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1 OUVERTURE DU LOGICIEL

1. Cliquer sur I'icone
2. ATinvite du login valider par OK (pas de mot de passé)

TurboMass Login

Type a logon name and password to log in.

Logan Name: IAdmmistlator Cancel |
Password: ||

3. Lafenétre de travail s'ouvre

- FC.SPL

Corfigore GC Tools  Help

AR S v [ o] T B3 - e

e FieName | MSMethod [ GCMethod [¥ial #[lIniector] File: Text

olution] Gedn (==} 1 & dcane
@ | !

solution 2 Gedn f:3 derives chlores

Oven Temp solution3 'Gé&n fe3 aromatiques
[H 50°C solutiond Gedn fic3 coelution

General Statug solutionS Getn fe3 salution incornue

GC Status

El

Y P —
@ Opsiate @

@ Pressures

@ Fiament l

| Status | Indes [ Proc... | Description | Status |

ﬁ There are unused icons on your desktop |

The desktop cleanup wizard can help you dean up vour
| deskkop. Click this balloon to skart the wizard,

Diocument
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2 CREATION OU OUVERTURE D’UN PROJET

2.1 CREATION D’UN PROJET

1. Cliquer sur File de la barre de menu puis New Project
2. Sélectionner « création a partir d’'un projet existant »

3. Nommer le projet

2.2 OUVERTURE D’UN PROJET

1. Cliquer sur File de la barre de manu puis Load Project
2. Sélectionner le projet a ouvrir

3. Valider par OK
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3 PREPARATION DES EXPERIENCES

3.1 REGLAGE DE L’ANALYSEUR (TUNE) ET CREATION DU FICHIER DE
« TUNNING »

A
"‘ Cette opération doit obligatoirement étre effectuée en présence d’'un enseignant

Le spectrometre de masse est un analyseur dont la sensibilité évolue au cours du temps, c’est
pour cette raison qu’il est nécessaire de le régler (sensibilité, résolution) avant toute série
d’analyses. Ce réglage se fait en routine, de maniére automatique, bien qu'un réglage manuel
(pour des applications particuliéres) soit possible. Ce réglage, appelé « tunning » est basé sur
I'analyse  d'un composé référence, le FC43 (appelé également: Heptacosa,
perfluorotributylamine) qui posséde la propriété de se fragmenter en ions positifs sur une plage
de masse trés étendue. Le réglage consiste donc a modifier les potentiels appliqués aux
différents éléments de la source et de I'analyseur (quadripdle), afin d’obtenir la sensibilité et la
résolution souhaitée. Un exemple de réglage est donné ci dessous, ainsi que le spectre de masse
du FC43.

Bt ws sepen______________________________________FOH|
Be B8 Seach Quiip look Hep fe B8 Seach Quiip looh Hep
Ba . Parfluorainbutylamine %
190 F. FFELF Fommiua C1oF 27
Fe w MW, 671 CASH 311-80.7 NISTW 233005 IO#. 23577 DB mainib
18 FETWEF Oeher DB, Fine, TSCA, RTECS. HODOC, NiH, EINECS, IRDE
g IE Contributor, Japan AISTIMMC Database. Spectrum MS-IW-3056
50 Eali &4 Masses and Abundances
131 F=+F 3 13| 100 10| 138 1| 476 T | 226 4| 281 2| 44 37| 484 18|
S0 20 101 4] 42 1] 181 15| 228 10| 284 1] 415 | 485 1]
. . 89092 | 112 4| 145 5| 182 1| 231 5| 205 1] 4% 5] 502 51|
1 70 12| 113 36| 146 1| 183 9| 245 18| 206 2| 428 1| 503 5|
ol 3150 lsa ]| 180201 %ﬂ;rﬁTam M4 ae M4 ags ST sre g4 7 20 114 311150 19{ 195 1] 247 1] 34 3| 46 3] 58 3|
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 S50 600 ES0 78 1] 119 B85 151 1] 200 2| 248 1| 3% | 448 13| B4 9|
(MPerlluorotribuytamine 81 3| 120 2 158 2| 201 26| 264111 | 34 2| 449 1| 615 1|
; 82 7|12 1] 162 1] 202 1| 285 6| 3B 6| 484 17 |
=] 93 B| 127 4] 163 4| 214 8| 286 3| 373 4] 485 1|
[+ 95 4| 131333 164 9| 219684 | 269 1| 3% 13| 486 70 |
[+ 614 95 4] 132 12| 169 28| 20 || FB 1| W 1] 47 2|
] Synomms:
1 PFTBA
7 21 11,2233 4.4 dnonafluoro-h N obutyi}
576 3FC43
4 FC 4T
g : : : . : : : S . 5 Fluorinert FC 43
530 540 550 560 570 580 590 60D 610 620 630 BiENeGeconES =
([Fen | mwion | Uspec |G | Commmens | Agetwm | ouabid ] seieal | [ Pena |t | medOn | UsSpe | Geodn | Contme | Ageiie | DuaPed | sl |
Wset] | 8 A | e | Bt [@meT . S0 | Ejvees | (25 s ] | @ ST | o | Wveera [REMET . 00 | veera | #0ceune. | | 6T Y o2t
FIGURE 1 : SPECTRE DE MASSE DU FC43 FIGURE 2 : ABONDANCE DES IONS DANS LA

FRAGMENTATION DU FC43

Les réglages de I'analyseur sont accessibles dans la page de tune que 'on ouvre en cliquant sur

'icone IE accessible lors de 'ouverture du logiciel TURBOMASS.
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& Tune - [ 17052001 , El+ |
| Fle lonMods Hesters Gas Other Window Help

1SS E3 | & Tune - [ 17052001 _ El+ ] ME
Fle lonMode Heatsis Gas Other Window Help

:@uélﬁglmg%lﬁﬁlgl

|22 [+ =] Bl a|%] i il 2]

Mass Span Gain Mass Span Gain

EEnergy [T < & > Tune Peak 1 B 4 1 LM Pes 130 Qle—=—on—f———3 Tune Paak 1 63.00 4 1

Emission B <[4 >|| | TunePezkz EEEE Hi Res >]| | Tune Peak2 I (I

Repeller 03 < 0 > Tune Peak 3 21300 4 B Tiugire Bzl 3 EEE B
Tune Peak 4 0z ¢ [0 | Tune Peak 4 | O

1
- [
[Lensz  [EH S Li 21| Jo ul [28.4% u2 | 26.6% IE FRamp <= 2

#2(1.3% =50 100% <1 | 296% w2 | 27.7% A2 (1.4% 50

i hultiplier W(Ix:ﬁ:-ﬂ

+ Zource Temperature
Filament Current
Source Current

Muliplier i E

68 70 130 132 218 220 [0 502 5C B8 70 130 132 218 220 |00 602 &C

Source Ms hcquire.. |

DPERATE M1 V2 M3 ¥4 Source M5 Acquire. V1 ve V3 V4

FIGURE 3 : EXEMPLE DE REGLAGE DES PARAMETRES SOURCES FIGURE 4 : EXEMPLE DE REGLAGE DES

a’

1. Cliquer sur

PARAMETRES ANALYSEUR

pour afficher la fenétre de réglage : Tune.

2. Allumer le filament et les hautes tensions en cliquant sur le bouton Operate situé en bas
et au centre de la fenétre

Le voyant passe

3. Ouvrir la vanne de gaz de référence ne cliquant sur

au vert pour indiquer que le filament en On.

REF
GA

o
4. Cliquer sur |—Elpour démarre I'UltraTune.

Vous devez entendre le click d’ouverture de la vanne de gaz de référence. Le réglage
commence. La premiere page de l'ultra Tune s’affiche.

UltraTune Progress

% LULTRATUME STATUS

i
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5. Cliquer sur Setup pour ouvrir la boite de dialogue.

UltraTune Setup x|

—alle LuaTurne
[ Print Beport

[T 5ave dlemate Tune Files

[™ Brompt for Becalibration
[~ Ewacuate Reference Gas

— Final kMultiplier Setting

™ UserSet [v] | Cancel |

Les parameétres par défaut (Full Width Half Max (FWHM) = 0.55 pour les masses 69, 131,
219, and 502) sont appropriés pour les réglages avec ’'Heptacosa. Il n’est pas nécessaire
de modifier ces paramétres si vous utiliser 'Heptacosa.

La sensibilité en SIR doit étre augmentée en choisissant un nombre supérieur a 0,6, mais
attention d’éviter les pics élués proches ayant un rapport m/z supérieur ou inférieur a
I'ion cible.

6. Sélectionner les parametres « After UltraTune »:

Print Report - Rapport de réglage automatiquement imprimé aprés un réglage réussi.

Save Alternate Tune Files - Saves the top three UltraTune result sets as tune files rather
than just the top one.

Prompt for Recalibration - Demande une calibration en masses aprés un Ultra Tune
réussi.

Evacuate Reference Gas - Le gaz de référence est automatiquement évacué apres un
réglage.

7. Réglage du multiplicateur.

User Set (V) - Cocher la case si vous souhaitez imposer la tension du PMT.

8. Lorsque les parameétres de réglage conviennent valider par OK pour sortir de la boite de
dialogue.

5
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9. Cliquer sur Start pour démarrer le réglage. Les évenements suivants peuvent se
produire :

Si la source n’est pas a la bonne température, le message “Waiting for the source
temperature to equilibrate” s’affiche.

Lorsque la température est atteinte, si le voyant Operate est Off, la vanne
d’admission du gaz de référence est fermée ou le pompage du gaz de référence
est activé, le message “Waiting for Reference Gas pressure to stabilize” s’affiche.

Si la vanne de pompage du gaz de référence est ouverte, elle se fermera
automatiquement dans un délai de 50 secondes.

Si la vanne d’admission du gaz de référence est fermée, elle sera ouverte au bout
de 100 s. Le message “Waiting for reference Gas pressure to stabilize” s’effacera.

Si le voyant Operate est Off, il sera mis sur on, suivi d’'un délai de 5 secondes. Un
contrble est realisé pour vérifier si 1'énergie des électrons et le courant
d’émission sont aux valeurs imposées (avec une tolérance respectivement de +7
and #10). Si les valeurs sont hors tolérance le message d’erreur “Electron energy
not at the set value.” et/ou “Trap emission current not at the set value” s’affiche
etla procédure de réglage est interrompue.

La boite de dialogue d’avancement de I'UltraTune s’affiche.

Le processus de réglage en cours s’affiche.

LilEraTune Progress

% ULTRATUME STATUS

Lorsque le réglage est terminé, le message “ the UltraTune completed” s’affiche.

10. Cliquer sur OK

Les parameétres de réglage déterminés par I'Ultra Tune seront sauvés dans un fichier.

11. Si la calibration en masses a été demandée dans I'Ultra Tune Setup, le message suivant
apparait:

6
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(i)

T

12. Cliquer sur OK pour démarrer le processus de calibration.

La fenétre de dialogue de calibration s’affiche:

Calibrabion: Triazine2 cal

13. Cliquer sur . pour démarrer le processus de calibration automatique.

La fenétre de dialogue du processus de calibration s’ouvre.

Automatic Calibration
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14. S’assurer que les cases sont cochées comme sur la fenétre précédente

15. Cliquer sur OK pour démarrer la calibration en masses.

B8 Calibratwen: Trsnme? cal

Fin Edt Calbvals Fropezr iew  Heb

o [ =] = | e o

Las! Calbiated: My 011753

[Osl o Direciony: DO:ca b T ubcnisl PRD '
Stalic: ¥ mvification Succended
Seannite " prifiahion [z0an 5)

Soan Speed Conpersalion Calbration Suoceaded

Verlicak s [

16. Une fois la calibration terminée la fenétre suivante s’ouvre :

Inztiument cahbration

Ihstrument calibralion zuecessfully cormpleted

17. Cliquer sur OK pour effacer le message.

La fenétre de sauvegarde de la calibration s’ouvre.

Savein: ﬂ EI i

Acqudb
CurvelB
[ ala
Mathl B
PeakDB
SampkDE

Fie name: I |§+m|
Save az bype: II:aIbrati:ﬂ Fil=[*.call :I Cancel |

Le fichier doit étre sauvegardé dans le répertoire du projet (TPGEAN.PRO).

8
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18. Entrer un nom de fichier de calibration.

Dans cet exemple, le fichier s’appelle tutorial.cal.

sovers __________________HH|

Caven: | = Turoris PRO

Acqudb
CurvelB
Data
MelbDE
PeakDE
SamplDB

Fiz name: m Save I
Save oz bype Il:ali:mti:rl Fil= [*.call j Cancel |

19. Cliquer sur Save pour sauvegarder le fichier.

La boite de dialoguer de calibration s’ouvre.

2 Calibiation: fubornal cal

Fils Edt Cabrsis Process Yiew Help

8] e S| ek

Lack Csfbrsbsd: Z9Map 01 17:53
Drata Do Osdatan Tutciial PROY 1"
Shafic: Maxs O0Dalo 1165 0a.

Liws bz Al asadufion=9.4 High Meze Fesdlidion=128 lon Enegy=21

Scamirg Mezs 1 Dalo 1200008

Liwsd bz Hoasndufion=9.4 High Mese Fesdlidion=128 lon Enegy=21

Sean Speed Compereation Scan 292 |0 2398 amutoss.

Lt bz H geolution=9.4 High Maas Fesdlion=128  lon Enenay=2.1

Fieech |

Une fois la fenétre fermée, si la case “Evacuate reference Gas” de la boite de dialogue de
I'ultra tune a été cochée, la vanne d’évacuation s’ouvre et ’heptacosa est évacué par
pompage.
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3.2 CREATION DES METHODES

Lors d’'une analyse par couplage GC/SM, il est nécessaire d’éditer deux méthodes relatives a
chaque élément de la chaine analytique. Dans le cas présent une méthode chromatographique et
une méthode spectrométrique seront éditées. L’édition des méthodes est accessible en cliquant
successivement sur la fonction RUN de la barre de menu puis CONTROL PANEL du menu
déroulant, puis enfin respectivement sur GC pour I'édition de la méthode chromatographique et
INSTRUMENT pour la méthode spectrométrique.

3.2.1 CREATION DE LA METHODE CHROMATOGRAPHIQUE

Une méthode chromatographique nécessite la définition des paramétres suivants :

- programmation de température de la colonne
- température d’injecteur
- débit de gaz vecteur
- débit de split
Le point de départ est la sample liste :

E Tuwrhokass - Tolomsal - el SPL

He Edt Savplex Fon Mew Quantdy Confies G Took: Heb

asn 4| 4 »|-|n|ﬁ-|'ii-jwﬂa|5m|_| @Y aAclas|i] glwlE] L] = ==
P Iokad ed ECHabid |YWalH |Injcor| Sampk 1D Fik Tad

G} -] 1 il OERSULT Otk 1 [

Tk

HareralShaks
HNo Hethicad

BC Sty
® oo |5

i Prssic

B Flanent .

|
1. Cliquer sur de la fenétre

perrm——

.\ln:u Methu:u:l

T Statuz

10
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Ou
Sélectionner Method Editor en cliquant droit le nom de la méthode de la sample list.
Un menu pop-up apparait ; sélectionner Open.

La boite de dialogue Startup s’ouvre :

torial FROMACLIIDBSYDEFALILT mit

2. Choisir CREATE NEW METHOD

3. Valider par OK pour ouvrir la fenétre d’édition de méthode

I Method Editor - D:\iut2 PROVACQUDBAIut3.mth - [Method Summary]

=
EECE KR

11
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4. Afficher les parameter de GC en sélectionnant Control Options du menu Instrument
Les parameters GC sont::
Oven/Inlets, Carrier, Valves, Detectors, and Inst Timed Events.

5. Sélectionner I'onglet Oven/Inlets et entrer les paramétres GC (température du four,
Température de I'injecteur).

E Instrument Control E
_: Ovendlrlets |Carrier| Detectorsl Instrument Timed Eventsl g
[ — Program time [min)
El Oven 4700 B
440
47.00
330 :
0 [ e I B HNE
10 L—] Dataendtime | 47.00
I
0
0.0 100 200 300 400 500 GO
—Cryo
LCoolant of -
Cut-inn temp [*C] IBD
Tirneout [min) 939
Ovan Ramp A Inj ARamp / ]
Heated zone zetpoints [*C] —Owven
Injector & On = Augliary ID.D Maw temp [*C) 350
Injector B ID Equil tirme: [min] |2.D
A Ok, I Cancel | Sl | ﬂ
Fie 4
|Scanning [44:323 |Shutdown Enabled

Instrument Control

Oven/lnlets |Carrier| Detectors | Instrument Timed Events |
— Pragram time [min)

Owen 47.00
440
30 47.00
- IrfE: NOHE
10 — oo’ Dataendtime | 47.00
o
k] 100 200 300 400 500 EOO
—Crya
LCoolant af -
Cut-in temp ['C] IBD
Timeout [min) 55
4| v [5 Oven Ramp A, Inj ARamp / [
Heated zone setpaints [C) —Owven
Injector & n = Suirany ID.D taw temp [*C) 350

.

Injectaor B IU E quil tirme: (min)
QK I Cancel | Anply |

Rate at which to increase Temperature for thiz pragram step [0.00 - 0,00 deg/min). |

1 2z A 1" L1 ol N [REW | [E4T | [RFFI| [Frangais (Fr || CE |

12
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6. Sélectionner I'onglet Carrier et imposer les parametres.

H Instrument Control [
|

Oven/lnlets  Carmier | Detectorsl Ingtrument Timed Eventsl
— Program time [min)

[ A FFlow - He 47.00
40.0 280
300 — 210 _
200 —{—= _ 140 Oven time 47.00
10.0 Z 0 Dataendtime | 47.00
0o ] ol
00 100 200 300 400 500 600 aimn
Setpoint | Hold Length (m] IBD'DD
Diameter [pm) 250
WacLum comp On b
4| * [ Carrier& A Oven / J| [ St Contral
— Augiliary Preumatic Ratio [r:1] 9.0

Aux 1 ID.D paig Aud 3 ID Elw [raLmnin]
Aus 2 ID Aund IEI tode Flow | =

Ok I Cancel |

! Rate at which to increase Temperature for this program step (0100 - 0.00 degdmin). |

1

s
an
=k
=

Attention : ne pas oublier de fournir les bonnes caractéristiques de colonne. Si celles-
ci sont erronées, le débit indiqué ne sera pas le débit réel.

7. Sélectionner I'onglet Instrument Timed Events et entrer les parametres.

Audnsanpier | Dreniniots | Gonir | Dnleches  Fediumant Tinod Eveniz |
T [rinl | 1] bk
Ewmnt |sFL1 =] Diedetee

DahnedE varkc Wahwmz

0l T ]

[k R i 1|
|URE £ S

[ = | coca oty |

Tirre irdo e ot ebich B evend ia ba oo ca| 0000000 w2 0000000 |

13
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Cette fenétre est utilisée lors d'une injection en mode Splitless.

8. Cliquer sur OK pour afficher la fenétre du résumé de la méthode.

9. Sauvegarder la method en cliquant sur Save As du menu File.

La fenétre Documentation s’affiche.

I vz il all o

14
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10. Entrer la description de la méthode et cliquer sur OK.

La fenétre de dialogue s’ouvre..

Tubochiom Fille-Save-Az
Savein: | —y Acqudh
=] DEFAULT min [

File: rname: IE Crutona] mb Save I
S v s fpe: | Method Files(".rth) [ Concel |
[

Quick pathz I

11. Entrer un nom de fichier possédant I’extension .mth et cliquer sur Save.

12. Sélectionner Exit du menu File.

15
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3.2.2 CREATION DE LA METHODE SPECTROMETRIQUE

Il existe deux modes principales de travail :
- le mode FULL SCAN : qui sert généralement a 'identification des composés

- le mode SIR : qui sert pour des analyses quantitatives car plus spécifique et plus
sensible

3.2.2.1MODE FULL SCAN

Une méthode FULL SCAN nécessite la définition des paramétres suivants :
- mode d’ionisation
- plage de masse balayée
- durée du balayage
- durée entre deux balayage

- durée totale de I'analyse

|
1. Cliquer sur dans le MS panel.

ou

Sélectionner Method Editor en cliquant droit sur le nom de la methode dans la Sample
List. Cliquer sur Open de la list pop-up.

La fenétre de dialogue s’ouvre.

& Sean Funckions - o harhomass' rehrandingslge.prod acqudb defaultesp ol x|
Bl Edr Optons Toobas  Fupctions

[Gotuer Ciely] Mo 5 obert: Delaps

O|slels| #lx|a|v| B wsn @ st |

Tod fun Tine 000«

[ tio. | Type | Infermation [ (=

Rmachy [ [ | 4

16
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2. Afficher la fenétre de function en sélectionnant MS Scan du menu Functions.

Ou

Cliquer sur le bouton MS Scan.

La fenétre de dialogue s’ouvre.

3. Entrer les parametres de la méthode et cliquer sur OK.

Function:1 MS Scan E |

— Maz: (mi2] — Methiod
Start |5|:I lorzaion Mode El+ -
Erd am Dala II:entu:uid -
Scans To Sum I | Qoo
— Trne [Minz] — Scan Duration [zecs]————
Start |1 Scan Time I-EI
End |1 ] Inter-Scan Delay IU-E

o]

Cancel |

Parametre Description
Start Mass Masse inférieure du balayage SCAN
End Mass Masse supérieure du balayage SCAN

Ionization Mode

Le mode et
I'acquisition.

la polarité utilisés pendant

Ce mode de travail doit correspondre a la
source installée sur I'analyseur

Data

Précise le type de données enregistrées et
stockées sur le disque.

Centroid :Stock les données masse nominale et
intensité. C’est le mode normal en GC/MS

Continuum : Stocke des données réguliérement
pour fournir une image d'intensité analogique
des données. Les données sont acquises
continuellement, méme quand aucun sommet
n'est acquis.

Multi-Channel Analysis (MCA) :

17
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Repeats

Retension window

Start ime

Temps en minutes a partir duquel la collecte
des données commence pour une fonction
SCAN.

Retension window

End Time

Temps en minutes au bout duquel la collecte

des données est stoppée pour une fonction
SCAN

Scan Time

Durée d’un scan en secondes

Inter-Scan delay

Durée en seconde entre la fin d’'un scan et le
début d’'un autre. Pendant cette période les
données sont envoyées a l'ordinateur.

Cliquer sur le bouton Solvent Delay.

La fenétre de dialogue Solvent Delay s’ouvre:

Cette fenétre permet de stopper a ionisation durant le passage du solvant (filament
éteint). Cette fonction permet de protéger le filament et d’augmenter sa durée de vie.

Solvent Delay

Start [minutes]

111
111

End [minutes]

5. Entrer les parametres et quitter cette boite de dialogue en cliquant sur OK.
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3 Scan Functions - o turbomass'default.pro’ acgudb’, de fasltesgs =10 =]

Fie Edt Opbers Toobsars  Funchors

[Eokart Delay] Orie Solvert Dely

Dis|u|a|| @x|a]|v]| B vwww B sr

Talsl Aun Tme[10.00 ﬂ f . 5 . 10m
Trifimmstion

i
Sobvert Dk 1 S0add 000[ming, Bnd 2 00[min)
000, M3 5000t 300008+

M5 Scen, Tine 2,00t 1

Run Time Cispley
6. Sélectionner Save As du menu File.

7. Entrer un nom de fichier ayant pour extension .mdb, et cliquer sur Save.

i E3

Save File As
Iﬁ.-’-‘-.u:qudl:u j g:ilr

Save n:

{2 | Default. mdb

Save I
5 anning M ethod j Cancel |

File name:

Save as type:

8. Sélectionner Exit du menu File.
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3.2.2.2 MODE SIR

Cette méthode consiste a rechercher, dans une plage de temps d’analyse définie, des ions
particuliers permettant de quantifier avec précision et sensibilité les composés analysés. Cette
méthode nécessite de connaitre le temps de rétention des composés a quantifier. Si on prend
I'exemple du benzéne, composés possédant un ion positif de rapport m/z = 78, et de temps de
rétention égal a 6 min, la plage de recherche pourra étre par exemple comprise entre 5 et 7 min.

La définition des parameétres est accessible en cliquant sur 'onglet SIR.

o Scan Functions-stizMps————————— mm 3 | Seen Functions <12 OB IET
- Fie Function Help - Fils Function_Hein
I i R |
:*Snlver\tDalay rSolventDel —Channels——————————————————— |onigation Mode m
1| Zine(mine] [200 ||| el [%f.j Duse!
| _ k) InterCharmel ooz |
[FE.00 | IXCI Drelsy [Gars]
-‘M'“sﬁ'z"fi‘é'é‘1'0'1‘2'1'4‘1‘5'1‘9‘2'0'2‘2'2'4'2'5'2‘9‘3‘0‘3‘2'3'4'3'5'3'8‘4'0'4‘2‘4'4‘4'5' e 8. 00 D.10 LT
|| | - - Bepeats 1
|| |1 Full Scan 10.0 to 300.0 . [El+) Centroid | | 1 Full Sci
2 SRl 7200, ([El+) 2 SR Span 200
3 SRR E) | ENELE] Rieteriion Window (Mins) ]
4 SIR of 3 madses (El4] 4 SR Start T
tort Tine e85
5 SRl 17.00, (El+) 5 SR e
£ SIR of 8400, [El4) |6 smer | 24 | change| sar | -
Clear all Delete T | 3 I |
ancel
FIGURE 5 : PRESENTATION DE LA METHODE SIR FIGURE 6 : DETAIL

(PARTIEL) DE LA METHODE SIR
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3.3 CREATION DE LA SAMPLE LIST

La sample liste sert a définir les analyses qui seront effectuées et sous quelles conditions ( Tune,
Méthode GC, Méthode MS).

Une sample list est crée en cliquant sur la fonction FILE de la barre de menu puis NEW SAMPLE
LIST. Votre sample list portera le nom composé de votre groupe et de la date (ex: CA221001).

La premiére colonne correspond au nom du fichier dans lequel seront stockées les données (1
fichier par analyse)

La 2¢me colonne correspond a la méthode MS utilisée. Elle est appelée en double cliquant sur le
bouton gauche de la souris et en cliquant sur la méthode souhaitée.

La 3¢me colonne correspond au fichier de tunning. Il est appelée en double cliquant sur le
bouton gauche de la souris et en cliquant sur le nom du fichier souhaité.

La 4¢me colonne correspond a la méthode GC utilisée. Elle est appelée en double cliquant sur le
bouton gauche de la souris et en cliquant sur la méthode souhaitée.

La 5¢me colonne correspond a du texte décrivant I'analyse.

urboMass 4.1 - IUT2 - jut SPL [_ O] <] '

| Fle Edt Samples Fun View Quantly Took Help
- e N R R A B | = N == = I S at»@@a
Y File Hame [ M5 Mathod | M5 Tuns File | GCMathod [Vial # [Injector File Test
1 st T 260301 iut pentane. 7ley
@ml 2 |testl T 260301 ut pentane, 70ey
E i Oven Temp 3 stz T 260301 fut melange, 7ev
50°C 4 Jest3 T 260301 iut melange, 7lev
General Status 5 |testd T 260301EIS iut melange, ey
B |tests T 260301BIS ut melange, 30ev.2
7 |ests T 260301 iut melange, Tlev,2
e S B fieat? T JBOA0ITER it melange. 3ev 2
9 |testd T 260301TER iut melange, 302ev.2
10 |testy T 2603010 ut melange, 30ev.2
’M.S fo— IE 1 testl0 T 270301 ut2 melange, Flev.2
12 testll T 270301 ut melange, 7lev.2
C Feses [ 13 Jtesti2 ot 270301BIS  utd melangs. 30ev.2
© Filament T4 Jtest3 T PO301TER i3 melange, 15ev.2
@ [ oo | | 15 st T 260301 ut melange, Flev.2
16 [testlS T 2T0I0MBIS el melange, 3ev.2
17 |testlE T 270301TER it melange,15ev.2
[ 18 rest1? T2 280201 iut SOLUTION N1
[ 18 |estis Tz 280301 iut SOLUTION N2
20 [rest1s T2 260301 iut SOLUTION M3
21 [test20 T2 280301 iut SOLUTION N4
Lﬁl heat 1 T2 RN it SOLLITICOM MR ;'j
Ready [Mot seanning (1] |Shutdown Enabled 4

HAstart || & 1 51 F || uvalen- Pais- | Elmicrosott x| ENIST M5 Se. [ TurboMas. .| Esampleistd. | (|8 133Pm

FIGURE 7 : SAMPLE LIST
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4 DEMARRAGE D'UNE ANALYSE

Une fois la sample list créée, on sélectionne la ligne correspondant a I'analyse en cliquant sur le
numéro de celle-ci puis en cliquant sur RUN et START. Un point vert apparait sur la ligne,
indiquant I’analyse en cours. L’analyse débutera réellement en appuyant sur le bouton RUN du
chromatographe. Cette opération sera effectuée seulement si le message READY apparait en
dessous de GENERAL STATUS et GC STATUS situé sur la partie gauche de I'écran.

5 EXPLOITATION D’UN CHROMATOGRAMME

Le chromatogramme est visible a I'écran en sélectionnant la ligne correspondante et en cliquant
sur 'icone @
Le spectre de masse d'un composé apparait en «double cliquant» au sommet du pic

chromatographique et I'identification est donnée en cliquant sur l'icéne |—|
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6 CREATION D'UNE METHODE DE QUANTIFICATION

Cliquer sur Quantify puis New Method

Hl " Method Editor - [Untitled] B
: File Edit Help
i Campound:
i =] Hame Idi methyl phtalate
Internal R ef I[N one] j
Quantify Trace |1 49
| ;I Acquizition Function Mumber Ay -
Concentration of Standards IEDnC. B vl
Ay d Ingert
Sppen | tnset I Peak Location

Hbdiy |

& Retention Time [ming) |1.930
General Parameters. . I " Relative Retertion Time IU.UDU
Integrate Parameters. .. I Time Window [mins] £ IU-2UU

Peak Selection I MNearest |* l
: I™ User RF Yalue [T oononn User Peak Factor |1 .ooooon

| REY Fit threshold ID
. Spectrum tHrEsne

1100
&
[ 0

Saisir:

- le nom du composé,

- I'ion sur lequel doit étre intégré le signal,
- le temps de rétention du composé,

- la précision sur ce temps,

- Associer une concentration puis cliquer sur Append.

Ouvrir le spectre de masse du composé, copier le en cliquant sur Copy Spectrum List. Revenir
sur la fenétre précédente, cliquer sur Edit puis Paste. Le spectre apparait dans la fenétre.
Sauvegarder la méthode par Save As.
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Saisir le nom du second composé et les informations relatives a celui-ci en suivant le protocole
précédent. Clique sur Append pour valider.

Continuer pour I'ensemble des composés a analyser.

Sauvegarder la méthode. Ne pas fermer la fenétre.

Revenir a la Sample List. Cliquer sur Sample puis
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