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****注意： 

本教材仅适用于安捷伦工程师现场给用户讲解参考之用，内容为硬件和软件现场培训的一般要

求，请根据用户的仪器配置及现场用户的需求，进行相应培训内容的增减。 

安捷伦公司对本教材可能存在的错误及其后果不承担任何法律责任，我们适时推出新版本的培训

教材，恕不另行通知。   
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一、培训目的   

 

1、初步了解 Agilent 8890 气相色谱仪结构和 5977B 质谱仪的操作及单四级杆工作原理。  
2、正确地执行仪器的开机、关机；初步掌握仪器方法编辑、样品序列编辑及数据采集。  
 

二、单四极杆质量选择检测器的原理 

 
我们可使用概念模型来说明单四极杆 MSD 的原理，请参看图 1， 

 
 

图 1. 单四极杆 MSD 的概念模型 

 

在该模型中： 

• 样品在外部电离源中离子化后，生成的所有离子收集在漏⽃中。不同颜色和⼤⼩的球代

表具有不同 m/z 值的离子。 

• 四极杆质量分析器用移动带表示，通过移动带上不同⼤⼩的孔过滤离子。离子从漏⽃经

过过滤器到达检测器。 

• 检测器用过滤带下方的收集漏⽃表示。 

当带（分析器）移动或四极杆设置变化时，通过四极杆来过滤具有不同 m/z 值的离

子。 

    当带移动，对 m/z 值不同的离子由大至小进行采集时，就产生全扫描图谱。对于全

扫描模式，扫描范围（例如：m/z =50 - 550）由用户选择。 
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如果此带不移动，那么检测器将在整个扫描周期中持续监测指定的 m/z 值。这种分

析类型就称为选择离子监测（SIM）。用户可设置 SIM 采集中特定 m/z 值及其驻留时

间。此模式为单四极杆质谱仪最灵敏的⼯作方式。 

    

1111、、、、SIM SIM SIM SIM 采集模式采集模式采集模式采集模式    

 

    要获得定量测量的最佳灵敏度，就要让单四极杆以 SIM 采集模式⼯作（图2），在 

SIM 模式中，四极杆将采集几乎所有时间的特定离子的数据，这将实现⼯作循环内接近

100 % 的采集。 

 

 

 

图 2. SIM 采集模式中的四极杆 

 

在此示例中： 

1）在电子轰击电离源中形成所有离子（正极性和中性）。 

2）Agilent 电子轰击离子源包括一系列透镜以及可将离子流引导到分析器中的推斥极组

件。 

3）离子光学组件将离子引导到四极杆质量分析器。 

4）在分析器中，只允许以蓝色球表示的特定 m/z 值的离子通过⽽到达检测器。 

5）检测器完成分析。 

 

此系统具有若干优点： 
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• 提供最佳的定量灵敏度 

• 增加选择性 

• 改善色谱特性 

    

2222、、、、全全全全扫描采集模式扫描采集模式扫描采集模式扫描采集模式    

 

    在此模式中，四极杆充当随时间变化的质量过滤器，通过逐步调整直流和射频电压⽽
执⾏扫描，这就提供了质谱中对应 m/z 范围的过滤。请参考图3。 

 
 

图 3. 扫描采集模式中的四极杆 

    因为每个 m/z 的检测循环远远小于 100%，所以扫描采集模式灵敏度较SIM模式低。

四极杆质量分析器按顺序扫描，将选定质量范围内的每个 m/z 值传递到检测器。由于全

扫描图谱中显示的是离子源中形成的所有离子，因此其可以提供有用的碎片离子信息对化

合物进行定性。这些离子碎片是后期开发⾼灵敏度SIM采集方法所必需的。 

 

三、 硬件介绍 

 

1.1.1.1.了解了解了解了解 8890 GC8890 GC8890 GC8890 GC 结构结构结构结构    
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正面视图正面视图正面视图正面视图    

 

 

背面视图背面视图背面视图背面视图    
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2.2.2.2.了解了解了解了解 5777MS5777MS5777MS5777MS 结构结构结构结构    

    

 

四、 软件安装与基本操作 

1111、、、、    软件安装步骤软件安装步骤软件安装步骤软件安装步骤    

软件光盘安装顺序如下： 

1）安装MassHunter GC/MS Acquisition Software，安装完成后，桌面产生Agilent 

GCMS 配置图标，双击 图标进入仪器配置界面如下,双击所要配置的仪器1: 
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     根据下图的提示进行对应的设置： 

 

 

2）安装MH Qualitative Analysis  B.10.00 出现定性分析图标。  
3）安装 MH Quantitative Analysis B.10.00 出现定量分析图标。 
2222、、、、    开机步骤开机步骤开机步骤开机步骤    

1）打开氦气钢瓶，输出压力设置到0.5Mpa。 

2）打开气相色谱电源，用手推住质谱侧板上凸起的方块（如果没按住，侧板缝隙太大，

真空泵无法把侧板吸住），打开质谱电源，直至侧板被吸住。 

注：对于早期 5977A 型号的真空泵软启动是开启状态的，所以需要较多的时间启动，转速

会分阶段上升，转速升到 100%大约需要 20 分钟。 

3333、、、、    调谐调谐调谐调谐    

    调谐 MSD 包括优化一些仪器参数，如透镜电压和灯丝电流等，这使 MSD 能够获得最

佳质谱灵敏度和良好的分离度。调谐仪器的方式会影响所有数据采集，调谐一个参数通常
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会影响其他参数的最佳值，某些参数是纯电子的，只会影响电子设备处理信号的方式。其

他参数会影响MSD离子源电压、灯丝电流或质量过滤器和检测器中的部件。 

     在调谐期间将优化确定指定质荷比(m/z) 的化合物何时到达检测器的参数，以给出后

续化合物的最精确的 m/z 读数。 
        用于调谐 MSD 的标准调谐化合物，位于直接连接到分析器腔体的样品瓶中。在执⾏
调谐时，该调谐化合物将引入真空歧管。在 EI 模式中，使用全氟三丁胺(PFTBA) 进行调

谐，因为它可在较宽的质量范围内裂解、易挥发，是相对稳定的化合物，调谐化合物的稳

定性对于重现调谐很重要。另外，此化合物只有 C-13 和 N-15 同位素，在自动调谐过程

中，使⽤化合物碎片 69、219 和 502 进⾏校正。通常， PFTBA 可持续使用几年后才需要

更换。 
        简而言之，调谐(Tune) 就是用质谱自带的标准物质，对质量轴和响应值进行校正，是

质谱检测器工作参数的依据，可以根据不同要求选择调谐文件，并且可以通过调谐报告分

析出质谱检测器是正常工作。 
 
1）调谐文件简介 

 

Atune.u 是基本的调谐文件，兼顾质量轴准确和响应，使用Inert 或不锈钢离子源。 
Etune.u 适用于带拉出透镜的Extraction离子源，是5977特有的模式。 
Stune.u 标准调谐偏重于质量轴的准确和分辨率，响应相对较低。 
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BFB.u 符合EPA方法524的标准物质调谐。 
PTDTD.u 符合EPA方法525的标准物质调谐。 
Pcich4.u /ncich4.u 正CI/负CI调谐文件（甲烷气）。 
2）进行调谐（以Extraction离子源为例） 

在Instrument Control/仪器控制界面下，单击View/视图菜单，选择Tune and Vacuum 
Control/调谐及真空控制进入调谐与真空控制界面 ，单击Tune/调谐菜单,选择Extraction 
source tune(Etune.u)进行调谐： 

 
调谐完成后会生成调谐报告，指定打印机会自动打印，报告内容如下： 
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3）调谐评价 

可以通过调谐评价分析调谐结果是否符合要求。 
单击Tune/调谐菜单,选择Tune Evaluation进行调谐评价。  
调谐评价报告如下： 
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4444、、、、    真空控制和关机真空控制和关机真空控制和关机真空控制和关机    

点击仪器菜单 , 选择质谱真空控制,或如下点击真空控制图标,进入真空控制界面： 

 

快速放空：放真空，慢慢降低份子涡轮泵转速，并降低离子源的温度，以便更换色谱

柱或者拆装离子源。 
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抽真空:如果没有关机，点击就可以再次开始抽真空。 
关机：开始放空后，系统自动调用vent method将气相加热模块降温，待温度降到100

度以下就可以关闭气相和质谱电源，最后关闭气源。 
 

注：如果使用氢气作为载气，请参阅《氢气安全手册》。 
五、创建方法 

 

编辑仪器方法 
1）在方法/Method下拉菜单中调用default.m方法。 
2）在方法/Method下拉菜单中点击编辑完整方法/Edit Entire Method 

 
 

3）编辑方法信息 
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4）选择进样方式 

 

 

 

5）设置 GC 色谱柱及载气类型。 
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6）设置GC 自动进样器参数 
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7）进样口设定 

 

8）载气流量设置 
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9）柱箱升温设定 

 

 

 

10）辅助加热器（质谱传输管线）温度设定 

 

11）色谱信号设定 

     如果有其它检测器（如FID等），该处需要勾选信号源、设定采集频率并勾选保存： 
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12）忽略就绪信息 
      如果某些GC参数不想监视，在此处勾去即可： 

 

 
 

13）计算器工具 
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        如可以利用蒸汽体积计算器计算进样口参数是否合适： 

 
14）在线信号选择(没有气相检测器就不用选择) 

 

 

 

15）设置质谱采集参数 

MassHunter 中有三种类型的 MSD 数据采集方法：全扫描（Scan）、选择离子监测 
(SIM) 和 SIM/Scan。 
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全扫描采集类型 

     选择全扫描采集类型以扫描特定 m/z 范围内的所有离子，当样品的化合物组成为未知

时，此类型的分析对定性特别有用。下图中的扫描时间段表中扫描起点和扫描终点指定了 
m/z 范围，可在“ 扫描速度” 下拉菜单中输入此时间段的扫描速度参数，扫描速度越⾼，

响应会越高，但质谱的分辨率会越低。

 
 
由操作员控制的采集参数一般包括： 

• 溶剂延迟 - 这是来自色谱柱的溶剂峰洗脱的预期时间。此设置指定点亮灯丝要等待的

时间，在溶剂前端正在洗脱时如果点亮灯丝会导致灯丝寿命缩短，还会影响电子倍增器的

使用寿命。 

• EMV EMV EMV EMV 设置设置设置设置 - 指定电子倍增器的放大方式为增益因子、绝对电压还是相对于调谐电压的

增量电压。 

• MS MS MS MS 离子源温度和四级杆温度一般使用调谐文件中的设置参数。 

由操作员控制的全扫描采集参数包括： 

• 时间 - 这是时间段开始的时间。时间段开始时，其采集参数将变为活动状态，代替了

上一组时间段采集参数，当下一个时间段开始时，或在数据采集运⾏时间结束时，在时间

段中使用的参数将结束。需要注意的是第一行的时间是由溶剂延迟时间决定的。 

• 扫描起点 - 这是要采集数据的最低 m/z，不会扫描低于此设置的质量范围。 

• 扫描终点 - 这是要采集数据的最高 m/z，不会扫描⾼于此设置的质量范围。 
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• 阈值 – 丰度值低于该值的离子将不被采集。阈值越低，存储的质量峰就越多。 

• 扫描速度 - 由循环时间和质量范围决定。可用的扫描速度的范围是从采样率为 0 的最

大速度到随着采样率增加 1 而下降一半的速度。采样率越高，绘制的峰上的数据点就越

多，灵敏度就越⾼。 

• 频率 - 指定扫描次数/ 秒，是扫描速度的估计值。产生频率读数为 1 次扫描/ 秒的扫描速

度是获得⾼质量数据的最⼩值。 
• 循环时间 - 循环时间是以 0.1 m/z 典型步长扫描离子扫描范围所需的时间。它还包含重置

四极杆以开始下次扫描的时间。对于采样率 0，扫描每个增量m/z 值所需的时间为 40 μs。
采样率 1 时，为 80 μs，采样率 2 时，为 160μs，以此类推。质量范围乘以每m/z 的步数以

及每一步的采样时间将得到扫描时间。循环时间包含更改四极杆设置的重置时间到扫描时

间。每循环一次，就会收集峰的一张质谱图。 

• 步长 - 这是扫描之间的增量值，MSD 的典型值为 0.1 m/z。 

SIM 采集类型 

在 SIM 数据采集模式中，可将仪器设置为采集相关的具有一个或多个特定 m/z的数

据，⽽不像在扫描模式中那样，采集质量范围内的每个离子的数据。SIM模式⽤于检测特

定化合物，具有较⾼灵敏度，这是因为在 SIM 模式中，仪器设置为在指定的驻留时间段

内，收集每个特定 m/z 离子的数据。MassHunter 驻留时间参数显示在下图中的“SIM” 

选项卡中，在“SIM” 选项卡中，还可以输入一个或多个特定 m/z 离子以进⾏采集。SIM 

模式每个离子的典型驻留时间是 100 msec，这比扫描大得多。由于过滤器需要较长时间

来采集每个特定质量，因此灵敏度提⾼了。 

由操作员控制的一般采集参数包括： 

• 溶剂延迟-同全扫描模式 

• EMV EMV EMV EMV 模式-同全扫描模式  

• MS MS MS MS 离子源和四级杆温度-同全扫描模式  
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由操作员控制的 SIM 采集参数包括： 

 

• 时间 -同全扫描模式 

• m/z – 特定的时间段内要采集的离子。 

• 驻留时间 - 检测器对这些离子扫描的时间长度。 

 

SIM 和全扫描采集类型 

 

    此采集类型允许指定扫描时间段内既采集指定质量范围内包含的所有离子，同时也采

集 SIM 时间段中设定的特定 m/z 的离子。对于在 SIM 时间段中输入的每个时间段，选

择对话框右侧的“SIM” 选项卡，然后指定要在该时间内采集的每个离子。 

 

16）选择参数监控窗口 

设定在工作站界面要观察的实时参数，从左侧选至右侧即可： 
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17）设定方法的保存路径并给方法命名后点击确定保存方法： 

 

 

 

六、运行样品 

 

1、运行方法 
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点击方法后调用编辑好的方法，等待仪器就绪后，点击绿色箭头图标后进入样品编辑

窗口： 

 

 

在下面窗口中设定好数据保存路径、数据文件名称及样品瓶所放位置等信息后点击确

定并运行方法即可： 

 

 

2、运行序列 
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点击菜单栏“序列”或者快捷图标调用 default.sequence.xml 序列并编辑： 

 

根据实际样品信息填写下表： 

 

编辑好序列后，保存并点击运行序列或点击快捷图标运行： 
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附录：仪器控制窗口及快捷健介绍 
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七、 附录，备注，常见问题及其他 

 

GC-MS 化学电离源（CI）介绍 

1、原理 

        化学电离 (CI) 是一种⽣成质谱分析所⽤离子的技术。CI 和电子电离 (EI) 之间存在着

显著的差异，下面介绍了最常⽤的化学电离原理： 
        在 EI 模式下，相对⾼能电子 (70 eV) 与待分析的样品分子进⾏碰撞，这些碰撞将

（主要）产⽣正离子，电离发⽣后，给定物质的分子一般会以可预测的模式碎裂，EI 是
一个直接过程，能量通过碰撞从电子传递到样品分子。对于 CI ⽽言，除了样品和载气

外，还会将⼤量的反应气引进电离室，由于反应气的量远远⼤于样品量，因此⼤多数发射

的电子将与反应气分子发⽣碰撞，形成反应气离子，这些反应气离子在主反应和次反应过

程中相互反应，以达到均衡，它们还以各种不同方式与样品分子发⽣反应，形成样品离

子。CI 所需的能量远低于电子电离所需的能量，并且⽐电子电离更为“ 缓和”，由于 CI产
⽣的碎片非常少，因此 CI 质谱图通常会显示⾼丰度的分子离子，因此， CI 通常用来确定

样品化合物的分子量。甲烷是最常用的 CI 反应气，它会产⽣某些特有的电离模式。其他

反应气会产生不同的模式，可能会提⾼某些样品的灵敏度，常用的其他反应气是异丁烷和

氨气。还有一些不太常用的反应气，包括二氧化碳、氢气、氟利昂、三甲基硅烷、一氧化

氮和甲胺，二氧化碳通常用于负 CI 中，每种反应气发⽣的电离反应均不相同。 
 
注意  氨气有毒并且具有腐蚀性。使⽤氨气需要采取特殊维护和安全预防措施。 
 

1）正 CI 原理 

       发⽣正 CI (PCI) 时，质量分析器电压极性与 EI 一样。对于 PCI ⽽言，反应气是通过

与发射的电子进⾏碰撞⽽被电离的，反应气离子与样品分子（作为质子提供者）进⾏化学

反应，形成样品离子。PCI 离子的形成比电子电离更为“ 缓和”，产⽣的碎片也更少，该反

应通常会产⽣⾼丰度的分子离子，因此，通常⽤于确定样品分子量。最常用的反应气是甲

烷。甲烷 PCI 几乎可以⽣成所有样品分子的离子。也可选择其他反应气，如异丁烷或氨

气，它们产⽣的碎片更少。由于反应气离子的背景较⾼，因此 PCI 不是特别灵敏，并且
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检测限通常很⾼。在离子源压力为 0.8 至 2.0 Torr 的范围内进⾏正化学电离时，有发⽣四

个基本的电离。这些过程是： 
• 质子传递 
• 去氢反应 
• 加成反应 
• 电荷交换 

根据使用的反应气不同，可以使⽤上述四个过程中的一个或多个过程来解释在⽣成的

质谱图中观察到的电离产物。  
 

2）负 CI 原理 
     负化学电离 (NCI) 中，分析器电压极性与EI 相反，以选择阴离子。有几种 NCI化学

电离的方式。通常认为 NCI 能显著提⾼灵敏度，但是，并不是所有 NCI 方式都可以。四

种最常⽤的 NCI 方式（反应）为： 
• 电子捕获 
• 游离电子捕获 
• 离子对形成 
• 离子分子反应 
        除离子分子反应以外，反应气在所有反应中所起的作⽤均与其在 PCI 中所起的作⽤
不同。在 NCI 中，反应气通常称为缓冲气体。使⽤从灯丝发出的⾼能电子轰击反应气

时，会发⽣以下反应： 
        反应气+ e– (230 eV)        反应气离子+ e– ( 热电子) 
如果反应气是甲烷，则反应是： 
         CH4 + e– (230 eV)        CH4+ + 2e–( 热电子) 

热电子的能级⽐从灯丝发出的电子的能级低，与样品分子进⾏反应的就是这些热电

子，未形成任何负极反应气离子，这将避免在 PCI 模式下看到的背景噪音，也使得NCI 

的检测限⼤幅度降低，仅当 MS 在负离子模式下进⾏操作时，才能检测到NCI产物。此操

作模式会更换所有分析器电压的极性。         

 
注： 详细内容可参考《概念指南》（G7077-97036）。 
 
2、操作 
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1） 注意事项 ： 
 使用纯度高于99.999%的反应气 ； 
 将甲烷反应气接在A通道，甲烷钢瓶减压阀输出调至20psi（或0.14Mpa）；  
 软件自动流量控制显示的为甲烷反应气流量和总流量的百分比 ； 
 当关闭A或B路反应气而打开B或A路反应气时，系统设置了6min 的延迟时间 ； 
 当从EI源换成CI源时，建议首先将系统设定为PCI模式查看系统是否漏气；  
 
2）化学电离源的安装 ： 
     放空质谱真空系统，关闭化学工作站和仪器电源；  
     待质谱系统温度降到接近室温后，用VENT阀放空系统，向左侧翻开质谱仪顶盖，断

开连接线，打开分析器的侧板，用干净的镊子断开各种连接线，小心取出EI电离源，放置

在离子源专用盒中, 从电离源专用盒中取出化学电离源，小心装上，用专用螺丝固定好离

子源，正确连接各种连接线，关闭VENT阀和分析器侧板。  
    注：打开侧板后的所有操作均要戴干净的无纺或无粉丁腈手套进行，换下来的电离源

应放置在专用盒中，避免污染。  

3）化学电离模式的操作： 

 

   打开载气、反应气开关，确保各个接口不漏气； 

 打开GC、MSD电源开关，PUMP DOWN质谱系统（将真空腔侧板向里推，防止侧板

漏气，直至侧板被吸住） ； 
 打开 MS化学工作站，进入调谐和真空控制窗口；  
 点击File—Load Tune Parameters ， 在调谐文件窗口中选择pcich4.u，点击OK。  
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出现如下窗口后，点击OK： 
 

 

 

选择Reagent Line A（甲烷气） ： 

 

 

 输入甲烷气purge的时间，如果是首次连接甲烷气使用，可适当延长吹扫时间： 
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离子源温度设定：  
PCI 离子源 300℃；四极杆 150℃  
NCI 离子源 150℃；四极杆 150℃ 

 

CI 源调谐前烘烤整个系统至少两小时，对 NCI 而言，为获得最好灵敏度，系统需要

稳定 8 小时以上； 

甲烷流量设置：在Setup画面,选择Methane Flow Setup，此步会调谐仪器以优化甲烷反

应气离子m/z 28/27的比例,接下来进行甲烷流量调节，逐步增加甲烷流量并记录m/z 28/27
的比例在1.5-5.0之间，然后软件进行Methane Flow Survey,选择合适的甲烷流量。  

 
CI 自动调谐：待系统达到稳定状态后，进入 Tune and Vacuum control 画面，如用甲

烷做反应气，调用 PCICH4.U，在 Tune 菜单下选择 CI AUTOTUNE 进行自动调谐，保存

调谐文件。 
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化学电离源自动调谐通过，表示系统已达到工作状态。 


