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仪器基本信息及功能应用：

1、型号：Waters Xevo G2-XS QTOF

2、房间号：第五实验楼-115

3、管理人员：刘艳 15350379000

4、功能应用：液相色谱仪分离组分，质谱仪

提供光谱信息来鉴定组分

1、高效液相色谱-质谱联用仪



仪器基本信息及功能应用：

1、型号：GCMS-TQ8040

2、房间号： 第五实验楼-113

3、管理人员：张志强 15053432413

4、功能应用：低沸点有机分子分离、定

性及定量检测

2、高效气相色谱-质谱联用仪



仪器基本信息及功能应用：

1、型号：NexION 350X

2、房间号： 第五实验楼-111

3、管理人员：缪丹 15605181877

4、功能应用：金属元素定性、定量分析

检测

3、电感耦合等离子体质谱



仪器基本信息及功能应用：

1、型号：400MHz AVANCEIII

2、房间号：第二实验楼-101

3、管理人员：潘婉怡 17875071599

4、功能应用：解析有机物分子结构

4、核磁波谱仪



 

  核磁预约测试



高效液相质谱的原理1.1

高效液相质谱的操作及注意事项1.2

高效液相质谱的应用及例子分析1.3

1、高效液相色谱-质谱联用仪



液 质 联 用 仪

液相色谱

分离能力

质谱

定性功能

实现对复杂混合物更准确的定量和定性

分析。也简化了样品的前处理过程，使

样品分析更简便



液相色谱结构

反相色谱：流动相是强极性的，比

如甲醇/水

由于极性溶剂和混合物中的极性分

子之间具有强烈的吸引作用，极性

大的先洗出

高效色谱仪：采用小粒径固定相，以高压泵输送流动相的液相色谱装置

内有固定相，用以分离混合组分的柱子

根据柱效理论分析，基质粒度越小，塔

板理论数N 就越大，从而提高分辨率

原理：流动相由几种不同极性的溶剂组成，通过改变流动相中各溶剂

组成的比例改变流动相的极性，使每个流出的组分都有合适的容量因

子k，并使样品中的所有组分可在最短时间内实现最佳分离

间断地或连续地改变流动相的

组成或其他操作条件，从而改

变其色谱洗脱能力的过程

将被分析组在柱流出液中浓度

的变化转化为光学或电学信号

把流动相连续、

稳定的注入系统

将待分析样品引入色谱系统



,洗脱顺序由弱到强
--------------------------------------------------------

作者：zdwdyx661
链接：https://wenku.baidu.com/view/ae8f81b9e209581b6bd97f19227916888586b94d.html

来源：百度文库
著作权归作者所有。商业转载请联系作者获得授权，非商业转载请注明出处。

色 谱 柱

正己烷、氯仿、石油醚

反相色谱：流动相极性大于固定相的极性

占到液相应用的80%以上

洗脱顺序由强到弱

正相色谱 反相色谱

固定相
硅胶、氨基、氰基、二

醇基键合硅胶
C18键合硅胶

流动相 正己烷、氯仿、石油醚 甲醇、乙腈、水

流动相参数选择 参数有限 pH、缓冲盐的种类和浓度

适用范围
在水中绝对不溶解的物

质或同分异构体
中性、弱酸性、弱碱性物质



,洗脱顺序由弱到强
--------------------------------------------------------

作者：zdwdyx661
链接：https://wenku.baidu.com/view/ae8f81b9e209581b6bd97f19227916888586b94d.html

来源：百度文库
著作权归作者所有。商业转载请联系作者获得授权，非商业转载请注明出处。

正己烷、氯仿、石油醚

m/z与化合物结构相关

n 质谱：按离子的质荷比（m/z）的大小依次排列形成的图谱

n 质谱分析法：利用质谱进行的定性、定量、结构分析的方法

n 质谱由质谱仪产生

质 谱



质谱主要部件

输 入 标 题

输 入 标 题 高真空系统
质量分析器

气态、离子 质谱图

离子源 质量分析器 检测器

质谱仪主要部件：

离子源：将样品（化合物）转化成气态离子

质量分析器：将气态离子按质荷比（m/z）的大小依次排列，形成质谱图

检测器：记录数据并输出

质谱仪可以产生质谱图的分析仪器

核心为高真空系统，检测对象：气态离子

多巴胺的质谱



液 质 联 用

离子源

电喷雾离子化
（ESI）

大气压化学离
子化（APCI）

质量分析器

磁场和电场
四极杆
离子阱

飞行时间质谱
傅立叶变换离子回旋共振

进样系统

UPLC

检测器

电子倍增管、
光电倍增管、
微通道板检测器

LC-MS技术



液质应用范围

医药、临床

药物代谢、药物动力学、
杂质分析、天然产物分析、

疾病诊断
化学

有机合成物

环境化学

农药和农残分析、有机
污染物、土壤/食品/水
分析

生物化学

肽、蛋白质、寡
核苷酸、糖

食品科学

香料、添加物、
包装物、蛋白质、
致癌物



工 作 流 程
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输 入 标 题

1

登录软件

2

质谱准备
（MS Tune)

确定采样模式

1.LockSpray 调谐

2.Calibration 质量轴校正
3

液相准备
(MS Console)

1.流动相的更换

2.灌注泵、注射器、洗进样针

3.平衡色谱柱（初始流动相）
4 5

数据查看

1.单击Chromatogram 色谱图

2.Display-Mass 提取分子量

A:乙腈
B:水
C:0.1%甲酸水

正离子模式: A/C
负离子模式: A/B

质谱校正所需试剂

Calibration-C号瓶

（保证样品质量数准确）

   -甲酸钠：校正分子量小于2000 Da

    -碘化钠：校正分子量大于2000 Da

LockSpray-B号瓶

（保证在采集中可以得到足够的离子强度）

   -亮氨酸脑啡肽（200 pg/μL)

ES+ 556.2771 ES- 554.2615

实 验 流 程



注 意 事 项

输 入 标 题

3

2

1

6
7

8

4 5

9

关键词

淋洗液缓冲溶剂必须用可挥发的，如乙酸、乙酸铵、氢氧

化四丁基铵等，色谱纯级别

样品pH5~7严禁含有无机或有机强酸强碱

六通阀处变三通，最好把没有信号的区域，切换到

废液，这样减少离子源的污染

定期振气、清洗离子源，换油

水，超纯水，含水相的流动相需每天更换

样品必须过0.22 μm滤膜过滤，不得有颗粒物

反相体系，不允许用正己烷之类极性弱的溶剂

溶解样品并上样

样品溶剂，必须是色谱纯，最好和仪器的流

动相比例一致

样品不允许含有金属离子、表面活性剂(不要用洗洁精

洗瓶子)、磷酸盐、硼酸盐等不挥发盐

Good Practice ！ ！
维护 >> 维修



液 质 送 样 单

输 入 标 题

输 入 标 题

15350379000



高效气相色谱-质谱的原理2.1

高效气相色谱-质谱的操作及注意事项2.2

高效气相色谱-质谱应用及例子分析2.3

2、高效气相色谱-质谱联用仪



气 相 部 分



质 谱 部 分



分 流 进 样



不 分 流 进 样



数据采集模式



数据采集模式



GCMS分析步骤Ⅰ
一、开机顺序
1、打开氦气瓶，将分压表调到0.6-0.7 Mpa之间；打开氩气瓶，将分压表调到0.35-0.45 
Mpa之间。
2、打开气谱电源开关。
3、打开质谱仪器开关。
4、打开计算机。

二、进入系统及检查系统配置
1、双击GC-MS Real Time Analysis图标，进入实时分析窗口。
2、如需修改系统配置，单击助手栏中system configuration，设定系统配置（CID gas状
态），退出。

三、系统启动
1、单击助手栏中vacuum control图标。
2、单击Auto startup按钮。

四、方法编辑
1、单击助手栏中的Date Acquisition图标后进入方法编辑中，设定自动进样器、GC和MS
的参数，保存方法。
2、选择Acquisition菜单下的Download Initial Parameter下传参数。



GCMS分析步骤Ⅱ
五、调谐

1、单击助手栏中的Tuning图标，进入调谐窗口。

2、系统检漏：单击Peak monitor view图标，在Monitor选项中选择Water，Air组，打开灯丝，检查
水峰、氮峰和氧峰。

3、调谐：新建调谐文件，点击Start Auto Tuning图标进行调谐，完成后保存调谐文件。

六、样品测定操作

1、单击助手栏中Data Acquisition中的Sample login，登录样品信息。

2、单击Standby按钮，待GC、MS均Ready后，按Start按钮，进行分析。

七、后处理操作

1、双击GCMS Postrun Analysis 图标打开后处理窗口。

2、在Data explorer 窗口中双击要处理的数据文件名称。

3、打开数据后进行定性或定性处理。

八、关机

1、日常关机（节能模式）：                           2、完全关机：

选择实时分析窗口中的Ecology Mode。       单击助手栏中的Vacuum control，单击Auto shutdown。                                                    



色谱仪有很强的分离混合物的能力，但是对化合物定性的能力差。

而质谱本身无分离混合物的能力，但是能用来测定化合物的相对分子质量和化学结构，是一

个优良的定性工具。因此，GC-MS联用在分析检测和研究的许多领域中起着越来越重要的作用。例

如：

1、工业领域：纺织电子电器，塑胶,化妆品；

2、食品安全：农药残留,香精香料，添加剂,包装材料；

3、环境保护：大气，水质，土壤,固体废弃物；

4、生物医药：制药厂，药物检测；

5、石油化工：炼油厂，化工厂；

6、公检法系统：刑侦,有害物品分析，鉴定物证。

高效气相色谱-质谱（GCMS）联用技术的应用



气 质 送 样 单

输 入 标 题

输 入 标 题

15053432413



电感耦合等离子体质谱的原理3.1

电感耦合等离子体质谱的操作及注意事项3.2

电感耦合等离子体质谱的应用及例子分析3.3

3、电感耦合等离子体质谱



ICP-MS是以电感耦合等离子体（ICP, Inductively coupled plasma ）为离子源，以质谱仪（ MS, Mass 

spectrometry，以四级杆质量分析器为例）进行检测，通过特定的接口技术将两者相结合而形成的多元

素分析技术。

高温电离特性，

提供稳定的离子

源

接口快速灵敏扫描，快捷得到数据结果

什么是ICP-MS?



ICP电离度约0.1%太阳风电离度接近100%

目前泛指电离的气体。因其中正电荷、负电荷密度相等，从整体来看是电中性的，故称等离子体。

等离子体不仅含有中性原子和分子，而且含有大量的电子和离子，具有导电性。

光谱分析常说的等离子体是指电离度较高的气体，其电离度约在0.1%及以上。

什么是等离子体？



高频电源通过电磁感应的非接触方式，把能量不断传输给氩气而形成稳定的等离子体。

如何形成电感耦合等离子体？



进 样 方 式



Ø 四极杆质量分析器：也叫四极滤质器。在四个金属棒的两极施加一个直流（DC）电场和一个随

时间变化的交变电流（AC），驱动四极杆。通过优化每一对金属棒上施加的AC/DC电压，被选质

量数的离子可被允许通过金属棒进入检测器，而其他离子不稳定地从四极杆中出射。

an=2n(n-1)

e U

mw2ro
2

qn=n(n-1)
e V

mw2ro
2

U  ：DC
V ：AC

n ：number of rods

ro ：inner radius

X

Y

ro

+

-

+

-

Ø 等离子体中产生了什么物质？

Ar、Ar+、电子、光子、M、 M *(激发态)、M+

质 谱 部 分



样品类型 前处理方法

不含有机物的溶解

性水样

样品经过0.22 μm滤头过滤，然后加酸

保护后直接上仪器分析

其他 微波消解（参考文献/国标）

W要测什么元素/主量元素？ O要测元素大致浓度？样品来源？

ü 样本浓度：0.01~100 μg/L，＜10mg/L

ü 样本稀释液:1%或0.5%硝酸，质谱纯

严禁过高浓度，严禁分析纯

严禁不溶物

ü 确定内标元素：稀释至0.1 μg/L，常用In，质谱纯

ü 调谐液：随用随取，质谱纯

ü 购买和配制测量元素的标准品溶液，质谱纯

样 品 准 备



排风  氩气 仪器 电脑 抽真
空

开冷却
水
点炬

调谐 测样
倒序
关机

1. 设置方法（设置测试元素、设置

标曲浓度）

2. 以外标法为例：先测定空白，再

按照顺序测定标曲的点

3. 测定样品（平均2min/样品）

操 作 流 程



逐渐增加中药重金

属或有害元素残留

检测项目数量

纳入技术要求通则

应 用 范 围



核磁波谱仪的原理4.1

核磁波谱仪的操作及注意事项4.2

核磁波谱仪的应用及例子分析4.3

4、核磁波谱仪



 核磁共振的基本原理
一、核磁共振

       是一种物理现象，一种用来研究物质的分子结构及物理 

特性的光谱学方法。将磁性原子核放入强磁场后，用适宜频 

率的电磁波照射，它们会吸收能量，发生原子核能级跃迁， 

同时产生核磁共振信号，得到核磁共振。

        利用核磁共振光谱进行结构测定，定性与定量分析的方 

法称为核磁共振波谱法。简称 NMR。

E 原子

发射信号



二、核磁共振的条件

如果以一定频率的电磁波照射处于磁场B0中的核，且射 

频频率恰好满足下列关系时：

hV=ΔE ΔE=γh B0/2π

（核磁共振条件式）

       处于低能态的核将吸收射频能量而跃迁至高能态，

这种现象叫做核磁共振现象。



2

0BV 



当相应频率的射频场(RF)脉冲照射时,宏

观磁化矢量将围绕着射频场作用的方向从Z-

轴转到X-Y平面上。由该平面上的检测线圈

检测出时间域的FID信号，再通过傅立叶变

换得到 频率域的核磁共振谱图。



B0

M

B0

M

RF 脉冲，覆盖了 
很宽的频率范围。

接收器
Receiver

FT

S(t)

S(ω)



FID信号

三、傅里叶变换谱仪的工作原理： 磁化矢量、射频脉冲和FID信号



 核磁共振谱仪介绍

一、仪器的组成

         磁体系统
机柜

操作控制台



二、常规的NMR实验

1.一维1H谱、13C谱以及其它原子核谱；

2.13C DEPT135——鉴别伯、仲、叔、季碳原子（季碳不

出 现峰，伯、叔碳为正峰、仲碳为负峰）；

3.二维同核实验

（1）1H-1H COSY谱——提供1H-1H之间偶合信息；

（2）13C-13C COSY谱——提供13C-13C之间偶合信息；

4.二维异核实验

   HMBC、HSQC等



三、NMR实验前的准备
1. 样品：纯度高，不含有磁性物质，样品的完全溶解。

2. 溶剂——氘代试剂

重水（D2O）、氘代氯仿（CDCl3）、氘代丙酮

（Acetone）、氘代二甲基亚砜（DMSO）、氘代二甲基 甲酰胺（DMF）、氘代三氟醋酸（TFA）等。

选择时应考虑：溶解度 、溶剂信号对样品频谱的干扰、 粘滞性、成本、水含量

3. 样品管

样品管使用应注意问题

（1）样品管必须保持干净，避免沾染灰尘或划伤。

（2）不能使用试管刷刷洗样品管

（3）新的样品管不一定是干净的样品管的旋转：

可以提高分辨率； 缺陷是有旋转边带



样品管的清洗

1. 新样品管：丙酮清洗2-3次，50-60度干燥5h。

2. 用过的样品管：

a:把样品管内的残留溶液倒入废液池；

b:根据样品管使用的氘代试剂的不同，选用不同的溶剂 清洗3
次；同时用超声波清洗机超声10min左右；

c：用水清洗3次，然后再用乙醇清洗2-3次，最后使用丙 酮清

洗3次；

d：把清洗过的样品管，50-60oc干燥5h，即可使用。 

e：如上述方法不能清洗干净，用无污染的浓硫酸浸泡

几个小时，再重复以上操作清洗。




