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A. Inisialisasi
1. Pastikan kabel power GC, MS, PC, Monitor, dan Printer sudah terhubung dengan arus listrik.
2. Buka aliran gas Helium.
3. Nyalakan GC-2010.
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4. Kemudian MS QP 2020.
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5. Nyalakan PC, Monitor, dan Printer.
6. Pada Desktop, Double klik ikon GCMS Realtime Analysis.
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7. Masukan User ID dan Password jika ada, Kemudian klik OK.
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9. Jika Assistant Bar, Instrument parameter dan Instrument Momtor tldak tampll pada momtor dapat
dibuka dengan cara Klik “View” pada “Tool Bar” kemudian pilih “Assistant Bar” atau “Instrument

Monitor™.
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10. Untuk memunculkan “Instrument Pareter”, Klik “Top™ pada Assistant Bar”

Acquisition™

B. Vacuum System Start Up
1. Klik ikon “Vacuum Control” pada “Assistant Bar”

kemudian klik “Data
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2. Klik tombol “Auto Start Up”

Advared ) |

3. Tunggu proses hingga muncul “Completed”, kemudian klik “cancel” lalu Close.

| somea| |
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C. Membuat Metode Analisa
L. Klik ikon “Data Acpuisition” pada “Assistant Bar”.

2. Klik “File” pada “Tool Bar” Kemudian klik “New Method File”
3. Klik Tab “Sampler”, isi #of Rinses with Solvent (Pre-run), (Post-run) dan Sample minimal 3

§ Semier igjGC @ MS

AOC-20+a

# ¢ Rinses with Solvert Presun) : 5

#f Rnses with Soivent Postsun) 5

# of Rinses with Sample 2~

Plunger Spesd(Suction) ®Hgh  OMdee Olow

Vocosty Corp, Tie R

Plunger Speedlinjection) (@) High OMdde  Olow

Syinge lrsetion Spesd (@) Hgh Olow
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4. lJika sampler sudah di isi, klik tab GC, lalu atur Parameter sesuai dengan Kondisi Analisa/Metode

Uji.
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5. Klik “Set...” pada “Column™ .
Column
Name Rix-5MS
Length : 30.0m

Frad
s 22 1
Y - |
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GC Poges

Thickness : 0,25um
Diameter :

0.25mm | Set..

6. Lalu atur spesifikasi column sesuai dengan yang digunakan.

Modules of Analytical Line1
Column

Please input the column information on the [Registered Columns] table, and click the [Select] button

Selected Column
Name Pix-5MS
Senal # Thickness : 025 um
Length 30 m Diameter 025 mm
Max. Uisable Temp. 33p <C Instaliation Date - 191072017
Registered Columns
Column Name Serial # | Thickness (um)| Length (m)| Diameter (mi
1]DB-Sms 025 30 0,
2
< >
Select | Add Delete
Desciioti
|
1
|
1
|
l
Corcel b

X |
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10.
11

Klik “Add” untuk menambahkan dan klik “Select” untuk memilih parameter column yang sudah
di setting kemudian klik “OK”.

Jika “tab GC” sudah diatur, klik “tab MS” lalu atur Parameter sesuai dengan Kondisi
Analisa/Metode Uji.

0 Samer | iQiGC @ WS
GCMSGP2010
o0 Source Temp = <
intedace Terp 230 T Detector Voltage 9 Felative 1 the Tuneg Rena Apschte
Sotvert Tt Trme o5 mn wV

o
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Use MS Program GC Program Time EDD min

0| 300 S | 003
| 200 ISean 8w

Jika sudah diatur sesuai dengan Kondisi analisa/Metode Uji, klik “File” pada “Tool Bar™ lalu pilih
“Save Method File As.. =.

Isi nama method sesuai dengan kebutuhan, klik “OK™.

Klik “Acquisition™ pada “Tool Bar” kemudian pilih “Download Initial Parameter”, tunggu hingga
GC dan MS menunjukan status “Ready”.

GC Mot Beady

MS Réady s

D. Tes Kebocoran / Leak Check
1.

)

A

Klik ikon tuning pada “Assistant Bar”.

Klik “Peak monitor View” pada “Assistant Bar”.

%

Pesi Meritor
View

Klik “File” pada “Tool Bar” kemudian pilih “New 7 uning File”, kemudian pilih “Normal™ pada

‘Select tuning mode”.
Select Tuning Mode

Tuning Mode: ) HighCone. (@) Nomal (O High Sers.

Hep
Pilih “water, air” pada “Monitor group™.
Monitor Group v
Atur secara m/z berurutan 18 (H20), 28 (N2), dan 69 (PF TBA).
Klik ikon PFTBA.

w
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7. Klik ikon “Filament On/Off” untuk menyalakan filament.

il
8. Pastikan bahwa intensitas m/z dari Nitrogen (28) < H20 (18) & PFTBA (69).
9. Klik kembali ikon PFTBA.
10. Klik ikon “Filament On/Off” untuk mematikan filament.

Catatan : “Jika intensitas m/z dari N2 (28) masih lebih tinggi dari H20 (18) & PFTBA (69), cek kembali
sambungan kolom dengan MS (kencangkan), tunggu kurang lebih 3 Jjam atau semalaman™.

E. Autotuning
1. Setelah melakukan Tes Kebocoran/Leak Check, klik ikon “Start Auto T'uning” pada “Assistan Bar”,
hasil tuning akan tercetak secara otomatis.
2. Klik “File” kemudian pilih “Save tuning file as..” Masukkan nama file hasil tuning (tanggal) klik
“save”,
3. Tutup jendela tuning.
= (u] X

- &H:X

A

4. Pastikan hasil Auto Tuning sesuai dengan kondisi di bawah ini.
Bode =
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5. Jika kondisi diatas terpenuhi, GCMS QP 2020 siap digunakan.

Pastikan nila “FWHM” (Full Width at Half Maximum) dalam kisaran 0,5-0,7.
Pastikan bahwa “Detector” tidak melebihi 2 kV.
Pastikan bahwa “Base Peak™ adalah m/z 18 atau 69.
Pastikan “Ratio™ pada m/z 502 lebih dari 1.

Catatan : “Apabila kondisi diatas tidak terpenuhi, ada beberapa kemungkinan, diantaranya:
1. Adanya kebocoran udara dari pintu ion source atau koneksi kolom.

2. Ion source terkontaminasi.
3. Kolom tidak terpasang secara benar.

F. Membuat Batch Table

1. Pastikan GC, MS, dan AOC dalam keadaan “Read)”.

2. Klik “TOP” pada “Assistant Bar”.

3. Klik “Batch Processing™.

4. Klik “File” kemudian pilih “New Batch File”.
4 GCMS Real Time Analysis (Admin) - [Batch Table - Untitled]

# File Edit View Instrument Batch Tools Window Help

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

Save Batch File
Save Batch File As ...

Ctri+O

5. [Isi “Batch File” sesuai dengan gambar dibawah ini :

Foider L GCTMSsckann Date Tiner Feathen Kestiad

Malit| Toy | Somple Neme | Sampie ID | Semple Typo | Anclysis Type | Method file | Data File | Levalll | by, Vohme
] =

Repont File | Turseg Fie |

ke £

1 |~ Butena ites-)
i 2 <

3 | Buganoiogm

Stheges | 1

e
sigeaatag |

Fak & (= Theed TOencwsTQT [ Beweizgn | orbaggs | 7 | 50 |
a. Isi “vial” sesuai dengan penyimpana sampel yang akan di analisa.
b. Isi “Tray” dengan menulis “Rack 17, “Rack 2, dan Rack 3" untuk metode Liquid, atau “Rack
4” untuk metode Headspace.
c. Isi “Sample name” sesuai dengan nama sampel.
d. 1Isi “Sample ID™ sesuai dengan 1D sampel.
e. Isi “Sample type” dengan “1:Standar” untuk standar atau “0:unknown™ untuk sampel.
f. Isi “Method File” sesuai dengan metode yang telah dibuat.
g. Isi “Data File” sesuai dengan nama sampel dan folder yang tersedia.
h. TIsi “/nj. Volume™ sesuai dengan metode yang tersedia.
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1. Isi “Tuning File” sesuai dengan hasil tuning yang di simpan.
6. Setelah semua kolom terisi, klik “File” kemudian pilih “Save Batch File As ... “
4 GCMS Real Time Analysis (Admin) - [Batch Table -
& File Edit View Instrument Batch Tools
New Batch File
Open Batch File... Ctrl+O
Close Batch File

ey

Save Batch File
Save Batch File As ...

Save Batch As Template...

7. Klik “Start”

Start

8. Jika ada warning seperti dibawah, Klik “Yes” (Jika akan ditinggal semalaman) atau “No” (Jika
GCMS masih akan dipakai untuk injeksi sampel yang berikutnya).

:
GCMS Real Time Analysis [H——

‘ e‘ [1136] Do you want to go inte the ecology mode after batch processing
\ * ends?

e | o | v

9. Jika kemudian ada warning seperti dibawah, Klik “Yes™.

| GCMS Postrun Anatysis )

-

[1316] [Initialize Calibration Curve] is not specified at Standard Type setting.
Specify [Initialize Calibration Curve]?

o] o to, ] [wsCmeta] [meben..]

10. Injeksi sampel akan berlangsung, tunggu hingga injeksi selesai untuk mengolah atau mereport data.

G.Mematikan Alat
I. Pastikan proses analisa sudah selesai.
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2.
3
4. Klik “Auto Shutdown™ pada jendela “Vacuum Control”.
Vacuum Centrol (4 X
Ao Siarlup Auto Shutdown Cancai l Close 1
 Resty @) [JVacuumRestart Mode
Advanced >>

Tunggu hingga proses selesai.
Klok tombol “Close™ pada dialog box.
Klik tombol X untuk menutup Jendela GCMS.

NS

8. Matikan GC dan MS secara berurutan.

*
-~

ME
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H. Proses Data / Olah Data
1. Buka GCMS Postrun Analysis.

2. Klik “7OP” pada “Assistant Bar”.

Klik “Quantitative” pada “Assistant Bar”.

(5]

M
&

BT

4. Klik “File” pada “Tool Bar” kemudian Pilih “Opn Data F, ile”, buka data injeksi standar.
& GCMS Postrun Analysis (Admin) - [Data Analysis - Methy

9E File Compound Table View Qualitative Quantit

Close Data File

0 Save Data File
. Save Data File As...
5. Klik “Qualitative™ pada “Tool Bar” kemudian pilih “Peak Integrate for all display chromatogran’”.
Qualitative Quantitative Layout Tools Window Help
P Qualitative Parameters...

Peak Integrate >
- Peak Integrate for TIC(All Group) > H

6. Pilih “Detail” pada dialog box “Qualitative Parameter”, atur “Slope” dan “Min. Area'Height.”
sesuai kebutuhan, jik sudah klik “Program™. [N -

Qualitative Parameters X

Peak tegraion  Spectium Process
Integration Smaothing

O Adoidesl O AdoiHeght) (®) Detail

|
of Peaks ! = ?
i
i
|

Bass @.hei
[] Process Each Ovomatogram Group Separatsly

oo T
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7. Lalu klik “Simulate” untuk melihat hasil integrasi, dan command Integration Off/On untuk
menghilangkan integrasi.

¥ Time Program for Peak Integration X
Fet Time: 4623
Max intensily - 18,185 485 \
] o
15000000
IDDOOOOD—i
E v
5000000-3 a
0.0 2's 50 75 ’r
Time{min) | Command | Vae | | e
1 0.00 ] ] e
| LoadChom. |
Simulats
Heip

8. Jika setelah di “simulate” pada chromatogram tidak ada tanda merah/baseline, artinya peak belum
terintegrasi. Ulangi langkah 6-7 hingga mendapat hasil integrasi yang diinginkan, lalu klik “OK”
dan klik “OK™ lagi.

9. Klik “Qualitative” pada “Tool Bar” kemudian pilih “Show Qualitatif Table...”.

[Qualitative | Quantitative Layout Tools Window Help

Qualitative Parameters..

Peak Integrate L
Peak Integrate for TIC(All Group)
Peak Integrate for All Displayed Chromatogram

Show Qualitative Table...

Show Column Performance Table...

10. Pilih tab TIC.
& Qualitative Table

CPrint Edit View Similarity Search

’ Peakt!| Ret.Time | Start Tm | End 1
1 3047 3010 3
2 7700 7635 7
3 8532 2550 | g

« |+ |\ Spectrum Ptocem—
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11. Klik kanan pada rable, kemudian pilih “Select AIl".
*  Qualitative Table

Print Edit View Similarity Search
Peak#’| RetTime | Sat Tm | EndTm |  m/z |

; - Edit Compound Name... :‘3;
3 | 4
Copy
Delete Rows
Delete Current Table

Delete All Peak Tables
Register to Spectrum Process Table

Show Peak Integration Parameters...
[T+ I\ Spe =

12. Klik kanan kembali, kemudian pilih “Register (o Spectrum Process Table”.
*  Qualitative Table

Print  Edit View Similarity Search

Peak#| Ret Time | Start Tm | End Tm | miz |
; - Edit Compound Name... ,E__;
3 Select All C |

Copy

Delete Rows

Delete Current Table

Delete All Peak Tables

Register to Spectrum Process Table

Show Peak Integration Parameters...

™ r

|« Spe.
13. Lalu klik tab “Spectrum Process”.
* Quaiitative Table

Prnt Edit View Similarity Search

3

Spectrum
Ret.Time | Start Tm | End Tm
1 —— | 76% 7708

|« [+ |[SpectrumProcess A Tic/
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14. Klik “Similarity Search” kemudian pilih “Search All Table”.

v Copy Compound Name of Hit #1 to Spectrum Process Table

« [+ |\ Spectrum Process ATiC/ I«
I5. Setelah semua nama senyawa keluar, pada kolom senyawa yang tidak diinginkan klik kanan lalu
pilih “Delete Rows™.

Background
e Start RT EndRT | Search Event Name

7700 Edit Compound Name... | IScopoistn
8600 | Select A0 | 1.3-Dyclohenylures
Copy

l Delete Rows I
ete OWs
Search All Table
eEA 1 Search Selected Rows

— Ssarrh Raculte — o
16. Jika ingin melihat Persen Kemiripan (Persen Similarity). klik angka “1” pada kolom “Event”.
17. Jika ingin mengganti nama senyawa, klik pada klom “Name™ kemudian ganti dengan yang
diinginkan.
18. Jika sudah klik “Close™.
19. Klik “Create Compound Table” pada “Assistant Ba

20. Klik “Wizard (New)” pada “Assistant Bar”.

21. Klik “Nexr”,
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© Une tuneet Spectesn Frocess Tt
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10000  Sase Peal 10 7708t
e r’r
£o]
: 145,
2o aham
(7,
el ;]2.[ | 2nazog a0 <

» L
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240 =80

23. Lalu pada “Quantitative method”, pilih External Standar (a), isi unit sesuai dengan konsentrasi
standard yang dipakai (b), dan isi #of Calib. Levels: dengan jumlah konsentrasi standar (c), klik
“Next” Catatan : Lewati proses ini (Biarkan sesuai “defaulr”) jika tidak menggunakan kurva

kalibrasi.

Compound Table Wizord 41'7

-
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24. Laluisi “conc™ sesuai dengan konsentrasi standard masing-masing yang digunakan, Pilih TIC atau
MC dan isi Jumlah reference ion yang akan digunakan klik “Next”.

Compound Table Wizard 57

Frat_ erter the standard concertration for each level. Then set the smourt of Ftemal sanderd 15 e n
the rtemal Standard beld. In the Number of Refemence ks feld, enter 2emo 1o use ro reference on

o |
o Settings
Target kon
w HMC oM
2of Redererce bns
2 $
|
Decmal for mass |
Nore -
Delfaut kon Alowance:
» %
-Dodt Next » 1 Cn:d 7*1'1_1_)4 >

25. Tentukan “7arget ion” dan “Ref. lon” sesuai dengan metode analisa, klik “Next”.

26. Klik “Finish”

Compoutd Table Weard 6/7
e !
Feterscn Tena 7.700
Fet oxben [
[ Tiwe !9'9‘
{ Compound Name
& Socooiete
Set name

T | m/z | Rel ten |
2 ] Targes o0 L -
2 | Ref ion | I 573 |
(3] ¥ieh bon | ias 5668
(2 ] tict wsec 5 e t
£ | et used "1 & i
——{ 4 xt 4 |
(6] 1ot used 152 2603 |
[ 7| Mot uneat 51 1331
L8 _} et uved B . 1389
(5| oot sect B SO 1063
[ 30 Pot uneet £ 563

r(o«ww\i Tatde Wizard 7/7

Tomh 10 create & Compouns! Tatee wen 1 105 Verfy the table m the Dita
wandow

Fealysa
To copy the new Compound Tabie 10 the copnal method fle select “Save
Method As” from the Fle mern:
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27. Jika Menggunakan Metode SCAN-SIM, lakukan tahapan berikut :
a. Klik edit pada Compound table.
S GOME Postrum sy (Ackwin) - |t Aabysie - | H 2948 Y1813 £ - g X

B Fe CampowndTotls View Queltative Cuastitwtes  (syout Tooks Windew Help

FHSRANFELD? o EBE L.

| Fracct =
| PAMe oo Dty Pt 068N

B2 20N /2006 S5
w2090 IRAERI M
Bk 2t arvicens wasume 23ren
Eflis2s8s imon.. yaInEARPU
i e MR, WemIE2s) M
ERl2sa s Jomnt. ymonezstpg
BB ST 0. atanezssim
B s emis. warams st
B 29rs vinmts. w3006 2ueM
R0 2500 2000NT.. WRNINE 301 PM

Huess mwst. wovaie i

I
I - Modies Cate
‘{ Biskert 20180013 2100018213708

t

b. Lalu cari kolom Event.

1) Ubah event dari 1 menjadi 2
2) Klik View

6dView [# Edit
ID# Conc4 | Conc5 | Conc6 Event Type |ISTDG| Ret.Time | Ret.index| ~
1 163.76 218.35 27294 |1 1] 5.492 0
v
| < [»]\Param's AResults } GroupParam's £Gro] < >

28. Untuk mengubah waktu noise lakukan tahapan berikut :
a. Klik edit pada Compound table.
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b. Lalu Kllk kanan pada C\ ompound table dan pilih table

Fle,8 0 Rl sl e @

Sty{e.

Y LAD

3

"‘3‘ .

B! e

|

187 3

mi'\ - g "
« Lels P\Purants Neiesis | Giscprasrms AL ¢ 3 >

25 Coibeston gn—.m-l

c. Lalu klik 2x pada Noise From dan Nome > To , klik OK

-

Coturn Order  Font

Dispiay tems

[ox ] cacn
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d. Lalu isi Noise From dan Noise To dengan Baseline yang lurus dengan waktu antara 0.5-1 menit.

63 View [ Edit
DY  Type |ISTDG| Ret Time | Ret.index] Umit | STD Spec | Noise Noise To | »
1| Target 1] 5432 0 8.000 9.000
2 | Target 1] 0.000 | 0 i Default PEE
v
| I» |\ Param's Results ) GroupParam's )\ Gro] < >

e. Klik View.

29. Klik “File” pada “Tool Bar” kemudian pilih “Save Data File”.
@ GCMS Postrun Analysis (Admin) - Data - [Dat
9§ File Compound Table View Qualitative
E‘ Open Data File...
Close Data File

Save Data File As...
30. Jika ada warning seperti ini, klik “Yes™.
[ Gems Postrun Analysis e ,W

|

| [0227] The Compound Table iz edit mode.
! Do you wash to fox the contents of the compound Tabile?

iu ] Ves | ! Ne Cancel Help |
31. Klik “File* pada “7ool Bar”, kemudian pilih “Save Method AS...”.

& GCMS Postrun Analysis (Admin) - Data - [Da

9E File Compound Table View Qualitativ

E Open Data File...
Close Data File

C Save Data File
Save Data File As...

Load Method..,
32. Simpan metode dengan nama yang diinginkan didalam folder yang tersedia.
33. Klik “Quantitative” pada “Tool Bar” kemudian pilih “Peak Integrate for all Ids..”.
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Quantitative Laycut Tools Window Help
Quantitative Parameters...

Peak Integrate for all IDs
34. Klik “File” pada “Tool Bar” kemudian pilih “Save Data File”.
Gi GCMS Postrun Analysis (Admin) - Data - [Dat
B File Compound Table View Qualitative
E Open Data File... !
= Close Data File E

Save Data File As..,

H
i

36.

37. Klik “File” pada “7ool Bar” kemudian pilih “New Batch File”.
& GOMS Postrun Analysis (Admin) - [Batch Table- |
[P File Edit View Botch Tools Window F
[ Wb |
Open Batch File.. Ce0 |
I_ Cloze Batch File |

38. Klik “File” pada “7ool Bar, kemudian pilih “Save Batch File As..”, isi nama sesuai dengan yang

diinginkan.

= & GOMS Postrun Anaiysis {Admini - [Batch Table - L

(S File Edit View Batch Tools Window F
E New Bateh Fils N
= Cpen Batch File.. Cirts 0
—  CloseBatch File
Save Batch Filz
-  Save Batch File As..

39. Drag & Drop Data File dari “Data Explor er” ke dalam “Batch Processing”.
& GCMS Postrun Analysis (Admin) - Data - [Batch Table - Untitted]
@ File Edt View Batch Tools Window Help

Dﬁﬂé@m’@iﬂgg? & » =

=2 |bsta Explorer - Data Folder: £107 Kea\00 PT DITEK JAYA\ 104 bstal K \GCMS 24102017
Prowctin: 4 C] Name | Sample ID | Sample Type | Analysis ©
_\Traiing Operationsl GCMS. v 1 _ [BUnknown  [ITQT
File Name Moc
=] Methyl stearare (V1 24n
Ef|Methyl stearate CV 2 an
EfMethyl stearate CV 3 24/

EfiMethyl ctearate Cv 4 2n
Ef]Methyl stearate CV 5 24N
EfMethyl stearate OV 6 21
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43.

45.

46.
47.
48.

49.

. Ganti “Method File” dengan metode yang sudah dibuat pada langkah ke 29.
. Klik “File” pada “Tool Bar” kemudian pilih “File Save Batch File”.
. Klik “Stars” pada “Assistant Bar”.

Start

Klik “Top” pada “Assistant Bar”.

Klik “Report Format” pada “Assistant Bar™. -

Klik “File” pada “Tool Bar” kemudian pilih “pen Format File”.
Q. GCMS Postrun Analysis (Admin) - [Report - Untitlec
B File Edit View Item Layout Page Tools

[ New Format File Ctrl+N
Close Format File F

Buka “Report Format” yang diinginkan.

Drag & Drop “Data File” dari “Data Explorer” ke “Report Format™ yang sudah dibuka.

Klik “Preview” untuk melihat data.

Klik “Print” untuk mencetak “report”

-
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