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1. 启动 GC-MS/MS 

   打开 GC-MS/MS 单元和计算机的电源，启动 GCMSsolution。 

1.1 打开电源 

1 打开 GC 电源。 

2 打开 MS 电源。 

3 打开计算机、打印机和显示器的电源。 

4 双击  （GCMS 实时分析）图标。 

【GCMS 实时分析】 程序启动。 
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1.2 系统配置 

依据以下步骤，检查并设置用于分析的组件。 

1.2.1 设置用于分析的组件 

1 单击【实时分析】助手栏中的【系统配置】图标，【系统配置】 窗口打开。 

 

 

 

 

 

 

 

 2 检查设置过的【用于分析的组件】。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

如果用于分析的组件没有设置，则须： 

1）在【可用的组件】中选择要使用的组件。 

2）单击 ，在【已用于分析的组件】中注册该组件。 

1 2 

3 
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3）双击【MS】图标，进入【MS】组件中勾选 CID 气。 

1.2.2 启用用于分析的组件 

单击【设置】，系统配置信息被传输到仪器中。 

 

1.3 系统启动 

1 单击【实时分析】助手栏中的【真空控制】图标。【真空控制】窗口打开。 

   

2 单击【自动启动】。真空系统启动。 

 

3 显示“已完成”时，单击【关闭】。 
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注：建议不选择【真空重启方式】，否则仪器突然断电而又马上来电时容易损坏

涡轮分子泵。 

1.4 系统关闭 

1.4.1 系统关机 

1 单击【实时分析】助手栏中的【真空控制】图标。【真空控制】窗口打开。 

   

2 单击【自动关机】。仪器开始降温，温度降至 120℃后真空系统关闭。 

 

1.4.2 节能模式 

节能模式是指在待机分析期间，将仪器各部分温度降低，载气流量减小，但

真空系统处于运行状态，以便之后需要分析样品时只需将温度和流量等恢复后可

以快速分析。 

1 单击仪器监视器中的【节能模式】图标。 
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2 在弹出窗口中点击【是】，将仪器切换到节能模式。 

 

 

3 在节能模式中，系统会弹出【节能模式】窗口。 

   单击窗口中的【解除】即可退出节能模式。退出节能模式时，系统将被还

原成进入节能模式前的状态。 
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2 创建 Q3SCAN 方法文件 

2.1 新建方法文件 

 1 单击【实时分析】助手栏中的【数据采集】图标。【采集】窗口打开。 

 

2 单击【文件】菜单中的【新建方法文件】 

 

 

2.2 设置自动进样器参数 

   单击【进样器】标签，设置分析条件。 
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1）输入适于样品状态的清洗次数。 

2）【柱塞进样速度】设置为【高速】。 

2.3 设置 GC 参数 

   单击【GC】标签，设置分析条件。 

 

 

 

 

1 

2 

1 
2 3 

4 

7 

5 6 8 
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 1）输入柱温箱的初始温度。 

2）依据目标组分的沸点，输入进样口温度。 

3）选择【分流】或【不分流】。 

参考 

   设置进样方式 

分流：如果注入的样品浓度高，选择这个方式(注入的样品量：10 到 100ng

或更多)。 

不分流：如果注入的样品浓度低，选择这个方式(注入的样品量：小于 10 

ng)。 

4）选择【压力】或【线速度】。压力表示恒压方式，线速度表示恒线速度 

方式。 

5）参照下面的“载气的典型压力设置”，输入压力。或设置线速度。 

  载气的典型压力设置 

 

6）如果选择“分流”作为进样模式，输入分流比。如果选择“不分流”，可以

输入一个小的分流比，也可以输入“-1”(总流量保持不变，分流流量自动分配，

为载气总流量减去隔垫吹扫流量和柱流量)。 

7）设置柱温程序。 

8）单击【进样口详情】，设置高压进样参数。 
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2.4 设置 MS 参数 

单击【MS】标签，设置分析条件。 

 

 

 

 

 

1）输入【接口温度】。 

2）单击【相对于调谐结果】。如果峰强度小，输入 0.1~0.3。 

也可以单击【绝对值】。输入一个绝对电压值。 

3）阈值，输入“0”。 

4）溶剂延迟时间，即为灯丝开启时间，一般取为溶剂完全出峰后的时间。 

5）勾选后，仅在使用 Q3 Scan 或 Q3 SIM 测定模式中不使用 CID 气。 

6）输入测定目标组分的【开始时间】和【结束时间】。 

开始时间应比溶剂延迟时间大 0.5 分钟。开始时间与溶剂延迟时间的关系 

     

7）选择【Q3Scan】。 

8）输入采集离子的质量范围。 

1 2 

3 

4 6 7 8 
5 
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2.5 保存方法文件并下传参数 

1 单击【方法文件另存为】。 

 

2 在【文件名】中输入方法名称（Pesticides_Q3SCAN），单击【保存】。 

 

3 单击【采集】中的【下载初始参数】，将设置的方法参数传输到仪器中。 
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3 检漏调谐 

3.1 系统检漏 

1 启动真空系统后，等待 2~3 小时。 

2 如果柱温、进样口等温度还未升温，则打开方法文件，单击【采集】中 

的【下载初始参数】，方法参数传输至仪器并开始升温，等待至【GC:准 

备就绪】和【MS:准备就绪】。 

 

3 单击【实时分析】助手栏中的【调谐】图标。 

    【调谐】窗口打开。 

    

4 单击【调谐】助手栏中的【峰监测窗】图标。 

   【峰监测】窗口打开。 
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5 检查泄漏。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1）在【监视组】列表中，单击【水，空气】 

2）单击  (灯丝开/关)，打开灯丝。 

3）改变检测器电压，使 m/z 18 (水)的峰高到显示窗口的 1/2 处。 

4）比较 m/z 18 (水)的峰高与 m/z 28 (氮气)的峰高。 

检查 m/z 28 (氮气)的峰高是否为 m/z 18 (水)的峰高的两倍以下。 

5）单击  (灯丝开/关)，关闭灯丝。 

参考 

   如果 m/z 28 (氮气)的峰高是 m/z 18 (水)的峰高的两倍以上，就有可能发生空

气泄漏。需查找气体泄漏的位置。 

2,5 1 

3 

4 
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3.2 自动调谐 

1 单击【实时分析】助手栏中的【调谐】图标。 

2 点击【新建调谐文件】 

 

3 保存调谐文件名称，选择调谐模式为【高灵敏度】，单击【确定】。 

 

   

 

注：创建新调谐文件时，选择调谐模式主要根据测定目标组分的浓度水平。仪器默认为 

   “标准”模式。对于样品中微量含量的分析如农药残留分析选择“高灵敏度”模式。 
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4 单击【调谐】助手栏中的【自动调谐条件】图标。 

 

5 【调谐信息】窗口打开，将相关条件如下所示设置后，单击【确定】。 
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4 选择要使用的灯丝。 

 

5 单击【调谐】助手栏中的【开始自动调谐】图标。 

 

6 调谐完成后，单击【另存调谐文件】，输入调谐文件名，单击【保存】。 
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3.3 查看调谐结果 

 

 

 

1） 检查峰形是否有明显的分叉，峰形是否对称。 

2） 检查 FWHM(半高峰宽)值是否在 0.6±0.1 范围内。 

3） 检查检测器电压是否超过 1.5 kV。 

4） 检查基峰值是否是 18 或 69。 

5） 检查 m/z 502 的相对强度比率是否大于为 2%。 

6） 检查 m/z 69 的峰强度是否至少是 m/z 28 峰强度的两倍。 

1 

3 

2 

4 

6 5 
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4 数据采集（单次进样）  

使用自动进样器或手动进样逐个登录和分析样品时，使用单次进样。 

以农残演示实验为例，四组农药标样（甲拌磷、alpha-六六六、beta-六六六、

毒死蜱）浓度为 10 ppb、50 ppb、100 ppb 和 2.0 ppm，通常先注入较高浓度即 2.0 

ppm 的标样以检查方法参数是否合适，并以此数据为基础进行后续的定性和定量

分析。 

1 单击【实时分析】助手栏中的【数据采集】图标。 

2 单击【菜单栏】中的【打开方法文件】，打开 Pesticides_Q3SCAN.qgm 方法

文件并下传参数。 

4.1 样品登录 

单击【采集】助手栏中的【样品登录】图标。【样品登录】窗口打开。 

 

 

 

 

3 

1 

2 

4 
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    1）输入【样品名】和【数据文件】。 

2）使用自动进样器时，输入放置样品的【样品瓶号】和【进样体积】。 

3）未指定调谐文件（调谐文件留空白）时，表示使用当前打开的调谐文件。 

4）单击【确定】。 

4.2 进样 

1 单击【采集】助手栏中的【待机】图标。 

在 GC 和 MS 准备就绪（Ready）时，【开始】图标变绿。 

 

2 使用自动进样器时，放置样品，然后单击【开始】图标。 

如果没有自动进样器，则手动进样后按 GC 主机上的【START】按钮。 

 

参考 

要在停止时间前强制停止数据采集，单击【采集】助手栏中的  (停止) 图

标，但 GC 程序仍然执行，要停止 GC 程序，按 GC 主机上的【STOP】按钮。 
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5 定性分析 

   用 Q3 SCAN 方式测定的数据进行质谱操作和谱库检索等数据处理。 

1 单击桌面上【GCMS 再解析】，进入 GCMS 再解析窗口。 

2 分析登录的界面，单击【确定】进入后处理窗口。 

3 单击助手栏中的【定性】。 

 

4 打开要处理的数据文件 STD-2ppm-Scan-001.qgd。 
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5.1 谱图操作 

5.1.1 质谱图的显示 

移动光标到色谱图上峰顶点并双击，即可显示此处的质谱图。 

 

5.1.2 背景扣除 

1 显示峰的质谱。 
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2 单击工具栏中 “差减质谱”图标，或右键单击扩展图，在右键菜单中选择 

【差减质谱】。 

3 双击色谱图上的背景位置扣除质谱背景。 

参考背景处理位置 

注：以下类型的峰，以箭头所指的位置作为背景可以得到清晰质谱图。 

 

4 显示已扣除背景质谱。 

 

 

5.2 谱库检索 

1 显示要检索的质谱图（背景已扣除）。 

示例 1 示例 2 示例 3 
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2 单击【定性】菜单中【定性参数】，单击【相似度检索】标签设置检索参数 

 

 

3 单击 按钮，选择谱库文件如 NIST14，【检索深度】选择“1”，单击【确定】。 
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4 单击助手栏中【相似度检索】。 

 

5 显示检索结果。 
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6 单击【视图】菜单栏中【信息查看模式】，显示组分信息 

 

 

 

 

 

 
组分信息 
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6 定量分析 

利用 C9~C33 正构烷烃数据和 Smart MRM 农药数据库创建 MRM 方法，通

过该 MRM 方法采集 3 个浓度的标样（10 ppb、50 ppb、100 ppb），并以这些数

据建立校准曲线，进行定量分析。 

6.1 采集正构烷烃数据 

1 单击【GCMS 实时分析】助手栏中的【数据采集】图标。进入数据采集窗口。 

     

 

2 单击【文件】菜单中的【打开方法文件】, 打开【Alkane_Q3SCAN_C9-C33】。 

 

 

3 打开【Alkane_Q3SCAN_C9-C33】。 
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 4 使用单次进样，采集 C9~C33 正构烷烃。 

 5 单击桌面上【GCMS 再解析】，进入 GCMS 再解析窗口。 

 6 识别正构烷烃 C9~C33 各组分。识别完成后，点击 ，保存该数据。 

 

注：如果正构烷烃为 C7~C40，则方法文件请选择 Alkane_Q3SCAN_C7-C40。
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6.2 创建 MRM 方法 

 1 打开“SmartDatabase_Pesticides”农药数据库。 

 

 

2 AART 用保留指数选择“保留指数 1”。n-alkane 数据文件选择“Alkane_ C9~ 

  C33”。模版方法文件选择“Pesticides_Q3SCAN”。 
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 3 选择需要测定的目标组分。将测定目标组分的类型选择为【Target】，将不需 

   测定的组分类型中【Target】删除。或者使用组管理的方式，将需要测定的 

   目标组分打上 x。 

 

 

组管理方式选择目标组分： 

1 组命名，并以“x”标记目标组分 

 

2 勾选组名上方选择框 

 

3 单击筛选按钮，完成目标组分选择。 
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 4 点击“创建方法文件”，设定 MS 表参数。 

     
 

 5 点击 OK，保存方法为“农药测试 _MRM”。【GCMS 实时分析】中打开  

 “农药测试 _MRM”方法，在 MS 参数中选择合适的检测器电压（通常设 

   定为调谐电压+0.6kV 左右），保存方法文件。 

6.3 修正校准曲线级别及浓度 

 1 单击桌面上【GCMS 再解析】，进入 GCMS 再解析窗口。 

2 单击助手栏中的【校准曲线】图标。 
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3 打开方法文件【农药测试 _MRM.qgm】。 

4 单击【方法】菜单中的【定量参数】。 

 

5 修改【定量参数】中【校准曲线点数】，点击【确定】。 
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4 点击【编辑】，设定【农药测试 _MRM.qgm】方法中的浓度值和浓度单位，

点击【查看】。并 保存。 

 
 

6.4 设定离子比率 

1 利用“农药测试 _MRM.qgm”，采集标准曲线中某一较高浓度的标准样品，

如 MRM.qgd。 

2 打开【GCMS 再解析】，打开数据文件“MRM.qgd”。 

3 点击助手栏中【定量】图标中的【定量参数】。在【峰积分】设置合适的的

积分参数，使待测化合物的色谱峰被检测。把【识别】标签中清除【使用参考离

子】，【确定】。 

        

 

4 单击助手栏中【峰积分】图标，进行定量积分。 

5 点击助手栏中【创建组分表】中的【向导（修改）】图
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6 在显示【修改组分表(辅助参考离子比率)1/3】中勾选【对当前参考离子设定

参考离子比例】和【覆盖参考离子】。 

    

7 点击【下一步】至【完成】。化合物的离子比率被设定。 
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8 在【定量参数】窗口的【识别】标签中，勾选【使用参考离子】。 

   
 

9【文件】菜单中的【方法另存为】，覆盖保存方法文件。至此，MRM 方法文

件建立完毕。
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6.5 校准曲线制作 

6.5.1 采集标样数据 

6.5.1.1 打开方法文件 

1 单击【GCMS实时分析】图标。 

2 选择前面创建的方法文件“农药测试 _MRM.qgm”。 

3 单击菜单栏中“采集”栏下“下载初始参数”。 

 

6.5.1.2 创建批处理表 

1 单击助手栏中【批处理】图标。 

 

2 单击【文件】菜单中的【新建批处理文件】。 
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3 在批处理表中输入相应信息和参数。 

 

 

参考 

1）“样品类型”中设置标准溶液为“1:标准”，未知样品为“0:未知物”。其中，

对第一个标准溶液显示“1:标准:(I)”，表示初始化校准曲线，即清除方

法中原先可能有的校准曲线。 

2）“级别号”中数字依次对应标准溶液的不同浓度，即组分表中设置的不同校

准级别所对应的浓度值。 

说明： 

对于未知样品来说，如果要将结果自动换算成实际样品中的浓度，需要事先输入“样品量”

和“稀释因子”，按照下列步骤进行。 

（1） 在表格中单击右键，选择“表样式”。 

 

1 2 
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（2）在“表样式”中，选择“样品量”和“稀释因子”单击 添加到显示项目中。 
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（3）在表格中输入“样品量”和“稀释因子”数值。仅需对未知样品输入“样品量”和“稀 

释因子”。 

 

4 批处理表设置改完毕后，单击【文件】菜单中的【另存批处理文件】。 

 

5 输入批处理表文件名，单击【保存】。 

6.5.1.3 运行批处理表 

单击助手栏中的【开始】图标，执行批处理，标准样品和未知样品按表中所设自

动依次进样分析。 
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注： 

1）批处理表运行时，要修改批处理表，单击【暂停/重启】图标后进行修改，修改完毕后再

次单击【暂停/重启】图标。 

2）要强行中止批处理运行，单击【停止】图标。 

3）如要在批处理结束后，仪器进入节能模式，选择【批处理】菜单中的【批处理结束后进

入节能模式】 

 

当出现节能模式确认信息时，单击【是】。 

 

批处理结束后，仪器即进入到节能模式。 
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6.5.2 检查和修正校准曲线 

1 启动【GCMS 再解析】程序，单击“再解析”助手栏中的【校准曲线】图标。 

 

2 打开方法文件“农药测试_MRM.qgm”，此时方法中校准曲线已自动生成。 

3 在化合物表中选择一个化合物，显示该化合物的校准曲线。 

 

 

相关系数 
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说明： 

如果在标准样品采集时未指定类型为【标准】，而是以【未知样】采集，则需手

动生成校准曲线。手动生成校准曲线步骤如下： 

（1）启动【GCMS 再解析】程序，并单击助手栏中的【校准曲线】图标。 

 

（2）打开方法文件“农药测试_MRM.qgm”，此时方法中没有校准曲线。 

 

（3）右键单击【级别1：10】处，在弹出菜单中选择【增加】 
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（4）选择“10ppb-MRM”数据文件，单击【打开】 

 

显示如下： 
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（5）依次添加其余数据后，单击助手栏中【峰  所有数据积分】 

 

（6）生成校准曲线，如下显示： 

 

4 如果没有识别或没有检测到任何峰，进行手动识别和手动峰积分。 

检测到的峰受到基于保留时间和离子比率（峰识别标记）识别的影响。 
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手动识别 

（1） 用鼠标右键单击色谱图，从所显示的菜单中选择“手动识别”。 

 

 

 

峰识别标记 

峰积分标记 
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（2） 单击要识别的峰的顶端。 

 

手动峰积分 

（1） 用鼠标右键单击色谱图，从所显示的菜单中选择“手动峰积分”。 
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（2） 按住鼠标左键，从峰的起点拖动鼠标到终点。 

 

（3） 选择【连接点】，单击【确定】。 

 

注：执行自动峰积分（峰检测标记）后，在色谱图中检测到峰。 

5 修正校准曲线后，单击【文件】菜单中【保存方法文件】。 

至此，方法文件建立完毕。 
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6.5.3 修正校准曲线后重新定量未知样品 

一旦对校准曲线进行过修正，则应当未知样品的数据使用新的校准曲线重新

计算。 

1 单击【再解析】助手栏中的【批处理】图标。 

 

2 单击助手栏中的【选择数据文件】图标。 

 

3 选择用于重新定量的数据文件，单击 （添加），添加需要处理的数据文件。 
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4 单击【确定】，显示批处理表。 

 

5 单击助手栏中的【开始】图标，即使用修正校准曲线后的方法重新计算未知样

品数据。 
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6.6 制作定量报告 

通过创建报告，设置报告格式，输出报告。 

以下内容以数据文件“未知样-MRM1.qgd”为例。 

1 打开【GCMS 再解析】窗口。 

2 单击助手栏中【定量】图标，打开数据文件“未知样-MRM1.qgd”。 

   

3 单击助手栏中【报告】图标 

   

  显示报告页界面 
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4 单击【项目】菜单合适的项目，如【样品信息】。 
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5 按住鼠标左键，在报告页适当位置中拖拉出一合适大小的方框 

 

6 样品信息 属性窗口自动显示，单击【样品信息】标签，适当修改信息 

 

7 依次再次添加【项目】菜单中【色谱图】和【定量】/【表格】，并根据需要对 

相关属性进行合适设置。 
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8 修改完毕后，单击【文件】菜单中【另存格式文件】。输入报告格式文件名称

如“定量报告”，单击【保存】，定量报告制作完毕。 

定量报告示例 

 

 


