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Resumen

a cromatografia es una técnica analitica que permite realizar

la separaciéon de mezclas complejas basadas en interacciones
fisicoquimicas de los analitos, arrastradas por una fase movil. En
el caso de la GC se utiliza un gas inerte con una fase estacionaria
contenida en una columna capilar que es donde ocurre la separacion.
Los analitos se separan de manera diferencial y eluyen a diferentes
tiempos, lo que se conoce como tiempo de retenciéon. De ahi

contintian hacia el detector para ser analizados.

Por su parte, la espectrometria de masas es una técnica de analisis
que permite determinar la distribucién de las moléculas de una
sustancia de acuerdo a su masa. El espectroémetro de masas es un
dispositivo que permite analizar con gran precisiéon la composicion
de diferentes elementos quimicos e is6topos atomicos, separando los

iones de las sustancias en funcién de su relacién masa/carga (m/z).

Palabras clave

Cromatografia, analitos, tiempo de retencion, eluyente, espectrometria.
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Introduccion

| Departamento de Ciencias Basicas de la Universidad EAN
Ecuenta con un equipo de cromatografia de gases (GC), acoplado
a un espectrometro de masas en tindem (MS/MS), con analizador
de triple cuadrupolo (TQ), adquirido a través de la casa comercial
Shimadzu (2012), estando de esta manera a la vanguardia en lo que
a técnicas de analisis instrumental se refiere. Este equipo permite la
identificacion y determinacién de niveles traza de una gran variedad
de compuestos quimicos organicos e inorganicos, y elementos para
diferentes aplicaciones en el campo de la docencia y la investigacion.

Un cromatdgrafo de gases consta de varios moédulos para su
funcionamiento: un gas portador, inerte (fase moévil), la eleccion de gas
esta con frecuencia determinada por el tipo de detector que se utiliza,
sistema de inyeccion de la muestra, columnas (rellenas, capilares o
abiertas) y hornos segtin la columna, y un sistema de deteccién para
que sefialen la eluciéon de un componente de la muestra y registren
una sefial que sea proporcional a la cantidad de sustancia que pasa a
través del detector (Skoog, 1998).

Las aplicaciones de esta técnica son amplias, ya que en la industria
es muy usada en el campo farmacéutico, ambiental, sintesis quimica;
en la investigacion es utilizada para la cualificacién y cuantificacion

de diferentes analitos y en la optimizacién de diferentes métodos.

Generalmente la técnica de cromatografia es acoplada con otras
técnicas, esto con el fin de hacerla mas robusta en la detecciéon y
cuantificacion de analitos y ademas de realizar detecciones a un espectro
mas amplio de analitos sobre todo aquellos que son susceptibles a

pasar a la fase de vapor o a ionizarse y no descomponerse.






Especificaciones

generales del
instrumento .

quipo de cromatografia de gases acoplado a un detector de

espectrometria de masas de triple cuadrupolo: este instrumento
permite analisis del espectro de masas para analisis cualitativos o
identificacién de compuestos desconocidos por el modo Selected Ion
Monitoring (SIM) o en un rango de masas determinado (SCAN) para
cuantificacion de compuestos.

En términos generales, el modelo estandar se compone de:
* Cromatografo de gases GC 2010.
* Bomba de vacio turbo molecular y una bomba rotatoria de pistdn.

* Vacuum gauge para el monitoreo del vacio, una Pirani Gauge (PG)
para el vacio bajo y una Ion Gauge (IG) para la region de alto
vacio.

* Interfase acoplada GC/MS.

* Fuente de iones para impacto electronico EI con control
independiente de temperatura.

* Fuente de iones con filamento dual para energia/ corriente de
electrones variable.

* Filtro de masas de cuadruplo con prerods.
* Detector multiplicador de electrones con dinodo de conversion.

* Fuente de poder y circuito de control del instrumento.

El software para el control del instrumento es el GCMSsolution,
usado para el control del GCMS QP2010, para la captura y para el

procesamiento de datos. El software incluye las siguientes funciones:
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1.1 Generalidades del software

El software para el funcionamiento del equipo es el GCMS solution,

consta de 4 ambientes en el que se pueden realizar distintas operaciones.

\

Se usa para crear y editar archivos de metodos

instrumentales y secuencias durante el analisis.

Se usa para para el procesamiento de datos
cualitativos y cuantitativos, imprimir reportes y

hacer tareas de procesamientos de datos multiples.

Se usa para desarrollar procesamiento de datos

cualitativo, cuantitativo e imprimir reportes.

Se usa para encender y apagar el equipo, configurar

GGMSIRES! el instrumento y controlar la operaciéon del
[ IMe

AEEE mismo.

Ademas de esto, con el software GCMSsolution se pueden

realizar las siguientes operaciones.

e Control del GCMS vy de dispositivos periféricos como el
autosampler, y un ajuste automatico del instrumento con el
autotuning.

* Funcién QA/QC para soportar los analisis de precision de los
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datos y control de calidad.
e Creacion de métodos de analisis.
* Modos de adquisicién de datos scan y SIM.

* Procesamiento cualitativo que incluye la presentaciéon del espectro
y blsquedas en librerias.

* Procesamiento cuantitativo parala creacion de tablas de compuestos,
curvas de calibracién y calculos de concentracion.

* Reportes ajustables.

* Andlisis y procesamiento secuencial de datos por la opciéon de

procesamiento de secuencias.

1.2 Operaciones basicas con el instrumento

A continuacién se describe secuencialmente como encender el equipo

y acondicionarlo para realizar analisis.
1.2.1 Consideraciones antes de encender el instrumento
El cromatografo de gases acoplado al detector de espectrometria de masas
es un equipo que requiere un procedimiento de encendido de unos 2 a
3 dias, dependiendo del tiempo que haya permanecido apagado.

Si el equipo se encuentra apagado por un lapso de tiempo
prolongado, se recomienda realizar una revision al estado de ciertos
componentes que se enumeran a continuacion.

1.2.2 Requerimientos de los gases empleados

El cromatégrafo de gases emplea dos gases distintos para su operacion:
gas Carrier y gas Cid.

11
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El gas Carrier empleado en el sistema debe mantener las siguientes
condiciones:

* Gas Carrier: Helio.
* Presion necesaria: 300 a 980 KPa (45 -140 psi).

* Pureza: superior a 99.995 % o superior (gas comercialmente cono-
cido como 4.5).

Figura 1. Presién del manémetro

Verificar que esta presion sea la misma

presion del manémetro en la estacién
al lado del cromatografo.
Presion He: 600KPa.

Fuente. Elaboracién propia.

El Argon se emplea en el instrumento como gas Cid. Las condiciones
son las siguientes:

e Presidn necesaria: 350-450 KPa.

* Pureza: Superior a 99.99 %.



Aplicaciones y generalidades de un equipo GCMS-TQ8040 de Shimadzu. 1 3

Figura 2. Presion del gas Argon.

Verificar que esta presion sea la misma
presion del manémetro en la estacién
al lado del cromatografo.

Presién Ar: 300KPa.

Fuente. Elaboracién propia.

Tener en cuenta todas las precauciones en la manipulacion y en el

almacenamiento de los cilindros de gases.

Verificacion de las presiones de los gases en la estacion de trabajo
del laboratorio, ubicado detras del equipo.
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Figura 3. Presion de los gases.

Verificar que esta presion sea la misma
presién del manémetro en la estacion
al lado del cromatégrafo.

Presi6on He: 600KPa.

Verificar que esta presion sea la misma
presion del manémetro en la estacién
al lado del cromatografo.

Presion Ar: 300KPa.

Fuente. Elaboracién propia.

1.2.3 Revision al estado del aceite de 1a bomba rotatoria

La bomba rotatoria es una bomba de vacio ubicada en la parte
posterior del instrumento. Modelo RV3 de Edwards, funciona con
aproximadamente 1.5 litros de un aceite traslucido Ultragrade 19.
Este aceite se cambia cada 6 meses aproximadamente.

Antes de iniciar el vacio del instrumento se recomienda revisar que
no haya fugas de aceite en la bomba y verificar el estado del mismo.
No se deben observar burbujas en el interior y el color debe ser de
un amarillo claro. Si se observa de un color café claro, se recomienda

reemplazarlo de inmediato.
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Figura 4. Nivel de aceite de la bomba.

RSBy

‘ Verificar el nivel del

aceite Y su aspecto,.

Reemplazar si es
necesario.

Fuente. Elaboracion propia.
1.2.4 Resetear contadores del puerto de inyeccion o del
aceite de la bomba

Entrar al contador de consumibles que se encuentra en el ambiente
Real Time.

A. Dar clic en la opciéon Detail, ubicada en la parte derecha de la
pantalla del ambiente Real Time.

15
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Figura 5. Contador de consumibles.
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Fuente. Elaboracién propia.

B. Dar clic en la pestafia Consumibles. Ahi aparece el contador de
todos los consumibles del instrumento, tanto del GC como del
MS.

Figura 6. Ambiente consumibles.
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Fuente. Elaboracién propia.
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C. Resetear el contador del consumible que se haya cambiado. La
opcidn Clear permite resetear el contador seleccionado.

Figura 7. Reseteo del contador de consumibles.
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[ 2 W T 50007160 v -
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Contadores del rotatoria
equipo GC,

septum y liner.
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L
T
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D sy e e i) 1€ Gk St st
[ o e e oy b vt o s 1
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Fuente. Elaboracion propia.

D. Dar clic en OK. Los contadores de los consumibles reemplazados
ya deben quedar reseteados.

1.2.5 Revision del automuestreador y a la jeringa

Para cambiar la jeringa no se recomienda apagar el automuestreador.

A. Abra la puerta frontal del autoinyector, en el display se observan
las letras OP.

B. Con la puerta abierta, presione el boton de STOP.
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Figura 8. Frontal del autoinyector. Figura 9. Boton stop.

Fuente. Elaboracion propia.
C. Libere el seguro frontal de la jeringa con el auto inyector.

D. Presione hacia arriba la unidad de inyeccion del embolo y
desenrosque el tornillo negro. Realice la operacion con cuidado.

Figura 10. FSeguro frontal. Figura11. Unidad de inyeccion del émbolo.

Fuente. Elaboracion propia.
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E. Libere el sujetador del émbolo.

F. Retire la jeringa. Teniendo cuidado de no doblar la punta de la
aguja.

Figura 12. Adaptador del émbolo. Figura 13. Cambio de jeringa.

Fuente. Elaboracion propia.

G. Lave la jeringa con el solvente adecuado.

H. Instale nuevamente la jeringa en el autoinyector.

Figura 14. Limpieza de la jeringa. Figura 15. Instalacion de la jeringa.

Fuente. Elaboracion propia.
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. Ajuste el seguro del cuerpo de la jeringa.
J. Ajuste el sujetador del émbolo.

Figura 16. Cuerpo de la jeringa. Figura 17. Adaptacién del émbolo.

Fuente. Elaboracion propia.

K. Verifique que la jeringa tenga los seguros y el émbolo se encuentre
en la posicion correcta.

L. Baje el sujetador del émbolo hasta que la punta de este se encuentre
en el limite inferior de la jeringa, asegure el tornillo negro.

Figura 18. Posicion de los seguros. Figura 19. Seguro de la jeringa.

| :

Fuente. Elaboracion propia.
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M. Cierre la puerta y oprima el botén Reset para que el autoinyector

1nicle.

Figura 20. Boton reset.

Fuente. Elaboracion propia.

1.3 Operacion basica del software para el
encendido

El encendido del instrumento se realiza desde el software
GCMSsolution. Para encender el equipo es necesario seguir el

procedimiento que se indica a continuacion.

1.3.1 Encendido del sistema GCMS

Encienda los dispositivos perifericos o accesorios conectados al
sistema antes de iniciar el sistema GCMS. Suministre los gases de

operacion del instrumento a las presiones adecuadas.

21
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A. Encienda el interruptor principal del GC.

B. Encienda el interruptor del MS.

Figura 21. Interruptor principal. Figura 22. Interruptor del MS.
S 1 (O g
2COCOHCH
CD @b (@D (@D
CICHCD

Fuente. Elaboracion propia.

C. Dé doble clic en el icono de GCMS Real Time Analysis. El

programa debe iniciar.

Figura 23. fcono Real Time Analysis.

ANCF Balances Biotech/MALDI

& W GCMS Real Time Analysis.

Nortn America headquariers: 1-8
B ¢ m m o "WW v WH

Fuente. Elaboracion prdpia.

D. Dé clic en OK.
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1.3.2 Inicio del sistema de vacio del espectrometro
de masas.

Ingresar al ambiente GCMS Real Time Analysis, ir al icono Vacuum

control que estd en la barra de asistente.

A. En la barra de asistente, ubicar el icono de Vacuun control.

Figura 24. Barra de asistente ambiente real time.
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Fuente. Elaboracion propia.

Figura 25. Seleccion del control de vacio.

£

0!

Opcién Vacuun
T control para iniciar el

sistema de vacio, dar
clic.

Fuente. Elaboracion propia.
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B. Seleccione la opcién Advanced.

Figura 26. Seleccion de la opcién avanzado.

Vacuum Control

Auto Startup Auto Shutdown Cancel
[ Ready ﬂ []acuum Restart Mode

Fuente. Elaboracién propia.
C. Inicie el sistema en orden de abajo hacia arriba en el encendido.

Figura 27. Sistema de encendido del GC.

Mcuum Control m
Auto Startup Auto Shutdown Cancel
Resdy g [TV acuum Restart Mode

|| Wacuum System Ueod GC System
se
[ lon Source Heater j [W OFF [ GC System g lU—N OFF
[ Turbo Mokeoutr Purpt | @) 3 [ Flow Gontraterina 1) @) [ON_0FF
[ Turbo Moleculsr Pump? | ]

CID Gas

CID Gas Control g ON OFF |
Wacuum Monitor

Laower Yacuum: 24e+000 Pa Higher Vacuum:  1.5e-003 Pa @

s J

Fuente. Elaboracion propia.

La opcidon Vent Valve debe estar cerrada, al darle clic a la opcién
Rotary Pumpl se debe iniciar el sistema de vacio y se debe escuchar
el encendido de la bomba rotatoria que esta ubicada atras del equipo.

D. Una vez el indicador de vacio esté en un valor menor 9.0e+000 Pa,

se puede iniciar la bomba turbo molecular.
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Figura 28. Sistema de indicador de vacio.

(@cuum Control

e

[ Resdy ﬂ [ Vacuum Restart Mode

| Wacuum System GC System

Used

Turbo Molecular Pump2 g
Rotary Pump1 gl Start Stop I @ g
Vent Valve g| Close | Open |
CID Gas

CID Ges Control

Medidor de vacio.

Wacuum Monitor
Lower Vacuun: g +000)

02 Pa gl

Auto Startup Auto Shutdown Cancel

lon Source Heater gl ON OFF | GO System g ON OFF |
Turbo Molecular Pump1 gl— - * Flow Controller(Line 1) g aN OFF I
Stat | | Stop I
*

[oN— o |

Advanced <<

o

*Si el equipo ha permanecido largo tiempo apagado, se recomienda dejar en vacio entre 12

y 24 horas.

Fuente. Elaboracion propia.

E. Encienda la opcién de Ion Source Heater.

Figura 29. Encendido de la fuente de iones.

(@cu um Control

Auto Startup Auto Shutdown Cancel

[ Ready g [7]Vacuum Restart Mode

| Wacuum System GC System
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| 1
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Fuente. Elaboracion propia.

E. Después de una hora, realice una verificacién de vacio en el sistema.
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1.3.3 Verificacion de estado del puerto de inyeccion
del GC

Antes de realizar la conexion de la columna, se recomienda realizar
una revision al puerto de inyeccidn, y en general al estado de los
consumibles septum y liner del puerto de inyeccién. De acuerdo a
las recomendaciones generales, los contadores de estos consumibles
tienen los siguientes limites que pueden variar dependiendo del tipo
de muestras que se estén analizando.

* Septum: se recomienda cambiar cada 200 inyecciones
aproximadamente.
* Liner: se recomienda cambiar cada 500 inyecciones.

Para reemplazar, se debe garantizar que todas las piezas estan
frias (por debajo de 50 °C) y no debe tener presiéon en el puerto de
inyeccién. El procedimiento para realizar la verificacion en el puerto
de inyeccion es el siguiente.

A. Retire el autoinyector AOC20i. Si el inyector estd encendido, es
necesario apagarlo. Desde la pantalla frontal del GC, oprimir la
tecla Option y en la opciobn AOC power, con las teclas poner la
opcion OFF y oprimir la tecla Enter. El autoinyector debe apagarse.

Figura 30. Pantalla frontal.

Fuente. Elaboracion propia.



Aplicaciones y generalidades de un equipo GCMS-TQ8040 de Shimadzu.

B. Con el autoinyector apagado, desconecte el cable de alimentacién
a la parte izquierda del médulo.

C. Levante el m6dulo de manera vertical evitando que se dafien los
pines que lo soportan.

Figura 31. Desconeccion cable Figura 32. Extraccion del médulo
de alimentacion. de inyeccion.

Fuente. Elaboracién propia.

D. Levante el m6dulo de manera vertical evitando que se dafien los
pines que lo soportan.

Figura 33. Ubicacion de la tapa superior del inyector.

Fuente. Elaboracion propia.
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Figura 34. Ubicacion del puerto de inyeccion.

Fuente. Elaboracion propia.

E. Con guantes limpios, desatornille suavemente la tuerca del puerto

de inyeccion.

Figura 35. Desenroscamiento de la tuerca del puerto de inyeccion.

Fuente. Elaboracion propia.

F. Retire la guia de la aguja con unas pinzas.
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Figura 36. Extraccion de la guia de la aguja.

Fuente. Elaboracion propia.

G. Retire el septum con unas pinzas. Si se va a reemplazar con uno

nuevo evitar presionarlo demasiado para no deformarlo.

Figura 37. Extraccion del séptum.

Fuente. Elaboracion propia.

H. Con la llave especial para el puerto de inyeccion (llave de 22 mm)

desatornille la tuerca de dicho puerto.
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Figura 38. Desenroscamiento de la tuerca del puerto de inyeccion.

Fuente. Elaboracion propia.

L. Se tiene acceso al puerto de inyeccion. Con unas pinzas retire el

liner y el o-ring.

Figura 39. Extraccion del Liner.

Fuente. Elaboracion propia.

J. Reemplace el liner y verifique que sea el adecuado de acuerdo a
la aplicacion. Igualmente, verificar el estado de la lana de vidrio y

reemplazarla si es necesario.
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K. Ponga las piezas nuevamente en su lugar. No ajuste demasiado
las tuercas del puerto de inyeccién para evitar dafiar la jeringa del
autoinyector.

L. Con el inyector nuevamente en su lugar, oprimir la tecla Option
en el teclado del cromatografo. En la opcion AOC POWER

cambiar con las flechas a ON y oprimir Enter.

Figura 40. Liner y lana de vidrio.

Fuente. Elaboracién propia.

M. El autoinyector debe realizar un proceso de inicializacién y debe
conectarse normalmente.

1.4 Acondicionamiento e instalacion de la
columna

El procedimiento para realizar el acondicionamiento es el siguiente:

A. En la caja de herramientas del equipo encuentra las herramientas
necesarias para la instalacién o cambio de la columna.
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B. Ubique:
a. Llave boca fija.
b. Cortador ceramico.
c. JIG con la distancia al detector.

Figura 42. Caja de herramientas para Figura 43. Herramientas para la
el CGMSQqQMs/Ms. instalacion.
4 = )
e ————————aet b
— | " ' c

| N

\

Fuente. Elaboracién propia.

C. Introduzca una férula Vespel y una tuerca, luego ajuste la tuerca
con el medidor de columna JIG respectivamente en cada una de las
2 puntas de la columna: una punta para el detector y la otra para

el puerto de inyeccion.

Figura 44. Fijacion de la férula y medidor.

a

Fuente. Elaboracion propia.
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D. Ajuste las tuercas con suavidad hasta que la férula quede fija en la

columna.

Figura 45. Ajuste de la férula en la columna.

Fuente. Elaboracion propia.

E. Corte el sobrante de columna con el cortador ceramico, teniendo

en cuenta que el corte debe quedar horizontal.

Figura 46. Corte de la columna.

.

Fuente. Elaboracion propia.

E. Luego, retire el medidor de columna JIG, limpie las puntas de la
columna con acetona o metanol.

G. Conectar la columna al puerto de inyeccion y ajustarla.
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Figura 47. Conexion de la columna al puerto de inyeccion.

Fuente. Elaboracion propia.

H. Programe un método de acondicionamiento de la columna, con el
fin de eliminar los contaminantes. Se recomienda un programa de
acondicionamiento, teniendo en cuenta de no exceder el limite de

temperatura que soporta la columna.
I. Conectar la columna al detector de masas.

Figura 48. Conexion de la columna al detector de masas.

Fuente. Elaboracion propia.
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1.5 Verificacién del tuning inicial de las
condiciones del espectrémetro de masas

Figura 49. Opcion Tuning.

A. Las condiciones de vacio
deben estar 6ptimas para

Opci6én Tuning.

realizar la verificacion de
fugas del sistema, en la
barra de asiste, ir a la
Opcion Tuning.

Fuente. Elaboracién propia.

B. Se abre un ambiente llamado Peak Monitor View.

Figura 50. Opcién peak monitor view.

Peak Monitor View.

Fuente. Elaboracion propia.

C. Los 3 cuadros que aparecen en la pantalla, permiten monitorear la
intensidad de los 1ones seleccionados. Observe los iconos de abajo.
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* fcono 1: Monitor Group permite evaluar los iones representativos
de agua, aire o PFTBA.

o fcono 2: Es la opcién para encendido/apagado del filamento
seleccionado.

e fcono 3: voltaje del detector, este se puede cambiar gradualmente
manipulando las flechas arriba/abajo.

o fcono 4: muestra la relacién masa/carga (m/Z) de los iones
seleccionados, y un factor de amplificacion.

Figura 51. Monitoreo de los iones seleccionados.

Fuente. Elaboracién propia.

Evaluar la intensidad de m/z=18 y m/z= 28, se espera que la
intensidad del pico 28 sea el doble del pico de 18, si la intensidad del
pico 18 es mayor, se recomienda dejar el equipo realizando vacio por
mas tiempo y poner una temperatura mas alta en el calentador de la

fuente de 1onizaciodn.

Si se cumplen las condiciones de relacién de intensidades m/z,
se realiza el Autotuning. Es recomendable la verificacién de Tuning
peridédicamente (1 vez al mes).
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1.5.1 Autotuning

A. Para la ejecucion del Autotunig, dirijase al boton Tuning que esta
en la barra de asistente de tareas.

B. Dé clic en el icono Peak Monitor View de la barra de asistente de
Tuning.

Figura 52. Opcidén tuning. Figura 53. Opcién para monitoreo de picos.

Tuning Result
View

Opcién Tuning. Docion Poak
e I” pcién Pea

Monitor View.

Guide

Fuente. Elaboracion propia.
C. Seleccionar en el mena file la opcion New Tuning Five.

Figura 54. Opcion para la realizacion del tuning.

Fuente. Elaboracion propia.
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D. Seleccionar las condiciones para realizar el Tuning y el filamento

que Se va a usar.

E. Clic en la opcién Start Auto Tuning de la barra de asistente de

Tuning. El Tuning inicia.

Figura 55. Verificacion de condiciones

Auto Tuning
Condition

Start
Auto Tuning

para la realizaciéon del tuning

Verificacién de las
condiciones para
realizacion del
Tuning

Filament

oM © 82 | Seleccién del

Low Vacuum 21e+000 Pa
High Vacuum 1.0e-004 Pa

filamento que se va a
usar.

Fuente. Elaboracion propia.

Figura 56. Opcion inicio del tuning.

Verificacién de las
condiciones para
realizacion del
Tuning

F. Una vez termine el procedimiento de Tuning, guardar el archivo

.gct y generar el reporte de Tuning.

* Serecomienda realizar el Tuning peri6bdicamente, para mantener

siempre las mismas condiciones de sensibilidad y garantizar

la calibracién de masas en el instrumento. Una periodicidad

adecuada es de un mes aproximadamente.



Generacion de

métodos basicos

| ] na vez el instrumento se encuentra en las condiciones de vacio
adecuadas, se debe realizar un método con los parimetros de
adquisicion con el software GCMSsolution. Estas condiciones de

operacion se programan desde el ambiente Rea/ Time Analysis del software.

2.1 Descripcion corta del ambiente Real
Time Analysis

Para la generacion de métodos con parametros de adquisicion, se debe

ingresar al ambiente Real Time Analysis.

A. Dé doble clic en el icono de GCMS Real Time Analysis. El
programa debe iniciar.

Figura 57. fcono del ambiente GCMS real time.

FTIR GC

TOC/TN/TP

Fuente. Elaboracion propia.
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B. Dé clic en OK, con el usuario de administrador y sin contrasefa.

C. Se inicia el ambiente Real Time Analysis. En este ambiente se
observan las siguientes partes.

Figura 58. Descripcion ambiente GCMS real time

5y messae (5 ]+

Fuente. Elaboracion propia.

A. Barra de titulo. Nombre del programa, proceso y archivo que esta
siendo ejecutado actualmente.

B. Barra de menti. Comandos de ciertas funciones dependiendo de la
ventana en que se esté trabajando.

C. Barra de herramientas. Ment de herramientas de ciertas funciones
dependiendo de la ventana en que se esté trabajando.

D. Barra de asistente. Serie de iconos ordenados en el orden tipico de
operacién en secuencia. Las funciones dependen de la ventana en
la que se esté trabajando.
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E. Explorador de datos. Es una herramienta para ubicar rapidamente
los tipos de archivos que se generan en el instrumento. Cuenta con
un filtro de tipo de archivo en la parte inferior, para discriminar
datos, secuencias, reportes o archivos de métodos.

F. Monitor del instrumento. Muestra los parametros del instrumento
analitico en tiempo real.

G. Ventana de salida. Muestra las operaciones que se han llevado al
equipo y las tareas que se han ejecutado en la sesi6n activa.

Para la creacion de un método nuevo el procedimiento es el

siguiente:

A. En la barra de asistente, seleccionar la opcién Data acquisition en
la barra de asistente del ambiente Real Time Analysis.

Figura 59. Opcion data acquisition.

GCMS Real Time
4 File Edit View Method Instrument £

DSH S (da @
1| [Data Explorer - Method

Projectin:

Data
Acquisition N

| ; mFuII pesticiges IR...
gl

[fIFull pesticides MR... 4/7/

Data Analysis

Batch
Processing

System
Configuration

|

Tuning

Fuente. Elaboracion propia.
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Figura 60. Creacion de un nuevo método.

Close Method File
Save Method File A
Save Method File As... i — —
Editor Description et
Seve Method As Template... Admin 00 25 so 75 100
Load Method Parameters... Admin 0_Sempier |l GC| & MS
Admin
Open Reference Dats Fle... GCMSTQ Seres
Close Reference Data File on Source Temo. 20 <
Select Project(Folder)... Fteoce Termp. %0 < Detector Votage
Sotvert Gt Time. 0
File Search...
[E]Use MS Program Set
System Administration...
[¥] Agaure Data without Usng CID Gasfa3Scan)
Audit Trsil..
Stant Time
Print Setup... (i
Print Method File B
Method File Propertes...
1 METODO INICIAL qgm 450
2 Full pesticides MRM Integracion-04-04-2017.qgm 301
3 Full pesticides MRM Integracion-29-03-2017.q9m i
4 Full pesticides MRM-29-03-2017.q9m 501
501
Bt 1051
1051

Fuente. Elaboracion propia.

B. Genera un nuevo método, este tiene los parametros establecidos
por el programa, dependiendo las necesidades de cada analisis se
deben ajustar estos parametros.

C. Parametros de adquisicion del autoinyector, del cromatografo de
gases y el espectrometro de masas se ajustan de acuerdo al tipo de
analisis que se vaya a realizar. A continuacién se explica cada uno
en detalle.
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2.2 Verificacion de parametros del
autoinyector automatico

A. EnlapestaiiaSampler seencuentran los parametros del autoinyector,
estos se modifican de acuerdo al analisis y tipo de muestra que se
va a realizar. Se recomienda tener en cuenta las polaridades y la
miscibilidad de los solventes para el analisis.

Tenga en cuenta el numero de Rinses que se realiza.

Figura 61. Verificaciéon de parametros del auto inyector.

0 Semler lgj GC [ @ M| )
AOC-201+s ol
I
#of Rnses wth Solvert (Pre-un) 1 T .
ot Rnaos with Sabvert (Bostun) : Programacion de los rinses
# of Rngos with Sampe 3 en el método.
Plunger Speed(Suction) © High D Mddle (e
Viscosity Comp. Time 02 sec
Plunger Speed(injection) : @ High O Mdde  © Low
Syringe Insertion Speed © High O Low
Injection Mode 0 Nommal
L <

Fuente. Elaboracion propia.

B. Al darle clic en Set, se despliega el mend que se muestra a
continuacion, este se usa en caso de hacer inyecciones de las

caracteristicas que muestra la pestafia.

Figura 62. Parametros de inyeccion.

o
Y
o ﬁ—i
S a1
Faafle  Sclvent I
2 Sample » Solvert
Sangle Solvent
3 Sample » Ax + Standard + Au » Solvert.
T etvmnc
4 Sarcla « St « Schrt _%'-'
Saaple SolvessC
® Sane a0 H ol s vith St Postan
Sam 0 8l s vith Sl
=] (el ] [ ]
\. J/

Fuente. Elaboracion propia
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C. Al darle clic en Advanced, se despliega el ment que se muestra a
continuacion, este cuadro permite modificar las opciones que se

muestran en el cuadro para las inyecciones de las muestras.

Figura 63. Modificaciéon inyecciones.

—— —

‘Advanced —— [
Pumping Times : 3] times
Ini. Port Dwell Time 03 sec
Terminal At Gap :

Plunger Washing Spesd :

Washing Volume :

Syringe Suction Position : 0 mm

Syringe Injection Position : 0 mm

Solvent Selection : (O AIABC @onhA OonyB  OonyC
[ ok ][ cancel | [ Hep

Fuente. Elaboracion propia.

2.3 Verificacion de parametros del
cromatografo de gases

En la pestana GC, se programan las condiciones de analisis para el
cromatografo de gases.

Figura 64. Verificacion de las condiciones iniciales.

N1
b '
-n(ﬂ.u......... T ITTT
TR AR I 1 a1 ms
Frogram Coumn Oven Temperature hd
[ | Rate | Final T Hold Time 2
o - 00 100 ¥
D 1800 000
[2] 500 300 000
3| 23500 2300 600 -
Total Program Time: 2460 min
Column
Nome SH-RG-5SIMS  Thickness: 0.25um
Length: 300m Dismeter:  025mm (S8
oy one..
igh F [

Fuente. Elaboracion propia.
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A. Permite ingresar la temperatura inicial de la columna en el método.
Generalmente es una temperatura entre 40-100 °C.

B. Permite ingresar la temperatura del puerto de inyeccidn, teniendo
en cuenta los puntos de ebullicion de los compuestos a analizar.

C. Seleccionar el modo de inyeccion Split o Splitless. El modo Split
se selecciona cuando la concentracién de los analitos es alta
(generalmente mayor a 10 ng/ul) y Splitless se selecciona cuando
la concentracion de analitos de interés es baja (menor a 10 ng/ul).

D. Seleccionar el modo para controlar el flujo:
* En modo Pressure, cuando se quiere ajustar el método a presion
constante.
* El modo Linear Velocity, mantiene una velocidad lineal
constante del gas Carrier, si no se dispone de informacion, se
recomienda el método con velocidad lineal constante.

E. Permite ajustar parametros de presién en el puerto de inyeccion,
flujo en la columna o velocidad lineal, esto depende del método que
se esté trabajando. Si no se dispone de informacion, se recomienda
ajustar una presiéon que permita un flujo de 1 ml/min en la
columna, que es un flujo recomendado para columnas capilares.
La siguiente tabla es una guia para con las presiones tipicas en el

puerto de inyeccion de columnas capilares.

Tabla 1. Presiones y columnas capilares.

Columna capilar (i.d 0.25 mm) Columna capilar (i.d 0.32 mm)

Middle bore capillary column  Semi-wide bore capillary column

30 m 60 m 30 m 60 m
75 to 150 kPa 100 to 250 kPa 30 to 50 kPa 50 to 100 kPa

Fuente. Elaboracion propia.
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F. Permite programar la relacion de Split, relacionada con la cantidad
de muestra que se va a ingresar a la columna y la cantidad que se
retira.

2.4 Verificacion de parametros del
espectrometro de masas

En la pestana MS, se programan las condiciones de analisis para el
espectrometro de masas

Figura 65. Verificacion de las condiciones del espectrometro de masas.

[ |0 Sampier | ipd G2/ ® M5 \

GCMS5-TO Senm

[

200 T
[ =

—

[ mn

5 Sobvert Cut Teme:
Lise M5 Progeam < Tiyeshoid (]
¥ Agaurs Data wehout Usng CI0 Gaslli33can) G Progre= Time ME) mn ™=

Fuente. Elaboracion propia.

A. Permite ingresar la temperatura de la fuente de ionizacién (200-
300 °C).

B. Permite ingresar la temperatura de la interfase (200-300 °C).

C. Permite ingresar el tiempo inicial Start time y tiempo final End
time del andlisis. Es importante tener en cuenta el tiempo de

elucién del pico del solvente.

D. Permite ajustar el voltaje del detector, esta la opcion Relative
to the tuning result el programa toma el resultado del Gltimo
Tuning realizado, y la opcién Absolute permite ingresar este valor
manualmente. Se recomienda realizar el Tuning peridédicamente (1

vez al mes) y realizar los analisis con el Gltimo Tuning realizado.
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E. Permite ingresar el valor de tiempo que debe ser menor al tiempo
de inicio de los eventos de andlisis. A partir de este tiempo
programado el filamento se enciende, pero no hay adquisiciéon de
datos.

F. Permite seleccionar el modo de adquisicion Scan, SIM, MRM.
Dependiendo del modo de adquisicién seleccionado se habilitan
celdas para modificar el rango de m/z que se va a analizar en modo
Scan, o el canal m/z que se va a monitorear en los modos SIM y
MRM. En el modo MRM hay que tener en cuenta la energia de

colision.

G. Permite ingresar el rango de m/z que se va a analizar, Start m/Z es
el limite inferior y End m/z es el limite superior.






Generacion de

métodos

na vez se han definido los parametros de adquisiciéon del
método, se recomienda guardar los métodos establecidos Save
Method File.

A. Se organiza por carpetas de acuerdo al analisis y la fecha realizada.

Figura 66. Opcién de guardar el método.

u[File) Edit View Method instrument Acquisition Data Tools Window Help

Mehiabod e D[l B

Open Method File... Ctd+0
Close Method File

Save Method File E
Save Method File As... R\
&

Save Method As Template...

Load Method Parameters... Admin

Open Reference Data File...

Select Project(Folder)...
File Search..
System Administration.
Audit Trail...

Print Setup...
Print Method File >
Method File Properties...

1 METODO INICIAL.ggm

2 Full pesticides MRM Integracion-04-04-2017.qgm

3 Full pesticides MRM Integracion-29-03-2017.qgm

4 Full pesticides MRM-29-03-2017.99m

Bat

AU J

Fuente. Elaboracion propia.

*Una vez el método estd guardado, se transfieren los parametros al

cromatografo para el analisis.
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B. Enla pestafia Acquisition de la barra de ment y la opcion Download

Initial Parameters, este descarga los parametros al sistema.

Figura 67. Descarga de parametros del sistema.

i1 GCMS Real Time Analysis (Bdmi

File Edit Wiew Method Instrument [Ac Data Tools Window
4 qu
DEE S o S Wl Ak B e
== Deta Explarer - Method Download =
Estend... -
File hame Stop Description
fiFull pesticides MR... 4 Download Initial Parameters
LfiFull pesticides MR... 4

LfiFull pesticides MR... 4/7/20

Opcidn para |la descargar los parametros
del método al instrumento.

Fuente. Elaboracion propia.

C. Cuando se alcanzan las condiciones programadas en el método,
el indicador del monitor del instrumento muestra el mensaje de
Ready en una barra color verde, lo que indica que el equipo esta
listo para realizar el analisis.
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Figura 68. Indicador del equipo para el uso.
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Fuente. Elaboracion propia.

‘ | L¥ac, HVac
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Verificacion de
parametros iniciales

en el encendido del
equipo

A- ntes de realizar inyecciones, verifique los siguientes parametros:

* DPosiciones de viales en el automuestreador.

* Posiciones y nivel de solvente en los viales de lavado.

* Presion de los gases.

e El Tuning realizado con el archivo mas reciente, se recomienda
hacerlo en un periodo no mayor a 30 dias.

* La ruta de archivos en el cual va a guardar sus analisis.
4.1 Automuestreador

El autoinyector del instrumento es el AOC 201, el automuestreador es
el AOC 20s, es un inyector de muestras liquidas con una jeringa de 10

uL, los viales estandar son de 1,5 mL.

El automuestreador tiene 6 racks (o tortas), cada uno tiene 25
posiciones para un total de 150 posiciones. Las tortas estin numeradas
de derecha a izquierda, siendo el niumero uno la que estd frente al

usuario.

Las posiciones de los viales estan numerados en intervalos de 5
posiciones, superior e inferior. Verifique que las posiciones de los
viales que se van a analizar sean las correctas y programadas en el

software. Figura 70. Numeracién de las tortas.
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Figura 69. Tortas del auto muestreador.

Fuente. Elaboracion propia

Figura 70. Numeracion de las tortas.

-~

/

Las posiciones
aumentan en este

sentido.

Fuente. Elaboracion propia
4.2 Autoinyector

Los viales de lavado estin numerados como A, B, C, siendo el C el
que esta a la izquierda frente al analista, y el A el que esta a la derecha.

Verifique que el método de inyeccion tenga programado los viales
de lavado y sean los solventes adecuados de acuerdo al tipo de muestras
que se estén analizando.
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Figura 71. Numeracion de las tortas.

- J

Fuente. Elaboracion propia

4.3 Gases

Verifique que la presion primaria sea mayor a 600 KPa para el gas
Carrier, y que sea mayor a 450 KPa para el gas Argon.

Figura 72. Verificacion de la presion de los gases.

Fuente. Elaboracion propia
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4.4 Tuning

Verifique que se disponga de un archivo de Tuning reciente (menor a
30 dias), si no se dispone del archivo reciente, se debe hacer el Tuning
nuevamente. Para verificar si el Tuning realizado es reciente, siga los
sigulentes pasos:

A. En el ambiente de Real Time en la barra de asistente de Tuning,
dirijase al Tuning.

Figura 73. Verificacion del tuning.
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Full pesticides MR &/6/2017 1113 4
(ol pesmicides MR &/7/2017 10:20 AM 2
1
25
20
1.5
1
LE3
g |
[ F
¥ Sewe iploc[m bS]
OG- T
J

Fuente. Elaboracion propia

B. Vaya a Tunig Result View.
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Figura 74. Opcion del resultado del tuning.

(Con 80 @ BEED & ? [
}S\J@f’“ﬁ 7| Dt 070K

212l |Data Explorer - Method
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Monior Gra
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[fiFull pesticides MR... 4/6/2017 11:13 AM

. = .
Ado Tuning lIFull pesticides MR... 4/7/2017 10:20 AM
Condition

Start
Auto Tuning

« m

Fuente. Elaboracion propia
C. Verifique la fecha del Tuning.

Figura 75. Verificacion de la fecha del tuning.
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Fuente. Elaboracion propia
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D. Ruta de archivos

Tenga en cuenta que los archivos del software se guardan en una
carpeta por afo y por el nombre del proyecto, se recomienda que los
analisis sean guardados con las fechas diarias en que se realicen las
adquisiciones de los datos. En la siguiente figura se muestra la ruta
para guardar los archivos:

Figura 76. Verificacién de la ruta de archivos.

4 ] A\

b B IRC\GCMSsclution\Data

Organize Include in library » Share with v Bumn New folder
=
0 Favorites Hane
| Bl Desktop 1. 2015 INSTALACION
8 Downloads 4 2016
| Recent Places k 2017
|, TQBO4D System check
i Libranies . TQBO40- Verificacion
|4 Documents ). TUNING
o Music
i/ Pictures
B videos
™ Computer
& osc)
. apps
dell
. Drivers
. GCMSsolution

. Intel

NIST11

. PerflLogs

| Program Files

| Program Files (+86)

J

Fuente. Elaboracién propia

La carpeta Tuning es la que almacena todos los archivos realizados, en

esta se lleva el seguimiento de funcionamiento del instrumento.



Creacion de métodos

de inyeccion

l os parametros de adquisicion estan en el método que se trabajé
en la parte 2. Los datos se pueden adquirir mediante inyeccidén

sencilla o inyeccién en secuencia.

5.1 Programar una inyeccion sencilla

A. En la barra de asistente del ambiente Real Time dé clic en la opcion
Sample Login.
B. Se despliega una ventana en donde se debe ingresar la informacion

solicitada.
Figura 77. Opcién para inicio Figura 78. Informacion para la inyeccién.
de sesion.
@ GOMS Real .nm /Somple Login - CAGCMSsolution\Data\2017\METODO INICIALqgm g
_j.h File Edit View Method Instrume et
~ Acquistion Information
=
DS H S afa o
Sample 10 Teom
=12l |Data Explorer - Method Data Fie MIX 1 ppme D5+TPP 06:04-2019.09d =
Data Descnpton
C:VEEMS zolutior’D atah200
n Samoler
File Name i ®
@Full pesticides MR... jection Volume 1 uL  Syge Capacty 10 uL
Ef]Full pesticides MR... W . Tres 1
@ Full pesticides MR... Tuning Fie C\GCMSsolution\Data\TUNING\07-02:2017 Sens Tune. [gi
Report &
Quanttation
Type Uniknown '
»
Frocessing Mode
Ftegration TIC Smilarty Search Quarktative
Register ID Spectrum as Randard Spectrum to the Method
\ [Advanced << [ Concel | [ Hep ))

Fuente. Elaboracion propia.
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a. Ingresar el nombre del archivo y la ruta en que sera almacenado.
b. Ingresar la posicion del vial.
c. Ingresar el volumen de inyeccion.

d. Dé clic en OK.

C. En la barra de asistente, dé clic en la opcion Download, el sistema
inicia la adquisicion de los datos de acuerdo al método que se halla
descargado.

Figura 79. Adquisicion de datos del sistema.

GCMS Real Time
Ao File Edit View Method Instrumen

DEE S [ada

12| |Data Explorer - Method
Acquisition

Frogect in:
C:AGCMSsolution\D ata\201
File Name

[iFull pesticides MR...

FuII pesticides MR...
[fiFull pesticides MR...

L

Method Detail

Fuente. Elaboracion propia.

D. STOP a la inyeccién sencilla.

E. Extender el tiempo de adquisicion.
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5.2 Generar inyecciones en secuencia

Para crear una nueva secuencia en GCMS Postrum:

A. Seleccione New Batch File en el menu File.

Figura 80. Opcidén para un nuevo archivo.

24 GEMS Postrun Ansyss (Adi) - Bath Tabe = CURVATE:05:20

CP(File] Edit View Batch Tools Window Help

New Batch File
Open Batch File...
Close Batch File

Save Batch File
Save Batch File As...

Save Batch As Template...

Select Project(Folder)...

File Search...

System Administration...

Print Setup...
Print Batch Table

Batch File Properties...

1 CURVA 18-05-2017.qgb

Fuente. Elaboracion propia.

B. Especifique el programa de analisis de lotes en la tabla de secuencias.

C. Los principales elementos que deben especificarse en la tabla de

secuencias son los siguientes:

Ctrl+0

o L

] =9

g
(=]

[zlele]Nllen]a ]|

=]
=

[= B
wira
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Figura 81. Elementos de la tabla de secuencias.
i;_
DEH SR G B ? & > =

| P i i e R R
[ Sempte Nmme | St 16 | Syt S |

Data File Levelt | Inj. ISTD Amt.| Repodt Output | Report Fle | Tuning Fle

[ S hcipom 12052017 (001 [Olnknown [T | con-1205:2017402gm WocTpon 12052017001 190 | 1 | 1 [feveiCo | T Pme | | SensTure oy
| o ppm 12052817 (007 [Olrkoown 110 | con1205.2017402apn | W lppm 12052017 002 2pd | 1 | 1 |feveiiCo | Pm | | SensTure o
5§ [Vocipom 12052017 | 003 | Olnkeown |G| con-1245.20174020pm Vo Ippm 12052017 003 Sapd | 1 T [LeveliCo | Prrt | SensTurecg

Fuente. Elaboracion propia.

e Vial#: ntmero de vial de la muestra que ha inyectado el
automuestreador. Si no se estd inyectando ninguna muestra,
especifique "-1".

e Sample name: nombre que se le va a poner al archivo, servira
como identificacion, puede ser editable.

* Sample ID: consecutivo que se puede asignar al nombre. Puede
ser editable.

e Tray Name: nimero de bandeja de la muestra que ha inyectado
el automuestreador. No es necesario especificar ningtn valor si
utiliza un automuestreador que no dispone de configuraciéon de
varias bandejas.

* Inj. Volume: volumen de inyeccién (unidad: pL).

e Sample Type: se selecciona el tipo de muestra. Posteriormente la
muestra Standard para crear la curva de calibracion y Unknown
para cuantificarla. En la primera muestra estandar para crear una
curva de calibracién, active Initialize Calibration Curve.
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* Analysis Type: se especifica si desea realizar el procesamiento
de analisis. IT significa realizacion de integracion de picos y QT

realizacién de calculo cuantitativo.

e Method File: se especifica el archivo de método que se va a
utilizar para el analisis.

* Data File: se asigne un nombre a los datos que desea guardar
como resultados del analisis. Si se especifica el nombre de archivo
sin una ruta de acceso, los datos se crearan en la carpeta de
proyectos que se examina actualmente (como se ha especificado

anteriormente).

e Level#: nimero de nivel de calibracién cuando utilice la muestra
estandar.

4. Cuando los elementos necesarios no aparezcan en la tabla de lotes,
haga clic con el botén derecho del raton en dicha tabla y seleccione
Table Style en el ment emergente. Agregue los elementos necesarios
en Display Items.

Figura 82. Adicion de elementos a la tabla de secuencias.
DGR SR G FE ? & >

=

Fuente. Elaboracion propia.
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Asigne un nombre a la tabla de lotes y
guardela.
' Haga clic en el botén Save de la barra de
f to herramientas y guardela con un nombre
Apply ye
Method nuevo. Se guardard el contenido de la
g

tabla de secuencias.

Con la tabla de la secuencia abierta en
"LC Real Time Analysis', haga clic en
Batch Start, en la barra del asistente
Batch.

El analisis de lotes se llevara a cabo de uno

Batch Start

en uno empezando por la primera linea.

E. En una adquisicién de datos continua por inyecciéon de multiples
muestras, para realizarlo tenga en cuenta:

a. En el ambiente CGMS-Real Time Analysis, ubique el icono Batch
Processing de la barra de asistente.
b. Se puede dar clic en la opcion Wizard de la barra de asistente.
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Figura 83. Opcién para el nuevo

procesamiento.

=

b File Edit View Method Instrument

=15l |Cata Explorer - Methad

Dl SR [da |

Fiojectin

File Name
(@1Ful pesticides MR...
[@IFubl pesticides MR...
[@iFun pesticides MR...

CAGOMSsobion\Dala\201 74

N

4
4
4

Fuente. Elaboracion propia.

c. Al hacer clic sobre la opcién, se genera un cuadro de dialogo.

Figura 85. Cuadro de dialogo para acondicionamiento de parametros.

Figura 84. Opcion wizard.

v 1ppm 12-09)

/Batch Table Wizard

)

Batch Table
() New @ Append

Batch Type
@ Linel Line2 Line13Line2

Sample Type

() Standard & Unknown

() Standard Only

@ Unknown Only
Method

Method File:
C:\GCMSsolution\Datz\201 7\INTEGRACK (@
Data Processing

Quantitative [] Qualtative

<Back [ Net> ] [ cCancel | |

.

Fuente. Elaboracion propia.
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d. En este cuadro de didlogo, definimos si vamos a crear una secuencia
nueva New o si vamos a adicionarla a la que esta creada Append.

* El método que va a correr la secuencia se carga por defecto, es el
Ultimo método cargado en el ambiente Real Time Analysis.

* Se especifican los tipos de muestra que se van a analizar. Los
viales de Standard son aquellos que van a generar una curva de
calibracion. Para mas informacién sobre la curva de calibracion
ver la seccion 7.

e Data processing es una opcidon que permite tomar unicamente
parametros para realizar analisis cualitativos o anélisis cuantitavos.

e. Se da clic en Next y aparece otro cuadro de didlogo, dependiendo
del tipo de muestras seleccionadas.

Figura 86. Opciones de inyeccion.

[Batch Table Wizard - Linel Unknown Sample (1) Q
Unknown Sample
o Vial #: 6 ~ 6
Sample Count: 156
@ Injection Volume 1ol
o Sample Name:
Max Toom 12-05-2017)
[7] Agorincrement
Sample ID:
004
(V] Atoincrement
([ <Bock J[_Nea> ] [ Concd | [ Heo |

Fuente. Elaboracion propia.

f. Se especifica el #Vial y el Tray con los que se va a realizar el ana-
lisis. Asi como el volumen de inyeccion Injection Volume. Estas
condiciones se pueden modificar una vez esté especificada la tabla.
Se especifica también Sample count o el ntimero de repeticiones
de la inyeccion.
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g. St las condiciones estan especificadas, se da clic en siguiente.

Figura 87. Opcién para nombrar el archivo de datos.

(‘Batch Table Wizerd - Linel Unknown Sample (2) =5

Data Creste Fienames Automaticaly

0 l‘)'uaFieNm:
Autoincrement
@Uw%
BIC
i' Data Description

([ <tk || Fn | [ Comod | [ Hep

Fuente. Elaboracion propia.

h. En la opcién Data File Name, especificar el nombre de los archivos

que se van a generar.

1. En la opcién Report Out, especificar el archivo de reporte que se
quiere generar, para que se genere automaticamente al terminar la
secuencia.

j. Dar clic en el botén Finish. Al terminar, se generara la tabla de
secuencia con la informacién que se suministro.

Es posible editar las columnas si no se tienen los valores correctos,
#Vial, Tray Name, Sample Name, Sample ID, etc.
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Figura 88. Adicion de columnas a la tabla.

Folder, C:\GCM Ssohtion'Dta\201 MINTEGRACION

170 [‘oon120520170020gn | M Toom 12052017009 Sagd | 1| LevwiTCo

Fuente. Elaboracion propia.
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Tuning File
ETT
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F. Una vez la informacién de la tabla de secuencias es la deseada,

se puede guardar la secuencia con un nombre nuevo y se puede

ejecutar con la opcidon Batch Start.

Figura 89. Almacenamiento de la secuencia.

ﬂ

@i GOMS Real Time Analysis

&(File] Edit View Instrument Batch Teols Window Heip
New Batch File

Open Batch File... Cmis0
Close Bateh File

Save Batch File
Save Batch File As ..,

elelaeleltl | -

Save Batch As Template...
Select Project(Folder)...
File Search...

System Administration...

"
Prinit Batch Takle l]

1 MIX 1ppm 12-05-2017.q9b

2 MIX 1ppm 31-03-2017.qob

3 Batch Inyecciones MRM 41 sencillas 30-03-2017.qgb
4 Batch Inyecciones MRM sencillas.ggb

™ T /

Fuente. Elaboracion propia.

G. El archivo de secuencia ha sido generado en la ubicacién

correspondiente (es un archivo con extensién .gcb).

H. Si se desea ejecutar el archivo, se puede dar clic en la opcidn Start,

ubicado en la barra de asistente.
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Figura 90. Ejecucion de los parametros.

88 File Edit View Instrument Batch Tools
OSHE S fa

=12l | Data Explorer - Batch
Projectin - |4
ADatat201 7ANTEGRACION Mix
File Name Modifi
EfMIX 1ppm 12-05-2... 5/12/2

=, J

Fuente. Elaboracion propia.

El archivo de secuencia se ejecutard como estaba programado.
I. Es posible realizar el seguimiento del avance con la ventana Output
Window, que es una ventana de resultados. Se puede comprobar si

han ocurrido errores en el avance de los analisis.

Figura 91. Ventana de verificacion de resultados.

! Message | SubMessage | pae |

' Start Batch Pracessing (D ata Acquisition) | C:\Data\Project<\Batchl kb : 1 |8n/2002 I3
No peak has been detecled. Detector A (C:\Data\Proect\Std1 led) |8A/2002 I
No peak has been detected. PDA [CAData\Project<\Std1.led) 8/1/2002 3
<7\ Message { Logie 7 K

Fuente. Elaboracion propia.

69






Analisis cualitativo

de los resultados
obtenidos

os archivos de datos obtenidos como archivos .qgd se pueden
Labrir en el programa GCMSPostrun. Inicialmente es posible
realizar un analisis cualitativo comparando el espectro del pico
obtenido con una de las librerias que tiene el software.

A. Inicialmente se abre el ambiente GCMSPostrun.

B. Inmediatamente se abre el ambiente.

PO [ I I (T s 3 (0 BT T B B £

Fuente. Elaboracion propia.

C. Para realizar el analisis, se debe seleccionar un dato que se va a
analizar.
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Figura 93. Seleccion de datos.

[:,__., e 3

e

ST — |

Fuente. Elaboracion propia.

D. Para analizar en detalle uno de los picos del espectro, se debe
seleccionar el pico de interés que estd en la parte superior, e
inmediatamente en la parte inferior aparece la ampliacion del pico

seleccionado.

Figura 94. Seleccion de picos.

EEEEEES

EEEEESE

Fuente. Elaboracion propia.

E. Para visualizar el cromatograma.
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Figura 95. Opciones de vista del cromatograma.
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Fuente. Elaboracion propia.

Selecciona el pico o la region de interés del espectro de la parte
superior.

Permite la visualizacion del pico.

Selecciona la linea base del espectro de la parte superior.

El cromatograma le brinda la informaciéon de: espectro, informacién

de masa, intensidad del pico e intensidad relativa en donde tenga el
cursor, relacibn m/z, registros de espectros.

F. Para buscar en la libreria y comparar, se da clic derecho en el
cromatograma y selecciona la opciéon Similarity search.

73
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Figura 96. Opcion de espectros similares.
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Fuente. Elaboracion propia.

G. Segtn la libreria NIST, se generan las probabilidades de compuestos
posibles.

Figura 97. Ambiente libreria NIST.

R e e W’

Fuente. Elaboracion propia.




Analisis cuantitativo

de los resultados
obtenidos

7.1 Creacion de la tabla de compuestos

A. El archivo se abre en el ambiente Postrun Analysis.

B. En la barra de asistente se tiene la opcion Create compound table,
que va a permitir crear la tabla con los compuestos que se van a
analizar.

Figura 98. Opcion para la creacion de compuestos.

k2 EE e 2 AR AR

Fuente. Elaboracion propia.

C. Clic en Wizard(New), en la opciéon Compound.

Wizard(New)

Se despliega un cuadro de dialogo, que indica si la tabla se va a
generar a partir del Spectrum Process Table o la integracion del TIC.
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D. Seleccione la opcidén de crear la tabla a partir de la integracion del
TIC.

Figura 99. Opcion de integracion TIC.
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Fuente. Elaboracion propia.

E. Chequear el ntimero de espectros registrados al Spectrum process
table, dé clic en Next.

Figura 100. Verificacion de espectros registrados.
/Compound Table Wizard 2/7 Yl: @,

Cumently 1 of peaks are regsterd in the Spectrum Process Table.

# of Processed Peaks of Chromatogram: [1]

\ ookt ] (o] (b )

Fuente. Elaboracion propia.
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F. Seleccionar en la columna Proc los espectros que van a ser
procesados. Clic en siguiente.

Figura 101. Selecion de espectros.

ﬁompound Table Wizard 3/7

2

SN

i 55%

Proc| Ret.Tim| Intensity

23738734

[The wizard wil create the Compound Table from

Fuente. Elaboracién propia

this Spectrum Processing Table. Please deselect
peaks.

(x1,000,000] 181/3,026 440

[ <Bock ][ Net> | [ Concal | [ Heb |

G. Cuando se tengan parametros para construir la curva de calibracién,

tenga en cuenta:

Figura 102. Parametros curva de calibracion: concentracion.

Fuente. Elaboracion propia.
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M¢étodo de cuantificacidn, si se va a realizar con estindar externo

o interno, cuantificacién por normalizacion de area, etc.

Definir el nimero de niveles de la curva de calibracion y el ajuste

que se va a realizar con la curva.

Las unidades de concentracién en que se va a realizar el analisis.

Una vez se tenga, dar clic en siguiente.

Figura 103. Parametros de la curva de calibraciéon: Standard.
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Fuente. Elaboracién propia.

Permite ingresar los valores de concentracion de los estandares.

Permite definir el nimero de iones de referencia que van a ser

usados en la identificacién de los picos.

Determina la cantidad de cifras significativas que van a ser usadas
en el analisis de los iones.

Se puede definir la concentracién del estindar interno cuando se

selecciona la cuantificacién por estandar interno.

Dar clic en siguiente.
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Figura 104. Parametros curva de calibracion: iones.
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Fuente. Elaboracion propia.

a. Permite ingresar el nombre del compuesto que se va a cuantificar.
b. Permite modificar los iones que van a ser empleados en la
identificacion.

J. Dé clic en siguiente.

Figura 105. Finalizacién de los parametros.

‘Compound Table Wizard 7/7 2

z—hhuma(hmodewhwih 1 IDs. Verify the table in the Data

owwth«mMTdehthﬂmdﬁe select “Save
As" from the Fie

=W

Fuente. Elaboracion propia.
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K. Dé clic en Finish.

L. Confirme que los compuestos de la tabla generada corresponden
al analisis que se va a realizar.

Figura 106. Finalizacion de los parametros.
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Fuente. Elaboracion propia.



Creacion de una

curva de calibracion

A. En la barra de asistente del ambiente GCMS Real Time, ingrese a

la opcién Batch Processing.

Figura 107. Opcién para el procesamiento de datos.

& File Bt View Instrument Bstch Tooks Window
& BEEF

==
\CURVADE GALSRAGON

A

Fietime =
Bcvrvaros .. s

FEETTTTTTTTT I

¥

& mp &R E]

Descroton

_

Fuente. Elaboracion propia.
C. Se despliega el mend.

Figura 108. Ambiente menu.

ic fis mpmm e e i '

Fuente. Elaboracién propia.
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C. La opcidon Wizard es un ayudante para generar una secuencia de
analisis, programar la curva de calibracion y cuantificar muestras

desconocidas de acuerdo a la curva realizada.

Figura 109. Ambiente menu.

Fuente. Elaboracion propia.

D. Luego de hacer clic en Wizard, se despliega una ventana en donde
se recomienda:

* Batch Table: la opcion New cuando va a generar una nueva
secuencia, opcion Appened cuando se trabaja sobre la una
secuencia ya existente.

* Batch Type: line 1, solamente se selecciona ese item.

* Sample Type: las opciones Standar Unknown y Standar Only son
para construir las curvas de calibracion y analizar desconocidos
o solamente para la curva de calibracién, y la opciéon Unknown
solamente adquiere los valores de las muestras desconocidas sin
realizar una curva de calibracion.

* Method: verifique la busqueda del método que va a realizar o el
ultimo que estandarizé para el analisis que requiere.

* Data processing: selecciona el tipo de tratamiento a sus datos,

puede ser cualitativo o cuantitativo.
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E. Si la opcidn es Standard Unknown, al hacer clic sobre la opcién

aparece un cuadro de dialogo.

Figura 110. Cuadro de dialogo.

fatch Table Wizard o))
Batch Table
'ﬂ © New © Append
FnEl

@ Linel Line2 Line1&Line2

Sample Type

i, @ Standard & Unknown
=N | 0smmaony

() Unknown Only

Method

Method File:
E?E Full pesticides MRM Integracion-17-05-201" (@

Data P

Quantitative [] Qualitative

\_ <Back | Net> | [ Cancel | [ Hep

\5

Fuente. Elaboracion propia.

* En este cuadro de didlogo, definimos si vamos a crear una
secuencia nueva New o si vamos a adicionarla a la que esta
creada Append.

* El método que va a correr la secuencia se carga por defecto, es
el ultimo método cargado en el ambiente Real Time Analysis.

* Se especifican los tipos de muestra que se van a analizar. Los
viales de Standard son aquellos que van a generar una curva de
calibracion. Para mas informacién sobre la curva de calibracion
ver el apartado creacidon de una curva de calibrado.

* Data processing es una opcion que permite tomar inicamente
parametros para realizar analisis cualitativos o analisis
cuantitavos.

F. Se da clic en Next y aparece otro cuadro de didlogo, dependiendo
del tipo de muestras seleccionadas. Si la muestra seleccionada es
Standard, el cuadro de didlogo sera el siguiente.
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Figura 111. Ambiente de muestras seleccionadas.

able Wizard - Lin€] al imple (1] T e

Standard Sample

o Vial #: Mg ~ 17

#of Calib. Levels: U Average Count: 1
Injection Volume: 2ul

Sample Name:

R3.02]

|
i
0
[ Auto-increment
) Sample ID:
: 21
Autoincrement

<tk [ Net> ] [ Concd | [ e ]

\ J
Fuente. Elaboracion propia.

G. Se especifica los #Vial con los que se va a realizar el analisis. Asi
como el volumen de inyeccion Injection Volume. Estas condiciones
se pueden modificar una vez esté especificada la tabla. Se especifica
también Sample Name y Sample ID, la opcidon de Auto-increment
se refiere a un consecutivo ascendente en las muestras que el equipo

realiza por defecto.

H. Si las condiciones estan especificadas, se da clic en Next.

Figura 112. Seleccion de parametros.

ffaich Table Wizard - Line1 Standard Sample (2) -

=,

Data Create Filenames AL

@ -EE Data File Name:

7]
{(Auto Filename)}

Auto-increment

[Z)Report Out
B0 Report Format File:
W

@n‘ Data Description

<Bock J[_Net> ] [ Conced | [ Heb ]

- J
Fuente. Elaboracion propia.
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I. Nombre el archivo y guarde los datos en la carpeta correspondiente

al analisis. Clic en Next.

Figura 113. Opcién nombre del archivo.

Fuente. Elaboracion propia.

fEatch Table Wizard - Linel Unknown Sample (1) SN
Unknown Sample
o Vial #: w] ~[ 16
Sample Count: =
@ Injection Volume: 1ul
Sample Name:
o Prueba 1
[7] Autoncrement
. Sample ID:
UNK-0003
[V] Atoincrement
| [ <Back ][ Net> | [ Cancel | [ Hep
J. Nombre la muestra, clic en Next.
Figura 114. Opcion nombre de las muestras.
(ﬁ:h Table Wizard - Linel Unknown Sample (2) g
Data Create Filenames AL
9 Data File Name:
[¥] Autoincrement
B
0 \Tth‘punhwm:’Hr
ﬁm Data Description
Back Fiish Cancel Hep
(o ) (oo ) [ )

N

Fuente. Elaboracion propia.

K. Data File Name es el nombre como se guarda el archivo en la

carpeta correspondiente a su analisis. Clic en Finish.
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Figura 115. Secuencia de analisis programado.

Folder. C\GCMSsoluton'\Data\2017\CURVA DE CALIBRACION
Vialtt | Sample Name | Sample ID | Sample Type | Analysis Type | Method File | Data File | Levelf [ Inj. Volume | ISTD Amt. | Report Output
Sandard Semple | STO0001 | 1.Slandard () [T QT 05217.09m | ede l.agd 1 T [(Levell Con Prit
7| Stendard Sample | STO-0002__ | 1:Standard | ITQT 052017agn | eba 2094 2 T (levelTCon | Prnt
3| Standard Sample [STO-0003__ | 1:Standard___|1TQT 0520170gn | eba 3gd 3 T (Level1Con [ Prnt
4| Standard Sample | STD-0004 | 1:Standad | 1TQT 052017qgn | ebadagd 4 T |(Level Con [] Pt
5 |Standard Sample | STD0005 | 1Standard | ITQT 052017.q9n | ebabagd 5 T (LevellCon [ Prot
[6 | 6 |SendardSampie [STO006 | T:Standad__|1TQT 052017.qm | eva bged 6 1| (LevelTCon [ Pt
7 | Standard Sample | STD0007 | 1Standad | ITQT 052017qgm | eba 7.q0d 7 1 (Level1 Con ] Prnt
B 8 |Prueba UNKOO! | OUknown __|ITQT 05201709m | eba 8agd 1 1| (levél1 Con Prnt

Fuente. Elaboracion propia.

L. Se despliega la secuencia de analisis que programo, tenga en cuenta:

* La primera linea corresponde al vial que va a ser el primer nivel de

la curva de calibracién, por tanto la primera linea esta especificada

como Sample Type: 1: Standard(I) y debe corresponder al Level #1.

* Los demas niveles de calibracion deben tener Sample Type: 1:

Standard y deben corresponder a los demas niveles que se habian

especificado en el método.

* Verificar que los viales de la torta correspondan a las lineas que se

reportan en el analisis del equipo.

M. Si la opcién es Standard Only, aparece el siguiente cuadro de

dialogo.

Figura 116. Seleccion del estandar.

Aetch Table Wizard ESXN
Batch Table
'ﬂ New @ Append
I\ |ne Batch Type
@ Line1 Line2 Line 18Line2
=)
Method File:
ﬁ Ful pesticides MRM Integracion-17-05-201" i@
Data Processing
[V] Quantitative [7] Qualtative
\_ <Back [ Net> | [ Cancel | [ Heb |/

Fuente. Elaboracion propia.
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Tenga en cuenta las recomendaciones realizadas en la explicacién de
Standard Unknown. Clic en Next.

Figura 117. Opcion estandar simple.

Fﬁh Table Wizard - Linel Standard Sample (1) a

Standard Sample
o Vial #: 15 ~ 7

# of Calb. Levels: 7 Average Count: 115
Injection Volume: 1ul

0 Sample Name:

(7] Autoincrement
) Sample ID:

STD-0001
(V] Autoincrement

\_ [ <Bock [ Net> ] [ Concel | [ Heb

Fuente. Elaboracion propia.

N. Nombre la muestra. Clic en Next.

Figura 118. Finalizacién de los parametros.

Batch Table Wizard - Linel Standard Sample (2) oS

Data [ Create Filenames Automatically

@ .Data File Name:
T

prueba 2|
Auto-ncrement
[ Report Out

0 ‘:‘;‘ Report Format File
N

l Data Description

([ <Book [ Fnsh | [ Cancsl | [ heo |

Fuente. Elaboracion propia.
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O. Nombre el archivo. Clic en Finish.

Figura 119. Secuencia de analisis programado.

E: C:\GCMSsolution\Data\2017\CURVA DE CALIBRACION

Vial# | Sample Name | Sample ID | Sample Type | Analysis Type IhlndHo] Data Fle | Level# | Inj. Volume ISTDM.I Report Output
proeba T0-0001 1:Stendard)  [ITQT 052017 agm eba 2q9d 1 1 Level1 Con Prirt
prueba T0-0002 1:Standard ITQT 05-2017.am eba 3agd 2 1 Level1 Con Print
prueba T0-0003 1:Standard ITQT -05-2017 agm eba 4.q9d 3 1 Level1 Con Print
prueba T0-0004 | 1:Standard QT 052017qgm | eba5qgd 4 1 [({Levell Con | Print

5 |proeba T00005 | VStndad [ITQT 0520170gn | ebabagd 5 1 [(Levell Con | Pt
§ [proeba TO0006 | IStandad |ITQT 0520170gm | eba7q9d 3 1 |(Levell Con | Pt
7 |prueba T0-0007 1:Standard ITat 05-2017qgm | eba 8.q9d 7 1 Level1Con | [] Pt

Fuente. Elaboracion propia.
P. Se despliega la secuencia de analisis que programo, tenga en cuenta:

* La primera linea corresponde al vial que va a ser el primer nivel de
la curva de calibracién, por tanto la primera linea esta especificada
como Standard(I) y debe corresponder al Level #1.

* Los demas niveles de calibracion deben tener Sample Type: 1:
Standard y deben corresponder a los demas niveles que se habian
especificado en el método.

* Verificar que los viales de la torta correspondan a las lineas que se
reportan en el analisis del equipo.

Q. Si la opcién es Unknown, aparece el siguiente cuadro de dialogo.

Figura 120. Opcién de parametros desconocidos.

(Batch Table Wizard =\
Batch Table
| © New © Append
IL Inal Batch Type
© Line1 Line2 Line 18Line2
Sample Type
3 (© Standard & Unknown
2= | osmon
© Unknown Only
Method
=M\ Method File:
Full pesticides MRM Integracion-17-05-201"
Data Processing
Quantiative [7] Qualtative
<Back |[_Net> ] [ Cancel | [ Hep |
S =4

Fuente. Elaboracion propia.
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Tenga en cuenta las recomendaciones realizadas en la explicacion de
Standard Unknown. Clic en Next.

Figura 121. Recomendaciones de los parametros.

(/Batch Table Wizard - Line1 Unknown Sample (1) [N

Unknown Sample

QT

Sample Count: 1
@ Inection Volume 1ol
o Sample Name:

[7] Agorincrement
Sample ID:
004

Autoincrement

[ <Boox ][ Net> ][ Concd | [ Hew ]

Fuente. Elaboracion propia.

R. Se especifica el #Vial y el Tray con los que se va a realizar el analisis.

Asi como el volumen de inyeccién Injection Volume.

Estas condiciones se pueden modificar una vez esté especificada la
tabla. Se especifica también Sample count o el niimero de repeticiones
de la inyeccion. Si las condiciones estan especificadas se da clic en
Next.

Figura 122. Opcioén de nombrar el archivo y creacion de reportes.

(‘Batch Table Wizard - Linel Unknown Sample (2) \

Data Create Fienames Automatically

0 DmHeNne:

o s Fiename)

Autoincrement
[@fe
» o P
]
i‘.‘ Data Description

Fuente. Elaboracion propia.
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S. En la opcién Data File Name, especificar el nombre de los archivos
que se van a generar.

T. En la opcidon Report Out, especificar el archivo de reporte que se
quiere generar para que se genere automaticamente al terminar la
secuencia. Dar clic en el boton Finish.

U. Al terminar, se va a generar la tabla de secuencia con la informacion
que se suministro. Es posible editar las columnas si no se tienen los
valores correctos: #Vial, Tray Name, Sample Name, Sample ID, etc.

Figura 123. Edicién de columnas.

CGCMSsohgon\Dta 2 UNTEGRACON
Vil | Somgle Name | Somgle || Sanple Type Method Fie Duta Fle [ Levelt i, Voh{ 1STD Ant.| Report Output | Report e | Turing Fie
[0 #{Mclopn 12052017 (001 [Olknows _ [ITQ [ cen1205201700200 | Mecloom 12062017000 0agd | 1 | 1 lewdlCo | [ Pwt | | Sewiuneg
2 e gpm 12052017 (00 |Olrkoown [ ITQ_| cen12052017000gn | W tppm 12052017 00 208 | 1 T (el ot Seruline gy
3 5 [Melppn 12062017 (08 [Olknown [TQ_|oen 12052017 0020gm | Mecloom 12052017 0030 | 1 | 1 (levdlCo | | Pwt | [SenTuneog

Fuente. Elaboracion propia.

V. Una vez la informacién de la tabla de secuencias es la deseada, se
puede guardar la secuencia con un nombre nuevo y ejecutar con la
opci6on Batch Start.

Figura 124. Opcién para guardar la secuencia.
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Fuente. Elaboracion propia.
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W. El archivo de secuencia ha sido generado en la ubicacion

correspondiente (es un archivo con extensién .gcb).

X. Si se desea ejecutar el archivo, puede dar clic en la opcidén Start,

opciones de la barra de asistente. Ejecute la secuencia.

Figura 125. Opcién para ejecutar la secuencia.

& File Edt View Instument Batch Tools Window Help
DEE S s FEE
I x| |Data Explores - Batch @
Popetin 00 || =TT
[L.\CURVA DE caLiBRACION  ~| [prucbs 2
7 [onebs 2
File Name Modif [3 | 3 |oueba2
i CURVA 17-05-2017_.. 517/ — & :‘x§
[ prueba 2
7 |onebs 2
“GE »
Descriotion /

Fuente. Elaboracion propia.
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Desarrollo del

método instrumental
en modo MRM

Para desarrollar este método es necesario haber realizado las
inyecciones de los analitos en modo SCAN previamente de
manera individual, tenga en cuenta los tiempos de retencién de los
analitos (el mas bajo y el mas alto) para poder realizar la creacién del
método.

Las condiciones de operaciéon del cromatédgrafo se definen de
acuerdo a la naturaleza de los analitos (temperaturas para definir las

rampas de calentamiento).

9.1 Inyeccion sencilla modo MRM
Para desarrollar el método MRM se debe tener en cuenta:

A. Cuando se va a programar el analisis se hace en el ambiente GCMS-
Real Time. Se recomienda que la concentracién del analito que se
va a inyectar sea maximo 1 ppm para evitar que el detector se

sature y se apague.



9 4 Aplicaciones y generalidades de un equipo GCMS-TQ8040 de Shimadzu.

Figura 126. Ambiente para desarrollar un método

= e et P i Ly

W ot et b e 1€ Gt S St g i s —" e o Vo ]
e & ot Sy S (S0 L —T s Pk o —
LT\t (575 ). =

Fuente. Elaboracion propia.

B. Seleccione el modo de analisis Q3 SCAN y programe el tiempo de
analisis y el intervalo de masas que va a monitorear.

C. Abra los resultados obtenidos en el ambiente Postrun analysis,
en el cual se observa un pico principal que debe corresponder al

analitos de interés.

Figura 127. Picos y cromatogramas.
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Fuente. Elaboracion propia.
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D. Para verificar el analito con la base de datos NIST.

Figura 128. Verificacion de los analitos.
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Fuente. Elaboracion propia.

E. Se analizan las coincidencias de los analitos. En el espectro
obtenido, se seleccionan los iones predominantes o de interés para

el analisis.

Figura 129. Seleccion de iones.
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Fuente. Elaboracion propia.

E. Con los resultados obtenidos, se define el ion precursor y los
productos que se van a emplear en el método MRM. En este caso
los iones seleccionados fueron 314-258 y 199-171.
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G. Se realiza una inyeccién con el ion precursor, los iones productos
obtenidos y variando la energia de colision. En el ejemplo se varia
entre 5.00 hasta 40.00.

Figura 130. Informacion de iones y energia de colision.
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Fuente. Elaboracion propia.

H.Se comparan las intensidades de los picos en los resultados

obtenidos para definir las transiciones de los analitos.

I. Conlosresultadosde las transiciones mostradas en el cromatograma,

se seleccionan las dos transiciones mas intensas.

Figura 131. Vista de las transiciones.
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Fuente. Elaboracion propia.
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Para el ejemplo, las transiciones mas intensas corresponden a
314>258 y 199>171. Las energias de colisiéon para las dos transiciones
seleccionadas son 15.0V.

J. Las transiciones definidas se guardan para que hagan parte del

método que se usara en los analisis.

Figura 132. Verificacion de las transiciones y energias de colision.

i—.—l-——l e | =TT T e T =T -::mluu |m4-::'_|:a)
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Fuente. Elaboracion propia.

K. Se puede programar la curva de calibracion siguiendo el proce-
dimiento descrito en los capitulos anteriores.

L. Se preparan soluciones con las concentraciones conocidas y se
construye la curva de calibraciéon. Una vez la curva se ejecuta,
esta queda almacenada en el método y todas las muestras que se
analicen con este método van a ser cuantificadas con la curva de

calibracién obtenida.
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Aplicaciones
generales a la técnica

de cromatografia de

gascs

l a GC tiene campos de aplicaciéon importantes debido a
su capacidad para separar mezclas organicas complejas,
organometalicos y sistemas bioquimicos que sean especies volatiles

o especies que puedan dividirse para dar sustancias volatiles (Skoog,
Holler & Nieman, 1998).

Es una técnica para determinar los componentes de una muestra
cualitativay cuantitativamente. Para el analisis cualitativo generalmente
se realiza empleando los tiempos de retencidon de cada analito, ya
que este es unico de cada uno con algunas condiciones establecidas
(fase moévil, rampa de temperatura, volimenes de inyeccion, flujo).
En aplicaciones cuantitativas, la cromatografia de gases a menudo
se combina con otras técnicas selectivas como la espectroscopia y la
electroquimica. Los métodos que resultan se llaman métodos acoplados
y proporcionan una herramienta robusta para la identificaciéon de los

componentes de mezclas complejas.

Los analitos para analizar por esta técnica deben ser volatiles,
que no se encuentren en forma idnica, como por ejemplo pesticidas
(insecticidas, herbicidas, funguicidas), micotoxinas, compuestos
organicos volatiles, ftalatos, etc. En cambio, cuando los compuestos a
analizar son poco volatiles o termolabiles, generalmente presentan un
peso molecular mayor a 300 u.m.a, la técnica separativa adecuada suele
ser la cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC). Ejemplos de
estos analitos son los aminoacidos, proteinas, estrogenos, antibioticos,

etc. Las matrices en las que esta técnica tiene mayor aplicacién son:
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Medio ambientales: analitos como Ibuprofeno, Paracetamol,
Diclofe-nalco, Naproxeno son analizados en matrices de aguas
residuales, aguas superficiales, y muestras de suelos (Sadkowska,
Caban, Chmielewski, Stepnowski & Kumirska, 2017). También se
aplica en el reconocimiento de microplasticos para determinar la
naturaleza plastica, determinar el tipo de polimeros y obtener datos
relacionados con el conteo de particulas (Fisher, 2017).

Derivados del petroleo: la caracterizacién de residuos de petroleo
en aguas profundas, para ver el grado de contaminacién (Adhikari,
Wong & Overton, 2017), otra aplicacién es en el analisis de muestras
fraccionadas derivadas del petroleo para la determinacién de
n-alcanos y ver las correlaciones entre la composicion y materiales
geologicos relacionados (Marotta, Neto & Azevedo, 2014).

Industria farmacéutica: el analisis de analgésicos cardiacos
como Meperidina, Normperidina, Tramadol, Propoxifeno, y
Norpropoxifeno, estos para la determinacién de concentraciones
en plasma (Olivera, 2017). Cuantificacion de Anfetamina,
Metanfetamina, Fentermina, 3, 4-Metilendioxianfetamina (MDA),
3, 4-Metilendioximetanfetamina (MDMA) y 3, 4-Metilendioxi-
N-Etilamfetamina (MDEA), que son los estimulantes de tipo
anfetaminico mas populares, el uso de estas sustancias corresponden
a un problema social en el mundo, por eso la importancia en la
determinacién y cuantificaciéon de estos analitos (Fernandez et al.,
2017).

Perfumes y aromas: actualmente, la industria promete el uso de
feromonas en los perfumes, unos analitos considerables son las
feromonas humanas para ser identificadas, cuantificadas y asi
evaluar su naturaleza (Gavris, Bodoki, Oprean, 2016), el analisis de
ftalatos en perfumes personales (Orecchio, Indelicato & Barreca,
2015).
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Aceites esenciales: la determinacién de analitos con actividades
antibacteriales, antimicéticas y antifungicas, es una de las
aplicaciones mas usadas en esta técnica, Un ejemplo de
esto es la determinacién y cuantificaciéon del Cimaldehido,
Transcinnamaldehido 1,8-Cineol, Alfa-pineno y Terpineol, aceites
esenciales extraidos de la canela (Chairunnisa & Nugraha, 2017).

Agricolas: pesticidas con diferentes clasificaciones arsenicales, car-
ba-matos, derivados de cumarina, derivados de urea, dinitrocom-
puestos, organoclorados, organofosoforados, organometalicos,
piretroides, tiocarbamatos, triazinas, son ampliamente analizados
por esta técnica. En matrices como vegetales, té y actualmente en
alimentos destinados para exportacién como son frutas tropicales
y café (Machado, Gerez, Piston, Heinzen & Cesio, 2017).

En general, y para uso netamente investigativos, también es muy

usada esta técnica para la optimizacion y estandarizacion de diferentes
métodos, aplicados en matrices para la identificacién y cuantificacién
de diferentes analitos.
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