essere utilizzato per creare una
nuova cartella allo stesso livello di directory attualmente aperto in Data Explorer (Esplora dati) e per

copiare i file di destinazione. Craate New Porject (Foldar =
Data Explorer - Batch =] .
— _'-I____ Project Marme:
Praject in [l—ll ] 20131128
PEEERES -
ﬁ Copy checked files in the cument project ta the new project

File Name Modified Date Melhud Files

B Qual 2/7/2014 11:29 PM Biatch Files

B Quan 3/4/2014 718 PM [7]Hepor Fomat Fiies
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3.2

Modifica di un file di lotto

Per le analisi di routine, potrebbe essere piu conveniente caricare un file di lotto in uscita e modificarlo

parzialmente. La seguente procedura descrive come modificare collettivamente le informazioni nelle righe

specificate.

1

2

Fare clic sull’icona [Batch Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di supporto
[Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].

Fare clic sull’icona [Batch Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di
supporto [Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].

ime = = =
ﬁ File Edit View Instrument Batch Tools Window Help

FH Sk P FE

==l |Date Explorer - Batch

Praject in

[E=)](=)

[Dramanier

d

File Mame

Modified Date

2/7/2014 11:29 PM
3/4/2014 7:18 PM

Folder: DA\20131127
Vial# Sample Hame Sample ID| Sample Type| Analysis Type Method File Data File
1 Methylene Chloride 0:Unknown Herbicide_Scangem ethy lene Chloride
2 Samplel UNE=0001 | B:Unknown Herbicide_Scangem Sample
3 Sample? UNE=-0002 | D:Unknown Herbicide_Scangem Sample
(Esempio di una tabella dei lotti per analisi quantitativa)
Folder: D\20131127
Vial# Sample Name Sample ID | Sample Type | Analysis Type Method File Data File
1 Methylene Chloride 0:Unknown ITaT Herbicide_SIMgem Methylene Chlo
2 STD bppb STO-0001 1:Standard:{T} ITaT Herbicide_SIMogm 31D &
] 5TD 10pph STD-0002 1i5tandard TaT Herbicide_SIMggm STD 10
4 [ STD hlppb STD-0003 1:5tandard ITOT Herbicide_SIMggm STD b0
I [ ETD 100pph STD-0004 Ti5tandard TaT Herbicide_SIMagm STD 100
[ [ Samplel UNE-0001 0:Unknawn ITaT Herbicide_SIMggm Samg
7 7 Sample2 UNk-0002 0:Unknawn IToT Herbicide_SIMgem Samg
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3.2 Modifica di un file di lotto

Aggiungere o eliminare le righe in base al numero di campioni analizzati.

Fare clic sul numero di riga da modificare per evidenziare I'intera riga.

Folder: D:\20131127
Vial# Sample Hame Sample ID | Sample Type | Analysis Type Method File Data File
1 Methylene Chloride 0:Unknawn IToT Herbicide_SIMgem Methylene Chloride
2 STD bppb STO-00101 1 5tandard (T ot Herbicide_SIMgem STD bppb
3 aTD 10ppb STD-0002 1:5tandard ITaT Herbicide_SIMgem STD 10ppb
4 [STD bipph STO-0003 1:5tandard TaT Herbicide_SIMggm STD Alppb
5 |STD 10lppb STO-0004 15tandard TaT Herbicide_SIMggm STO 100ppb
[i] IToT 1
(LTI

Fare clic con il tasto destro del mouse sulla riga selezionata e selezionare il comando di modifica
appropriato dal menu visualizzato.

Copy Row

Add Row

Insert Raow

Delete Row

Menu Spiegazione

Copy Row Copia la riga selezionata.
Add Row Aggiunge una riga alla fine.
Insert Row Inserisce una nuova riga sopra la riga selezionata.
Paste Row Incolla la riga copiata.
Delete Row Elimina la riga selezionata.

Trascinare il mouse dalla riga del campione sconosciuto alla riga specificata con i
numeri di serie.

Folder: D:\20131127
Wiall Sample Name Sample ID | Sample Type | Analysis Type Method File Data File
1 Methylene Chloride 0:Lnknown IT QT Herbicide_SIMgem Methylene Chloride
2 STD bppb STO-0001 1:5tandard{T) ITaT Herbicide_SIMggm STD Bpphb
3 [STD Tippb STO-0002 T:5tandard TaT Herbicide_SIMgem STO Tlppb
[] aTD Glppb aTD-0003 1:5tandard IToT Herbicide_SIMggm STD Blppb
5 [STD 100pph STO-0004 1:5tandard ITaT Herbicide SIMgem STD 100ppb

Selezionare [Fill Down (Ricopia in basso)] nel menu [Edit (Modifica)].

Viene copiato Iintero contenuto della prima riga.

*E GCMS Real Time Analysis (Admin) - [Batch Table -
w File View Instrument Batch Tools
[ Fill Down

Fill Series
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Selezionare [Fill series (Ricopia serie)] nel menu [Edit (Modifica)].

| parametri modificati verranno aggiunti con i numeri di serie. Modificare il nome del campione, ecc. se necessario.

e - i
.

0 ol Fsees |]
zl Fill Down [

als

122

Per modificare collettivamente le righe specificate senza modificarne altre, fare clic con il tasto
destro sulla cella nella prima riga e fare clic su [Fill Down] o [Fill Series].

Folder: D:\20131127
Vial# Sample Hame Sample ID | Sample Type | Analysis Type Method File Data File
1 Methylene Chloride 0:Unknawn QT Herbicide_SIMgem Methylene Chlorids
2 STD 5ppb STOD-0001 1:5tandard(T) ITaT Herbicide_SIM.gem STD 5ppb
3 STD 10ppb STD-0002 1:5tandard ITOT Herbicide_SIM gem ST0 10ppb
[ STD Alppb STD-0003 1:5tandard ITaT Herbicide_SIMgem STD 5lppb
5 |STD 100pph - = Herbicide_SIMgem STD 100pph
g ample | Fill Series Herbicide_SIMqem Sample
7 ampled Fill Down Herbicide_SIMgem Sampled
1
- ! Cut Cerl+X
Copy Ctrl+C

7 Selezionare [Save Batch File As (Salva file di lotto con nome)] nel menu [File].

8 Aprire la cartella in cui & stato salvato il file del metodo, immettere un nome e salvare il file.

Savein: | 20131127 - FrE-
i Narne = Date modified Type
= HHioual 2/10/2014 218 AM  GC/MS Bz
RecentPlaces  #yyan 3/4/2014TASPM  GC/MS Be
|
Desktop
=
Libraries
iy
Computer
‘ < m ] 3
Metwork
File name: 20131128 1 - [_seve
Saveastpe:  [GCMS Batch Fie ogb) b

9 Impostare il solvente di risciacquo della siringa e i campioni nel campionatore automatico.
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3.3 Analisi DANA

1 0 Fare clic sull’icona [Start (Avvio)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].
L’analisi ha inizio. Quando viene visualizzato il messaggio “Do you want to go into the ecology mode
after batch processing ends?” (Passare alla modalita ecologica al termine dell’elaborazione del lotto?)
viene visualizzato il messaggio, fare clic su [Yes (Si)].

» Per interrompere I'elaborazione del lotto, fare clic sull'icona (Stop) sulla barra di supporto [Batch
(Lotto)].

» Per eseguire solo le righe specificate, selezionare le righe facendo clic o trascinando il mouse,
quindi avviare I'analisi.

Select Batch Execution Range

Execution Range

® Al Rows Cancel

* Selected Row(s] |3-6.9-10

» Per dettagli su come creare automaticamente i nomi dei file di dati o su come modificare le
impostazioni per 'acquisizione continua dei dati durante la misurazione, fare riferimento a
“Appendice D File di lotto” P.78.

3.3 Analisi DANA

A Riferimento
Fare riferimento a “4.5 Analisi dei dati” P.37 quando si esegue un’analisi

qualitativa. Fare riferimento a “5.3 Analisi dei dati” P.58 quando si esegue

un'analisi quantitativa.
Fare riferimento a “Appendice L Browser quantitativo” P.114 durante la quantificazione di pit campioni.
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, Analisi itati
qualitativa
4,

4.1 Selezionare una cartella

1 Avviare il programma [GCMS Real Time Analysis].

2 Fare clic sull’icona _;qll (Data Explorer (Esplora dati) sulla barra degli strumenti per

visualizzare Esplora dati.

Iﬁa GCMS Real Time Analysis (Admin) - Batch - [Acquisitic
A File Edit View Method Instrument Acquisitic

DEed Sk (R FE

=12l |Data Explorer - Batch [z
Project in: @

| C:AGCMS solutiontS ample -

Nt

243
Data
=
3 Fare clicsu [ (Project (Folder) Selection [Selezione (cartella) progetto]).

Si apre la finestra [Project (Folder) Selection (Selezione (cartella) progetto)].

| File Mame Modified Date H

Data Explorer - Batch
Project in: E
C:NGOMS salutiontS ample -

File Mame Maodified Date

4 Fare clic sulla cartella da utilizzare.

Project(Folder) Selection (3]
Look in: C:AGCMS solution5 amples Training
=) Sarr?;':bl.e . New Folder...
izl

-1l QP10

. |, QP2010 Plus

b QP2010 SE —

£ | QP2010 Ultra

- | QP2010S

- | SampleData(QP2010series)

- ) SampleData(T Qseries) -

5 Fare clic su [Close (Chiudi)].
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4.1 Selezione di una

als

Y
Il Creare una cartella

71 Fare clic sul disco rigido o sulla cartella desiderati, quindi fare clic su [New Folder (Nuova cartella)].
Si apre la finestra [Create New Folder (Crea nuova cartella)].

Project(Folder) Selection

)
Loskin:  C:\2013
B | newroe )
| 20131125
| i
| 20131127
.J} 20131128
GCMSsolution
GCzolution
... Tntel

2 Digitare un nome per la cartella e fare clic su [OK].

Viene creata una cartella nell’'unita o nella cartella selezionata al passaggio 1 e viene restituita la
finestra [Progetto (Selezione cartella)].

Create New Folder IE'

Create Mew Folder under the
C:h2013

Fleaze input new folder name

2m3anzg

[ 0K ] ’ Cancel ] ’ Help
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l 4 Analisi qualitativa

4.2 Creazione di un file di metodo

Impostare i parametri dello strumento (ad es. Campionatore automatico, GC, MS) e i parametri di
ricerca per similarita utilizzando la procedura descritta di seguito.

1 Fare clic sull’icona [Data Acquisition (Acquisizione dati)] nella barra di supporto [Real
Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Acquisition (Acquisizione)].

Real Time

Close Method File

Save Method File

4.2.1 Impostazione dei parametri del campionatore automatico

1 Fare clic sulla scheda [Sampler (Campionatore)] e specificare il numero di risciacqui

appropriati per il campione.

3 senoler ||izf 6c| & ms|

ADC-200

# of Binses with Solvent [Pre-un) :

|1
# of Rinses with Solvent (Post-un] : |3
|1—

# of Rinzes with Sample :

Plunger Speed|Suction] : @ High © Middle  Low

Wizcogity Comp. Time : |D2— B0

Plunger 5 peed(lnjection) : @ High © Midde ¢ Low

Syringe Inzertion Speed : @ High © Low

Injection Mode : |D: Marmal Set..
Advanced... |
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4.2 Creazione di un file di

4.2.2 Impostazione dei parametri GC

1 Fare clic sulla scheda [GC] e impostare le condizioni di analisi.

[ 3 sampe( ' 6C JJa ws|
Inj. Port : SPL1 Inj. Hilat Port : | (LWAR}
[Column Oven Temp._ 80.0 ‘c ]“3
Injection Temp 250.0 c
injectin Mode:: | Spitless _~ e == =i W R W Rl R ik |
p——— o0 — i II:_IslIIIilllI”'.-.IslIHul.ll”Iul_s””ﬁIl””r.-l.s”I_l
Camier Gas : He  Prim. Press. : 500-300
ameriaas - e rnm. ress Program : [Column Oven Temperature v] 4
([ Flow Cortral Mode Linear Veloclly  ~
. Rate | Final T Hold Time -
[ Pressure 138 kPa o = ! 500 e
Total Flow : 50.0 mL/min 1] 20,00 180.0 | 000 | 7
" 2] 1000 2200 | 000 |
Column Flow 1.67 mL/min 31 7500 3300 300 | =
Lear Velocty 476 ablobiil Total Program Time : 1567 min
Purge Flow : 30 mL/min Column
{SDM Ratio 1.0 ] Name Rte-5MS Thickness : 0.25um
| Length : 30.0m Diameter :  0.25mm

Immettere una temperatura iniziale per il forno a colonna (da 40 a 100 °C).

Immettere una temperatura di iniezione in base al punto di ebollizione del composto target
(Da 200 a 300 °C).

Selezionare [Split (Dividi)] o [Splitless (Non suddiviso)].

NOTA
Selezione della modalita di iniezione
» Split (Dividi): Selezionare questa modalita se la concentrazione del composto target &
elevata. Come linea guida approssimativa, selezionare questa modalita quando la
concentrazione del composto target & maggiore di 10 ng/ul.
» Splitless (Non suddiviso): Selezionare questa modalita se la concentrazione del composto
target € bassa. Come linea guida approssimativa, selezionare questa modalita
quando la concentrazione del composto target & inferiore a 10 ng/ul.
Selezionare [Pressure (Pressione)] quando il metodo richiede una modalita di pressione costante, quindi

selezionare [Linear Velocity (Velocita lineare)]

quando il metodo richiede una modalita di velocita lineare costante per il gas vettore. Quando non &
disponibile alcun metodo di riferimento, selezionare [Linear Velocity (Velocita lineare)].

Quando non ¢ disponibile alcun metodo di riferimento, consultare la tabella “Typical Pressure Settings for

Carrier Gas” (Impostazioni tipiche della pressione per il gas vettore)
per impostare un valore iniziale per la pressione. La velocita lineare verra impostata

automaticamente. Impostazioni di pressione tipiche per gas vettore

Colonna capillare a foro medio
(diam. int. 0,25 mm)

Colonna capillare a foro semi-largo
(diam. int. 0,32 mm)

30m

60 m

30m

60 m

Da 75 a 150 kPa

Da 100 a 250 kPa

Da 30 a 50 kPa

Da 50 a 100 kPa

6

Se si seleziona “Split” (Dividi) come modalita di iniezione, immettere un rapporto di divisione. Se si
seleziona “Splitless” (Non suddiviso), inserire “-1.0".

7 Impostare le condizioni appropriate per separare il composto target da altri picchi.
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l 4 Analisi qualitativa |

4.2.3 Impostazione dei parametri MS

1 Fare clic sulla scheda [MS] e impostare le condizioni di analisi.

1 3

] mlual 8 s ]
GCMS-QP2010
lon Source Temp. 200 C
[ interface Temp. : 250 'C )| Detector Voltage : @ Relative to the Tuning Result ") Absokte
Solvent Cut Time - 15 min ) 02 KV
Micro Scan Width - 0 u Threshold : 0
*| Use MS Program : Set GC Program Time 1967 min
Group#2 - Evert#1
Start Time | End Time|| Acq. Event Scan Start End Chi Ch2
{min) {min) || Mode | _Speed m/z m/z m/z m/z
] T 13.00_){Gean 0.30 111 |__35.00 350.00
2] 0w 000 [Scan] | 000 0 0.00 0.00

1 Ingresso [Temp. interfaccia] (Da 200 a 300 °C).
7 Immettere [Start Time (Ora inizio)] e [End Time (Ora fine)] secondo la nota seguente.

@ note

In assenza di informazioni sul tempo di eluizione del picco del solvente, impostare [Start Time
(Ora inizio)] su zero minuti e impostare [End Time (Ora fine)] sul valore [GC Program Time (Ora
programma di GC)]. Dopo un’analisi di un campione standard o del solvente e dopo aver
ottenuto il profilo del picco del solvente, modificare [Start Time (Ora inizio)] in un momento
successivo alla fine del picco del solvente (vedere la figura mostrata a pagina 24).

3 Fare clic su [Relative to the Tuning Result (Rispetto al risultato di sintonizzazione)].
Se lintensita di picco e troppo bassa, modificare il valore nell'intervallo da +0,1 a +0,3., se necessario.

L’aumento della tensione del rivelatore di 0,1 kV aumenta l'intensita di picco di 2-4 volte.

4 Immettere un valore inferiore di 0,5 minuti allimpostazione [Start Time (Ora inizio)]. (Se il valore
risultante & inferiore a zero, immettere “0”).

Correlazione tra i valori di Start Time (Ora inizio) e Solvent Elution Time (Ora di eluizione del solvente)

— Picco del Picco del composto

A TIC
0,5

AWVIO GC Ora di inizio (Detector

Tempo di eluizione del solvente (Filament ON [Filamento acceso])

5 Selezionare [Scan (Scansione)] (Per i modelli della serie TQ, selezionare la modalita Scan Q3).

6 Immettere l'intervallo di massa da misurare, dove [Start m/z] € il limite di massa inferiore e [End m/z] € il
limite di massa superiore. Il valore tipico di [Start m/z] € 35 e il valore tipico di [End m/z] & il peso
molecolare piu elevato dei composti target nel campione piu un margine di errore (+15).
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4.2 Creazione di un file di

4.2.4 Impostazione dei parametri di ricerca per similarita

1 Selezionare [Qualitative Parameters (Parametri qualitativi)] nel menu [Method (Metodo)].

Si apre la finestra [Qualitative Parameters (Parametri qualitativi)].

¥ GCMS Real Time Analysis (Admin) - [Acquisition - Untitled,

dJLFiIe Edit  Wiew FGEEEEN Instrument  Acquisition Data  Tools  Winde

Ol n é[ Instrument Parameters Ué

o 1| Qualitative Parameters =
| (
Data View Parameters. ..

2 Fare clic sulla scheda [Similarity Search (Ricerca per similarita)] e impostare le

condizioni di ricerca.

.Quarﬁatiue Parameters

| Peak Intsgration | Spectrum Pmces:l, Simiarty Search Feiention Index I Column Perforrnanc.e|
—

Library File Mame:

Min.Sl:
CAGCMSsolction\Library \NIST 11 1ib] ) I Saarch Narth__[Nn BreGazmh v
(CecHsson ey WsTTse ) [ 0 Mae it E—
E] 0 [!J|Donatmcfudeduphcatehtts ]— 3
E] ) || Heverse >earcn
= [ Ret. Index Allowance
() © - 10 + [10
Post-search: [] Match Case
Index I Parameter
1 Mo Setting |
] T b
[ oK || cancsl ][ Heb

71 Fare clic su Si apre la finestra [Open File (Apri file)].

4 Open
Lookin: | library - 0B
T Narne % Date modified Type
e i rsT11 6/20/2011 438 PM  Library Fil
Recent Places g NisT115 6/20/2011 419 PM  Library Fil
Desktop
=
Libraries
iy
Computer
w
u < [} +
Network
Fie name: NIST1] - Open
Files of type: [ LibraryFie (LIB) - [ Cancel |

Aprire la libreria da utilizzare.
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l 4 Analisi qualitativa

2 Per rimuovere una libreria dalla selezione, evidenziare il nome del file della libreria trascinando il
mouse su di essa, quindi premere il tasto [Delete (Elimina)].

3 Selezionare [Do not include duplicate hits (Non includere risultati duplicati)].
4 Dopo aver completato le impostazioni, fare clic su [OK] per tornare alla finestra originale.

4.2.5 Salvataggio del file del metodo

1 Selezionare [Save Method File As (Salva file del metodo come)] nel menu [File].

24 GOMS Analvsis Editor (Admi

du[File] Edit View Method I t Tools

New Method File
Open Method File... Ctrl+O

Close Method File

Save Method File
[ Save Method File As... )

2 Immettere un nome file e fare clic su [Save (Salva)].

Savein: | Trsining - @2 rE-
@= Name : Date modified Type
g No ftems match your search.
Recent Places
1
|
Desktop
=
Libraries
e
Computer
< [T 3
Network -
File riame: [ Herbicide_Scar{ - [ Save J
Saveastype: | GCMS Melhod Fie {gm) r] [ Concel | [

4.3 Ripetizione della sintonizzazione automatica

Se la sintonizzazione automatica non & stata eseguita nelle condizioni di analisi, eseguire le procedure
descritte di seguito “2.7 Sintonizzazione automatica” P.15.
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4.4 Analisi sequenziale

4.4 Analisi sequenziale

Creare un file di lotto necessario per I'analisi qualitativa ed eseguire analisi sequenziali utilizzando le
procedure descritte di seguito.

4.4.1 Creazione di un file di lotto

1 Fare clic sull’icona [Batch Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di 4
supporto [Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].

¥ GCMS Real Time Analysis (Admin) - [Batc

ANEIE Edit View Instrument Batch Toals ‘wir

£C =4
| AHEN DAL FHE, . L
g Close Batch File =

3 Fare clic sull’icona [Wizard (Procedura guidata)] sulla barra di supporto [Batch
(Lotto)].

Si apre la finestra [Batch Table Wizard (Procedura guidata tabella di lotti)].
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l 4 Analisi qualitativa

4 Con 'opzione Procedura guidata tabella di lotti, effettuare le impostazioni appropriate e

creare una tabella di lotti.
Batch Table Wizard

Batch Table
@ New () Append

III'L ;2 e
@ Linel Line2 Line1&Line2

Sample Type

") Standard & Unknown
() Standard Only 1

@ Unknown Only

Method

Method Hie: 2
Herbicide_Scan.qgm =

Bl

Data Processing

[EI Quantitative || Qualitative ]__
4
N () =l

Jo__

T Fare clic su [Unknown Only (Solo non noti)].

T
2 Fare clic su E e specificare il file del metodo da utilizzare.
3 Deselezionare entrambi gli elementi [Data Processing (Elaborazione dei dati)].

4 Fare clic su [Next (Avanti)].

| <Back ][ ex> ,|: —_— 7
5 Immettere [Vial # (N. flaconcino)] e [Sample Count (Conteggio campione)].
6 Immettere [Injection Volume (Volume di iniezione)].
/7 Fare clic su [Next (Avanti)].
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4.4 Analisi sequenziale

Batch Table Wizard - Linel Unknown Sample (2)

¥ ] AULOAnCTe e i
@ [~ Report Out
1

o=

Data [~ Create Filenames AL

L2 Samplet

\:b\j Fieport Farmat File:

ﬁm Data Description

[ <Back []|__Finish

I] [ o

[

Ll

8 Inserire [Data File Name (Nome file di dati)].
Se il nome del file termina con un numero, i file vengono denominati in sequenza.

Fare clic su [Finish (Fine)]. Viene visualizzata la tabella di lotti. Modificare la tabella di lotti come richiesto.

Folder: C:MGCMSsolution Sample' Training

Vial#? | Sample Name | Sample ID | S

I Typel.

. T!"Del

7

| Unknown Sample | UNK-DDO1 | 0:Unknown [

Method File |  DataFle | Level#| Inj. Volume |
Herbicide_Scan.ggm | Sample1.ggd | 1 | 1 |

Si consiglia di misurare il bianco (solvente, ecc.) prima di iniziare I'analisi.

1. Inserire una riga sopra la prima riga.

2. Copiare una riga per il campione non noto e incollarla nella prima riga.

3. Modificare i campi Vial # (Numero del flaconcino), Sample Name (Nome del campione)
e Data File (Nome del file dei dati).

Folder: C:\GCMSsalution'\Sample’\Training

WVialit Sample Name Sample ID | S le Type | Analysis Type Method Fle Data Fle |
1 10 Methylene Chloride UNK-0001 0:Unknown Herbicide_Scan.ggm Methylene Chloride gad
2 1 Unlcnown Sample LUINK-0001 0:Unknown Herbicide_Scan.qggm Sample1.qgad
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4.4.2 Salvataggio di file di lotto

1 Selezionare [Save Batch File As (Salva file di lotto con nome)] nel menu [File].

FRGCMS Real Time Analysis (Admin) - [H

ANEIN Edit  View Instrument Batch Tools

Mew Batch File
Open Batch File. ..
Close Batch File

Chrl+0

IMI
—

]
=

Szve Rabrh File
e

3

il

Save Batch File 85 ...

>

Save Batch As Template, .. -G

Aprire la cartella in cui & stato salvato il file del metodo, immettere un nome e salvare il file.

Savein: ||} 20131127 - &7 o
E= MName = Date modified Type
i Hlqual 2/10/2014 218 AM  GC/MS Bz
RecentPlaces g0y 2y 3/4/2014TA5PM GC/MS Be
||
—
Desktop
1 “:‘
Libraries
LY
Computer
@ < 1 3
Metwork
Fle game: 20131126.1 v s ]]
Saveastpe. | GCMS Batch Fils (“agb) v | Cancdl |

4.4.3 Esecuzione dell’analisi sequenziale

1 Impostare il solvente di risciacquo della siringa e i campioni nel campionatore

2

automatico.

Fare clic sull’icona [Start (Avvio)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].

L’analisi ha inizio.
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4.5 Analisi dei dati

4.5 Analisi dei dati

Utilizzare la procedura descritta di seguito per eseguire I'elaborazione di dati qualitativi di base per i
dati misurati in modalita Scansione, ad esempio per visualizzare spettri di massa, eseguire
sottrazioni di fondo ed eseguire ricerche di somiglianza.

A Riferimento
Per analizzare qualitativamente pit componenti, vedere "Appendice F Integrazione di picco per la
corrente ionica totale Cromatogramma (TIC) "P.89.

1 Fare doppio clic sull’icona (GCMS Postrun Analysis).

Viene avviato il programma [GCMS Postrun Analysis].

2 Fare clic sull’icona [Qualitativo] sulla barra di supporto [Postrun].

Postrun
——

Create
Compound
Table

Sy ;
ot

Quantitative

4.5.1 Caricamento dei file di dati

1 Fare doppio clic sul file di dati da analizzare.
Si apre il file di dati. Se la cartella richiesta non viene trovata, consultare “4.1 Selezione di una cartella” P.26.

Data Explorer - Data
Froject in : @
’ C:AGLCMS zolution’S amplehT raining -
File Name Medified
51 Samplel 1/29/201
=] >can_s 10 £ LET L
[ SRR = raemma
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4.5.2 Visualizza degli spettri di massa

|l
ﬂ{ File Comp Table View Q i Layout Tools Wi
= il R
SH 5Q @@ﬂlgu?\ (@) @R e
=l %l |Data Explorer - Data =
TIC & MIC Scan| | ¢ |Gowg 0|
F -@ el Sean L p ol e L] |
[CABCMSsoluion\Samplet Training. £,0%1.000,000 o ‘“;fj:ﬁe;p?fé‘g v
: ?
File Name Modifie
254 L
17297201
2127201 e I
T T y
I
s 37472014 40 20 10.0 110 120 k
Table 3/4/2014 - iy
3/4/2014 ; Tiff SSes Scqne 318 men Tfrres 5vanq'm!ﬂﬁ 5 lL
MJ\J 0 3/4/2014
2.0+ v
& 3/4/2014 IL
Integration for 3/4/2014 |
1.5 ]
1.04 4
i : i : g
] i v shs 540 shs 55 sk 560
4,530,187 “ (=] v
Analyzed bAdmin
Analyzed - 4/18/2010 Eventfl Scan Fet Time - [5 460] - [5545] Seandl: [237] - [310]
| Sampls Ty7¢M =
| ‘ Level & finkeromn 3 S T

1 Specificare un intervallo nella finestra TIC trascinando il mouse in modo che sia la cima del picco
che la linea di base siano evidenziate.

Trascina il mouse in modo da visualizzare sia la cima che la linea di base. Per annullare lo zoom,
fai clic con il pulsante destro del mouse nella finestra MC e seleziona [Annulla zoom] dal menu a
comparsa.

2 Spostare il puntatore del mouse nella parte superiore del picco e fare doppio clic.

3 Clic du J (Sottrazione dello spettro) sulla barra degli strumenti.

4 Fare doppio clic sulla posizione di elaborazione in background.

%

Con i seguenti tipi di picchi, elaborare le parti indicate dalle frecce come sfondo.

Esempio 1) Esempio 2) Esempio 3)

Lo spettro di sfondo pud
essere sottratto da una
delle posizioni.

Se un picco rosso appare su uno spettro di massa, indica che il picco & saturo. Questo spettro ha
un modello diverso (rapporto di intensita) dallo spettro di massa per i composti target. In tal caso,

fai clic sui pulsanti freccia sinistra e destra 25" KN per selezionare uno spettro di massa
che non mostra picchi rossi.
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4.5.3 Ricerca per similarita

1

4.5 Analisi dei dati

Fare clic sull’icona [Similarity Search (Ricerca per similarita)] sulla barra di supporto
[Qualitative (Analisi qualitativa)].

Si apre la finestra [Similarity Search Results (Risultati ricerca per similarita)].

—
Ee!

i,

Similarity

Il doppio clic destro sugli spettri di massa esegue anche una ricerca per similarita.

2 Controllare i risultati della ricerca per similarita.

Hint

Eventuali picchi sovrapposti possono causare la visualizzazione di indici di similarita inferiori ai
rispettivi valori effettivi. Per confermare la purezza dei picchi, consultare “Appendice H
Visualizzazione dei cromatogrammi di massa (MC)” P.96.

2

B | Similarity Se §ch Results

d ompoundInfo_Process  Help

@

Mirex 58 Dodecachiorooctahydro-1.3 4methe
Cyclopentene, octachioro- § Octachlrocyclo
Methyt 2.3 5richloro-4-methaxybenzoate
Benzene, 13 5richloro-2-sothiocyanato- §§ 1
Bicyclo[2.2 Thept-2-ene. 1.2.345.7 Theptac
Kepane 38 1.3 4-Metheno-2H-cyclobutalcdp
Heptachlor §8 4,7-Methano-1H4indene, 1,45,

Pynidine, 2424 5richloropheryamine)- $§ N4

10C110

NIST11Jib
NIST11lib

540 C10C112 NIST11sib
340 C5018 NIST11lip
268 COHHZCI303  NIST11lb
237 CTH2CI3NS  NIST11lb
332 C7H3A7 NIST11s lib
486 C10CH0O  NISTT1slib
370 CI0HBO7  NIST1lslib

272 C11H7O3NZ NIST11lib

TS

n ENCE]
arget
(x10,000) Base Peak 237/ 10,000
1.0 =7
0.5
130 272
95 4 167 203 348

0 i, Lo AR \1?1 , ; i H\A( T 1 25 MK IWS 95 311520

50.0 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500 2750 3000 3250

— 3

Visualizzazione spettri

270 Hevachloracyclopentadiene $4 1,3Cyclopentadiens, 1.2.3,4,55 hevachloro- 43 C 56 $ Cyclopentadiene, hexachioro- $3 Graphlox $% Hexachloro-1. 3-cpc

Spettri di massa dei
| composti cercati

1 DL 10,000 - Base Peak: 237/ 10,000
cL Cc1
C1
0.5+ €Y 1
o5 212 C1
130
ool T AT TN PO AR - 225 |13 WL g
: : : . : . T . : : T
50.0 750 100.0 125.0 150.0 175.0 2000 2250 2500 2750 300.0 325.0
470 Dienachlor $3 Bi-2,4-cyclopentadien-1+1, 1.1°,2,2. 3.2 4 4'5 5-decachioo- $5 02,4 1)) $8 Bis[pertachiomcyclopentadieny!
o 1 UL 10,000 - E:SE Pesak: 237/ 10,000
= a jad
o
he o
05 il =
3 95 143 167 = —
ool o P LiwstP, s [ w0 25 g %2 s e |E
50.0 75.0 100.0 125.0 150.0 175.0 200.0 2250 2500 27150 300.0 3250

71 Utilizzare per alternare gli spettri di massa per i composti trovati.
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l 4 Analisi qualitativa

7 Selezionare la casella di controllo per il composto pertinente per inserire un nome del composto nella
tabella degli spettri.

3 Dopo aver verificato gli spettri di massa, fare clic su Ll (Register Target Spectrum to Spectrum
Process Table [Registrare la tabella del processo di analisi da spettro target a spettro]).

Lo spettro di massa é registrato.
§ &9
Registrando lo spettro di massa target nella tabella del processo di analisi spettrale, & possibile
ricontrollare i risultati della ricerca per similarita o riprodurli nel rapporto.
4 Chiudere la finestra [Similarity Search Results (Risultati ricerca per similarita)].

4.5.4 Modifica della tabella del processo di analisi spettrale

1 Fare clic sull’icona [Qualitative Table (Tabella dell’analisi qualitativa)] sulla barra di
supporto [Qualitative Table (Tabella dell’analisi qualitativa)].

Si apre la finestra [Qualitative Table (Tabella dell’analisi qualitativa)].

D

Cualitative Ta

Fai clic su (Maximize (Ingrandisci)).

Fare doppio clic su [Done (Fine)] nella prima riga della tabella dei processi di analisi spettrale.

WN

Print Edit View Similarity Search

| Spectnum [ Background [ [ [ [ [z
Ret Tme | Stat Tm | _End Tm | Rel Time | StatRAT | EndRT | =t Repo

Hexa

1 &
2 6495 = o 6.540 = — ] 1 Acenaphthene-d10
8.230 — — 8.325 — — | Done i 1 | Simazine
4 8.365 = = 8335 = — | Done ¥l 1 Atrazine =
8730 = = 8.760 = — | Done i 1 Anthracene-D10-
6 9,690 = = 5725 = — | Done F | Alachlor
7 10.300 — — 10.335 — — | Done v 1 Metolachlor
] 11.470 — — 11.520 - — | Done [ ] Butachlor
|4+ |\ Spectrum Process / [+ m 3
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Si apre la finestra [Similarity Search Results (Risultati ricerca per similarita)].

& | Similacity Search Results o ]
Repon View Compoundlnfo Process Help
Vit | Simslon] Regh Compound Name Mol Wi| Formula | Ubrary -
E " Ciovshicr B?Gcmh-nlyi_l T, am IO RSTIE =
=] M 8 Dodecachionactsiyde-] Jomethe S0 CI0012  NISTHleds
& Cyciopentens. notachions. 55 Octachismeytia M0 CSOE METI S
5 | & Mt 2.3 Stchion -4 metheoybnanate X3 COHITI0I MISTIMI®
(3 5 Berzene, 1.1 5tnchon-Zucthocyonsto- $5 1 207 CTHZOWNS  NISTILRG
7 5 Beycio[2 2 Thept 2ene, 123457 Theploc i CHIaT ST
55 Kegana $6 134 Matherc-Hcyckbusledl 406 CHOI0  NSTI el
5 Hagtachlor £6 4T Mathana-Hndene, 145, 270 CIOMSCT  MAETlal
w0 52 Pyeinm, 3478 Stichiorphwrniamicn s $§ N4 273 CNHXEING NGT S o
ey 5 prchiuem Frocess | able & poctum Process Tabie 21 |41+ & &D
Tanget
1 (10,000} Bass Prakc 237/ 10 000
0.5+
1
2 L. L ] m
ool o Lo bl o e (L i
4o 790 W60 1256 A% 1750 0 0 e a0 008 ]
1.2 1,30 123 0% L , hesachiorer $ Graphiin $8 Hemachions 1 3o
B —— Dose Pesk: 237/ 10,400
0.5
ks g 130 ar 27
y 80 . ey 18 L < -
TS M B L o TS T M - il
wo e 1w 1250 e 1780 a0 ey aHe arse
2: £70: Dienochion $§ B2 4-cyckopentoden ] . 1,122 1.7 A8 5.5 docachons. §4 24 1
7 olx12000)
0.5
7 o5 143 187 - -
» 8 Lo tlh y gfee W 10 3 o [l P 201 0y
a0 780 twbo 125 1sho  17s0 200 S0 2sho  JrEo oo XS0
[

122

4.5 Analisi dei dati

Per ordinare la tabella dei processi di analisi spettrale in ordine cronologico, fare clic su
[Sort Table (Ordina tabella)] nel menu [Edit (Modifica)].

& Qualitative Table
Print [Edit] View Similarity Search

Edit Compound Name...
Select All
Copy

Delete Rows
Delete Current Table
Delete All Peak Tables

iiit “|u|N|_‘| |

Register to Spectrum Process Table

Register to Library...

StatRT

i

[ Sort Table

+ | Coov Compound Mame to TIC Peak Table

Al termine del controllo, chiudere la finestra [Similarity Search Results (Risultati ricerca

per similarita)].

Hint

» Per modificare un nome composto, selezionare la riga desiderata e fare clic su [Edit Compound
Name (Modifica nome composto)] nel menu [Edit (Modifica)]. Immettere il nome composto nella
finestra [Edit Compound Name (Modifica nome composto)] visualizzata e fare clic su [OK].

2] GuatuatveTatie =
Print View  Similarity Search
Edit Compound Mame... Jackground
StartRT EndRT | Search Event Name
1 Select All = — | Done 1 Hexachlorocyclopertadiene
2 Col ot — | Done Kl Acenaphthene-d10
3 E = — | Done V] Simazine
Delete Rows = K
B
6 | Delete Current Table
S— I - 3
T Delete All Peak Tables T e e

Register to Spectrum Process Tal
Register to Library...

Sort Table

v | Copy Compound Name to TIC Peak Table

ble Compound Mame - Line# 5

Phenanthrene-010
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l 4 Analisi qualitativa

» Per eliminare una riga nella tabella di elaborazione dello spettro, selezionare la riga desiderata
e fare clic su [Delete Rows (Elimina righe)] nel menu [Edit (Modifica)].

‘

Print | Edit | View Similarity Search

Edit Compound Name... Jackgr
Start|
1 Select All
2
= T L
il Deeefows
I3 n Nelete Current Tahle ]

5 Chiudere la finestra [Qualitative Table (Tabella qualitativa)].

4.5.5 Salvataggio dei file di dati

Fare clic su Iﬂl (Save (Salva)) sulla barra degli strumenti.
La tabella qualitativa viene salvata nel file di dati.

@3 GCMS Postrun Analysis (Admin

9E File Compound Table  Wiew  Qualitz

= EEEETE]
| [
Project in:
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4.6 Stampa di rapporti di analisi

4.6 Stampa di rapporti di analisi qualitativa

E conveniente utilizzare un modello per creare un rapporto dei dati analizzati. A seconda dei dati,
modificare I'area del cromatogramma da visualizzare nel report o modificare il numero di composti
da visualizzare nel report dei risultati della ricerca di somiglianza.

4.6.1 Caricamento dei formati di rapporto

Fare clic sull’icona [Report (Rapporto)] sulla barra di supporto [Qualitative
(Analisi qualitativa)].

77

Guide

Si apre la finestra [Data Report (Rapporto di dati)].

2 Fare clic su [New File Format (Nuovo file di formato)] nel menu [File].

Si apre la finestra [File New (Nuovo file)].

& GCMS Postrun Analysis (Admin] - Report Format - [|

Bp[Fie] Fdit View Wem lavout Pane Tonls

|' New Format File CuleN |
IS o w2 T

m 1

3 Selezionare [Use Template (Utilizza modello)] e selezionare il formato [Qualitative Analysis

Report (Rapporto di analisi qualitativa)].
File New ==

) New File

® Use Template
N3 Calbration Curve .

] Chrematagram Spectum
SIDEFALLT
-

S e ey
%3 Quantitation (21 Compounds]
X3 Quartitation (Chiomato & CalCurve]
8] Quantitative Analysis Fiepart
ﬁ Quartitative Result (Graph]
LT
< (M | r

mn

Comment:

[ oK J [ Cangel ] [ Help

4 Fare clic su [OK].

Si apre il formato [Qualitative Analysis Report (Rapporto di analisi qualitativa)].
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l 4 Analisi qualitativa

4.6.2 Modifica dei formati di rapporto

1 Fare doppio clic sul cromatogramma.
Si apre la finestra [GCMS Chromatogram Properties (Proprieta cromatogramma GCMS)].

b
530,157 E
|
2
g
=]
H :
= E
b £
£
‘:0 510 7:0 8:0 9:0 ]0'.0 110 1o ]?

GCMS Chromatogram Properties

Graph | Fie |

= e I

3 Nell’area [Area], deselezionare [Auto] per I'asse X e inserire I'intervallo di tempo.

GCMS Chromatogram Properties |‘X |

General chromamh,-,aphmE |

T IOvErIsp = gl e wle e

~| T Line Name Index Block
Group a _lj -|o _1:3[ r Print out 1 _1:3[

Every Group

TIC MIC =méz@Group-Event=, .. Separately
[
Ares
X futo v IV Aute [ Normalize
|4 R o [o - [1o0000

Line YWicith 1 _|: GC(C) |Detector Chi =

1] I Cancel Apply Help
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4.6 Stampa di rapporti di analisi

Fare clic su [OK].

Fare clic sull’icona della pagina successiva sulla barra degli strumenti per visualizzare

S F

la seconda pagina.

=121 R ) )
ANNEO

6 Fare doppio clic sulla voce di visualizzazione [Library (Libreria)].
Si apre la finestra [GCMS Library Properties (Proprieta libreria GCMS)].

[Labrary

=

[Lise=] B Times 43035205297 ManPenky230
[amhiode Zingls 5 430(297) BasePask 136 75317414}
[E Made: s 45(310) Geowp | -Eveat | Soem

2 293 315 341

030 W 0 %0 10 130 150 170 150 200 230 20 170 190 310 330 330 370 380 410 430 430 470

Bl By 84247 Libeary ¥TETIL S

151 Formula 8 CASTI4T4 MaTWeightlT0 Redndew140
b

fisoe 33 13 ene, 1.23.4.5 5-hexackloro- 33 C 36 isoe, hexachloro- $8 Graphiox 83 Henachloro-13-cycle
] [ c1
s a1l
0] [
0] @5 g0y - + 272 N
4 oaeas e F e Y 100202 23

W@ s T % 10 1300 150 10 1% 200 230 10 20 290 30 30 3 50 390 410 450 430 40

=2 By 200021 Librany NISTILE:

[E170 Formata C10610 CAS2IT-17-0 MaTWeight4 ) Redadex 2623
13 S8 B2 2 FLLILT A 44 55 e .

3 5 & Ty & [T T .
3J as e 3 JHELE T 225

W s W 1o 10 o 1w s 20 20

GCMS Library Properties [X
ble ] ResultColumn ] ] File ]
i Position ] TargetSpectrum m FiesultS pectrum ]
Pasition Title
Left 257 mm v Ensble Left -

Top 208 om Likarary
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l 4 Analisi qualitativa

8 Immettere il [Maximum Compound Number (Numero massimo di composti)] (humero
massimo di risultati della ricerca da visualizzare).

GCMS Library Properties

ResultT able I ResultColumn I ResultStuct I File I
General I Position I TargetSpectrum Result | FiesultS pectrum
v Spectrum [ Postion —Size f the checked items

re not displayed,
anfirm whether they
W 0 mm W 35 mm re weithin the [Size] of

X 0 mm X 150 mm

Result] in [Position]
ah.

[~ Table -~ Posttion - Size

X 0 mm X 150 mm

Y| 355 mm N 40 mm

v Structure [ Position - Size
¥ | 120 mm X 30 mm

b 10 mm b 20 mm

+ Prirt the Hit Compounds Maximum Compound Number: | 3§ ]

" Print Only Specified Compound

0K I Cancel Apply Help

« Selezionando [Print the Hit Compounds (Stampa i composti con risultati)] viene stampato il
rapporto per il numero massimo di risultati di ricerca da visualizzare in ordine a partire dalla
similarita piu elevata.

» Selezionando [Print Only Specified Compound (Stampa solo composto specificato)] viene
stampato il rapporto per i composti selezionati per la registrazione nella ricerca per
similarita.

9 Fare clic su [OK].
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i [ 4.6 Stampa di rapporti di analisi

4.6.3 Elaborazione di rapporti

1 Fare clic sull’icona [Preview (Anteprima)] sulla barra di supporto [Data Report
(Rapporto di dati)].

Si apre la finestra di anteprima di stampa.

[rata Report

Fieturn

Frint

2 Dopo aver verificato il contenuto del rapporto, fare clic su [Print (Stampa)] per

stampare il rapporto.

Pages1-2/ Totslg

3 Fare clic su IEI (Save (Salva)) sulla barra degli strumenti.
Il rapporto viene salvato come parte del file di dati.

3 GCMS Postrun Analysis|
7 File Edit View Item Le

sEEEE
LSS il ]
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l Analisi itati
| quantitativa
Sl

5.1 Creazione di un file di metodo

Facendo riferimento a “4 Analisi qualitativa” P.26, analizzare i campioni standard (comprese le sostanze

standard interne quando si utilizza il metodo standard interno per I'analisi) e registrare i tempi di ritenzione

e gli spettri di massa dei composti target nella tabella dei processi di analisi spettrale.

5.1.1 Creazione di una tabella di composti

1

2

3

Avviare il programma [GCMS Postrun Analysis] e fare clic sull’icona [Compound Table
(Tabella di composti)] nella barra di supporto [Postrun (Post-sessione analitica)].
Si apre la finestra [Create Compound Table (Crea tabella di composti)].

Fostrun

Qualitative

Da Data Explorer (Esplora dati), fare doppio clic sul file di dati in cui & stata salvata la
tabella dei processi di analisi spettrale per i composti target.

‘Data Explorer - Data
Praject in: @
[ E:\GEMS solution’s ample Training -]
File Name Modified Date
EFGamnlet 1/30/01412.20 D

Fare clic sull’icona [Wizard (New) (Procedura guidata (Nuovo)] nella barra di supporto
[Compound Table (Tabella di composti)].

Si apre la finestra [Compound Table Wizard (Procedura guidata tabella di composti)].

Compound

Wizard(New)

3

Wizard{Modfy)

48 Guida operativa di base



1

5.1 Creazione di un file di

Selezionare [Use current Spectrum Process Table (Utilizza la tabella di processo di
analisi spettrale corrente)], quindi fare clic su [Next (Avanti)] nella finestra [Compound
Table Wizard (Procedura guidata tabella di composti) 1/7].

Fare clic su [Next (Avanti)] nella finestra [Compound Table Wizard (Procedura guidata

tabella di composti) 2/7].

Selezionare una riga nella tabella, controllare lo spettro di massa per ciascun composto
e fare clic su [Next (Avanti)]

nella finestra [Compound Table Wizard (Procedura guidata tabella di composti) 3/7].

Specificare il tipo di curva di calibrazione, il metodo quantitativo e altri parametri
come richiesto, quindi fare clic su [Next (Avanti)].

Compound Tab|* Wizard 417 le

Huantitative Method: Urit img-"L e /]
| Internal Standard - -
Eomat of Concentration
( Calcuiated by: @ Aea O Heght ) & Docnd| I Bt 5
Calibralion Curve .
# of Calb, Levels: 4 =
CuveFTie [ea | = Grouping
W _—_L| Sum Cone -
‘Weighted Regression: None =
Back I | et > || Cancel Help
3 2
Elemento Spiegazione
Quantitative External Standard (Standard esterno): la quantificazione viene eseguita utilizzando
Method una curva di calibrazione ottenuta dalla quantita assoluta (concentrazione) e
(Metodo dall’area o dal valore di altezza del composto target in un campione standard.
quantitativo) Internal Standard (Standard interno): viene aggiunto uno standard interno al
campione, il campione viene analizzato e la quantificazione viene eseguita
utilizzando la relazione tra la sensibilita relativa e il rapporto quantitativo rispetto al
composto standard interno.
Calcolato da Seleziona [Area] o [Height (Altezza)]. Normalmente, selezionare [Area].
# of Calib. Levels | Immettere il numero dei livelli di concentrazione della curva di calibrazione.
(N. dei livelli di
caliibrazione)
Unit (Unita) Impostare 'unita di concentrazione utilizzata per i rapporti.
Format of Imposta il numero di cifre utilizzate per indicare le concentrazioni.
Concentration
(Formato di
concentrazione)
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l 5 Analisi quantitativa | 3

8 Applicare le impostazioni appropriate per le concentrazioni e gli ioni di misurazione e fare clic su [Next

Compound Table Wizard 5/7 |X|

First, enter the standard concentration for each level Then set the amount of intemal standard to uze in
the Internal Standard field. In the Mumber of Reference lons field, enter zero to use no reference ion.

Concentration lon Settings———————————— 1
Standard: ~TETOETToTT
Level| Conc. |~ | COTICC MIC 5 MC |
0.005 # of Reference lons: 3
2 0.01
: 005 4
4 nilee —_—
— Decimal for mass: B
Intemal Standard: 1
= None -
T | =l
TITa0 1o SN aTCe, 2
ISD x
< Back Next » Cancel | Help
N. Elemento Spiegazione
1 |Standard Impostare le concentrazioni dei campioni standard. Se la concentrazione varia con
il composto, apportare le correzioni necessarie dopo aver completato la procedura

guidata.

2 |Internal Standard |Imposta la concentrazione dello standard interno.
(Standard interno)
3 |# of Reference Immettere il numero di ioni di riferimento utilizzati per eseguire I'identificazione del
lons (Numero di  |picco.

ioni di riferimento)

4 |Decimal for mass |Determinare il numero di posizioni decimali per i valori m/z dello ione target e lo

(Decimale per ione di riferimento. Selezionando [1 decimale] si aumenta il livello di sensibilita.
massa)

9 Impostare il tipo, il nome del composto, lo ione target e lo ione di riferimento per
ciascuna sostanza. Dopo aver inserito le informazioni richieste per tutti i composti, fare
clic su [Next (Avanti)].

Compound Table Wizard 6/7 (=23
D& 1 r [Edit all fields, as necessary. To change the type. place the
[ 2 b ] IrS0r N INe [ype Coiumn ana Se1ect a New [ype mom e
rop down list in the field.
Retertion Time: 5.480 min 2
Ret. Index: 0 Type m/z | |iel Inten.
Target lon 237 100,00
(= (oot <) |5 Reiion PECI )
3 | Ref.lon 235 58.83
Compound Name 4 | Not used 247 2083
@ Hexachlorocyclopentadiens 5 | Not used 272 e 3
- 6 | Notused 130 1863
SR 7 | Notused 118 1657
> Not used 274 15.89
Hexachlorocyclopentadien | | »» Nt Gt 55 1162
0] Not used 141 1461
[ <Back [ Med> J)[ cCancel | [ Hep |

1 cambiail composto visualizzato cambiando il numero ID.
7 Selezionare [Target (Destinazione)] nell’elenco [Type (Tipo)]. Selezionare [I.S.] quando si imposta
uno standard interno.
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3 Cambia il tipo e valore m/z.

5.1 Creazione di un file di

» Per modificare il tipo, fare clic sulla cella per il tipo da modificare e selezionare “Target lon”
(lone target), “Ref. lon” (ione di riferimento) o “Not used” (Non utilizzato).

« Per modificare il valore di massa, fare clic nella cella contenente quel valore, fare clic sul
pulsante freccia risultante, puntare il cursore sul picco desiderato sullo spettro di massa, quindi

fare doppio clic su di esso.

=

Set Mass Ratio
Int.(x100,000} Base Peak: 237/311,012
mz Abs. Inten. Rel. Inten.
3. 2
> 239
i 130 272
85 167 203
ool s & e |, |, L L Ll L | H_E_,zapena 2
50 100 150 200 250 300 mz

10

Fare clic su [Finish (Fine)].

Viene creata una tabella di composti. Correggere il contenuto della tabella di composti come richiesto.

£a Wiew
DR, Name Type |ISTD Gr| m/z Ret_Time | Ret_ Index| Unit Ref_lons Conc.1 Conc_2 Conc 3 Conc4 | Event | 5TD
Hexachlorocyclopentadiene | Target 1 237.00 5480 0 [mg/L 239.00-235.00 0.005 0.01 0.05 011 Regis
Acenaphthens-D10 ISTD 1] 16400 6.495 0 [ma/L 162.00-160.00 01 01 0.1 011 Regis
Simazine Target 1 201.00 8.290 0 [mg/L 173.00-186.00 0.005 0.01 0.05 011 Regis
Atrazing Target 2| 21500 8.365 0 [mg/L 200.00-202.00 0.005 [ 0.05 011 Regis
Phenanthrene-010 ISTD 2] 18300 8735 0 [mg/L 189.00-184.00 01 01 0.1 011 Regis
Alachlor Target 2] 23700 9.690 0 [ma/L 160.00-188.00 0.005 0.01 0.05 011 Regis
Metolachlor Target 2| 16200 10300 0 [ma/L 238.00-240.00 0.005 0.01 0.05 011 Regis
8 | Butachlor Target 2| 237.00 11470 0 [ mg/L 176.00-160.00 0.005 [ 0.05 o1 Regis
9 Target 2 TiC 0.000 0 [mg/L 0.005 0m 0.05 011

£ Wiew

Fare clic per impostare la tabella di composti sulla modalita di visualizzazione.
% NOTA

Per correggere nuovamente la tabella di composti, accedere alla modalita di modifica facendo clic
su (# Edi nell’angolo in alto a destra del tavolo.

11

Fare clic sull’icona [Save Compound Table (Salva tabella di composti)] sulla barra di supporto
[Compound Table (Tabella composti)].

12

Il file del metodo utilizzato per acquisire i dati verra selezionato automaticamente.
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l 5 Analisi quantitativa

1 3 Fare clic su [Save (Salva)].

Questo completa la procedura per la creazione di un metodo quantitativo per la modalita di scansione.

Savein: || Training - @& o
@= Name : Date modified Type
= {nffHerbicide Scan F3/3014 TI6 B GC/MS A
Recent Places
|
=
Desktop
=l
Libraries
e
Computer
< . E
Network
Fils name: Herbicide_Sean - [Csawe ]
Save as type GCMS Method File (".qam) v] | tancel |

als

£
Se é richiesta una maggiore sensibilita, utilizzare la seguente procedura per creare un metodo di

analisi quantitativa per la modalita SIM.

5.1.2 Creazione di una tabella SIM

Fare clic sull’icona [Create MS Table [COAST] nella barra di supporto [Compound Table

(Tabella composti)].
Si apre la finestra [Select Method File (Seleziona file del metodo)].

Immettere un nome file e fare clic su [Save (Salva)].
Si apre la finestra [Creation of Automatic MS Table [COAST] (Creazione della tabella MS automatica [COAST])].

2

Lookin: || Training - OF P
@= Narme = Date modified Type
= iffiHerbicide_Scan 212/2014 716 PM GO/MSM
Recent Places
_—
Desktop
=
Libraries
iy
Computer
w
T UL v
Network
Fie name: [ Herdicde_SIM = [sae |
Files of type: | GCMS Method Fie (" qgm) -] | Cencel |
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5.1 Creazione di un file di

3 Fare clic su (Maximize (Ingrandisci)) nella finestra [Creation of Automatic MS Table
[COAST] (Creazione della tabella MS automatica [COAST])].

4 Una tabella SIM viene creata automaticamente. Controllare il cromatogramma e la tabella
SIM e, se necessario, modificare la tabella con riferimento alla seguente procedura.

5 ] Creation of Aussenatic MAM or SIM Table [COAST] = o |

Hiare. yo can closts GIM tabl ey by
Plaae telect data scquiniion mode. and plens * Lipdsts Table " button.

1M Mode | Al compounds of the table are meapured by S0 mode.
FASST Mods and S1M o by

i by 4500 187 Tebect 'ta Aciusition Mide
hax inesaty - 4.5
a T o B FASST Compeurd 1 abin

'y 'y 0 ) o ) ) 100 e 1o ) o

Slart Toem FU - Lood Chomdtegparn..._ | 1 [ Updlate Ttk | STk
Edlimofmin) | m/r1 | mic2 | w3 | eird | ared | micE | w7 | e | w8 [ wfeid [ mictl | w12 | eir13 | e | omies [
1} 59 7| Fa) pic| T [ 0| [] [ 0| 1 T 1 CIN|
= B ) S ) S_— | S_— ] S_— S_— L1 S— | I E— L1 ) I ] — 18
=1 05| 0 | k2] 18 | FiEd| 0| ;| 168 | ]I T# | Firl | =] i | P al|

4 hE] f) 1% 0 [] a 0| [] ) 0 ] [] ] 0 ] [}
'

* by cheking
nthe gk [ Hep.

* Per garantire una sensibilita sufficiente:
Per garantire una sensibilita sufficiente, &€ meglio specificare non piu di 20 m/z valori per riga
(ossia, per gruppo).
Se necessario, modificare la tabella SIM.

* Per modificare le righe della tabella (ossia, i gruppi):
Per modificare le righe della tabella (ossia, i gruppi), fare clic con il tasto destro del mouse sulla riga
desiderata e selezionare quanto segue dal menu visualizzato.

» Aggiungi riga : Aggiunge una riga in fondo alla tabella.
* Inserisci riga: Inserisce una nuova riga sopra la riga selezionata.
* Elimina riga: Elimina la riga selezionata.

e Per dividere i gruppi:
Per dividere i gruppi, utilizzare la seguente procedura. (Esempio: Dividere il Gruppo 3 in due gruppi)

1. Fai clic sulla terza riga della tabella SIM.
2. Fare clic con il tasto destro sulla tabella e selezionare [Inserisci riga].

3. Fare clic sulla riga inserita e trascinare il mouse sul cromatogramma per specificare e
ingrandire I'area desiderata.

4. Fai clic vicino al centro dei picchi etichettati con nomi
composti. Il gruppo 3 & diviso in due gruppi.

Al termine, fare clic su [OK].

Viene creato un metodo per I'analisi quantitativa della modalita SIM.
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5.2 Analisi sequenziale

Creare un file di lotto necessario per I'analisi quantitativa ed eseguire I'analisi sequenziale
utilizzando la procedura descritta di seguito.

5.2.1 Creazione di un file di lotto

1 Avviare il programma [GCMS Real Time Analysis] e fare clic sull’icona [Batch
Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di supporto [Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].

R g

T
Close Batch File

Save Batch File a
Save Batch File &s ...

Save Batch As Template. ..

Select Project{Folder). ..

File Search...

Syskem Administration. ..

3 Fare clic sull’icona [Wizard (Procedura guidata)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].
Si apre la finestra [Batch Table Wizard (Procedura guidata tabella di lotti)].
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4 Effettuare le impostazioni appropriate con la Creazione guidata tabella batch e quindi
creare una tabella batch.

Batch Table Wizard =

Batch Table
@ New () Append

i |ne Batch Type
Line1&Line2

@ Linel Line2

Sample Type

l @ Standard & Unknown ; 1

() Standard Only
() Unknown Onlty

Methog

i Method File: 2
E| Hericide_SiM.qgm =

Data Processing

|| Quantitative T USauve 3

1 Seleziona [Standard e Sconosciuto].

u

2 Fare clic su = e specificare il file del metodo da utilizzare.
3 Seleziona [Quantitativo].
4 Fare clic su [Next (Avanti)].

Batch Table Wizard - Linel Standard Sample (1) =
Standard Samole 5
o l \ial # 14~ =
# of Calb. Levels: 45 Average Count: 1% }__ 7
[_lnledmn Volume: 1 ul } 6
|
OI Sample Name:
Standard Sample
[ Auto-ncrement
Sample 1D:
STD-0001
Auto-dncrement
e e —— 8

5 Immettere [Vial #].
Il numero di punti di calibrazione viene caricato automaticamente dal metodo.

6 Immettere [Injection Volume (Volume di iniezione)].
/" Immettere [Conteggio medio] (ossia, il numero di ripetizioni).
8 Fare clic su [Next (Avanti)].
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Data Create Filenames AL

[uaaﬁarm- 9
=i
E &

Auto-ncrement
Report Out

B Report Format File:
) =

2]
!

[ <Back [[[ Net> |f———— 10

9 Inserire [Data File Name (Nome file di dati)].
Se il nome del file termina con un numero, i file vengono denominati in sequenza.

10 Fare dlic su [Next (Avanti)].

Unknown Sample
0|wn_- 5 Jr— 11

. 12

2 T 13
& ks Sample Name:

Unknown Sample|

Auto-dncrement
. Sample ID:

UNK-0001
Auto-dncrement

[‘MWJL“_"J 14

77 Immettere [Vial # (N. del flaconcino)].

12 Immettere [Sample Count (Conteggio campioni)].
13 Immettere [Injection Volume (Volume di iniezione)].
14 Fare clic su [Next (Avanti)].
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Batch Table Wizard - Linel Unknown Sample (2)

Data Create Filenames Automatically

@ |D’ataFieName: 15

UNK1

|| ALTOANCremert
@ [~ Report Out
1

‘:\\j Report Format File:

ﬁm s -
: |

i
{
3

— —— 16

15 Inserire [Data File Name (Nome file di dati)].

Se il nome del file termina con un numero, i file vengono denominati in sequenza.
16 Fare dlic su [Finish (Fine)].

Viene visualizzata la tabella di lotti.

Folder: C:\GCMSsolution*.Sample\Training
Viali Sample Name Sample ID Sample Type | Analysis Type Method File Data File Level# | Inj. Volume
1 Standard Sample STD-0001 1:Standard:(Iy ITGT Herbicide_SIM.qam STD1.qod 1 1
2 Standard Sample STD-0002 1:Standard ITQT Herbicide_SIM.gam STD2.god 2 1
3 Standard Sample STD-0003 1:Standard ITQT Herbicide_5IM.ggm STD3.ggd 3 1
4 Standard Sample STD-0004 1:Standard ITQT Herbicide_5IM.ggm STD4 ggd 4 1
5 5 Unknown Sample UNK-0001 0:Unknown ITQT Herbicide_5IM.qgm UMNK1.qad 1 1
[3 [3 Unknown Sample UNK-0002 0:Unknown ITQT Herbicide_5IM.qgm UMNKZ.qad 1 1

als

154

Si consiglia di misurare il bianco (solvente, ecc.) prima di iniziare I'analisi.
1. Inserire una riga sopra la prima riga.
2. Copiare una riga per il campione non noto e incollarla nella prima riga.

3. Modificare il numero di flaconcino, il nome del campione e il nome del file dei dati.

Folder: C:WGCMSsolution Sample' Training
Viali Sample Name Sample ID | Sample Type | Analysis Type Method File Data File
10 Blank UNK-D001 0:Unknown ITQT Herbicide_SIM.qgm Blank.qgd
1 Standard Sample STD-0001 1.5tandard ) ITQT Herbicide_SIM .ggm STD71.ggd
2 Standard Sample STD-0002 1:Standard ITAT Herbicide_SIM.qggm STDZ.qgd
3 Standard Sample STD-0003 1:Standard ITQT Herbicide_SIM.ggm STD3.qod
4 Standard Sample STD-0004 1:Standard ITAQT Herbicide_SIM.qgm STD4.qad
[ 5 Unknown Sample UNK-D001 0:Unknown ITQT Herbicide_SIM.qgm UNK1.qod
7 [ Unknown Sample UNK-D002 0:Unknown ITQT Herbicide_SIM .ggm UNKZ.ggd

5.2.2 Salvataggio di file di lotto

1 Selezionare [Save Batch File As (Salva file di lotto con nome)] nel menu [File].

¥ GCMS Real Time Analysis (Admin) - [Batd
i Edit Wiew Instrument Batch Tools W

O Mew Batch File
= Open Batch File... Chrl+O
Close Batch File

Save Batch As Template. .. {
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2 Aprire la cartella in cui é stato salvato il file del metodo, immettere un nome e salvare il file.

Savein:  }| Training - @f o
= Name = Date modified Type
b Na items match your search.
Recent Places
||
_|
Desktap
“ﬁ
Libraries
iy
Computer
@ 4 § 1 3
Network
ore [ e =
Save as type GCMS Baich File (~.qgb) ] | Cancel |

5.2.3 Esecuzione dell’analisi sequenziale

1 Impostare il solvente di risciacquo della siringa e i campioni nel campionatore automatico.
2 Fare clic sull’icona [Start (Avvio)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].

L’analisi ha inizio.

5.3 Analisi dei dati

5.3.1 Verifica e correzione delle curve di calibrazione

1 Avviare il programma [GCMS Postrun Analysis] e fare clic sull’icona [Calibration Curve
(Curva di calibrazione)] nella barra di supporto [Postrun (Post-sessione analitica)].
Si apre la finestra [Curva di calibrazione].
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2 Fare doppio clic sul file del metodo utilizzato nell’analisi da Data Explorer (Esplora dati).

(ﬁ. GCMS Postrun Analysis (Admin) - Method - [Calibration Curv
% File Compound Table View Method Process Data

DEE SR s FER
J B

==l IData Explorer - Mett
Calibration REEa @
[ C:%G LM S zolution'S ampled T raining - ]
File Name Modified Date
Nl Llerbicide Cran 374 /9014 .54 DA
—

3/4/2014 2:54 PM

Selezionare un composto nella tabella dei composti e fare clic sul livello della curva di

calibrazione.
Controllare la curva di calibrazione creata e il cromatogramma.

Ih Fle Compeund Table View Mahod Procas Dets Took Windew Help
DEE Sy MEE 2 M e =
T R P i e e e i ~ ===
= = e Iy G s
B8 [,
P T T T T | riensl Tndsy
File Mame: Madited Date. I Curve. Lnesr
il Soan ST 28 PM m"—:: e

(@ Herbicite 00 ETTE TR
AF 50 000305
ST T 28

-

Data Fien
Level 1 - 00050000
5Tt 060
Level 2 0010000
sz 0ah
Leval 3. 0050000
EhstoIecn
Lavel 4 - 010000
EhsTos 0G0

e e A B |

o | L]\ Param's {Rzpuits f Groupmarams ]| «

Ha [BE S e T T -
U

.

A Riferimento
Se non vengono identificati o rilevati picchi, eseguire 'identificazione o I'integrazione del picco
con riferimento a “Identificazione manuale e integrazione manuale dei picchi” P.61.

Per modificare il metodo utilizzato per tracciare le curve di calibrazione, consultare “Appendice |
Modifica dei parametri per I'analisi quantitativa” P.100.

Guida operativa di base 59



l 5 Analisi quantitativa

Solo dopo aver corretto le curve di calibrazione, fare clic su IEl (Save (Salva)) sulla
barra degli strumenti per salvare il file del metodo.

@3 GCMS Postrun Analysis (

[#% File Compound Table  view

De(E) sl

o4
| picchi rilevati nei cromatogrammi dopo l'integrazione automatica dei picchi avranno segni di
rilevamento dei picchi ( =l ).
| picchi rilevati vengono sottoposti a identificazione in base ai tempi di ritenzione e ai rapporti ionici
( W contrassegno di identificazione del picco).

Contrassegno di picco

(X108, B30}

s (©)

Contrassegni di rilevamento del picco

Cromatogramma Contromisura
Non vengono rilevati picchi. Eseguire l'integrazione manuale dei
e picchi. (P.62)
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5.3 Analisi dei dati

Cromatogram Contromisura
ma
| picchi vengono rilevati ma vengono identificati picchi diversi. Eseguire I'identificazione manuale.
e (P.617)

| picchi vengono rilevati e identificati ma l'integrazione dei picchi non viene
eseguita correttamente.

Eseguire I'integrazione manuale dei
picchi.
g (P.62)

1)
1A

[

[l |dentificazione manuale e integrazione di picco manuale

Se non vengono identificati o rilevati picchi, eseguire I'identificazione o I'integrazione dei picchi
utilizzando la procedura descritta di seguito.

Identificazione manuale

1

Fare clic con il tasto destro in un cromatogramma e selezionare [Manual
Identification (Identificazione manuale)] dal menu visualizzato.

Viene visualizzata una barra.

=-Data Files B2 single |2 i
B Level 1: 0.0050000 Max Intensiy : 28,168
#1sTD1.0GD IR ety of Ak
- Level 2 - 0.010000 2_54@ gg Undo Zoom
TD2.QGD Redo Zoom
- Level 3 * 0.050000 209
e Initialize Zoom
o e el 1.5
= Lev:i. 0.10000 Base Shift
E)STD4.QGD o
Peak Table...
0.5
Peak Integrate by ID
S S = Manual Peak Integate..
Type m/z Inten | Actx Split Peak
Target 20100 3458 100,
- 7300 12335 356 IMntint klentheacr;
Ind2 186.00 655 18 . -
Noise Range Setting
Copy
Properties...
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2

Fare clic sul picco da identificare.
Il picco ¢ identificato.

(= Data Files

U Single | 4= wuti]
=-Level 1 0.0050000

(x10,000)

Max Intensity : 28,168

1 E
- Level 4 - 010000
.Ef|sTD4.QGD 1
0.
g
20 21 g2 " g3 | a4 85
Type w/z Inten. | Act% | Sel% | Disp.
Target 20100 2632 | 100.00| 10000
nd1 T7300] Tie28| 4487 5633
nd 2 18600| 13939 | 5288 5892

Integrazione manuale dei picchi

1

Fare clic con il tasto destro del mouse in un cromatogramma e selezionare [Manual

Peak Integrate... (Integrazione manuale dei picchi...)] dal menu visualizzato.
Viene visualizzata una barra.

= Data Files A Single |t M‘
=-Level 1:0.0050000
STD1 QcDh (x10,000) Max Intensity ZZAGE:
= - 237
- Level 2 - 0.010000 20fz800 B U
&)sTD2.06D Redo Zoom
= Level 3 0.050000
--@STDS,QGD : Initialize Zoom
E|--Le£1: 0.10000 Base Shift
-E1STD4.QGD
- ——— fr( , * * Peak Table...
5.00 525 550
o Tnton Dol Totoneata b 1D
[Torget | 23700 [ 21404 ,l Manual Peak Integrate...
Ind1 23900 13685
Ind 2 23500 13156 | | S

Si apre la finestra [Select Base Line (Seleziona basale)].

=-Data Files s :’;lﬁiﬂ
{10,000 o e
2023900 -
235.00
1
ik & o
500 Tebs T T skt T sls
Type = re— =T
 Target | 23700 | 21404 | 10000
Ind.1 23300 13885 B354
\Ld2 | Sl 3 647
- ————

Trascinare il mouse dal punto iniziale al punto finale del picco.
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5.3 Analisi dei dati

Selezionare il basale e fare clic su [OK].

Il picco € integrato e identificato.

LA
AR

I Cancel | Help |

" Link Paint

4 noTe
Lo stesso processo pud essere realizzato eseguendo le seguenti operazioni sul cromatogramma.
Processo Operazion Spiegazione
e
Identificazione manuale |[Maiusc] + [Ctrl] + tasto destro | Identifica i picchi integrati.
Integrazione manuale dei|[Maiusc] + tasto destro del Collega il punto iniziale e il punto finale
picchi mouse e trascina come base.
Integrazione manuale dei| [Ctrl] + tasto destro del mouse e |Collega i punti con la linea di base
picchi trascina orizzontale.

5.3.2 Nuova quantificazione a seguito di correzione di una curva di
calibrazione

Dopo aver corretto una curva di calibrazione, quantificare nuovamente i dati per i campioni con
concentrazioni sconosciute.

1 Fare clic sull’icona [Batch Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di supporto
[Postrun (Post-sessione analitica)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].

2

= Fdit  View Ratch  Tools  WWindow

§ New Batch File
UPEN BANCN HIE. [
Close Batch File
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Fare clic sull’icona [Select Data File (Seleziona file di dati)] nella barra di supporto
[Batch (Lotto)].
Si apre la finestra [Select Data File (Seleziona file di dati)].

Select Data Fil

deve essere eseguita una nuova quantificazione e fare clic (Add (Aggiungi)).

Il file di dati & selezionato.

Lookin: || Training - @ o
E= Date modified Type
e 1/29/2014 1230 PM GC/MST
biomibies 2712/2014 214 PM  GC/MSI
" I 322PM GOMST
! 3/4/2018322PM  GC/MST
Desktop 342018322PM  GOMST
= I8 322PM GOMST
= 3/4/2014 271 PM GC/MST
Libraries 4018 PM | GOMST
1
Computer
@ 4 n L3
Network
Files of type: |GCMS Data File (-agd) - [ Concel |
Selected Data File
CARCMS soltion’ amplet T rainingh nkd agd (o)

CAGCMS solutiont amplebTrairingbUnk qad

| Down |

5 Fare clic su [OK].

Viene visualizzata una tabella dei lotti. Assegnare un nome al file del lotto e salvarlo.

Folder: C:\GCMSsolution.Sample'.Training
Sample Name Sample ID | Sample Type | Analysis Type Method File Data File Level#
1 Unknown Sample1 UNK-0001 1:5Standard ITQT Hericide_SIM.qgm Unk1.qod 1
2 Unknown Sample2 UNK-D002 1:5tandard ITAT Herbicide_SIM.qgm Unk2.ggd 1
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7 Fare clic sull’icona [Start (Avvio)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].
| dati vengono nuovamente quantificati utilizzando la curva di calibrazione corretta.

5.3.3 Verifica e correzione dei risultati di quantificazione
Controllare i risultati di quantificazione per i campioni con concentrazioni sconosciute.

1 Fare clic sull’icona [Quantitative (Analisi quantitativa)] sulla barra di supporto

[Postrun (Post-sessione analitica)].

2 Fare doppio clic sul file di dati da verificare da Data Explorer (Esplora dati).

Si apre il file di dati da verificare.

d GCMS Postrun Analysis (Admin) - Data - [Data Anz
5E File Compound Table View Qualitative Gu

FEH S e FEE

x| IData Explorer - Data

Project in: @

[ .55 ampleXTraining v]
File Mame Maodif
B 1117 204

:| l4ff
::;. 4/
EFicTna 2L

tabella dei composti)].
Vengono visualizzati i risultati della quantificazione.

3 Fare clic sulla scheda [Results (Risultati)] in [Compound Table View (Visualizza

G View | (@ Edit
IDH| Name: Type | ISTD Gr m/z Ret.Time | Ret. Index| Unit Ref_k »
Hexachlorocyclopentadiens | Target T 23700 5480 D |ma/L 235,005
Acenaphthene-D10 ISTD 1 164.00 6.495 0 [mgsL 162.00-1
Simazine Target 1 201.00 8290 0 | mg/L 186.00-1
AMrazine Target 2 215.00 8.365 0 [mgsL 200.002)
Phenarthrene-D10 ISTD 2 183.00 8735 0 | mgsL 189.00-1(=
| 6| Alachlor Target 2 237.00 9.690 0 [mgsL 160.00-1
Metolachlor Target 2 238.00 10300 0 | mgsL 162.00-7
| 8| Butachlor Target 2 237.00 11470 0 [ masL 160.00-1
ETEI ParaM"I;(Resum AfroupParam's {Grou]| « | n ] »
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4 Visualizzare la finestra secondaria degli spettri standard e la finestra secondaria dei dati
di riferimento nell’area [Quantitative View (Visualizza analisi quantitativa)].

Se necessario, vedi “Visualizza di spettri standard” P.67 ,”Visualizzazione dei dati di riferimento”
P.68 per visualizzare informazioni sui composti identificati.

n . - Diata - [Data Analysit - UnkLggd]
ﬂrﬂ:cwuﬂhﬁuwmemmﬂm

ﬁﬂ 5[&.{@]@‘[’]!@? 0 TR A Do m HFREDE e A A
o o e e s e e L
60 70 1] i) 10.0 "o = 1,.:”“ el
TRTT 0T Tine G401 SIEE TN RE uz‘:“mg&m - Ve
= e
0z 1050 07s -"

WE 100 ABs ween

el —

1008 1250 TR00 Hin
- B K v B
£
Standard Spectrum g
{Snattra ctandard ‘:u'm o i“: ”IW!‘I :ﬂ;“ ‘l.!:m 1[:‘5:n nl!l
LT i |
T % 0104
X T
Ayl 132 00
S (raac ey
Sameini N0 Micthard File Narse - Heskicade SIM ¢
S {x1 200 Max bienaty 1013 =
[ | A —] - fraee” dnamona
. . L0 L mb?e & 3
Dati di riferimento L gsﬁg"‘” doear :
|| um | sloeme e ‘ " | v = |l Parmm ) Resuts (GrouPard « [ ;
[k Colbentior, :‘Qw—y&uﬂgﬂmmlﬂ Table |

5 Fare clic sul nome di un composto nella tabella di composti e controllare il
cromatogramma nella [Quantitative View (Visualizza analisi quantitativa)].

Controllare i risultati mentre si visualizzano i segni di identificazione/rilevamento del picco e basale
nel cromatogramma.

Quantitative View

Niciinlizoa analici

CLEEEEC

Leve: 1
Samgletlame . 000SmpL

L
Joeeen: sToo0M
Commart Tanger: 00fme
§ il

S - [ A -

A Riferimento
Se necessario, eseguire l'identificazione o I'integrazione di picco con riferimento a “Identificazione
manuale e integrazione manuale dei picchi” P.61.

e

Lo stesso processo puo essere realizzato piu facilmente eseguendo le seguenti operazioni sul

cromatogramma.

Processo Operazione Spiegazione
Identificazione manuale |[Maiusc] + [Ctrl] + tasto destro | Identifica i picchi integrati.
Integrazione manuale dei| [Maiusc] + tasto destro del Collega il punto iniziale € il punto finale
picchi mouse e trascina come base.
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Processo Operazione Spiegazione
Integrazione manuale |[Ctrl] + tasto destro del mouse e | Collega i punti con la linea di base
dei picchi trascina orizzontale.
Elimina risultati di [Maiusc] + [Ctrl] + doppio clic Annulla l'identificazione e rimuove i risultati
identificazione destro di calcolo quantitativi.

# note

Quando i picchi sono integrati per la quantificazione, vengono visualizzate le concentrazioni
calcolate dalla curva di calibrazione.

Tuttavia, se non viene visualizzata alcuna concentrazione, le stringhe di caratteri mostrate di
seguito vengono visualizzate in base alla causa.

Stringa di caratteri visualizzata Spiegazione
Mancata rilevazione di picchi. L’integrazione quantitativa dei picchi non ha determinato picchi
rilevati.
Non é stato trovato alcun picco Non sono stati rilevati picchi nell'intervallo di tempo di
nell’intervallo Window / Band. conservazione specificato per l'identificazione.

Il rapporto dello ione di riferimento non |l picco non viene identificato a causa della differenza tra i
corrisponde. valori del rapporto ionico di riferimento specificati e misurati
che eccedono l'intervallo consentito.

Sotto l'indice di somiglianza minima. Il picco non viene identificato perché la somiglianza misurata &
inferiore all'impostazione di somiglianza specificata, quando la
corrispondenza del modello di massa € specificata nei
parametri di identificazione.

Nessun picco € identificato. | risultati dell'identificazione automatica sono stati eliminati
manualmente.

- Quando la curva di calibrazione & quadratica e I'area &
maggiore del valore massimo locale (o inferiore al valore
minimo locale), viene visualizzato "---" poiché non &
possibile calcolare la concentrazione. Il componente target
potrebbe non essere compreso nell'intervallo di
misurazione. Conferma il picco.

6 Dopo aver verificato i risultati, fare clic su @ (Save (Salva)) sulla barra degli strumenti.
Il file di dati viene salvato.

@3 GCMS Postrun Anal:

9E File  Compound Table

=ClEI

als

B

[l Visualizza di spettri standard
| dati possono essere analizzati piu facilmente confrontando lo spettro visualizzato con uno spettro standard.

Quando si utilizza la modalita di scansione per le misurazioni, i dati possono essere analizzati piu
facilmente confrontando lo spettro visualizzato con uno spettro standard.

7 Fare clic su [Spectrum View (Visualizza spettro)] - [Display Setting (Impostazioni display)] nel menu
[View (Visualizza)]. Se viene visualizzata la finestra [Spectrum Graph Display Setting (Impostazioni
visualizzazione grafico spettro)], selezionare [Display Standard Spectrum (Visualizza spettro
standard)].

Viene visualizzato lo spettro standard.
Lo spettro standard pud essere nascosto ripetendo il passaggio 1 descritto sopra.

Quando lo spettro misurato viene ingrandito mediante trascinamento, lo spettro standard viene
ingrandito di conseguenza.
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i File CpgnpoundT@b}e Qualitative Quantitative Layout Tools Window Help

Chromatogram View = il dm et o
Spectrum View v Spectrum Format Parameters... =
Quantitation View 3 s
Spectrum Calculation > Redo Zoom
Mass Table of Current Spectrum... Initialize Zom
Status of Data Acquisition... =
Data Acquisition Settings [ Display Setting...
Update for Snapshat Acquired spectrum 3}
Toble Style.. Standard Spectrum 3
I 3
=
Spectrum Graph Display Setting =)
[Z]Event 1 oK

The number of display spectrum :
1

7] Display Standard Spectrum ¢

l Visualizzazione dei dati di riferimento

| composti possono essere identificati dalla forma di cromatogrammi, dai tempi di ritenzione e da altre
informazioni ottenute facendo riferimento ai dati di misurazione di campioni standard o campioni reali
(campioni spiked).

71 Selezionare [Open Reference Data File (Apri file di dati di riferimento)] nel menu [File] per aprire
il file di dati a cui si fa riferimento. Vengono visualizzati i dati di riferimento.

3E[File] Compound Table View Qualitative Quar
Open Data File...
Close Data File

[T

p
o

Save Data File
Save Data File As...

Load Method...
Save Method As..

I Open Reference Data File...

B Chiusura dei dati di riferimento

71 Fare clic su [Close Reference Data File (Chiudi file di dati di riferimento)] nel menu [File] e specificare il file di
riferimento da chiudere.
Il file di dati di riferimento si chiude.

in) - Data - [Data Analysis

Qualitative Quantitative Layout Tools W

_&E Compound Table  View

Open Data File... E ? ) =
Close Data File = ° | | =
Save Data File TIC & MIC He-> 4
Save Data File As... 55100000
Load Method...
0
Save Method As... 45 5.0
Close Reference Data File »|  STDLqgdM) | ]
All vata
Export Data... I'I_J_—'_,
40 0n (1 00y

E possibile visualizzare fino a tre file di dati di riferimento. | picchi di dati di riferimento non

possono essere integrati.
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Il Correzione dell’asse di intensita

7 Fare clic con il tasto destro in [Quantitative View (Visualizza analisi quantitativa)] e

selezionare [Fix the Intensity Axis to this Data (Correggi I'asse dell'intensita su questi dati)]
nel menu visualizzato per fissare I'asse di intensita.

o7
(£100) Max intensity : 122 Area Ratio
238.00
162.00 Unde Zoom
1.00424

Redo Zoom

072 ] Initialize Zoom

Baze Shift

Fix the Intensity Axis to this Data. e

STD1.qod Intensity Hange Setting...
(x1,000) Max Inte i i a
[238.00 DisplaySetting...

20 iE200

01240 00 Copy

2 Properties...

i % 15: 0. 1mgL
10.00 1025 10’50 1075 ‘

5.4 Stampa di rapporti di analisi quantitativa

E conveniente utilizzare un modello per creare un rapporto dei dati analizzati.
5.4.1 Creazione e produzione di rapporti di analisi quantitativa

1 Fare clic sull’icona [Report (Rapporto)] sulla barra di supporto [Quantitative
(Analisi quantitativa)].

Si apre la finestra [Data Report (Rapporto di dati)].

77
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2 Fare clic su [New File Format (Nuovo file di formato)] nel menu [File].
Si apre la finestra [File New (Nuovo file)].

d GCMS Postrun Analysis (Admin) - [Data Report - Unl

B Bl Edit Wiew  Trem  lawoit Dane  Tool
[ New Format File Ctrl+N
Open Format File... Ctrl+0

Close Format File

Save Format File
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l 5 Analisi quantitativa

3 Selezionare |Use Temilate iUtiIizza modello)] e selezionare il formato [Quantitative Analysis

a)].
" New Fils
& Use Template

Guantitation (10 Compounds] ]
ﬁ Guantitation (21 Compounds]
L) T ) .

P 4

Tl L UM ILLALYE R 3T
"3 Quantitative Fesult [T able)
ﬁ Similarity Search Result

[l

L | =

Comment:

QK I Cancel Help

4 Fare clic su [OK].

Si apre il formato [Quantitative Analysis Report (Rapporto di analisi quantitativa)].

Fare clic sull’icona [Preview (Anteprima)] sulla barra di supporto [Data Report
(Rapporto di dati)].

Si apre la finestra di anteprima di stampa.

U1

[rata Report

Return

Frint
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| 5.4 Stampa di rapporti di analisi

6 Dopo aver verificato il contenuto del rapporto, fare clic su [Print (Stampa)] per

stampare il rapporto.

Il 1-2/ Totsl 3

7 Fai clic su El (Save (Salva)) sulla barra degli strumenti.
Il rapporto viene salvato come file di dati.

@3 GCMS Postrun Analysis
7 File Edit View Item Le

LEEEE
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l Arresto del GCMS
6,

6.1 Arresto del sistema di vuoto

Fare clic sull’icona [Vacuum Control (Controllo del vuoto)] sulla barra di supporto [Real Time
1 (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Vacuum Control (Controllo del vuoto)].

Tuning

)

Guide

2 Fare clic su [Auto Shutdown (Spegnimento automatico)].
Il sistema di vuoto si spegne.

Vacuum Caontrol
Ao Startup Auto Shutdown
e
Cancel _D phion
After Starting up Vacuum
W acuum Leak Check

Stabilization W aiting

Cancel

3 Quando viene visualizzato [Completato], fare clic su [Chiudi].

Wacuum Control
l Auto Startup I [ Auto Shutdown ]
Mot Ready . ! Completed.
— P

After Starting up Yacuum

Yaouum Leak Check.

Stabilization W aiting

Cancel
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6.2 Spegnimento (OFF) dell’alimentazione

6.2 Spegnimento (OFF) dell’alimentazione

Spegnere (OFF) I'alimentazione eseguendo la procedura per accendere (ON) I'alimentazione al
contrario.

Se é collegata un’apparecchiatura accessoria/periferica, spegnere (OFF) per ultimo
I'alimentazione dell’apparecchiatura accessoria/periferica.

5" Riferimento

Consultare “2.1 Accensione (ON) dell'alimentazione” P.4 per dettagli su come accendere (ON)
I'alimentazione.

1 Chiudere il programma [GCMS Real Time Analysis] e tutti gli altri programmi in

esecuzione.
2 Spegnere (OFF) il PC, la stampante e il monitor.

3 Spegnere (OFF) I’alimentazione dell’'unita MS.

4 Spegnere (OFF) I'alimentazione dell’unita GC.
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Appendil A Formato del file

GCMSsolution utilizza i formati di file descritti di seguito.

Tipo di file Icona |Estensione Contenuto del file

File di dati .qgd Oltre ai dati grezzi acquisiti (ad es. cromatogrammi e spettri), vengono
salvate le seguenti informazioni.
E » Risultati del calcolo come valori di area e concentrazioni

» Informazioni sullo stato come la temperatura del forno e lo stato di
errore al momento dell’acquisizione dei dati

« Contenuto dei file dei metodi utilizzati nell’analisi (comprese le
impostazioni di configurazione utilizzate per I'analisi)

» Contenuto del file di formato del rapporto (quando vengono generati i
rapporti)

+ Contenuto dei file di lotto (quando viene eseguita la processazione del
lotto)

» Contenuto del file di sintonizzazione utilizzato nell’analisi

File del .qgm Le condizioni di analisi, i parametri di integrazione di picco, le tabelle
metodo composte, ecc. vengono salvate.

Poiché le impostazioni di configurazione vengono salvate quando il
metodo viene modificato, le impostazioni di configurazione vengono
controllate quando viene caricato il file del metodo per assicurarsi che
siano conformi alle impostazioni correnti. Le curve di calibrazione create
vengono inoltre salvati nel file del metodo.

=)

File del .qgr Le informazioni sul formato del rapporto utilizzate per generare un
formato del rapporto, come le informazioni sul layout e le impostazioni
rapporto dettagliate, vengono salvate.

Una volta creato un file in formato report, puo essere utilizzato
ripetutamente per

riprodurre il rapporto finale dello stesso formato.

2

File di lotto .qgb Le tabelle di lotti utilizzate per eseguire I'elaborazione sequenziale

= automatica vengono salvate. Gli stessi file possono essere utilizzati sia
nel programma [GCMS Real Time Analysis] che nel programma [GCMS
Postrun Analysis].

Ll

File di .qgat Le condizioni utilizzate per eseguire la sintonizzazione dello strumento
sintonizzazione (tuning) e i risultati della sintonizzazione vengono salvate.

File della
libreria

lib Questi file vengono utilizzati per registrare le informazioni composte e i
dati spettrali utilizzati per eseguire ricerche per similarita.

Le librerie sono costituite da librerie pubbliche (ad es. NIST e Wiley) e
librerie private.

E S
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Appendice

I Visualizzazione della
Guida

Se non si sa come eseguire una procedura, consultare la Guida in linea utilizzando una delle procedure descritte di
seguito.

B.1 Visualizzazione della Guida dalla Barra dei menu

1 Fare clic su [Contents (Sommario)] nel menu [Help (Guida)] visualizzato nella barra dei
menu di una finestra per visualizzare la [Finestra Guida GCMS].

%/ GCMS Help Window == 5
o 03 &
Hide Stop  Home  Print  Options
Cortents | Index | Search Introduction
(23 Introduction
(3 Software Reference Congratulations on your purchase of the Shimadzu Gas Chromatography Mass
(2 Common Operation Spectrometer.
(23 Operation Hirts

When using the instrument, please read the Instruction Manual carefully.

This Help material was written with the assumption that the reader has some
knowledge of MS-Windows. For information on the names and terminology
associated with MS-Windows, please refer to the MS-Windows user
documentation.

If you are using MS-Windows for the firsttime, please read the MS-Windows user
documentation prior to reading this Help material.

Qs
(2 Technical Explanations

Ricerca dalla scheda [Contents (Sommario)]
1 Fare doppio clic sul’argomento applicabile.
Ricerca dalla scheda [Index (Indice)]

1 Digita la parola applicabile.

7 Selezionare I'argomento applicabile e fare clic su [View (Visualizza)].
Ricerca dalla scheda [Search (Cerca)]

1 Digitare la parola applicabile e fare clic su [Search (Cerca)].
7 Selezionare I'argomento applicabile e fare clic su [View (Visualizza)].

B.2 Visualizza della guida con il tasto F1

1 Premere il tasto [F1] sulla tastiera.

Viene visualizzata la guida per la finestra aperta.
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Appendice , Analisi singola
(iniezione manuale)

Utilizzare la procedura descritta di seguito quando si analizzano i campioni uno a uno utilizzando |l
campionatore automatico o quando si esegue I'analisi mediante iniezione manuale.

1 Avviare il programma [GCMS Real Time Analysis], quindi fare clic sull’icona [Data
Acquisition (Acquisizione dati)] sulla barra di supporto [Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Acquisition (Acquisizione)].

Real Time

2 Fare doppio clic sul file del metodo da utilizzare in Data Explorer (Esplora dati).

Data Explorer - Method
Project in : @
=

[ ..\SamplehTraining

I File Name Mndifi?{

([7 Herbicie scan JRRERE

3 Fare clic sull’icona [Sample Login (Accesso ai campioni)] sulla barra di supporto

[Acquisition (Acquisizione)].

Download
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Si apre la finestra [Sample Login (Accesso ai campioni)].

Sample Login - CAGCMSsolution\Sample\Training\Herbicide_Scan_exampleq... @
Acquisition Information
Sample Mame : Samplel
Sample |D 1
Data File Samplel.qgad =
=
Data Description : -
4 3 )
Vial #: 1 2
Iniection Volume : 1 ul 0
1
Tuning File : =
[ 1 3
Advanced »> I| OK ]l | Cancel | | Help |

7 Immettere [Sample Name (Nome del campione)] e [Data File (File di dati)].
2 Quando si utilizza un campionatore automatico, immettere [Vial # (N. flaconcino)] in cui &
impostato il campione e [Injection Volume (Volume di iniezione)].

3 Fare clic su [OK].

als

Qlinl
Il [Tuning File (File di sintonizzazione)] non & impostato di solito. Se viene lasciato vuoto, verra C
utilizzato il file di sintonizzazione salvato nella sintonizzazione precedente.

Quando si utilizza un campionatore automatico, impostare la siringa per il risciacquo
del solvente e dei campioni nelle posizioni specificate.

Fare clic sull'icona [Download (Scarica)] sulla barra di supporto [Acquisition
(Acquisizione)].

Le impostazioni del file del metodo vengono trasferite allo strumento.

Una volta completata la preparazione per GC e MS, l'icona [Start (Avvio)] diventa verde, a indicare che

puo essere selezionata.
Se si utilizza il campionatore automatico modello AOC-20i, I'analisi si avvia automaticamente.

» Nella modalita di iniezione manuale, iniettare il campione e quindi premere [START
(AVVI0)] sulla tastiera dell'unita GC.

« Se si utilizzano apparecchiature accessorie/periferiche, avviare prima tali apparecchiature,

quindi fare clic sullicona @(Start (Avvio)).

» Per interrompere I'analisi prima del completamento, fare clic sull'icona @ (Stop
(Arresta)) sulla barra di supporto [Acquisition (Acquisizione)].
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Appendice
PP File di lotto

D.1 Generazione automatica dei nomi di file

Nella finestra [Settings (Impostazioni)] visualizzata quando si fa clic su [Settings (Impostazioni)] nella
barra di supporto [Batch (Lotto)], i nomi dei file di dati possono essere generati automaticamente. Le
impostazioni vengono salvate nel file di lotto.

1 Inizio il programma [GCMS Real Time Analysis]. Fare clic sull’icona [Settings
(Impostazioni)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].

Settings =
ASCilConfen [ QAQC |  Optontems _|__FulCooven
o e ML
[ 7] Create fignames automaticaly wih |
Baich Flename 3
Batch Table Linei Sample Name
Method Flename 0 1
User Name thdd >3
ample 1D , .
Instrumert Name << Del
Batch Start Time M
Autodncrement Format: P -
R = T=r ] 1
ok | |]== S 4

Fare clic sulla scheda [Data Filename (Nome del file di dati)].
Seleziona la casella di controllo [Create filenames automatically with (Crea nomi dei file

automaticamente con)].
Aggiungere o eliminare elementi nella casella [Selected ltems (Elementi selezionati)].

AW N=

Fare clic su [OK].

Al termine delle impostazioni, la colonna [Data File (File di dati)] nella tabella di lotti viene
evidenziata in giallo.

Esempio: Generazione automatica di nomi di file di dati inserendo [Batch Start Date (Data di
inizio del lotto)] e [Sample Name (Nome del campione)] nella casella [Select ltems (Elementi

selezionati)]
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D.2 Modifica di un file di

Batch Start Date Nome del campione File di dati (.qgd)
(Data di inizio del
lotto)
Standard 1ppb 20131220_Standard 1ppb_1
10ppb standard 20131220_Standard 10ppb_2
20131220
100ppb standard 20131220_Standard 100ppb_3
Sconosciuto 20131220_Unknown_4
Sconosciuto 20131220_Unknown_5
NOTA

I simboli che non possono essere utilizzati in un nome file di dati, come “/” non devono essere
inclusi nei nomi di esempio.

D.2 Modifica di un file di lotto

1 Modifica un file di lotto.

" GEMS Heal Time Analysis (Admin] - C:\GEMSsalutloni200%11145 operation guide\70091115_1.0gh  [Acquisitien - PA 51N ggm, 20091115
Bh Dl Db Yew [wtumert [Dstch Fook Window Help

blank001,qed(i inet], DLOOE 7]

P _SIM g 20091115 5T06 gt
mar PAH_SIM g 2051115, 5107 g
nar Phl_ith g 200911155108 gl T
Quando le analisi sono in corso, vengono H
| visualizzate sia la finestra [Batch Table (Tabella - i
. . . o G MR
dei lotti)] che la finestra [Acquisition - e
e . S0 Frs
i r 0] eSS e — e
byl b K| i
"J'l | P Tusk
LE S Stierainsipur)
nzj - Tempessture.
i | ER A
Sy ey g Py From g jonarnyy o
suwnmnlaw J!alemlm“.m = = : TR
‘”i;mlmwn Fanse Bk IWJFFI i 2
7 Ty o3 =5 T ey T e
§ Sevcier I0f 62 @ ms| [
mPo 5P i Mot Por < B ~ H
Cokrmfntorg . [B0 T % mfdoE ——— EC i
et T By T Pt "'_H-fﬁ_‘—] =
’ || R it S Conie
e Sampien T @ mn LA IO R e ™ XN
Corier G . He  Prim Prom. |, S00500
R oy e |
Fiow CoplMode . [Lrearveiooey =] . Ko |_:
i B e Fate | Tmal Tengeus [ Ilrll'l“I-| = L@J
TitolFiom [0 nlrin J, W w0 (1}
Gk Elown iz N T bl o
T R S e, e
T | ff_ niimn iy A

7 Fare clic sulla tabella
2 Fare dlic sullicona [Pause/Restart (Pausa/Riavvia)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].
Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)], che consente di modificare le righe non eseguite.

NOTA

L’analisi delle righe attualmente analizzate continuera ad essere eseguita.
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l D File di lotto

2 Modifica la tabella di lotti.

Fare clic con il tasto destro del mouse sulla riga da modificare, quindi selezionare [Add Row (Aggiungi
riga)], [Delete Row (Elimina riga)] o altre azioni nel menu visualizzato.
E possibile modificare anche il numero di flaconcino, il nome del file di dati o altre informazioni.

e b vew parnent puch [ods Wndow Leb

DIl SR of o (AT B

2oL Lls, 1 D100 U A
20FLLLS 2 TLf1fams s

3 Fare clic su Hl (Save (Salva)) sulla barra degli strumenti.

¥ GCMS Real Time Analysis (Adn
ﬁ File Edit Yiew Instrument Batch

NEEERE
4 Fare clic sull’icona [Pause/Restart (Pausa/Riavvia)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].

L’analisi si riavvia.

Alcune apparecchiature accessorie/periferiche potrebbero impedire I'utilizzo di questa funzione.
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D.3 Aggiunta di file di lotto (coda di lotti)

D.3.1 Creazione difile di lotto da

aggiungere

1 Fare doppio clic sull’icona (GCMS Analysis Editor).

Viene avviato il programma [GCMS Analysis Editor].

2 Fare clic sull’icona [Batch Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di supporto
[Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].

Real Time

Guide

Crea il file di lotto da aggiungere.

PP GEMS Analysis Editor (Admin] - [Balch Table - Untilled] [< |/ |
B e % wew [nstrument fach [ool Window peb LR
D@ @ s [FED 2

= ] [Fiokde, C\GUMS ok \20U11115_opes o g

Viall | Sampls Nome | Sample 1D | Sampls Type | Anabas Type | Method Fis Dala File Loveldl | Io Yohme | IS1C

ke Sanple UPCO00T  Olrkream |11 OT RN _GM.cgm | 20001115 tanpled ol T T Levell

|E.WL“5“MM1115_M.‘WM | 2 Unkroem Sanphs UNE-Q0U2 O Urdkraawn imui PAH_SIM.agm 2009115 varpled gpd 1 T |fevell

E 8 |Unkrrem Sorple UNEOE Dlekeown (1701 B SIM g | PHEING sl | 1 1 e

Fie s ] I | Unknown Sampin UNEOONM  Cllkrown  [ITOT BAH SiM ogm | MNSTTIR saniefigpd | 1 1 Lol

2Ll 1 EHIUS U A 10 [Unknown Samgle UNE-D00S  OUrkrown LA IS PAH SIM.aom | 20091115 samgle7.qd | ! 1 ewell

& 11| Unknown Gangle UNE-000G  Oilirknown 1T 0T PaH SiMgm | 20091115 sanchelagd | 1 T iLewel

12 |Unkiorm Sargle UNRDO0? Olrkrewn (11 01 FAH SIM.agn | ZO0STTT_sanphed 1 T Leven

] 13 |Unhorm Sl UNEAU0E  Olrkriwn 11 01 FAH SIM.agm | Z00S1T15 congdellagd | 1 1Lt

1 14 [Linknown Sampie (NE.0O0S  Ctlirknowe (1T 0T PAH SiWogm | AMTIS samglelTapd | 1 1 Lewell

g1 15 | Linknoem Samgin NS 0N Olirkeown (1T 0T B4 SIM oom | 20091115 samgieiZagd | 1 T el

4 Denominare e salvare il file di lotto.

[43 Save Batch File A= ==
Savein: || Training - @7 mr
= Name = Date modified Type
&~ No items match your search.

Recent Places

|

Desktop
=
Libraries
LY
Computer
@ :
Network
Fie name Quant - Save
Saveastype:  |GCMS Batch File (*.aab) -] [ caneal |

NOTA

* L’analisi non iniziera se lo stesso nome del file di dati viene utilizzato piu di una volta o se il file del
metodo specificato non esiste.

» La coda batch non viene attivata fino alla chiusura del programma [GCMS Analysis Editor].

5 Chiudere il programma [GCMS Analysis Editor].
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l D File di lotto

D.3.2 Aggiunta di file di lotto

1 Avviare il programma [GCMS Real Time Analysis].

2 Fare clic sulla finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].
Il contenuto della barra degli strumenti, della barra dei menu e della barra di supporto cambia.

PP GEMS Heal Time Analysis [Admin) - [Acquisition - PAH Sik.qgm, 20091115 blankDOT, ggd{Linel ), BUDDS-2009111 7 -HFchange. ygl |
g e [ wew pMethod jnstmént fcquston (st lock Window b

0| | SR [ & BT B> @l B Atlskladlce] 1) 'c|ofol@] ]

-8 x

Folder - ARCMS ssluba AT 115,

wdlll 1101
irar
{irar

[ITar
| 1T at
Qlsbrrwn |11 0T FAH_SIM agm
el = s
5 amgle Nare : Meshyiene Chiide = ‘
o

6 e 111 4 b1 TY

Selezionare [Batch Queue (Coda di lotti)] nel menu [Batch (Lotto)].
Si apre la finestra [Batch Queue (Coda di lotti)].

Instrument Tools  Window Help
=, Start
= & Pause

roject in

LA20091115]

Batch Queus,

Settings...

File Mame Enters Ecology Mode when ending Realtime Batch

5 20091115

4 Fare clic su [Add (Aggiungi)] per aprire il file di lotto da aggiungere.

Batch Queue |X|

Add... I
Bemove |

Move Down |

QK Cancel Apply | Help |

o
Se sono stati aggiunti piu file di lotto, modificarne I'ordine facendo clic sul file di lotto desiderato,
quindi su [Move Up (Sposta su)] o [Move Down (Sposta giu)]. Quindi I'analisi inizia in questo ordine
dall’alto.

5 Al termine della modifica, fare clic su [OK].
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Appendice I Riduzione della portata del
gas vettore durante lo standby

Si consiglia di ridurre la portata del gas vettore al termine dell’analisi per ridurre il consumo di gas
vettore.

E.1 Modalita Ecologia TQ| QP |

L'utilizzo della modalita ecologica riduce il consumo di energia e il consumo di gas vettore durante
I'attesa per I'analisi.

Per annullare la modalita ecologica, fare clic su [Cancel (Annulla)] nella finestra [Ecology Mode (Modalita
ecologica)].

Quando la modalita ecologica viene annullata, vengono ripristinate le impostazioni prima di passare alla
modalita ecologica.

Ecology Mode &l

2o

7.

)

E.1.1 Impostazione manuale della modalita

1 Fare clic sull’icona [Ecology Mode (Modalita ecologica)] sul monitor dello strumento.
Si apre una finestra di messaggio.

W acuum
s a
A A
Liac.  HWac

lonization Mode

GC Consumables

Bz

M5 Consumables

[y = i

2 Fare clic su [Yes (Si)].
Si apre la finestra [Ecology Mode (Modalita ecologica)] e la modalita passa alla modalita ecologica.
Dopo essere passati alla modalita ecologica, la temperatura del forno a colonna e la portata totale del
gas vettore diminuiscono. (Per il modello serie TQ, I'alimentazione del gas CID si arresta).

Guida operativa di base 83



Mo Help

NOTA
La finestra [Ecology Mode (Modalita ecologica)] viene visualizzata in modalita ecologica. Annullare
la modalita ecologica prima di utilizzare [Analisi in tempo reale GCMS] per eseguire operazioni in
altre finestre.

E.1.2 Impostazione della modalita mediante I’elaborazione batch
Cio consente di passare allo strumento in modalita ecologica al termine dell’intera analisi sequenziale.

Fare clic sull’icona [Batch Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di supporto
1 [Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].

e Ba vew putunent Bach lods Window b B
DS | Sl |of & BT L)< @ 2] »[0|=
= =E] | Fokier LM ok AT 1 15_opomabaon g = — izl
Vialtl Sample Hawy | Samgle 1D | Sample Type | Analysis 1pps Mubhwnd File Len
J 1 Mutirders Chionde | UNE-ARDT UlUrkriwn JUH = _
FE TStarrdud Sangie SIDON  VSlendadll] 1T UT M5 Fsd—
3 gie  (STOOOG  1Suedwd  (ITOT
3 » (SI00000 TSindeed (ITOT
EHILO00S U A SO0 1:Standerd mar | Flow
2oL LLS 2 LE10/2005 9:00 AW [ UNE-0001 CUrknown |mar 20001115_sanplel.qpd
I UNE-D002 UUrkrawn i 20091 sampled gpd — —
] gie UMD 0Ly 1t AN gl | Pres Toil
] LMK, D004 mar TG samglobgpd | geprmae
- uncoos mar 20T sanickpd | e
11 | LINK- 0006 iTar NG senchfiond | Tempmaus
SPLL Oven  WF

3 Selezionare [Entra in modalita ecologica quando si termina il batch in tempo reale] nel menu

[BE Ad Ba Ba able - 2009

Instrument Tools  Window Help
% Start

& Pause
ata Explorer BT !

Froject in : EBatch Queue. ..

I...\2DDS1115_ Settings. ..

fleltlone | ters Eco when ending Realtime Batch
200911184 |
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E.2 Riduzione della portata del gas vettore durante lo

4 Fare clic sull’icona [Start (Avvio)] sulla barra di supporto [Batch (Lotto)].

Quando viene visualizzato il messaggio di conferma della modalita ecologica, fare clic su [Si].

La modalita passa alla modalita ecologica al termine dell’analisi sequenziale, inclusa la coda batch.

GCMS Real Time Analysis

? J [1138] Do you want to go inko the ecology mode after batch processing ends?
2

Mo Help

NOTA

L’'impostazione puo essere annullata ripetendo il passaggio 3, ma lasciare I'impostazione cosi com’e.

E.2 Riduzione della portata del gas vettore durante lo
standby

Per i modelli QP2010, QP2010 Plus e QP2010S, eseguire le seguenti operazioni.

E.2.1 Creazione di un file di metodo che riduce la portata del gas vettore

Ad esempio, di seguito viene descritto come creare un file di metodo che riduce la portata totale a 20
mi/min.

1 Avviare il programma [GCMS Real Time Analysis], quindi in Data Explorer (Esplora
dati), fare doppio clic sul file del metodo da utilizzare per I’analisi sequenziale.

I{ﬂ GCMS Real Time Analysis (Admin) - Method - [Acquisition - Herbicide_Scan.qgm, Sar
j;lt Eile Edit View Method Instrument Acquisition Data Tools Window

NSHE %@.@ﬂ“@ ? |

_|_| IData Explorer - Method

Line1-M5 Riet. Time:
Project in: @
— Intenix1,000,000°
[ . MSamplehT raining V] 1.0
| File Name Modifi 0.7

ll 7§ Herbicide Scan Iﬂz,rzo

I 0.2
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2 Modificare [Total Flow (Flusso totale)] su 20 ml/min, quindi denominare e salvare il file del
metodo.
| § Sampler| 1T GC g ms]
Inj. Port SPL1 Inj. Heat Port : INJ1
Column Oven Temp. : 80.0 T =
Injection Temp. : 2500 T I N N : ;
Injection Mods : _:L""I""}""I""I""I""I""I""
Sampling Time : 1.00 mir (1] s 58 s we 125 we 15 .
=i
Camier Gas : He  Prim. Press. : 500-300 Program - P = v]
Flow Control Mode - Linear Velocity
] Rate Final Ti Hold Time -
Pressure 1138 kPa 1] = 200 T00 D
( Total Flow - 200 Jrmin 7| 2000 7800 000
X 2] 10.00 200 0.00
Column Flow : 167 mL/min 3 500 3200 300 il
Linear Velocty 478 em/sz Total Program Time : 1967 min
Purge Flow : 30 mL/min Column
Split Ratio : A0 Name Rix-5M35 Thickness : 0.25um
Length : 30.0m Diameter :  0.25mm

Savein: || Training - @ mr
&= MName & Date modified Type
b 1 itizi 3/4/2014 118 PM File folder
RecentPlaces i Herbicide_Scan 2/12/2014 T16PM  GC/MS M
Desktop
Libraries
o
LY
Computer
@ < [ . " 3
Metwork )
File name: Herbicide_Scan_low| | Save
Save as type: GCMS Method File (" qgm) v] [ Cancel ]

E.2.2 Creazione difile di lotto

1 Fare clic sull’icona [Batch Processing (Processazione del lotto)] sulla barra di
supporto [Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Batch Table (Tabella di lotti)].
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E.2 Riduzione della portata del gas vettore durante lo

2 In Data Explorer (Esplora dati), fare doppio clic sul file di lotto da utilizzare per I’analisi

sequenziale.
Data Explorer - Batch =]
Project in : @
[ .. ASampletT raining - ]
I File Mame M

Fare clic con il tasto destro sulla tabella batch e selezionare [Table Style (Stile tabella)]
dal menu visualizzato.

Si apre la finestra [Table Style (Stile tabella)].

Folder: C:\GCMSsolution®.Sample* Training
Vial# Sample Name | Samole ID | Samole Tvoe | £ is Type Meth
1 Methylene Chloride Fill Series Herbicide,

1
§ f Unknown Sample Fill Down Herbicide

Cut Ctrl+X
Copy Ctrl+C
Paste Ctrl+V

Clear
Select All

Copy Row
Add Row

Insert Row
Paste Row

Delete Row
Input Col. Data...

Browse Data...
Edit Method...
Edit Report Format...

Wizard....

Settings...

[ Table Style...

4 Fare clic su [Run Mode (Modalita Sessione analitica)] nell’elenco [Hide Items
(Nascondi elementi)], quindi fare clic su [Add>> (Aggiungi >>)] e [OK].

Una colonna [Run Mode (Modalita Sessione analitica)] viene aggiunta alla fine della pianificazione di lotti.

Table Style 3

Colurnn Order l Faont ]

Hide Items Dizplay ltems

| l Vialt ~
T Sample Name
Sample Amt. Sample 1D
Dil. Factor Sample Type
System Check Add »> Analyzis Type
Uszer Prog. Method File
Sampler File [rata File
Action Level
Barcode Inj. Yolume
Baszeline Data F ISTD Amit.
Option 1 L Feport Output
Option 2 Fieport File -
Option 3 Tuning Fil
Pen? @ lorgfle

Cancel
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Modifica il file di lotto.

Aggiungere una riga alla fine e seleziona un file del metodo creato in “Appendice E.2.1 Creazione di un
file di metodo che riduce la portata del gas vettore” P.85.

Non & necessario modificare le impostazioni del numero di fiala, del numero di livello e del volume di
iniezione dai valori predefiniti. Immettere un nome di file di dati che non sia uguale a qualsiasi altra riga.

Folder: C:\GCMSsolution.Sample'Training

Sample Name Sample ID | Sample Type Analysis Type Method File Data File
1 Methylene Chloride LINK-0001 0:Unknown Hemicide_Scan.ggm Blank.qgd
2 Unknown Sample LINK-0001 0:Unknown Hericide_Scan.ggm Sample1.qgd
3 low 0:Unknown Herbicide_Scan_low.ggm low.qgd
4 0:Unknown ITaT

Fare clic sulla cella [Run Mode (Modalita Sessione analitica)] per la riga che specifica il
file del metodo che riduce la portata, quindi fare clic sul pulsante freccia visualizzato.
Si apre la finestra [Run Mode (Modalita Sessione analitica)].

6

Folder: C:\GCMSsolution®.Sample’Training
Data File Report File
Blank ggd
Sample1.ggd
low.qgd

Tuning Rle Data D EPA

afeafra[—

7 Configurare le impostazioni [Run Mode (Modalita Sessione analitica)] come

mostrato di seguito, quindi fare clic su [OK].

Run Mode |X|
Mode

& Run(Default)

 Wait before download Feriad: |_1[min]

" Pausze before download

Process

¥ Download of Instrument Parameters

o

Cancel | Help... |

Assegna un nome e salval il file di lotto, quindi fai clic sull’icona [Start (Avvio)] sulla barra di
supporto [Batch (Lotto)].

Durante questo processo, il file del metodo per ridurre la portata del gas vettore viene caricato quando

viene raggiunta I'ultima riga e I'acquisizione continua dei dati termina quando la portata raggiunge 20
ml/min.
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Appendice

Integrazione di picco per
cromatogramma di corrente
ionica totale (TIC)

Quando qualitativamente si analizzanopiu componenti, eseguire I'integrazione di picco come
descritto di seguito per semplificare I'operazione di analisi.

Postrun

Fare doppio clic sull’icona (GCMS Postrun Analysis).
Viene avviato il programma [GCMS Postrun Analysis].

—

Fare clic sull’icona [Qualitativa (Analisi quantitativa)] sulla barra di supporto [Postrun
(Post-sessione analitica)].

Paostun

j':;.l._lll;\l‘r;
-
Quantitative

3 Aprire il file di dati.

a GOMS Pes Duts - [Data Anadysis - Samplal.agd] f;;am—“
S File :Compound Table Vebw Qualitstive  Quantitative Layout  Tooks  Window  Help _i=lx
Al & — T M e S = | T A1} i, 1
FH SR ELR ? < SBFEAdo i HFRER e AR IEE
i |
. 2o = g TIC & M wiagl Prak | 1 | s Scan 1 s Goup 1+ | [Method e Fama]
Prokct in: == Herbsde S g
- - T 800, ) Max 4,535 18T
AGEMS kbt arrglo\[rarng | L T T e Y T Do . [resdy]
EES Adeiny
ki Modified
wman]|l | oo e
[Samcie Type]
2+ ~m
[Samgin tama]
3.0+ Urirrmm Sample
| [Samgie ID]
259 RiK2001
Eommert]
204
14
1.4
0.5
—P.L ), 4 4 L ‘ 4\-1‘- e ﬂ
520,187 40 £ £ i) £0 50 100 e 120 ‘ 0
b [EveRTSEan et Trve 00 Seard 1] 0l
-m
e w ) . ~ } ) U SN s o oA 4 580
ki = = v %3 e e roen
S g ] J
Descriplier e
rz b .J=| z il a4 g5 agl 307 22 I T A e 80, g
P 1 E20) %0 o W00 1230 180 150 200 250 2800 20 340 3250 %00
@ﬁm % Cotation . S Data Ansivess
rema
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l F Integrazione di picco per cromatogramma di corrente

Impostare i parametri di integrazione di picco ed eseguire I'integrazione di picco per
I'intero TIC.

7 Fare clic sullicona [Peak Integration for All TICs (Integrazione di picchi per tutti i TIC)] sulla barra
di supporto [Qualitative (Analisi qualitativa)].

Qualitative

2 Fare clic sulla scheda [Peak Integration (Integrazione di picchi)] nella finestra [Quantitative
Parameters (Parametri quantitativi)].

(Quattatie Parameters
) ——— 2
Integration Smoathing
Method | Standard -
(o ): - 3
1 N P 4
[ #of Pesks: 8 J [
Sone 0 = Smocthing Width 0 sec
Wicth 2 sec
Dt o Jhmn [l,\\
TDBL [1000 " |min Fragram
Min.Area.Height: ]
Base @ Area Height
Process Each Chromatogram Group Separately
\
(= )———7 9]

3 Fare clic su [Auto(Area)].
4 Impostare un valore in [# of Peaks (N. di picchi)].
5 Fare dlic su [OK].

5 Aprire la tabella dei picchi TIC e controllare i picchi rilevati.
1

S Fi)] Compound Table View Qualitatve  Quanttstive Layout Took Window Help

FldShHYEEE ? © SEFE LM LRI B REER ek ML)

=T - Outa

[EI]ET TRCL M B Foab = = Gt x| v Gew

T+ I\ Specium Proces: [, e/ & o - ]
I T ‘L"L"W"% e | [ M I I 2

7 Fare clic sullicona [Quantitative Table (Tabella dell’analisi quantitativa)] sulla barra di supporto
[Qualitative (Analisi qualitativa)].

Si apre la finestra [Qualitative Table (Tabella dell’analisi qualitativa)].

2 Fare dlic sulla scheda [TIC]. I risultati per I'integrazione di picco ora possono essere controllati.
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6 Fare clic su [Select All (Seleziona tutto)] nel menu [Edit (Modifica)].
o

5 | Qualistive Toble =2

Prnt. (Edit| Wiew  Semitarity Search

Pl £t o iAca | Ara% | Heigh | Heighx [ AH | Mak | e
_‘_[_ a5 | [[EIETE: EXE] 166
N Selaect All t 2asnz | a5 | 2 | 451 ]|

3 A |

Ea- Locon 18591

= slete Rovet ¥/

3 s 66|

Fi Delete Curert Table LR

s CERnIE] 1437

Delete Al Peak Tables

¥ Copy Compound Neme to TIC Peak Table

L« 1+ [ Spectrum Process ) 1ic

; Fare di nuovo clic sul menu [Edit (Modifica)], quindi fare clic su [Register to Spectrum
Process Table (Registra nella tabella dei processi di analisi spettrale)].

£ Quabtatie Table = [ ]
Pring (F ) View  Similarity Search

Pesk  Edit Compaund Mame_.

1

Z Sebect Al

3

. Copy

5

E— Dwlete Remy.

i Delete Current Tahle

|3 Dielete AB Peak Tubles

Register to Spectrum Process Table ]
¥ Copy Compound Name to TIC Peak Table
+ [+ I\ Spuctnum Process ) nc

8 Eseguire la ricerca per similarita per ogni riga.

T G i B
Print Edt  Vien ——— 2 2
1 Search All Tuble )
Tt Tim —_— Ecarch | Plegon | Everd | ==
1 o o 1
Z .
B I L
3 ¥ Copy Compound Mame of Hit 1 to Spectrum Process Table [ 1 -
5 - - b 1
] S 1 EL 1| EE: | -
T L - - IS 10300 | R 7 ]
12| =] M|  0AE] _NAn] AR v i 1 1
i l\mnmnmm;\i[;; T

71 Fare dlic sulla scheda [Spectrum Process (Processo di analisi spettrale)] nella finestra
[Qualitative Table (Tabella qualitativa)].

2 Fare dlic su [Search All Table (Cerca in tabella completa)] nel menu
[Similarity Search (Ricerca per similarita)]. [Done (Fine)] viene visualizzato
nella cella [Search (Cerca)].
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l F Integrazione di picco per cromatogramma di corrente

g Fare dopplp c&ic sulla primagiga e controllare i risultati della ricerca per similarita in ordine.

3 i 5 | s = e
Repin "q—l&qﬂp«-ndlnlu Process Help
Hit | Similae § Segi Compound Name Mol Wi | Fomula Library -
: e
2 Denochior $§ Bi-2 dcyclopertada|-144, 1.7, 470 C10070  NIST11ib o
3 e 5§ <|34methe 540 CI0012  NISTTIshb
4 E , octachioro- 58 Oeti Lhloroeyclo 40 C508 NIST11lib —
5 et 2.3 Sanchioro-4-metharybe Joste 2688 CHIO303  NIST1ib
6 3enzene. 1.3.54nchion-24scthioc inato- 55 1 237 CTHXIINS  NIST11lb
T 3cycio[2 2 1hapt-2ene, 1.2.3.4 517 Thaptac 32 CTHC7 NIST11slib
8 {epane $5 1.3,4-Metheno-2H-cye fbutaledlp 485 CI00100  NIST11slib
9 Heptachior §3 4 T-Methanc-THinfne, 14.5. 37 CWHECI7  NIST11slib
10 ™1 JPyncine. 2432 4 Stnchiorophemyian o) 55 N4{ 272 C1IH7CI3N2 NIST11 hb 2
2= 2 T l = : Ll m]
Cegwy Process Table ] Spectrum Process Table 7] ¢ —
Target:
1 0gl10.000 - Base Peak: 237/ 10,000
0.754
0.504
t2y 95 130 m 67 20 %
ooolsr 0,7 i b ] ler I qep Wl oo e b
500 750 1000 1250 1su.u 1750 2000 2250 2500 2750 3000 3250 3500
PP CE — S o e e o
10,000 Base Peak: 237/ 10,000
=) 2 G L
% Jorsd -
c1
0,50 €1 1
c1
= 80 T 118 1130 e
P R L 1w Ll 4ss W s oos |||.
500 750 bbo 120 10 1750 2000 2250 2500 27h0 3000 250 3500

seo o N adien 14 112,233 4.4 5 5-decachloro $3 Bislpentachloro-2,4-yclapentadien-1 -yl $3 Bislpentachioracycioper

Base Peak: 237/ 10,000

50.0 750 1000 1254]

150.0

1750 2000

2250 ZSDD

o
Y a L
0.25
25 95 119 M3 167
oot ST . LwsllP s L w020 as 297 308 h

2'750

.':’A}DD 3250 350.0

Spiegazione

—_

Similarity (Similarita): Piu questo valore € vicino a 100, maggiore € la similarita negli spettri di massa.

N

Per inserire un nome composto nella tabella dello spettro, selezionare la casella per il composto

pertinente.

Fare clic per copiare i nomi composti selezionati nella tabella dello spettro.

Utilizzare per alternare gli spettri di massa per i composti trovati.

Numeri di risultati per i composti trovati.

ol |lw

Consente il passaggio tra i risultati della ricerca per ogni riga nella tabella di analisi spettrale.
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1%

Il Modifica della tabella TIC

Se i picchi non possono essere rilevati correttamente dall'integrazione automatica dei picchi,
intraprendere le seguenti azioni.

Fenomeni Azione correttiva
Mancata rilevazione di picchi. Fare clic su [Manual Peak Integrate (Integrazione
manuale dei picchi)] - [TIC] nel menu [Qualitative
(%100,000) Max Intensity © 4,818,284 (Analisi qualitativa)] per eseguire I'integrazione di picco
qTime 11476 Scan® 1, 796 [Inten.

2.5drie dei composti target.

2.0
1.5
1.0
0.5 i ]
1,00 11.25
Identificazione di piu picchi sovrapposti come un Fare clic su [Split Peak (Dividi picco)] nel menu
singolo picco. [Qualitative (Analisi qualitativa)] e spostare il puntatore
del mouse nella posizione desiderata per la divisione
(x1,000,000) Max Intensity : 4,818,284 del picco
qTime 10.7ES Scan® 1,655 Inten. )
2. u_:TI [
1.5
1.04
1 s
' 0.8 T
Rilevazione di picchi non necessari. Eliminare le righe dalla tabella dei picchi TIC.

(x1,000,000) Max Intensity - 4,818,284
qTime 20,385 Sean#t 3,578 Inten.
1.00gric

0.75]
.50

0.25

19760 19.75 20.00  20.25

Il Copiare il nome composto Hit n. 1 nella tabella dei processi dell’analisi spettrale

¥ | Quaistive Table o= L
Print Edit Wiew [Similarity Search |
Seaech All Table | | |

PoiTwma | o ceecrnd Riow hoor | Evers | Mo 1
] L 1 TErn
Fl = 5 7 1 [omuptitanndll
5 T [ Smamre
3 o CopyC Hat 1 12 Sp Table 1 [Amow

g, [ el e i e v R e T Arracens DI

3 ! S| el WEW | meee| S |Done | 1 [ Macher
+ 10 | Spectrum Process £11G ] T -

Se si seleziona [Copy Compound Name of Hit #1 to Spectrum Process Table (Copia nome composto del
risultato n. 1 nella tabella dei processi dell'analisi spettrale)], & possibile inserire automaticamente il nome
del composto che & stato individuato per primo nella ricerca per similarita. Tuttavia, & necessario
confermare che il primo composto individuato € in realta il composto target perché potrebbe non esserlo.
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Appendic Ricerche indice

Nella libreria & possibile cercare informazioni relative ai composti target (ad es. spettri e informazioni

sulla struttura).

Fare clic sull’icona [Library Editor (Modifica libreria)] sulla barra di supporto [Postrun (Post-

1 sessione analitica)].
Si apre la finestra [Library Editor (Modifica Libreria)].

Repaort
Format

Guide

Fare clic su [Open Library (Apri libreria)] nel menu [File] per aprire la libreria da utilizzare.

2 La libreria si apre.

3 GCMS Postrun Analysis (Admin) - [Library Edito

) Wiews HitList Target Info, Compound Info, Index
l Chri+Q g
— e

3 Fare clic sulla cella nella colonna [Index (Indice)] per selezionare un elemento.

Parameters
Parameter

212961

[Tl T~

5 85 Methyl hydride 58
gas 85 Mitro-5il 58 Spiit 17 H3N

nob b RS

Immettere le informazioni per I’elemento indice nella colonna [Parameter

4 (Parametro)] per la riga in cui & stato selezionato I’elemento indice.

Parameters
Index Parameter
1 | Serial Number 1-212961
2 |Cmpd Name Atrazine
3 | CAS Number EIFRE]
4 |No Setting
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Fare clic su [Start (Avvio)] nel menu [Index Search (Ricerca indice)].

| risultati vengono visualizzati.

d_ GCMS Postrun Analysis (Admin) - [Library Editor - NIST1L.lib (212,961 Spectrum)]

@}, File View Hitlist Targetlnfo. CompoundInfo. [IndexSearch | Tools Window Help
= { Start ] =
N E S Fa FER ® P
Stop
——— =l B
Dta Bxplorer - Data B Export Search Results
Project in: :
r z — Index
IR [ . AGCMS solution’S ampleh T raining v] T | Senal Number 1212561
i} . - 1 2 _|Cmpd Name Atrazine
Qualtative fleblame Modified 3 |CAS Namber 1912 249
Efjsamplel 1/29/2014 4 [No Setting

Confermare le informazioni applicabili (ad es. spettro o struttura).

Parameters
Index Parameter Upper/Lower n‘w -
1| Serial Number 1-212961 No needto sst 212961 | =|
2 _|Cmpd Name Atrazine || Match Case g
3 _|CAS Number 1912 249 No need to set 1
4 | Mo Setting Mo need to set [

1: 215 Atrazine $% 1,3.5-Triazine-2.4-diamine, B-chioro-M-athyl-N'{1-methylethyl]- $% = Triazine, 2-chloro-4-{ethylaminag)-6-(isopropylaming)- $5 4 361 $$ Aaties §
- Inten. (10,000} Base Peak: 200/ 10,000

- 100 J\
] HN
0.75H ,&J\
] I il 215
0.50 J\?ﬂ /L
] HN cl

4 A 173
’ 25__ T & 132
1 158
1 o7 og 1104 122 | 145 ‘
00 ‘|| .H‘ W A H| . T T ||I Ll | |.I |I i ‘I |.|‘ =

250 50.0 75.0 100.0 125.0 150.0 175.0 200.0 m'z
CASH: 1912-24-3 Molwt 215 Senalf: 53857
Cmpd Mame Atrazine $$ 1,35 Triazine-2,4-diamine, B-chloro-N-gthylN'-(1-methylethyl]- $5 & Triazine, 2-chloro-4-(ethylaming)-6-(isopropylaming)- $5 A 361 $$ Aat
Crpd Form : CBH14CING Class Flag Mo Clasz Flags.

Fetlndex: 1633
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Appendice I Visualizzazione dei

I-l I cromatogrammi di
massa (MC)

La visualizzazione del cromatogramma di massa appropriato durante I'analisi dei dati per I'analisi
qualitativa semplifica I'analisi.

B Conferma della purezza dei picchi
La visualizzazione di cromatogrammi di massa puo essere utilizzata per verificare la presenza di due o piu

picchi sovrapposti o, in altre parole, per verificare la purezza di un picco nel cromatogramma.

(%100, 000) Max Intensity : 311,436
#.254re Time 12.268 Scan® 873 Inten. 22%, 184 Oven Temp207.69
Jes55.00 (14.78)
3.003265. 90 (4.43)

2,753
2,503
2. 254
2003
1,75

.50

1100 11125 11150 11175 1200 12125

H Ricerca dei picchi di composti target tra piu picchi

In alcuni casi, i picchi dei composti target non possono essere confermati in un cromatogramma di corrente ionica
totale (TIC).

Se i picchi spettrali di massa caratteristici (ad es. m/z) dei composti target sono noti, la visualizzazione dei
cromatogrammi di massa semplifica il controllo della posizione dei picchi del composto target nel

cromatogramma.
(31,000,000 Wtax In ten sity 4,530,187
ITIC T o0y Time Soant Inten. Tven Temp
5040000 (2 no)
421500 (4.00)
559
50
453
403
353
EEE
259
EEE
153
107
053
o] L
33 35 33 b 75 ah 13 9b 13 1do 1d5 1o 15

Eseguire 'operazione come descritto di seguito.

1 Eseguire “Ricerche indice” P.94 per controllare gli spettri di massa dei composti target.
7 Controllare da uno a tre ioni nella regione m/z alta.

3 Inserire i valori m/z nella tabella dei frammenti e visualizzare i cromatogrammi di massa.
4 Eseguire ricerche per similarita per gli spettri di massa dei picchi target.
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H.1 Visualizzazione di cromatogrammi da spettri di

H.1 Visualizzazione dei cromatogrammi dagli spettri di
massa

1 Nello spettro di massa, specificare e ingrandire I'intervallo contenente i picchi desiderati

trascinando il mouse.

(A0 00 MIAKN:FT?I. 311,438
E | Time {1200 Scand 749 Fben. 23,750 enpTar -AJ [Comment]
200
278
2509
23
200
1759
150
1254
1004
0,154
0504
b
0z
sl Jespeniesaenl i s evessnes e e
11700 125 1150 1175 1200 1225
&0 ) 2
Evertf]:Scen RetTime: [11.650] Scenlt: [739]
Irten (10, Base Peak. 173742,
pangeny e e ]
404
and
204 i
10 CERRRE - T e ] ey Hr.b
T = S i = L a0 1 &
Y R L s = Tl I
70 1000 1750 15hn 1750 2000 22k

Spostare il puntatore del mouse sul picco spettrale da visualizzare e fare doppio clic.

Un cromatogramma di massa viene visualizzato nella finestra MC, ingrandito di una velocita di ingrandimento
impostata automaticamente.

werti T Scon Al Tae (11 650 Scons  [790]

Il {10, Dage Pask 17N 476
a i 780 Ak bden A% et wden

200 s 2550 s 230 o 250 FE FT

Per nascondere il cromatogramma di massa, deselezionare la cella pertinente nella colonna [Disp.]
nella finestra [MC Fragment Table (Tabella dei frammenti di MC)].

Per annullare I'ingrandimento, fare clic con il pulsante destro del mouse sullo spettro di massa e
selezionare [Undo Zoom (Annulla zoom)] dal menu visualizzato.
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l H Visualizzazione dei cromatogrammi di massa (MC)

H.2 Visualizzazione dei cromatogrammi dalle tabelle dei
frammenti

1

Fare clic sull’icona [Fragment Table (Tabella dei frammenti)] sulla barra di supporto
[Qualitative (Analisi qualitativa)].

Si apre la finestra [MC Fragment Table (Tabella di frammenti MC)].

Qualitative

2 Immettere i valori applicabili nelle colonne [m/z] e [Factor (Fattore)], selezionare le
celle corrispondenti nella colonna [Disp.] e fare clic su [OK].

Un cromatogramma di massa viene visualizzato nella finestra MC.

MC Fragment Table E
e
= Lancel
@ Tc
e
@ Mone
Baze Shift
Disp. m/z Factos £
H Tic o8] |
| 200,00 200 (&t
i 21500 4.00 f—
1=
2 —
=1
10
2 [
13
4 -
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H.2 Visualizzazione di cromatogrammi da tabelle di

La schermata puo essere modificata come mostrato di seguito abilitando/disabilitando [Base Shift
(Spostamento della base)] nella tabella.

» With Base Shift (Con spostamento della base)

(1,000,000 Max Intensity : 4530187
JTIC (1 007 Time Scan# Inten. Oven Temp| .
50390000 (2 0o}

J215 00 (400
55-] GO

50
e
403
353 @
304

257

203 “
153

L
33 37 33 Th B3 3h 33 3l 13 1dn 1ds o s

2 =
1
DE 1

» Without Base Shift (Senza spostamento della base)

(:1,000,000) Max Intensity : 4530187
AT (1 000 Time 5231 Scan#® 247 Inten. 2010365 Cven Templ6461] .
{0000 2 00
J215 00 (4000

40

4

n

35
304
25

20

=1
[=]
k=
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l Modifica dei parametri
per ’analisi quantitativa

Modificare i parametri dell’analisi quantitativa secondo necessita.

1

Fare clic sull’icona [Quantitative Parameters (Parametri quantitativi)] sulla barra di supporto
[Calibration (Calibrazione)].

Appendice I l

Avviare il programma [GCMS Postrun Analysis] e aprire il file del metodo.

Si apre la finestra [Quantitative Parameters (Parametri quantitativi)].

Guide

3 Fare clic sulla scheda [Quantitative (Quantitativi)].

Quantitative Parameters

Peak Integration] |dentificati brpound Table Search I

Luantitative Method:

Unit mg/L
Internal Standard - _
Format of Concentiation
Calculated by: &+ Area  © Height + Decimal ¢ Sigrificant
Calibration Curve 5
1 of Calib. Levels: 4 J;l
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4

Modificare le impostazioni [Curve Fit Type (Tipo adattamento della curva)], [Zero]

e [Weighted Regression (Regressione ponderata)], se necessario.

Quantitative Parameters

Peak. Integration] |dentification Quantitative l Compound Table Search]
DQuartitative Method: Unit marL
| Internal Standard j .
Fomat of Concentration
Calculated by: * frea T Height * Decimal (" Significant
Calibration Curve 5
# of Calib. Levels: 4 4:
1 s 1
Curve Fit Type: Lineat x ——
s o P = 2
Zero: Not Forced v J - —
[ ‘Weighted Regression: |None | } 3
Ok | Cancel | Help |
N. Elemento Spiegazione

1 |Curve Fit Type

Specifica come tracciare la curva di calibrazione.

(Tipo di Linear (Lineare): Determina la curva di calibrazione come una linea retta dai valori

adattamento della |ottenuti.

curva) Point to Point (Punto a punto): | punti sono collegati da una linea spezzata. Non
viene visualizzata alcuna formula per le curve di calibrazione punto a punto.
Quadratic (Quadratico): La curva si adatta a ciascun punto utilizzando
un’equazione quadratica. Richiede almeno tre punti sulla curva di calibrazione.
Per due punti o meno, la curva viene calcolata come lineare.
Mean RF (RF media): Innanzitutto, determina le linee rette che passano
attraverso l'origine e ciascun punto. Quindi, trova la media semplice delle
pendenze per ogni linea.

2 |Zero Selezionare [Not Forced (Non forzato)] o [Force Through (Forzato)].

Normalmente, selezionare [Not Forced (Non forzato)].

3 |Weighted Un tipico metodo dei minimi quadrati per tracciare curve di calibrazione potrebbe
Regression comportare un errore di quantificazione che & maggiore quanto piu bassa € la
(Regressione concentrazione nel punto di calibrazione. In generale, quando la curva di
ponderata) calibrazione ha un ampio intervallo dinamico (la concentrazione massima &

almeno 50 volte superiore al limite minimo di quantificazione), le formule vengono
ponderate per ridurre la ponderazione dei punti di concentrazione piu elevata
della curva di calibrazione. In genere, le formule sono ottimizzate controllando il
coefficiente di correlazione e il rapporto di contributo.

[1/C2]: Le formule sono ponderate dall'inverso del valore di concentrazione al
quadrato.

[1/C]: Le formule sono ponderate dall'inverso del valore di concentrazione.

[1/A2]: Le formule sono ponderate dall’inverso del valore di area al quadrato (o
del valore di altezza quando viene specificata un’altezza per i dati utilizzati).

[1/A]: Le formule sono ponderate dall'inverso dell’area.

Al termine delle modifiche, fare clic su [OK].

Le curve di calibrazione vengono corrette in base ai parametri modificati.
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Appendice

JStampa di rapporti

| rapporti possono essere emessi da GCMSsolution utilizzando i due metodi descritti di seguito.

» Image printing (Stampa di immagini): L'immagine nella finestra visualizzata viene automaticamente convertita
in un rapporto.

* Report creation (Creazione del rapporto): Un formato del rapporto viene impostato e prodotto manualmente.

J.1 Stampa di immagini (stampa di spettri
e cromatogrammi visualizzati in
Windows)

1 Richiamare i dati applicabili nella finestra [Data Analysis (Analisi dei dati)] nelle
modalita di elaborazione qualitativa o quantitativa del programma [GCMS Postrun
Analysis].

2 Visualizza del cromatogramma e dello spettro di massa nella finestra nel modo
desiderato per il rapporto.

S GEMS Postrun Analysis (Rdmin) - [Data Analysis - 20091115_004.ggd] .
S B Compound Tabie Yiew Qualtatve CQuapttatve Layps eck indow Hrp - 5X

|= 4
S SR/ FEL 9] o] T@IE &4 o] L4l sl AER
x e o Pt Joor o Towe 1T Tl
_Scan age
Propctin. J__| {x1,000,000) : - S auw.m
\ZUHTT1Y_cpeslon guade = e i T T e T W XTI e fened Pesendt]
504
Fie e Trcaued i imabyend]
2001 115_pot T T00R 518
EILE T E 2o
30091 115 _003 A e, 25 E.'""‘*'m'
2071 115 004 12009 7210
0091015 Blork  1LI10/2005 535, 5ammeie Marna]
2009115 Sevcked  NLIIZIZ008 124, - Pe Toom
0091115, Sargle?  ELf1ZR2008 1118 50 75 100 125 175 [Gasmls |0)]
I ooos 1S ST FLfIR 00 I ; LINE0004
oowins 102 Ebf10f2008 0., 51000 9007 mﬁm
20094115_ 5703 008 112, : Tow GO0 Scad T35 e =10  Terp 0] - | [Comment]
OGS SO §L13/2008 120...
4.2 _Pestiides_AtE  10/S/2005 12:19.,. s
shd_PS0ppb DRI E{24]2002 2:03 AM
35+
304
25 2l
204
15
10
0sd =l
- L !
; b5 1o s P 1] i 5 0 108
ok 75 il e .
= JEverii Scan et Teva - ] Scanl 1G] 0]
e (14,000,000
1 L3 T
100
075
080
025 i
? e 12
i o I S P L el i 230 40 2o o a5 3 34 411
BE@EE 5 % £] % % & % &
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J.1 Stampa di immagini (stampa di spettri e cromatogrammi visualizzati in Windows)

Scegliere [Print Image (Stampa immagine)] nel menu [File] e selezionare [Edit Format
(Modifica formato)].

Si apre la finestra [Report (Rapporto)].

84 GCMS Postrun Analysis (Admin) - [Data Analysis

SENFIEN Compound Table  Wiew Qualitative  Quantitative L

= OpenDataFie...
Close Data File

Eel 2l 2

#1

E Save Data File
Save Data File As...

Load Methad, ..
Save Method As..,

Export Data. ..

Select Project{Folder). ..

File Search...

System Adrinistration. ..

Audit Trail,.,

| Print Setup...

Report

iz DataFile Properties. ..

Print }_r

Initialize Format

m

Dopo la modifica, fare clic sull’icona [Print (Stampa)] nella barra di supporto [Report

(Rapporto)].

Il rapporto viene riprodotto.

6 Dopo aver inviato il rapporto, chiudere la finestra [Report (Rapporto)].
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J.2 Creazione di rapporti
Con la creazione di rapporti, i rapporti vengono riprodotti dopo aver impostato i formati dei rapporti o
utilizzando modelli creati in precedenza.

Elaborare e salvare in anticipo i risultati da riprodurre (come le informazioni spettrali).

1 Aprire i dati applicabili nella finestra [GCMS Postrun Analysis (Analisi post-sessione
analitica di GCMS)] — [Data Analysis (Analisi dei dati)].

Lo stesso rapporto viene prodotto sia per le finestre qualitative che quantitative.

2 Fare clic sull’icona (Report (Rapporto)) sulla barra di supporto [Qualitative
(Analisi qualitativa)] o [Quantitative (Analisi quantitativa)].

Si apre la finestra [Data Report (Rapporto di dati)].

J.2.1 Utilizzo di modelli

1 Selezionare [New File Format (Nuovo file di formato)] nel menu [File].

@3 GCMS Postrun Analysis (Admin) - [D

Edit  Wiew Ikem Lavout Page  Tc
=

PEN FOrmac rie... o
Close Format: File

2 Selezionare [Use Template (Utilizza modello)], selezionare il modello pertinente e fare
clic su [OK].

File New X
" MNew Fils

'f‘ Use Templa!el

%] Calibration Curve

] Chromatogram-5pectium
3 DEFALLT

ﬁ M5 Spectum [10 Compounds]

ﬁ Guantitation (10 Compounds]

ﬁ Guantitation (21 Compounds]

ﬁ Guantitation [Chromato & CalCuree]

Murznbitabiva Racolt (GSrankl

& |

>

|
%

Comment:

Chroamtgram in a Framgment T able settings.
Spectrum in a Spectrum Process Table settings of the Qualitative T abl

£ 1]

Cancel Help |

\.\ ! 'r'
Qllnl
Se questa finestra di selezione non viene visualizzata, selezionare [Option (Opzione)] nel menu [Tool

(Strumento)] per visualizzare la finestra [Setting Options (Opzioni di impostazione)] e, nella scheda

[New File (Nuovo file)], selezionare [Prompt on File New (Richiedi nuovo file)] per il file del formato
per il rapporto.
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J.2.2 Utilizzo dei file di rapporti precedentemente creati

1 In Data Explorer (Esp
Data Explorer - Report Format

Praoject in :
|..420091115_operation guide |
File Name | Modified Date

@Calibration Curve
@Chromatogramfs. .

dMsSpectrum (10 ... 11/22/2005 3:03 PM
nida 213}2006 6:15 PM
pest 1242006 9:58 AM
Kl quantitation (10... 1/24{2006 ::59 AM
Kl quantitation (21... 1/24{2006 ::59 AM
ﬁQuantitation (Ch... 1/24/2006 10:00 AM
ﬁQuantitative Res... 1fZ4f2006 10:00 AM
ﬁQuantltatlve Res... 7f17/2001 3:24 PM

K similarity Search ... 11/11/2005 10:11 AM
8 Similarity Ssarch ... 11/11/2005 10:11 AM

7/9{2001 1/57 PM
11112005 10:10 AM

lora dati), fare doppio clic sul file di rapporto da utilizzare.
&
i =1

J.2.3 Manually Setting Report Content (Impostazione manuale del
contenuto del rapporto)

1

Fare clic sui pulsanti sulla barra degli strumenti per le informazioni da stampare o
selezionare gli elementi desiderati nel menu [Item (Elemento)].

Icona Nome Spiegazione
Informazioni di Selezionare per stampare informazioni di esempio.
'h} esempio
Metodo Selezionare per stampare i metodi.

Tabella di picco

Selezionare per stampare le tabelle dei picchi nelle tabelle qualitative.

Cromatogramma

Selezionare per stampare i cromatogrammi (TIC, MIC e MC).

Grafico dello spettro

Selezionare per stampare gli spettri di massa registrati nelle tabelle di
elaborazione dello spettro.

Tabella di massa

Selezionare per stampare le tabelle di massa per gli spettri registrati nelle
tabelle di elaborazione dello spettro.

Grafico quantitativo

Selezionare per stampare i cromatogrammi e i valori quantitativi ottenuti
nei risultati quantitativi.

Tabella quantitativa

Selezionare per stampare le tabelle ottenute in risultati quantitativi.

Curva di calibrazione

Selezionare per stampare le curve di calibrazione.

Messa a punto

Selezionare per stampare i risultati di sintonizzazione ottenuti quando
viene eseguita I'acquisizione dei dati.
Selezionare I'icona [Tuning GC/MS] o [Tuning GC/MS/MS].

g & K|k | 3

Ricerca in libreria

Selezionare per stampare i risultati della ricerca della libreria ottenuti per
gli spettri di massa registrati nelle tabelle di spettro.
» Le ricerche devono essere eseguite nelle tabelle degli spettri.
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Trascinare il mouse nella visualizzazione layout per specificare I'intervallo di stampa.
Si apre la finestra delle proprieta per I'elemento in fase di allestimento.

|3 ot | G 2 R & | | A N[O

H]

L

| 7D

v
s
m

Trascina il mouse in
diagonale

3 Impostare [Properties (Proprieta)] e fare clic su [OK].

GCMS Chromatogram Properties

Ehromatol Graphl File I

-~ Posttion -~ Title
Let| 203 W Enable  [Center |
I Chromatocgram
Top 332 o
¥ Sample Mame | Data File
CSize
—Forit
\Mdthl 1696
mm Mame Times Mew Roman
Height | 6165 Size 8 il
—Colar
IElac:k Ground j |— Set |
Dethaxline I 1 _:I

I! Cancel Apply Help
5" Riferimento

Fare riferimento alla Guida per i dettagli sulle impostazioni delle proprieta.

%

Per visualizzare nuovamente una finestra delle proprieta, fare doppio clic sull’elemento corrispondente.
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4

Fare clic sull’icona [Preview (Anteprima)] sulla barra di supporto [Data Report
(Rapporto di dati)] e verificare il contenuto del rapporto in uscita.

[rata Report

Fieturn

Preview

Qualratve Anatysis Report

Fages 1-2/ Totd 18

11

1182009

Qualitatve Analysis Report 1A&2008

bk .
L Cx

15

ai1e

Selezionare [Save Format File As (Salva formato file come)] nel menu [File] per
denominare e salvare il file del rapporto.

Cio consente di caricare il formato del rapporto in futuro per creare facilmente rapporti.

%4 GCMS Postrun Analysis (Admin) - Re

[E/NEEN Edit View Item Layout Page To

I Mew Format File
Open Format File, ..
Close Format File

Chrl+m
Chrl+0

Format File As ...

D Save Format As Template, .,
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Appendice

Manutenzione

K.1 Manutenzione

Sostituire o pulire i materiali di consumo e le parti di manutenzione secondo necessita, facendo
riferimento alla finestra [MS Navigator (Navigatore MS)] utilizzando la procedura descritta di seguito

Fare doppio clic sull’icona (GCMS Real Time Analysis).

Il programma [GCMS Real Time Analysis] si avvia.

Selezionare [Maintenance (Manutenzione)] nel menu [Help (Guida)].
Si apre la finestra [MS Navigator (Navigatore MS)].

Untitled, _default.qgt]
hON Help

E

(~ontents k
;
l Maintenance. .. '

About GCMS Analysis... |

3 Fare clic sullo strumento per il quale verra eseguita la manutenzione.
(¥ M8 Navigatar [E== e

4 & = &
Show

Bock Forwsrd Pt

Maintenance of Shimadzu Gas Chromatograph Mass

Spectrometers
Click the thumbaail image of your inctramant.
Gax Ch b Mlass §

GCMS-TQ Series
s GUMS-TQEM0 w GOMS-TQS030 E

1 N

l i , |
GEMS-TO00 ek e

GCMS-QP Series
» GCMS-QP2020

& GUMS-QFI010 Flus

e

7l

DI 0Pl

s GCMS-QF2010 Ulira s GOMS-QPI010 SE

N, = A

= GOMS-QPI0108

BWS-0FI0103

= GOMS-QPI010

N

PN

For details on how to udge the nype of GC/MS you are using, chick here
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K.1 Manutenzione

4 Leggere attentamente le informazioni precauzionali e quindi fare clic sull’elemento
applicabile nel menu di manutenzione.

13 M Nageten =
fl @ o B
Shwow  Back Fowand Pt

<How to Use Maintenance Help>
Clicking & menis in <Maintenance Men> opns the page for that mes
» lipage title}] is displaved af the top of the page.
+ Toview page comem further down, wse the scroll bar on the right
. e ey e vkt
« Ta et to the previous page, chek [Hack] b the bomons of the page, or chick the beowser [Hack] butica.

<Precautions During Maintenance>

1. Be sure 10 sllow the temperanre of Enement parts to fall to 30 °C or below before peeforming maistenance

2. Wear clean goves when performing maitesance.

3. Be sure to wipe aff any dit from the took i ng g o with acetone

4 After remeoning parts, place them an gee 16 prevent thees fom becosg lost or dity

5 Whendi i parts, perform the same p fve action & in 4. Before dsassembling parts, be swe to full
rememher thei assembled dutnkes when they re bled

<Maintenance Menu>

Ta view a pariulss item or procedure, chick the photo e text

s Samctramotar Ui Gt Oven

5 Eseguire la manutenzione seguendo le istruzioni visualizzate sullo schermo.

Fare clic sullimmagine per ingrandirla. Fare clic su [Back (Indietro)] nella finestra ingrandita per tornare
alla finestra originale.

[

' | i.= -

et Pt

When the ADKC: 208 is comected, 1 - T
suppon a the back right (emclosed e [ ot | S

phiote on the Jelf) that n sopporting =3 G e | |
0 R p———

3w |
The spacer at the tip 0n the rear g

e rrmoved by hand. Remove g
b makr prplacement of the et £

eacloied part with youw haed

1After Remoning the Gina nsert F

Per eseguire un altro elemento di manutenzione, fare clic su [Back (Indietro)] e ripetere la
procedura dal passaggio 3. Dopo aver completato la manutenzione, chiudere la finestra [MS
Navigator (Navigatore MS)].

K

Dopo aver eseguito la manutenzione, ripristinare le frequenze di utilizzo e i tempi di utilizzo
utilizzando la procedura descritta in “Appendice K.3 Modifica delle linee guida per la sostituzione
di setti e inserti in vetro” P.112.
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K.2 Easy sTop TQ|QP

L’utilizzo di Easy sTop consente di sostituire i setti e gli inserti in vetro senza arrestare il sistema di
vuoto. Pertanto, riduce significativamente il tempo necessario per stabilizzare il sistema dopo la
sostituzione ed elimina la necessita di sintonizzazione automatica.

Per proteggere le colonne, Easy sTop mantiene la temperatura dell’unita di iniezione del campione,
del forno della colonna e dell’interfaccia a 70 °C o inferiore. Di conseguenza, possono essere
necessari circa 30 minuti, a seconda delle impostazioni, per visualizzare gli inserti di vetro e i setti.

1 Fare doppio clic su una delle icone per i materiali di consumo nel monitor dello strumento.
La scheda [Consumable (Materiali di consumo)] si apre nella finestra [Monitor Setting (Impostazioni monitor)].

lonization Mode

[E]]
GC Consumables
27

MS Consumables

™ e f
Detail... I

2 Fare clic su [Easy sTop].

Viene visualizzata la finestra [Easy sTop] e le temperature dell’'unita di iniezione, del forno a colonna e
dell’interfaccia diminuiscono. Quando ogni temperatura raggiunge 70 °C o inferiore, lo stato “Push the
replace button” (Premere il pulsante di sostituzione) viene visualizzato nella finestra [Easy sTop].

Monitor Seitings %]

I, Line1 32 Consumatie |

i~ GC Consumables———————————— [~ M5 Consumabl
Curent/Fough Standard for Exchange Current/Rough Standard far Exchange
CEPLIINGE)
Filament #1 : 7441000 bn
Septurn : 454100 times
Filament #2 341000 hr
Glass Insert 45/500 times
lon Source FE500 b
[l ————————— | | Detector: 77/6000 te
Septum : A0t Tubo Molecular Pumpt 1058 e
Glass Insert - A0t Tubo Molecular Pump? 1053 e
- [IMNJH3)
Sepium 00 times Fiotary Fump 1 10605000 he
Slass Insext 00 e || Retey Pump 100 1060/3000 e
Rotary Pump 2: 070 hr
r CRG Coolant Time:
Rictary Pump 2 0l 0/0 b
Cal.Overi: 0/0 i
[IMJ52] 070 rin
Easyp sTop
Total Run 1065 hr
FRieset Consumables.
Ok Cancel Aol Help
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K.2 Easy

Fare clic su [Replace (Sostituisci)], quindi sostituire i setti o gli inserti di vetro nell’unita di
iniezione del campione.

Per le procedure di sostituzione, consultare la procedura di sostituzione del setto o inserire la procedura

di sostituzione nella finestra [MS Navigator (Navigator MS)].

| Easy sTop

Puzh the replace button

Temperatures are low enough,
Please click the Replace button and then ieplace septa or glass inserts.

Ii Replace .IE Cacdl | [ hHep
LN

NOTA
Facendo clic su [Replace (Sostituisci)] si interrompe I'erogazione di gas vettore.

Se lasciato in quello stato per periodi prolungati, potrebbe ridurre le prestazioni della colonnina.
Pertanto, sostituire i setti e gli inserti il piu rapidamente possibile.

Dopo la sostituzione, fare clic su [Complete (Completa)] nella finestra [Easy sTop].

Se non vi sono perdite d’aria, I'unita di iniezione del campione, il forno a colonnina e le temperature
dell'interfaccia ritornano alle temperature precedenti prima dell’avvio di Easy sTop.

Easy sTop

Replacing

Flease click the Complete button after replacing comsumables.

] Cancel Help

Ripristinare il contatore di utilizzo per il setto e I'inserto in vetro.
Per istruzioni su come ripristinare i contatori di utilizzo, consultare la procedura a pagina 712, a partire
dal passaggio 3.

K
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K.3 Modifica delle linee guida di sostituzione per
setti e inserti in vetro

Per i setti, la frequenza di sostituzione varia in base al diametro dell’ago della siringa. Il setto pud
essere usato circa 100 volte con la siringa raccomandata e circa 30 volte con una siringa gastight
prima della sostituzione.

La frequenza di sostituzione dell'inserto in vetro varia a seconda del campione. Impostare le
linee guida per la sostituzione in base al campione.

1 Fare clic sull’icona [System Configuration (Configurazione del sistema)] nella barra di
supporto [Real Time (Tempo reale)].

Si apre la finestra [Configurazione del sistema].

Tuning

2 Fare doppio clic su [SPL1] in [Moduli utilizzati per I’analisi].
Si apre la finestra [Moduli della linea analitica n. 1].

System Configuration ‘i|
Aveailable Modules Modules Used for Analysis
=l @ Instrurnent] =l @ Instriment]
1] Gea010 ﬂ - [g] se-2mo
T Autosampler =10 s
T Injection Units |
€3 Column ﬁ m Column
g Detectors : o] M5
Lo ] Others -3 ddiional Heater
¥ Additional Flow

Properties..

AuditTrai | Set I Eancell Print | Help |
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K.3 Modifica delle linee guida di sostituzione per setti e inserti in vetro

Fare clic su [Manutenzione porta di iniezione].

Si apre la finestra [Manutenzione porta di iniezione (SPL1)].

Modules of Analytical Line#1 X
SPLY ] Culumnl 15 ]
Hame :
Inigction Unit Tvpe : ,T
Carrier Gas: ’HE—:J
Injection Port Maintenancs
Heater
Zone : INJ1
Marirum Temperature : 470 “C
Flow

Immettere le impostazioni [Septum Used Counts (Conteggi utilizzati per il setto)] e [Insert
Used Counts (Inserisci conteggi utilizzati)].

Per ripristinare le impostazioni predefinite, fare clic su [Default (Impostazioni predefinite)].

Injection Port Maintenance(SPL1) E'

Septurn Used Counts : 100 Default
Irsert Used Counts : 150

I QK | Cancel | Help |

Fare clic su [OK].
Viene visualizzata la finestra [Moduli della linea analitica n. 1].

Fare clic su [OK].

Viene visualizzata la finestra [Configurazione del sistemal.

Fare clic su [Set (Imposta)].
System Configuration [z‘

Available Modules Modules Used for Analyzis
= @ Instrument] = @ Instrument]

o] soz2omo J 10 Geamo

+- T Autosampler =i [O_’ Analytical Lineft1

+ -T Injection Unite -T
€. 3 Colurnn ﬁ €. 3 Column

+ Q Detectors Q M5
| Others e Additional Heater

3 Additional Flow
Properties...

Le linee guida per la sostituzione di setti e inserti in vetro vengono modificate.

GC Consumables

Bl7

|Glass Inserk{1) ; 45 | 150 (Times) K
R
g
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Appendice

Browser quantitativo

L.1 Analisi dei dati tramite browser quantitativo

L’utilizzo di questo browser consente di analizzare quantitativamente piu campioni contemporaneamente.

5 1 2

FED 2 @S®)r® 5 =50k

B Quanthsiive lesdView D2 3 |4+  Smamne B Compound Table View (2o View) @ E&t
Data Filename| Sample Type | Lovel [Ret Tme| Ama | Height | Conc mo/L)| S |iDH[ Name | Conc | Ret Teme | Ret index] T -
STOlggd | Standard | 1 sl 1981 ] | 00553 | 0.00424 5476 |
STDZagd | Standard H B288|  aq4| 010000 6454 |
STD3ggd Sandard | 3] 8289 | [ 8288 | ]
STDd.g0d Standerd | 4] 828 0.00607 8363 |
Unk1 ____Udmown | — == ==} 010000 8732 | |
Dk Unknown = 88| 1845 —000%6| 9687 0]
 Average 1 L 8288| 13039 000580 10.257 |
%RSD__ I (| 000533 | 12315838 000578 | 11467 D |
Mengmum 8285 378 T T
Mnimun | 8288| 1843 &
5. Dev D.000447 | 16,058.128

. " v

B Chiomatogram View

A Snge | T Sample info.

. le.jbﬁ! — U:;‘M: |B’6ﬁ? d
1.0+ '_'4' [» [\ Param's \Results {d « .m »
B Calbration Cutve View
0.5+ | -
{ Aren Ratio
e _ N g % o100]
78 79 80 81 82 83 84 85 s a7 ]
Type m/z inten. | Ad% | Seit | Disp. ity
T 201.00 1256 10000 10000| ¥ | ]
Bel_fon] 00| €% snea] ez | S
Rel_lon2 173.00 606| 4825| 5633| & |
0.025
T 0.25 050 075 Conc. Rato
4 3
N. Elemento Spiegazione
1 [Quantitative Utilizzare per verificare i risultati del calcolo quantitativo (area, concentrazioni, ecc.)
Result View di
(Visualizza risultati iy, file di dati. Fare clic su [+, | passare da un composto all’altro da visualizzare.
quantitativi)]

2 |[[Compound Table |Fare clic sulla scheda [Results (Risultati)] per verificare i valori quantitativi di

\View (Visualizza [ciascun composto nel file di dati selezionato in [Quantitative Result View (Visualizza
tabella dei risultati quantitativi)].

composti)]

3 [[Calibration Curve |Visualizza una curva di calibrazione dell’'lD selezionato in [Compound Table View
View (Visualizza |(Visualizza tabella dei composti)].

curva di
calibrazione)]

4 |[Chromatogram |Visualizza i cromatogrammi dei composti che si trovano nei file di dati selezionati in
\View (Visualizza [Quantitative Result View (Visualizza risultati quantitativi)] e anche selezionati in
cromatogramma)] [Compound Table View (Visualizza tabella dei composti)].

5 |Sample Type | file di dati per il tipo di campione specificato possono essere visualizzati in
Toolbar (Barra [Quantitative Result View (Visualizza risultati quantitativi)].

degli strumenti del | All: Tutti i tipi di campione, Std: Campioni standard, Unk: Campioni sconosciuti
tipo di campione)
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L.1 Analisi dei dati mediante browser quantitativo

L.1.1 Caricamento dei dati utilizzando il browser quantitativo

1 Fare doppio clic sull’icona (Browser GCMS) sul desktop.

2 Fare clic sull’icona [Quant Browser sulla barra di supporto [Browser (Sfoglia)].

Browser

3 Fare clic sulla scheda [Batch (Lotto)] in Data Explorer (Esplora dati).

| Bl T

4 Trascinare e rilasciare il file di lotto utilizzato per I’analisi in [Quantitative Result
View (Visualizza risultati quantitativi)].

Data EKP]B!E(‘* Batch =)
B Quantitative Result View
Project in @ e !
T TR o —
A5 ampletT raining - STo1ae 5
—— . STD2 ggd St
Modified Dat| E STD3.00d St
5 Unk1.ggd Un
6 Unk2.qgd Un
Average
___ I%RsSD
« [
2 Chromatogram Yiew
J_ Single Sample Info
(1,000) Maz
237 00 Time 5 Inte
238,00
2 E'_235 o
1.0+
< | " | »
0.0~
i 5.00 525 5.50
Type m/z _I
Target Z00 |
Ref. lon 23900
Ref. lon2 235.00
O I
= T = ——————
L ’J @Iﬁ B | b Calibration .. $E Quart Bmwserr

| singoli file di dati possono essere trascinati e rilasciati per aprirli. Inoltre, fare clic con il pulsante

destro del mouse sulla riga desiderata, quindi fare clic su [Delete (Elimina)] per eliminare un file di
dati.
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l L Browser quantitativo

L.1.2 Verifica e correzione delle curve di calibrazione

1 Fare clic sull’icona [Modify Calibration Curve (Modifica curva di calibrazione)] sulla barra di

supporto [Quant Browser

Quant Browser

2 Controllare la curva di calibrazione e apportare le correzioni necessarie.

I¥° Riferimento

Fare riferimento a “5.3.1 Verifica e correzione delle curve di calibrazione” P.58 per la procedura operativa.

3 Fare clic sull’icona (Top (Superiore)) sulla barra di supporto [Calibration
(Calibrazione)].

Quando viene visualizzata la finestra [Quant Browser (Sfoglia analisi quantitativa)], il ricalcolo quantitativo

viene eseguito in base alla curva di calibrazione corretta.

L.1.3 Verifica e correzione dei risultati quantitativi di campioni non noti

5 Quanttative Resul Visw D2 3 | ]+ Smezne B Compound T able Yiew [ew] 2 Edt
Dala Flename| Sample Type | Level | Ret. Time Neme | Conc | Rel.Time | Ret.index] T -
ST01.agd Standard 7 8288 : YT i3 5
STD2.0gd Standard 7 8288 Ea9d
STD3.00d Standard 3 2289 ST
ST o o 7 ERIT s
Link 1. Unknown = = 8732

L Unknown T B2 | 9687 0

—— — = Metolachlor 0.00580 10257 [

%RSD 0005396 Butachlor 0.00578 11467 [
Maimum 8.289 5 7 .

Mirimum 8288 1,849 1,255 0.00546 L
Std Dev 0000447 | 16,058.128 | 10,922 92255 0041387 3

Pl it 3

B Chiomatogram View

e Sindle |EF] Sample info

(x1,000) Max Intensity : 18,657
45 (20000 T Time __B78% _inten 63| .
86.00
- U
104 | L) |4 T Param's jResuits £ « [ r
B Calibralion Curve View
0.5] 4
g Area Ratio
— e e c 0.100+
78 79 80 81 83 hEa o ad 85 46 &7
Type m/z inten_ | Act% | Set% | Disp_ 40z
Target 20000  125% | 10000] 10000| @
Ref_lon 186,00 636 5064 5882| [V alcn
Ref. lon2 173.00 606] 4825 5633| [
0.025]
0.000- T T T T
000 025 050 075 Conc Ratio

5" Riferimento

Se necessario, eseguire l'identificazione o I'integrazione di picco con riferimento a “Identificazione manuale
e integrazione manuale dei picchi” P.61.
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L.2 Salvataggio di file di dati

i ! -
Qiinl

Lo stesso processo pud essere realizzato piu facilmente eseguendo le seguenti operazioni sul

cromatogramma.

Processo Operazion Spiegazione

e

Identificazione manuale |[Maiusc] + [Ctrl] + tasto destro | Identifica i picchi integrati.
Integrazione manuale dei|[Maiusc] + tasto destro del Collega il punto iniziale e il punto finale
picchi mouse e trascina come base.
Integrazione manuale dei|[Ctrl] + tasto destro del mouse e |Collega i punti con la linea di base
picchi trascina orizzontale.
Elimina risultati di [Maiusc] + [Ctrl] + doppio clic Annulla l'identificazione e rimuove i risultati
identificazione destro di calcolo quantitativi.

:Ql;:ﬂ
L’asse di intensita in [Chromatogram View (Visualizza cromatogramma)] pud essere corretta
spostando il puntatore del mouse sul file di dati desiderato in [Quantitative Result View (Visualizza
risultati quantitativi)], facendo clic con il pulsante destro del mouse, quindi facendo clic su [Fix the
Intensity Axis to this Data (Correggi I'asse dell'intensita su questi dati)].

L.2 Salvataggio dei file di dati

1 Fare clic su @ (Save (Salva)) sulla barra degli strumenti.

Il file di dati viene salvato.

2 Fare clic su [Save Browsing File As (Salva file di navigazione come)] nel menu [Layout].

Inserire un nome e salvare il file. Il file di navigazione (che memorizza le informazioni sui file di dati
caricati) viene salvato.

:_SIM_example.qgm]] & Save As Browsing File =
Data | Layout | Tools Window Help S ) Tane - Qe Oy
] Hame Date medified T
New B’ows‘ng FIIE @ 'i'y Me terne match your \IJI:'\' = I =
- Recent Places
Open Browsing File... s
=] Save Browsina File s Desiaep
| Save Browsing File As... Lev
L = Uibeares
E STN? anel I Standam |
c.;u‘...t—
o
Hetwork -
[F-m-we Cuard] - | See |
Sereashpe: | leowang e (aga) * | Cowd
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l L Browser quantitativo

Pagina lasciata intenzionalmente in bianco.
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