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1. OBJETIVO

Establecer los pasos a seguir para el uso para la Seleccién de método de Analisis

2. ALCANCE
Se aplica al USO DE DEL GCMS-TQ8050 SHIMADZU para creacién de métodos

3. SIGLAS Y DEFINICIONES

3.1 Siglas
a) ITR :Instructivo de trabajo
b) DLQ :Direccién de Laboratorios Quimicos
c) LRPM :Laboratorio de Residuos de Plaguicidas y Micotoxinas
d) UMEL :Unidad de Mantenimiento de Equipos de Laboratorio.

3.2 Definiciones

a) Instructivo (ITR): son los documentos que describen las
actividades paso a paso que se realizan en una etapa de un
proceso y son complementarias a los procedimientos.

b) Formularios (FOR): son documentos con formato (fisico o digital)
preestablecido

4. RESPONSABILIDAD

El Departamento de Laboratorios Quimicos y la Unidad de Mantenimiento de Equipos de
Laboratorios son responsables del cumplimiento y aplicacion del presente instructivo

5. CREACION DE METODOS

5.1 Dirigirse a la carpeta GC SMART SOLUTIONS, seleccionar Smart Data base seguido
la carpeta Pesticide2, seleccionar la carpeta correspondiente al nombre de la columna
utilizada para el andlisis y Seleccionar el método de andlisis segln las siguientes
consideraciones;

Método 1: Este método se usa principalmente cuando se analizan muestras de
disolventes de acetona/hexano (1:1 por volumen).

Método 2: Este método se utiliza cuando se analizan muestras de analisis en poco
tiempo. Se recomienda un maximo de 200 pesticidas objetivo.

Método 3: Este método se usa principalmente cuando se analizan muestras de solventes
de acetonitrilo y solventes de tolueno.




e Cédigo: ITR-LRPM-161

) X CREACION DEL METODO CON N- | EMiSor: DSTDL-DLQ-LRPM

EAvES ALKANE EN EL GCMSMS SHIMADZU Vieg::ﬁe; 03/04/2023
Pagina: 3 de 14

La Seleccidn de carpeta depende
del tipo de columna en este caso,
se utiliza la SH-Rxi-5ms, 30 meter,

4 Il ¥ | Rxi-5ms 0.25 mmiID, 0.25 df, Temp i
Arch I C r \'n .
oni LR o IR — | Range:330/350°c e
« A “lSmartDatabase » Pesttcndesl"» Rxi-5ms v 0 Buscar en Rxi-5ms
) I—
£y Nombre Fecha de modificacion Tipo Tam
# Acceso rapido )
s | Restek QRTIStd-001 17/6/2021 11:22 GC/MS Data File
B Escriterio K -
TQUAART_SPD2_SH-Rui-5ms_Method1 22/10 Y GC/MS Method File
" Descarges  # T TOLAART_SPD2_SH-Rxi-5ms_Method2 24/10/2016 12:34 GC/MS Method File
(& Documentos # || TQ_AART_SPD2_SH-Rxi-5ms_Method3 18/8/2022 13:17 GC/MS Method File
&= Imagenes "] TQ_SPD2_SH-Rxi-5ms_Method1 24/10/2016 13:34 GC/MS Method File
220902 [ ] TQ_SPD2_SH-Rxi-5ms_Method?2 17/6/2021 10:35 GC/MS Method File
220005 7 TQ_SPD2_SH-Rxi-5ms_Method3 18/8/2022 10:41 GC/MS Method File
220906
English
@ OneDrive
[0 Este equipo
& Descargas
% Documentos
I Escritorio
| Imagenes
D Masica
J Objetos 3D
B Vvideos
- 0S(C)
¥ Red v < T
7 elementos 2E =

5.1.2 Abrir el programa y copiar el archivo en la carpeta de andlisis del dia.

0 GOMS Bl T oy i) - Mt - fatch T - Z200 ] -
B P G Vs atremant Bmch ook Weadow Mg

DEH SR ofd FERIS & 7 » 1 =

]

o
> Copiar el archivo ExmmEn
— D TQ_AART_SPD2_SH-Rxi-5ms en =_
Dirigirse en - la carpeta y abrir. M;M
la carpeta
del dia de
analisis,
como
ejemplo
este analisis
se realizo
enla
carpeta
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5.1.3 Abrir la carpeta de método y seleccionar las condiciones de Andlisis, tener en cuenta
gue las condiciones de Andlisis deben de ser las mismas en la cual se realizara el andlisis
de rutina y guardar

0 GO B o Ay Gk Ui - TG S Mt g e 2 - o

Abrir —
método

Obs: Las condiciones de
horno debe de ser igual
a las condiciones que se
va a realizar el andlisis
debido a que el tiempo
de retencién depende
de la temperatura de
analisis

5.1.4 Dirigirse a Batch table colocar en la pocién del vial correspondiente al N-Alkane,
seleccionar el método copiado anteriormente guardar e iniciar el analisis

“
F
DEH SR Y TELS® & 2 » 1 =

o S5
Whatode Mo A2 L0 v

ol (e
A e \
) ISeIecc.lc?r:nar
= a posicién i
. ] po: Seleccionar el
Dirigirse |8 del vial del '
=] N-alkane método
a Batch 3
£ generado
table. e _ i
anteriormente s
- =
i @
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5.1.5 Una vez culminado el andlisis abrir el programa GCMS Postrun Analysis dandole
[

click

5.1.6 Ingresar Admin en User ID y dar OK

Login =
¥y .- 4N
I BUIIDIE:
OGNS sulutivg
User ID: K\ - J\OK—
Cancel
Password:
Help

5.2 Selecciona el Archivo de n-Alkanes que se gener6 anteriormente con la lectura del n-
Alkane para ellos dar click en:

5.2.1 File luego open

CE, GCMS Postrun Analys
3 File Compound T:

[

5.2.2 Luego open

GCMS Postrun Analysic (Admin) - [Data An

Compuund Tebie View Qualitati Dar Open data file y

Load Method

Save Mcthed A=,

Open Feferance Dota lie.

Close Referance Data Fie
Export Dats...

Select Project(Fo'der)...
File Search. .

System Administration.
Audit Trml..,

Prnt Setup...
PrintImage

Repart
Data File Propertics.
I n-zlcane.qgd

Exit

seleccionar el archivo
generado de la corrida de N-
Alkane

5.2.3 Seleccionar la carpeta y el archivo generado

“e3 Open Data File

Look in Progect1

=
- 0o

me

& Ein-siyane gg4 10/18/201€ 10900 ..
*

Recent Plac

Date moariea

-
Desktop

=l
lLibrarizs

,.(k

Computer

Q

MNetwork

Fle name:

Fles of type:

nelkane cgd -

]

GCMS Daa Fle (".agd) v

Seleccionar el
archivo generado
de la corrida de
N-Alkane
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5.2.4 Dar click en resultados y Verificar que los 25 picos correspondiente a la lectura del
N-Alkane se encuentren integrados. Una vez realizados los cambios dar click a guardar

haltane qgd IR R E=
a0 Quanlitative Leyout Tooks Window Hep SO}
FHESR IIFER? © EBELYpRLs HBRER e L@ E
e TIERMIC CIEED — — — Peak |1 |5 |Scan| « |+ Gioup v
- (x10.00,000) =3 o Maxmensty 17138256
111 T S Tl
2s so 7s 100 s 190 17s 200 s 20 7is Ao s 3o s o
[-x‘::((c 500) _— _— - Mox Intensity r\?g:s?-%‘ "
| ‘ | i ‘ A “ A J ( ‘ ‘L J ‘ sl =5 E
50 75 190 25 150 175 260 25 20 215 B ED 3350 75 400
1 [E70e8] = £ar
1 __°§”’ Mex ntsnsty : 163,301 [107] Name | RetTime | Ret_index| _m/z Type | ProcFrom| ProcTo S
= | i
- E Dar click en Results y
" 0 verificar que cada
activo tenga todos
'I%‘ (o Vo I L I R o~
o st e o > .
S B e e los picos y se
e encuentren
— integrados
"B(Dnm-y--J
NuMm

5.2.5 Dirigirse a Compound y dar click a (Smart MRM/SIM) E y seleccionar el archivo
correspondiente al nombre de la Columna que se esta usando para el analisis

a
SH SR e FEE 7| 0 SEE b s ERER e @ D
L T T
T an (10,090,080)
| e
e | S8 VO VT A A N WA W N Y
Dirigirse a "
compound ;
. =
i
[t
[t
[t
»/ F
1 cewse 5
. = g
Dar click en 4 i
(Smart -
MRM/SIM) o S ’
e
e e
. E] % = T 1 T - | [ET T\ paravs,
ot [t Lot s Wi | Ao T o i [ D o[ ol |2 B T 3 e s | \
1 Y — T Date | Twwe | Code| e Mame T [y T—" | [Emy—yr— | P M T
S e R e =
e e | -
<[\ Message (LagFile <

Resde

Seleccionar el archivo correspondiente al
nombre de a columna que se esta utilizando
para el analisis en este caso se utilizé la
columna SH-Rxi-5ms por lo tanto se utiliza el
archivo con el mismo nombre.

5.2.6 Seleccionar método que se cred anteriormente para el analisis
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5.2.8 Seleccionar los activos de interés en Coumpound Name
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LEE LER LEE n2 D %

e ————————

| weer | emon

Seleccionar todos los
activos de interés que se
» | realizara en el analisis

5.2.9 En Required Proc. Time for Each comp. R.T. — Xmin colocar el tiempo de retencién
inicial restandole 2 minutos en el tiempo de retencion y en Required Proc. Time for Each

comp. R.T. + Ymin, colocar el tiempo de retencién final sumandole 2 minutos a el tiempo

de retencion final.

#or Eacn Comg.
A AT Xme -

i'{‘:\‘(\\'{‘{

Colocar el tiempo de
retencién
correspondiente a cada
activo conun = 2 de
diferencia

En este caso a modo de
ejemplo se colocé 2
minutos en el diclorvos

5.2.10 En MRM Transition lonl verificar que en Type se encuentre seleccionado T que
corresponde al ién cuantitativo
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Type para
lonl debe

deestaenT

5.2.11 En MRM Transition lon 2 Type debe de quedar seleccionado Ref.1 que

corresponde al canal 2y MRM Transition lon 3 Type debe de quedar seleccionado Ref.2
que corresponde al canal 3.

O #apawrom Pevndiints F, ) wa: [EH wss sy w2 D W

£l w s AT P AV WA AY ~

Debe de
colocarse para
Type lon2 Refl
correspondient
e al canal 2

Type lon3 Ref2
correspondient
ealcanal 3
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5.2.12 Seleccionar carpeta GCMSsolution, seleccionar Smartdatabase y guardar en la
carpeta correspondiente a Pesticide2.

@ Guardor como

GOMSeotution . SmariDatabeze » Pemcdes I

- 0

P S— Heramionts + e

Senave Backup
Ficitario» Seneve Bk

Teste SPD2

5.2.13 En la opcién Template Method file seccionar el método que se creo previamente en
la carpeta que corresponda

—= R e e TR S e P

T
: et >
e e Pt ey
b nl
s 5 e rye =
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=0
. 8 o o s ™ P
rs [
Creata metnod Fie
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aane s e | -
r_p_s Commen € el e
. |
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HEHHEEEEE
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5.2.14 Dar click a Create method file y darle ok sin modificar nada
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5.2.15 Guardar en la carpeta Método Multiresiduos , y la carpeta donde se guardé

anterjermente———
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5.2.15 Una vez terminado el proceso seleccionar GCMS Real Time Analysis

5.2.16 Seleccionar la carpeta donde se guardo el Archivo
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5.2.17 Dar Click a Method y Quantitative Parameters
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5.2.18 Seleccionar MS, luego Compound Table y verificar que el nimero de eventos en la
tabla corresponda a el de la Tabla dar aceptar.
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DoE 60 My FECS & ? MuiRE L& 060
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5.2.19 Una vez culminado se procede a realizar el mix de los activos que se desea
determinar y se realiza una curva de calibrado con las concentraciones que se desea leer,
hacer correr la concentracion mas elevada y verificar los picos de cada activo y que se
encuentren en el tiempo de retencion que le corresponde. Una vez verificado los picos
proceder a leer el punto méas bajo de la curva y verificar que los picos de cada activo se
encuentren en el tiempo de retencion que corresponda. Si no se obtienen resultados
buenos se procede a la modificacion del método variando algunas condiciones como el
tiempo de evento y el voltaje

Una Vez culminado las verificaciones proceder a realizar la lectura de rutina
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6. CONTROL DE CAMBIOS

Item Pagina

Cambios

—_—

7. DOCUMENTOS

< Tiempo de : L
Nombre del Cédigo Area.de Respons | retencién por DlspQS|C|on
Documento archivo . Final
able dependencia
Ficha de Sala de
equipos FOR-DL-006 archivos UMEL 5 afnos Eliminacién
Registro de Sala de
Verificaciones archivos
diarias del ¢ | FOR-LRPM-117 Técnicos 5 afios Eliminacién
MS/MS
Plan de Sala de 3 L
Mantenimiento | FOR-DL-004 archivos UMEL 5 afos Eliminacion

8. ANEXOS

NO APLICA




