
-  

    

   



Page 

-   

  Agilent Technologies 



    Agilent 

   

   

GC/MS 5975C   DRS-  



    
       

      
 

      /
 (GC)   (MS) 

      
  

          
     

      
  

    -   

    (  ) 

     
 

    

 ? 

   ,

    ? 



   Agilent  

   

Easy 

Effective 

 Rugged 

Cheap 

Quick 

 Safe 

     

AutoQuant 

SemiQuant 

 Custom Report 

AutoSIM 

  

  

   

 

  (350 ) 

 SIM/Scan 

  

 

 

 

   

-  

   1050 . . . 



   Agilent  

   

Easy 

Effective 

 Rugged 

Cheap 

Quick 

 Safe 

     

AutoQuant 

SemiQuant 

 Custom Report 

AutoSIM 

  

  

   

 

  (350 ) 

 SIM/Scan 

  

 

 

 

   

-  

   1050 . . . 

EEaassyy 

EEffffeccttiivvee 

 Rugged 

Cheap 

QQuuiicckk 

 Safe 

AutoQuant 

SemiQuant 

 CCuussttoomm RReeppoorrtt 

AAuuttooSSIIMM 

(350 ) 

SSIIMM//SSccaann 

11005500 .. .. .. 

   

  

    

   

  

  



 SIM/Scan 

   

  

  

 Trace Ion Detection 

  

 
« » .

  (350 ) 

 

   1050 . . . 

 

  

   -

 

   Agilent  

   



    ? 

    ? 

   

  
  

   

   

 

  

  

   

    

  

  

   
   0,001 psi  



     1/1000 psi? 

6.58 6.59 6.60 6.61 6.62 6.63 6.64 6.65 6.66 6.67 6.68 6.69 

80000 

90000 

100000 

110000 

120000 

130000 

140000 

150000 

160000 

170000 

180000 

190000 

200000 

Time 

Response 

 6.641 
 6.619 

 6.624 

 6.624  

«Agilent  

   

 , 

    

   

,   

…» 

- Pharma (USA)  

Column 1  

at 1.000 psi 

0.97 psi 0.963 psi 0.96 psi 

-      

 (RTL)! 



•   

•  

•  

    

   
 

   

 

   (RTL) 

    (RTL) 

Initial run 

4.72 psi 

Trim 1 meter 

4.72 psi 

Relock 

4.42 psi 

0 

50 

100 

0 

50 

100 

0 

50 

100 



  

   

1.   

2.  
3.    

4.     
5.      



   

  

1.     (  920 

) 
2.     

 (170 ) 
3.   (731 ) 

4.     (720 

) 



    ? 

    ? 

  

   

    

   -

     

    

  

 

 
 



   

•     

 « »  

•     

    

•     

     

 

•     

   

•    

   

……  Agilent Technology 



Удаление растворителя (Solvent Bypass)  
- устранение начальных пиков 
** Снижение стоимости обслуживания детектора 
Вырезание фрагмента хроматограммы (Heart Cut)‏ 
- вырезание пиков и перенос их на другую колонку 
** 
о
бнаружение следовых количеств в сложных матрицах Обратная продувка (Backflush) 
- удаление поздно выходящих пиков 
** Сокращение времени анализа, удаление тяжелых 
компонентов образца, сохранение колонки, снижение 
стоимости облуживания детектора 
Деление (Split) 
- Деление всей пробы на несколько детекторов 
** Получение дополнительной информации за один 
ввод пробы. 
    Нахождение целевых пиков в неизвестных пробах 

неограниченные возможности! 

QuickSwap (GC/MS) 
- обслуживание инжектора, смена колонки без 
выключения и сброса вакуума в MS. 
** Сокращение времени обслуживания MS  
Modulate (New) 
- Перемещение отдельных фракций на вторую колонку 
в любой момент 
** отличное разделение и получение простой 
информации для сложных образцов 

Технология капиллярных потоков 
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TS Start 

Time     Ret 

Time 
1 2.0 219  a-HCH 6.19 

219  b-HCH 6.76 
219  Lindane 6.89 
219  d-HCH 7.45 

2 7.80 256  PCB 28 8.25 
3 8.80 292  PCB 52 9.15 
4 9.30 263  Aldrin 9.47 
5 9.90 193  Isodrin 10.24 

6 10.90 360  PCB 155 

(ISTD) 11.28 

7 11.40 326  PCB 101 11.51 
8 11.90 263  Dieldrin 12.18 

263  Endrin 12.56 
9 12.70 326  PCB 118 12.84 

10 13.00 360  PCB 153 13.25 
360  PCB 138 13.72 

11 14.20 394  PCB 180 14.75 
12 14.90 272  Mirex (ISTD) 15.09 
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Std Ref Conc ppb  uL Injected pg injected 

Cal 5 200 2 400 

Cal 4 100 2 100 

Cal 3 40 2 80 

Cal 2 20 2 40 

Cal 1 8 2 16 

Low Cal A 1.6 2 3.2 

Low Cal B 0.8 2 1.6 

Low Cal C 0.2 2 0.4 

Low Cal D 0.1 2 0.2 

  



Ret Time 

Precurson 

Ion m/z  

 Quant m/

z Qual m/z 

CV 

TS  Target 

1  a-HCH 6.19 219 147 183 20 
 b-HCH 6.76 219 147 183 20 
 Lindane 6.89 219 147 183 20 
 d-HCH 7.45 219 147 183 20 

2  PCB 28 8.25 256 186 151 20 
3  PCB 52 9.15 292 220 257 20 
4  Aldrin 9.47 263 193 228 30 
5  Isodrin 10.24 193 123 157 30 

6 
 PCB 155 

(ISTD) 11.28 360 290 20 
7  PCB 101 11.51 326 256 291 20 
8  Dieldrin 12.18 263 193 228 30 

 Endrin 12.56 263 193 228 30 
9  PCB 118 12.84 326 256 20 

10  PCB 153 13.25 360 290 325 20 
 PCB 138 13.72 360 290 325 20 

11  PCB 180 14.75 394 324 359 20 

12  Mirex (ISTD) 15.09 272 237 20 
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Quant Reproducibility– ppb 

•18.87 •24.41 •23.88 •22.25 •18.29 •22.28 •45.28 • Sediment Extract 
•19.29 •25.05 •24.47 •23.65 •18.60 •21.83 •44.87 • Sediment Extract 
•19.36 •25.10 •25.11 •23.03 •18.81 •23.29 •46.69 • Sediment Extract 

•  •  •  •  •  •  •  •  
•4.36 •1.57 •2.79 •2.49 •1.59 •2.93 •0.94 

• Extract Sediment 

Blank 
•  •  •  •  •  •  •  •  

•1.14 •1.48 •1.55 •1.55 •0.85 •0.64 •0.76 • Mussels Extract 
•1.03 •1.46 •1.48 •1.47 •0.84 •0.66 •0.74 • Mussels Extract 
•1.02 •1.47 •1.51 •1.47 •0.83 •0.63 •0.72 • Mussels Extract 

•  •  •  •  •  •  •  •  
•ND •ND •ND •0.04 •<0.01 •< 0.01 •0.03 

• Extract Mussels 

Blank 

•PCB 

180 
•PCB 

138 
•PCB 

153 
•PCB 

118 
•PCB 

101 
•PCB 

52 
•PCB 

28 •  



P
C

B
 2

8
 

P
C

B
 5

2
 

P
C

B
 1

5
5
 I

S
T

D
 

P
C

B
 1

0
1
 

P
C

B
 1

1
8
 

P
C

B
 1

5
3
 

P
C

B
 1

3
8
 

P
C

B
 1

8
0
 

    

40 pg    
 2 uL 



P
C

B
 2

8
 

P
C

B
 5

2
 

P
C

B
 1

5
5
 I

S
T

D
 

P
C

B
 1

0
1
 

P
C

B
 1

1
8
 

P
C

B
 1

5
3
 

P
C

B
 1

3
8
 

P
C

B
 1

8
0
 

   

2 pg    
 2 uL 



PCB 153  PCB 138 

400 Femtograms   

P
C

B
 

1
5
3
 

P
C

B
 

1
3
8
 

QUANT  MRM 360-290 
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QUAL  MRM 360-325 m/z  



  

10 ppb   «Pu-erh» 
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Quad Mass Filter (Q3) Quad Mass Filter (Q1) 
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     300 

 
3,4,5-Trimethacarb Benalaxyl Carbofuran Cycloate 

3-Hydroxycarbofuran Bendiocarb Carboxin Cymoxanil 

Acephate Benfuracarb Carfentrazone-ethyl Cyproconazole 

Acetamiprid Bensulfuron-methyl Chlorbromuron Cyprodinil 

Acetochlor Benzoximate Chlorfenvinphos Cyromazine 

Acibenzolar-S-methyl Bifenox Chlorfluazuron Daminozide 

Aclonifen Bitertanol Chloridazon Deethylatrazine 

Alachlor Bromacil Chlorotoluron Deethylterbuthylazine 

Aldicarb Bromoxynil Chloroxuron Deisopropylatrazine 

Aldicarb Sulfone Bromuconazole 1 Chlorpropham Demeton-S-methyl-sulfone 

Aldicarb Sulfoxide Bromuconazole 2 Chlorpyrifos methyl Desmedipham 

Aldoxycarb Bupirimate Chlorsulfuron Diazinon 

Ametryn Buprofezin Cinosulfuron Dichlofenthion 

Aminocarb Butocarboxim Clethodim Dichlofluanid 

Anilazine Butocarboxim-sulfoxide Clodinafop-propargyl Dichlorvos 

Atrazine Buturon Clofentezine Diclobutrazol 

Azamethiphos Butylate Clomazone Diethofencarb 

Azinphos-ethyl Carbaryl Cloquintocet-mexyl Difeconazole-1 

Azinphos-methyl Carbendazim Coumaphos Difeconazole-2 

Azoxystrobin Carbetamide Cyanazine Difenoxuron 



Diflubenzuron Ethofumesate Fenuron Haloxyfop-methyl 

Diflufenican Ethoprophos Fipronil Heptenophos 

Dimefuron Ethoxyquin Flam prop-isopropyl Hexaconazole 

Dimethachlor Etrimfos Flam prop-methyl Hexaflumuron 

Dimethenamid Famoxadone Flazasulfuron Hexazinone 

Dimethoate Fenamiphos Fluazifop-P-butyl Hexythiazox 

Dimethomorph 1 Fenarimol Flufenacet Hydroxyatrazine 

Dimethomorph 2 Fenazaquin Flufenoxuron Imazalil 

Diniconazole Fenbuconazole Fluodioxinil Imazapyr 

Diphenylamine Fenfuram Fluometuron Imazaquin 

Disulfoton Fenhexamid Fluoroglycofene-ethyl Imidacloprid 

Diuron Fenobucarb Fluoroxypyr Indoxacarb 

Dodemorph Fenoxaprop-ethyl Flurtamone Ioxynil 

EPN Fenoxycarb Flusilazole Iprodione 

Epoxiconazole Fenpiclonil Flutriafol Iprovalicarb 

Ethiofencarb Fenpropathrin Folpet Irgarol    

Ethiofencarb sulfone Fenpropidin Fonofos Irgarol Metabolite 

Ethiofencarb 
sulfoxide Fenpropimorph Formetanate Isazofos 

Ethion Fenthion 1 Fuberidazole Isofenphos 

Ethirimol Fenthion 2 Furathiocarb Isoproturon 

     300 

 



  

 

•  Zorbax SB C18 4.6 x 150 mm (1.8 m)  

•  10% ACN  90% H2O  0.1% HCOOH 

•   10% ACN  98% ACN  28 

,   100% ACN  30   

100% ACN   31  

•   0.6 mL/min 

•  350 bar. 

•   25 º . 

•    10 μL. 



 -  

  QQQ-LC/MS 

•   Electrospray   
 ,    ESI 4000v.  

•   300 ºC. 

•     9 L/min   
40 psi. 

•     10 msec  
    700 V ,   

. 

•   MRM  #1 - 0-13.5 
, #2 - 13.5-16.9 , #3 - 16.9-19.6 , #4 - 

19.6-21.5 , #5 - 21.5-23.1 ,  #6 - 23.1-25.5 , 
#7 - 25.5-27.9 ,  #8 - 27.9-31 . 



MRM-    301   

Agilent 1200 HPLC    

Zorbax SB C-18   1.8 micron 



  MassHunter: 

   



Диазинон в перце 
Калибровочная кривая 



Диазинон в перце 
Масс-спектр и соотношение основного 

и подтверждающего ионов 



• 279    HPLC-
QQQ-MS    0.010 /  
(10 ppb),     

  . 

•    Agilent 6410 QQQ 
  1  10 pg    50% 

   100 pg  90% 
 . 

•     
     

 ,   
 . 

     

 -  

(HPLC-QQQ-MS) 



    -

   

(LC/MS TOF) 



    -

   

(LC/MS TOF) 
•   

  

  

•   

  

  

•    

  

•  
 

 

 

•    

   

  

 



    LC/

MS TOF 

•   100  

•     

  

•      

  600  

•     

  



    LC/MS TOF  5  

   

LC/MS TOF 





CSV file for 100 Compound Data Base 

Fragment Ion 



m/z  297.0556 

1 ppm accuracy 

   : 

,   ,  25 pg! 



    

  :  3000 

    /

 ,  10:1 

    



Fungicide 

    

        

     



  

•     TOF  

•       MS  

MS/MS  (!!!) 

•      ( S/MS 

),   2 ppm,   

     

   

•     

•       

-     

•     Agilent 

Technologies 



Спасибо за внимание!

По всем вопросам обращаться в ООО «Химмед»

Адрес: 115230, г.Москва, Каширское шоссе, д.9, корп.3
Тел.: (495) 728-4192, 742-8265/66, (499) 613-2964,

Факс: (495) 742-8341
E-mail : mail@chimmed.ru www.chimmed.ru
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