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内容提要 ...
本指南提供了一系列的练习可帮助您了解 Agilent 6100 系列 LC/MS
系统的基本操作。
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如果您对本指南有任何建议，请发送电子邮件至 
feedback_lcms@agilent.com 。

1 准备分析

使用以下练习来准备 LC，稀释磺胺演示样品，以及检查 MS
调谐。

2 建立并运行扫描方法

了解如何为磺胺演示混合物建立扫描方法并采集数据。

3 定性数据分析

了解如何检查色谱图和质谱图以识别样品组分。在以下练习中
将处理在第 2 章中分析的磺胺样品的数据，或处理通过化学工
软件得到的数据文件中的数据。

4 建立并运行 SIM 方法

了解如何为磺胺演示混合物建立选择离子监测 (SIM) 方法并采
数据。

5 建立并运行一个序列

使用以下练习来建立一个自动序列，用于对各种浓度的磺胺混
进行 SIM 分析，并使用此序列采集数据。

6 定量数据分析

了解当您需要确定样品组分的含量时如何分析数据。以下练习
用您用化学工作站软件得到的咖啡因数据文件。
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准备分析

练习 1. 准备 LC 以运行样品    8

任务 1. 启动化学工作站    8

任务 2. 冲洗泵    9

任务 3. 准备分析用的色谱柱    10

练习 2. 准备分析用的样品    12

练习 3. 检查当前 MS 调谐值并在必要时调整    14

本章提供了一些可帮助您了解如何执行以下操作的练习：

• 准备用于分析的 LC 和色谱柱

• 准备在这些练习中分析用的样品

• 检查 MS 调谐设置并在必要时调整。

准备工作

• 订购样品：安捷伦电喷雾 LC 演示样品，部件号 59987-20033。

• 订购色谱柱：Agilent ZORBAX SB-C18， 2.1 mm x 30 mm，
3.5 µm，部件号 873700-902。

• 您可以使用其他类似色谱柱，但是您可能需要调整 HPLC 条
件以得到良好的分离。

• 确保电喷雾源已安装。

• 阅读 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统快速入门指南 和 
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统概念指南 的第 2 章。
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1 准备分析
练习 1. 准备 LC 以运行样品
练习 1. 准备 LC 以运行样品

对于以下任务，请尝试第一栏中的步骤。如果需要更多的帮助，请
遵循中间栏的详细说明。

任务 1. 启动化学工作站

步骤 详细说明 注释

1 打开“化学工作站”窗口。 • 单击桌面上的“化学工作站”
图标。

替代方法：

• 从开始菜单选择：
所有程序 > 安捷伦化学工作站 >
仪器 1 联机。
8 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



准备分析 1
任务 2. 冲洗泵
任务 2. 冲洗泵

对二元泵和四元泵使用这些说明。请参见化学工作站联机帮助，以
获取有关毛细管泵和纳流泵的说明。

步骤 详细说明 注释

1 显示“方法和运行控制”视图。 • 在左下方的视图选择区域，单击
方法和运行控制。

2 将泵置于待机模式。 a 在“仪器”菜单上单击更多泵 > 
控制 HPLC 泵打开“泵控制”对
话框。

b 选择待机并单击确定。

替代方法：

• 从“泵”上下文菜单中选择待机。

3 准备在这些进阶练习中使用的
溶剂。
• A – 5 mM 甲酸铵水溶液
• B – 5 mM 甲酸铵甲醇溶液

a 在装有 1 升 HPLC 级水的容器中，
加入 1 mL 的 5 M 甲酸铵。

b 在装有 1 升 HPLC 级甲醇的容器
中，加入 1 mL 的 5 M 甲酸铵。

• 甲酸铵的部件号为 G1946-85021。
• 每安瓿含有 2.2 mL 的甲酸铵溶剂。

4 用您刚刚准备好的溶剂瓶替换原有
溶剂瓶。

• 替换通道 A 与通道 B 的溶剂瓶。

5 打开清洗阀。 a 将泵前端的黑色吹扫阀逆时针旋
转两圈。

b 将泵的出口管线放入 250 mL 或更
大的大口杯中。

6 对流量和 B 分别输入 5 mL/min 和
50%，在通道 A 中使用水，在通道
B 中使用甲醇。

a 单击泵图标。
b 选择设置泵。
c 输入步骤 6 中的参数并单击确定。

• 务必使用 HPLC 级溶剂。

7 开启泵并监视管线中的气泡。 a 要开启泵，请单击 “溶剂
输送（泵）”图标右下角的
小按钮。

b 监视汽泡。

• 吹扫大约 3 分钟以保证有 3 倍体
积的溶剂通过二元泵。

• 您也可以先单独吹扫每个通道，
以确保它们都不堵塞。
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 9



1 准备分析
任务 3. 准备分析用的色谱柱
任务 3. 准备分析用的色谱柱

在下几章的练习中，您将分析四种磺胺类化合物的混合物。要执行
以下章节中的分析，您必须先老化并平衡色谱柱。

8 当气泡消失、吹扫完成后，对流量
和 B 分别输入 1 mL/min 和 100%。

a 右键单击泵图标。
b 选择设置泵。
c 输入步骤 8 中的新参数，然后单

击确定。

9 吹扫一会儿，然后关闭吹扫阀。 a 继续吹扫一会儿。
b 关闭黑色阀。

有关冲洗泵的更多信息，请参见随
泵附带的参考手册。

步骤 详细说明 注释

步骤 详细说明 注释

1 断开色谱柱与检测器和 MS 的
连接。

a 通过单击“溶剂输送（泵）”
图标右下角的小按钮关
闭泵。

b 断开色谱柱与检测器和 MS 的
连接。

c 将色谱柱出口管线的开放端放入
大口杯中。

• 要避免检测器污染，可使色谱
柱的排出物直接进入废液大口
杯中。

2 用 100% 的甲醇以 1 mL/min 的流量
冲洗色谱柱 5 到 10 分钟。
• ZORBAX SB-C18， 2.1 mm 30 mm，

3.5 µm，部件号 873700-902 

a 开启泵。
b 以任务 2（步骤 8）中的条件将甲

醇注入色谱柱。

• 柱箱附带的数据文件建议您用 20
到 30 倍柱体积的 100% 甲醇（大
约为 5 到 7.5 mL）冲洗。
10 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



准备分析 1
任务 3. 准备分析用的色谱柱
3 使用任务 2 （步骤 6) 中调制的溶
剂如下老化色谱柱。
• 流速 – 0.4 mL/min
• 100% B 持续 1/2 小时
• 50% B 持续 1/2 小时

a 在“仪器”菜单中单击设置仪器
方法，打开“设置方法”对话框。

b 单击泵选项卡。
c 输入步骤 3 中的流速。
d 在溶剂 B 中，输入 100 并单击

应用。
e 等 30 分钟。
f 在溶剂 B 中，输入 50 并单击

应用。
g 等 30 分钟。

• 以 0.4 mL/min 的流速，校验色谱
柱应该产生大约 70 到 80 bar 的压
力（色谱柱出口不连接任何接头
的情况下测量）。

• 在您执行了这些步骤之后，如果
通过色谱柱的泵压太高，请订购
色谱柱 SB-C18 （部件号 
873700-902）替换。

• 如果您的色谱柱不 是新的，则可
以缩短老化色谱柱的时间长度。

4 以以下分析条件使色谱柱达到平
衡：
• 12% B 持续 1/2 小时，温度为 

40 °C

a 在溶剂 B 中，输入 12 并单击
确定。

b 在 “设置方法”对话框中单击
TCC 选项卡。

c 在温度 中，输入 40 并单击确定。

• 在您老化并平衡色谱柱的同时，
您可以完成本练习中的步骤 5，
然后进行本章中的其余练习。务
必先完成步骤 6，再进入下一章。

5 当色谱柱平衡时，设置 MS 雾化
室的参数，这样它可以同时加热
并平衡。
• 干燥气流速：8 L/min
• 雾化气压力：35 psig 
• 干燥气温度：300 °C
• 毛细管电压：3000 V
对于使用安捷伦喷射流技术的 
6150：
• 鞘气流速：12 L/min
• 鞘气温度：360 °C
• 喷嘴电压：0 V

a 右键单击系统视图上
的 MSD 图标 ，并选
择雾化室。

b 输入步骤 5 中介绍的
参数。

c 单击确定。
d 在调谐 MS 之前请等待 10 分钟。

6 重新将色谱柱连接到 DAD 和 MS。 • 完成 “练习 3. 检查当前 MS 调
谐值并在必要时调整”时，可
以将色谱柱连接到 DAD 和 MS，
也可以不连接；但是在开始
第 2 章 “建立并运行扫描方
法”中的练习之前您需要 重新
连接。

步骤 详细说明 注释
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 11



1 准备分析
练习 2. 准备分析用的样品
练习 2. 准备分析用的样品

在下几章的练习中，您将分析四种磺胺类化合物的混合物。电喷雾
LC 演示样品 （部件号 59987-20033），包含 5 只安瓿，其中以下
化合物各 100 ng/µL：

• 磺胺甲二唑 (M+H)+ = 271 

• 磺胺二甲嘧啶 (M+H)+ = 279 

• 磺胺氯哒嗪 (M+H)+ = 285

• 磺胺二甲氧嗪 (M+H)+ = 311。

要执行以下章节中的分析，必须先以多种稀释比例准备样品。最后
的浓度将为 1、 5 和 10 ng/µL。您还要准备一份溶剂空白。

磺胺甲二唑 磺胺二甲嘧啶 磺胺氯哒嗪 磺胺二甲氧嗪
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准备分析 1
练习 2. 准备分析用的样品
步骤 详细说明 注释

1 在 1-mL 自动进样瓶中按 1:10 稀释
原始样品。
• 最后的浓度为 10 ng/µL 
• 此样品将用于第 2 章中的扫描分

析，以及第 4 章和第 5 章中的 
SIM 分析。

a 将 100 µL 的磺胺混合物注入自动
进样瓶中。

b 加入 900 µL 的 90:10 水：甲醇（含
有 5 mM 甲酸铵） (NH4HCO2)。

c 盖好瓶盖。

• 原始磺胺混合物溶解在由 70% 的
水与 30% 的乙腈组成的混合溶
剂中。

2 在 1-mL 自动进样瓶中按 1:20 稀释
原始样品。
• 最后的浓度为 5 ng/µL 
• 此样品将用于第 5 章中的 SIM 

分析。

a 将 50 µL 的磺胺混合物注入自动
进样瓶中。

b 加入 950 µL 的 90:10 水：甲醇（含
有 5 mM 的甲酸铵）。

c 盖好瓶盖。

3 在 1-mL 自动进样瓶中按 1:100 稀
释原始样品。
• 最后的浓度为 1 ng/µL 
• 此样品将用于第 5 章中的 SIM 

分析。

a 将 10 µL 的磺胺混合物注入自动
进样瓶中。

b 加入 990 µL 的 90:10 水：甲醇（含
有 5 mM 的甲酸铵）。

c 盖好瓶盖。

4 在 1-mL 自动进样瓶中准备一份溶
剂空白。
• 此样品将用于第 5 章中的 SIM 

分析。

a 将 990 µL 的 90:10 水：甲醇 （含
有 5 mM 的甲酸铵）加入自动进
样瓶中。

b 盖好瓶盖。
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 13



1 准备分析
练习 3. 检查当前 MS 调谐值并在必要时调整
练习 3. 检查当前 MS 调谐值并在必要时调整

MS 非常稳定，不需要经常调谐。通常，您可以一个月调谐一次，
或最多一周一次。您可以使用此练习中介绍的“检查调谐”程序来
确认 MS 是否已经过调整。

步骤 详细说明 注释

1 切换到“MSD 调谐”视图。 • 在左下方的视图选择区域，单击
MSD 调谐。

2 选择调谐文件。 a 在 “选择调谐文件”对话框中，
选择 ATUNES.TUN。

b 保持缺省值正极性（标准）。
c 单击确定。
d 在“MSD 调谐”视图的顶部附近

的状态栏中，验证您是否可看到
以下内容：
• 模式为 API-ES 
• 源为 ESI （电喷雾）

• 确保您对相应的源使用了相应的
调谐液。

3 运行检查调谐。 • 在调谐菜单中，选择检查调谐。
请注意，“检查调谐”需要从上
次自动调谐中获取的比较值。自
动调谐通常在安装过程中运行。

• “检查调谐”通常包括了您确认
MS 设置是否正确所需要执行的
所有操作。

• 如果检查调谐指示您的 MS 设置
有问题，请继续执行步骤 4 和／
或步骤 5。

4 如果检查调谐报告建议您调整峰宽
或质心轴，请进行相应调整。

a 在调谐菜单中，选择调整质量
峰宽。

b 在调谐菜单中，选择校正质心轴。

5 如果检查调谐报告显示灵敏度较差
（表示您的 MS 设置严重失调），请
运行全部“自动调谐”。

• 从调谐菜单中，选择自动调谐 > 
正极性。

• 此手册中的练习仅使用正离子模
式和标准扫描速度，因此不必对
负极性或快速扫描进行调谐。
14 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统
入门指南
2
建立并运行扫描方法

练习 1. 建立全扫描采集方法    16

任务 1. 输入 LC 采集参数    16

任务 2. 输入 MS 采集参数    19

练习 2. 以全扫描方法采集数据    23

任务 1. 输入样品信息    24

任务 2. 采集数据    25

以下练习说明了如何为演示样品（磺胺混合物）建立扫描数据采集
方法，以及如何使用此方法采集数据。

您在以下这些练习中输入的 LC 参数适用于标准的 Agilent 
1100/1200/1260/1290 系列液相色谱 (LC) 系统。必须输入适用于
您的 LC 型号的 LC 参数。

要查看以下练习的结果，请参见第 3 章 “定性数据分析”。

准备工作

• 阅读 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统快速入门指南 和 
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统概念指南 的第 3 章。

• 如第 1 章 “准备分析”所述准备 LC、色谱柱和样品。

对于以下几页中的任务，请尝试执行左边未详细说明的步骤。如果
需要更多的帮助，请遵循右边的详细说明。
15安捷伦科技



2 建立并运行扫描方法
练习 1. 建立全扫描采集方法
练习 1. 建立全扫描采集方法

此练习可更改默认方法并将其另存为新方法。此练习包含以下几项
任务：

• 第 16 页的 “任务 1. 输入 LC 采集参数”

• 第 19 页的 “任务 2. 输入 MS 采集参数”

任务 1. 输入 LC 采集参数

步骤 详细说明 注释

1 显示“方法和运行控制”视图。 • 在“化学工作站”窗口左下方的
视图选择区域中，单击方法和运
行控制。

2 打开方法 DEF_LC.M。 a 选择文件 > 调用 > 方法。
b 如果需要，请浏览至 

C:\CHEM32\1\METHODS。
c 选择 DEF_LC.M 并单击确定。

3 以新名称 SULFA MS SCAN 1.M 保
存方法。

a 选择文件 > 另存为 > 方法。
b 在对话框中为名称输入 SULFA 

MS SCAN 1.M。
c 单击确定。
d 在方法历史注释框中，输入注释。
e 单击确定。

• 此时用新名称保存方法可避免以
后意外覆盖默认方法。

4 输入进样量 1 µL 。 a 在“仪器”菜单中单击设置仪器
方法，打开“设置方法”对话框。

b 单击 ALS 选项卡。
c 单击标准进样。
d 在进样量框中，输入 1 代表 1-µL

的进样。
16 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



建立并运行扫描方法 2
任务 1. 输入 LC 采集参数
5 输入泵参数。 a 在“设置方法”对话框中单击泵
选项卡。

b 如下所示设置参数：
流速 =0.400mL/min
停止时间 =7.00 min
后运行时间 =3.00min
溶剂 A=88% 的水
溶剂 B=12% 的甲醇

6 建立梯度时间表，如下图所示。 a 打开选项卡下部的时间表区域，
单击插入，然后输入第一行。

b 单击追加并输入第二行。
c 重复步骤 b 以输入第 3 行和

第 4 行。

如下所示设置时间表参数：

第 1 行时间 1:00， %B=12，
流速 =0.4
第 2 行时间 3:00， %B=100，
流速 =0.4
第 3 行时间 6:00， %B=100，
流速 =0.4
第 4 行时间 7:00， %B=12，
流速 =0.4

7 输入柱温箱温度 40 oC。 a 在 “设置方法”对话框中单击 
TCC 选项卡。

b 单击 oC 的选项按钮。
c 输入 40.0 作为 oC。

8 输入二极管阵列检测器 (DAD) 的
参数。

a 在 “设置方法”对话框中单击 
DAD 选项卡。

b 如下所示输入参数：
• 使用信号 A：波长 272 nm，带

宽 16 nm
• 参比波长：360 nm，参比带宽 

100 nm
• 光谱存储：峰中的全部
• 峰宽：> 0.1 min

c 单击确定关闭具有新设定值的
“设置方法”对话框。

• 在本例中使用了 DAD，但是也可
以使用可变波长检测器 (VWD)。

步骤 详细说明 注释
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 17



2 建立并运行扫描方法
任务 1. 输入 LC 采集参数
9 仅选择“运行时选项表”中的“数
据采集”。

a 在“运行控制”菜单中单击运行
时选项表。

b 选中数据采集复选框。
c 单击确定。

• 虽然通常将“数据分析”包含在
“运行时选项表”中，但在以下
练习中您将在第 3 章“定性数据
分析”中查看这些结果。

10 将新参数保存到方法文件 
SULFA MS SCAN 1.M 中。

a 选择文件 > 保存 > 方法。
b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

步骤 详细说明 注释
18 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



建立并运行扫描方法 2
任务 2. 输入 MS 采集参数
任务 2. 输入 MS 采集参数

步骤 详细说明 注释

1 输入四极杆质谱仪 (MS) 的参数：
• 信号 1、扫描模式和正极性
• 扫描范围：100 到 500
• 碰撞诱导解离：

对于 Agilent 6120 型号，为 100 V；
对于 Agilent 6130 或 6150 型号，
为 125 V

• 增益：1.00
• 阈值：150
• 步径：0.10
• 峰宽：0.05 min
• 扫描数据存储：压缩
• 活动信号：仅 1

a 右键单击系统视图上
的 MSD 图标 ，并选
择设置 MSD 信号。

b 输入步骤 1 所述的参
数，如下图所示。注意输入与您
的 MS 型号相应的碰撞诱导解离
电压。

c 单击确定。

• 为节省磁盘空间，通常可采集线
质谱图 （扫描数据存储 = 压
缩）。但是，当您从完整蛋白质
或蛋白质酶解／肽中采集质谱
图时，您必须采集并解卷积轮廓
图质谱图。 ( 扫描数据存储 = 
全部）。

对于 6120 型号，设置为 100
对于 6130 或 6150 型号，设置为 125
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 19



2 建立并运行扫描方法
任务 2. 输入 MS 采集参数
2 输入离子源雾化室的参数：
• 干燥气流速：9 L/min 
• 雾化气压力：40 psig 
• 干燥气温度：300 °C
• 毛细管电压：3000 V

对于使用安捷伦喷射流技术的 6150：

• 雾化气压力：30 psi
• 干燥气流速：7 L/min
• 干燥气温度：350 °C
• 鞘气流速：12 L/min 
• 鞘气温度：360 °C
• 毛细管电压：4000 V
• 喷嘴电压：0 V
• 碰撞诱导解离：200 V
• 倍增器增益：3

a 右键单击系统视图上
的 MSD 图标 ，并选
择雾化室。

b 输入步骤 2 所述的参
数，如下图所示。

c 单击确定。

对于使用安捷伦喷射流技术的所有型号 （6150 型号除外）

对于使用安捷伦喷射流技术的 6150 型号

步骤 详细说明 注释
20 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



建立并运行扫描方法 2
任务 2. 输入 MS 采集参数
3 建立以在整个运行过程中存储碰撞
诱导解离电压。

a 右键单击系统视图上
的 MSD 图标，并选
择数据曲线。

b 选择碰撞诱导解离 
- 1。

c 单击添加按钮。
d 单击确定。

4 保存方法。 a 选择方法 > 保存方法以覆盖方法
SULFA MS SCAN 1.M。

b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

步骤 详细说明 注释
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 21



2 建立并运行扫描方法
任务 2. 输入 MS 采集参数
5 打印方法。 a 选择方法 > 打印方法。
b 选中如下图所示的复选框。
c 单击打印按钮。

步骤 详细说明 注释
22 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



建立并运行扫描方法 2
练习 2. 以全扫描方法采集数据
练习 2. 以全扫描方法采集数据

现在您已准备好用您刚刚创建的方法来采集磺胺混合物的数据。包
含以下几项任务：

• 第 24 页的 “任务 1. 输入样品信息”

• 第 25 页的 “任务 2. 采集数据”
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 23



2 建立并运行扫描方法
任务 1. 输入样品信息
任务 1. 输入样品信息

步骤 详细说明 注释

1 显示 “单个样品”工具栏。 • 在顶部工具栏中，单
击单个样品图标 。

1 显示 “样品信息”对话框。 a 在 “运行控制”菜单中单击样
品信息。

2 输入样品信息：
• 操作者姓名
• 子目录：Sulfas
• 前缀：Sulfa_scan
• 位置：样品瓶 1
• 样品名称：Sulfas 10 ng/µL
• 注释：扫描进阶练习

a 输入步骤 2 所述的参数，如下图
所示。

b 单击确定。

• 如果选择前缀／计数器，则文件
名自动随运行次数递增。
24 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



建立并运行扫描方法 2
任务 2. 采集数据
任务 2. 采集数据

步骤 详细说明 注释

1 将您准备好的 10 ng/µL 磺胺样品
瓶放置到自动进样器的位置 1 中。

• 您在第 12 页的“练习 2. 准备分
析用的样品” 中准备了此样品。

2 注入磺胺混合物样品。 • 单击单个样品按钮开始运行。 仅当从顶部工具栏中选择了单个样

品模式时才显示此按钮。

3 在数据采集过程中监视总离子色谱
图和 UV 色谱图。

a 在 “联机图谱”窗口中，单击
更改按钮。

b 在可用信号列表中，选择 DAD 
A: 信号 =272,16 参比 =360,100 并
单击添加。

c 在 “可用信号”列表中，选择 
MSD：信号 1 并单击添加。

d 监视 MS 信号以确保基线稳定。

• 如果 MS 信号的基线波动大于 
10%，则可能需要维护雾化器和
源室。请参见 Agilent 6100 系列单
四极杆 LC/MS 系统维护指南。
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 25



2 建立并运行扫描方法
任务 2. 采集数据
4 保存“联机图谱”窗口中的信号。 a 在编辑信号图对话框中，单击应
用于方法按钮。

b 保存方法。

5 当分析完成时，查看结果。 • 要查看结果，请转到下一个练习。 • C18 色谱柱可能需要一次或两次进
样，才能完全老化好。在这些初始
进样过程中，无效的体积中的所
有物质都可能从色谱柱中洗脱。
重复这一过程，将会发生分离。

步骤 详细说明 注释
26 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统
入门指南
3
定性数据分析

练习 1. 显示并处理色谱图    28

练习 2. 检查质谱    31

练习 3. 对色谱图进行积分    36

练习 4. 打印报告    40

本章说明当您需要识别或确认样品组分时如何分析数据。

以下练习将使用您在第 2 章中生
成的数据文件。您也可以选择使
用通过化学工作站软件得到的
磺胺演示数据文件。

准备工作

• 阅读 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统快速入门指南。

• 阅读 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统概念指南 中的“数据
分析”一章。

• 设置并运行第 2 章 “建立并运行扫描方法”中的采集方法，或
系统上 MSDEMO 数据文件夹中的 mssulfas.d 数据文件。

对于以下几页中的任务，请按任务显示的顺序依次执行。请尝试执
行左边未详细说明的步骤。如果需要更多的帮助，请遵循右边的详
细说明。
27安捷伦科技



3 定性数据分析
练习 1. 显示并处理色谱图
练习 1. 显示并处理色谱图

在此练习中，您将调用色谱图并更改色谱的显示。

步骤 详细说明 注释

1 显示 “数据分析”视图。 • 在“化学工作站”窗口的视图选
择区域，单击数据分析。

2 调用方法 SULFA MS SCAN 1.M。 a 选择文件 > 调用 > 方法。
b 浏览至文件夹 

C:\CHEM32\1\METHODS。
c 选择方法文件并单击确定。

• 如果您刚刚完成前一练习，则此
方法已被调用。

3 显示 “信号”工具组。 • 单击信号图标，它靠
近窗口的中间。
28 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南



定性数据分析 3
练习 1. 显示并处理色谱图
4 执行以下操作之一：
• 打开您在第 2 章中获取的数据文

件 SULFA_SCAN00001.D。
• 打开位于 MSDEMO 文件夹中的

数据文件 mssulfas.d。

a 选择文件 > 调用信号。
b 浏览到相应的文件夹：

• C:\CHEM32\1\DATA\SULFAS 
或

• C:\CHEM32\1\DATA\MSDEMO。
c 选择数据文件。
d 如下所示设置其他参数并单击

确定。

• 有关调用信号的其他方法，请参
见概念指南 中的 “数据分析”
一章。

• 如果您想完成第 4 章“建立并运
行 SIM 方法”，则您需要处理在
第 2 章中生成的数据文件。您还
需要来自此数据文件的报告以
设置 SIM 组。

5 验证您是否看到 DAD 和 MS 色
谱图。

a 检查您所看到的显示是否相似
于下图。

b 验证在顶部色谱图中是否看到 
DAD 信号。

c 确认在底部色谱图中是否看到 
MSD 信号。

步骤 详细说明 注释
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统入门指南 29



3 定性数据分析
练习 1. 显示并处理色谱图
6 更改“色谱图”视图，以便 MS 与
UV 色谱图重叠显示。

a 在窗口中间附近的 “信
号”工具组中，单击该
图标以显示重叠信号。

b 检查是否看到重叠色谱图，如下
所示。

c 单击该图标以显示独立的
信号。

• 步骤 a 中的图标在“图
形”工具组中也可用，但
是在 “图形”工具组中
它可切换重叠／独立。单击如上
所示图标可开启显示“图形”工
具组。

7 从显示中删除 DAD 信号。 a 在导航表中，单击 + 可显示详细
信息。

b 在信号选项卡下，请双击标识为 
MSD1 TIC 的信号。

c 看到有关方法的消息时，请单击
确定。

d 验证 DAD 窗口是否已关闭并仅
显示 TIC 图。

• 如果您在顶部工具栏中
未看到如下所示的导航
表，请单击如上所示的
图标。

• 有关删除信号的其他方法，请参
见概念指南 中的 “数据分析”
一章。

步骤 详细说明 注释

a

b
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定性数据分析 3
练习 2. 检查质谱
练习 2. 检查质谱

在此练习中，您将了解如何显示质谱。选择背景（参比）质谱图，
以后可将该质谱图从目标峰的质谱图中扣除。您将了解如何显示一
个峰的单个质谱图和平均质谱图。

步骤 详细说明 注释

1 放大色谱图中的第一个峰。 a 单击该图标以放大。
b 用鼠标指针围绕此峰划

一个矩形。请注意，要
包括色谱基线。

c 检查峰的外观是否与下图类似。
d 注意，峰宽是指峰在半高处的宽

度。您将需要此信息建立第 4 章
中的 SIM 分析。

• 如果要再次尝试，可以再将其缩
小。执行以下操作之一：
• 双击色谱图窗口。
• 单击该图标以缩小。

2 显示 “光谱”工具组。 a 单击光谱图标，它
靠近窗口的中间。

b 如果在色谱图窗口下没有足够的
空间可显示质谱图，请使用鼠标
指针降低色谱图窗口的高度。
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3 定性数据分析
练习 2. 检查质谱
3 在峰的左边，获取第一个参比质
谱图。

a 要选择第一个参比
质谱图，单击此处
高亮显示的图标。

b 在色谱图窗口中，在峰前的色谱
基线处执行以下操作之一：
• 单击可选择单个质谱图。
• 单击并拖动可选择一个平均质

谱图。

4 在峰的右边，获取第二个参比质
谱图。

a 要选择第二个参比
质谱图，请单击此
处高亮显示的
图标。

b 在色谱图窗口中，请在峰后的色
谱基线处执行以下操作之一：
• 单击可选择单个质谱图。
• 单击并拖动可选择一个平均质

谱图。

5 查看您的参比质谱图。 a 如果您无法看到此质谱图，请调
整标识为参比质谱 (a) 窗口的大
小和位置。

b 请注意两个背景质谱图 — 一个
在峰前，另一个在峰后。

步骤 详细说明 注释
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定性数据分析 3
练习 2. 检查质谱
6 设置光谱选项以执行手动背景
扣除。

a 单击该图标以显示 “光
谱选项”对话框。

b 单击 MS 参比选项卡。
c 在参比光谱下，单击手动。
d 选中 Ref1 和 Ref2 的复选框。注意

您刚才所选的参比质谱图的时间
范围在此处指定。

e 单击确定。

• 在您更改选项之前，光谱选项应
用于所有后续质谱图。

• 如果色谱基线在运行过程中有
更改，请选择在时间上与每个目
标峰接近的新参比质谱图。

• 在“数据分析”窗口的中间附近，
您可以查看并更改背景扣除的
设置。

步骤 详细说明 注释
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3 定性数据分析
练习 2. 检查质谱
7 获取第一 LC 峰的单个扣除了背景
的质谱图。

a 单击该图标以获取任意
时间点的质谱。

b 在色谱图窗口中，单击
峰上的某处以获取质谱图。

c 为方便查看，请调整标识为 MS 
质谱图的窗口的大小和位置（如
果需要）。

d 验证质谱图是否与下图类似。

• 在用于采集演示数据文件 
(mssulfas.d) 的条件下，化合物的
洗脱顺序如下：
磺胺甲二唑， m/z = 271
磺胺氯哒嗪， m/z = 285
磺胺二甲嘧啶， m/z = 279
磺胺二甲氧嗪， m/z = 311

• 根据有机流动相与改良剂的不
同， 279 与 285 的洗脱顺序可能
会更改。

步骤 详细说明 注释
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定性数据分析 3
练习 2. 检查质谱
8 获取第一 LC 峰扣除背景后的平均
质谱图。

a 单击该图标以获取一个
平均质谱。

b 在色谱图窗口中，单击
鼠标并从此峰上拖过，如下所示。

c 查看标识为 MS 质谱的窗口中的
平均质谱。

• 当色谱峰包括单一化合物时，平
均质谱图通常更准确。

9 务必查看 “练习 3. 对色谱图进行
积分”中的步骤 6 以获取一种更方
便，更快捷的质谱图显示方法。

步骤 详细说明 注释
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3 定性数据分析
练习 3. 对色谱图进行积分
练习 3. 对色谱图进行积分

在此练习中，您将了解设置积分事件以及对色谱图进行积分。即使
不关注定量，积分也有助于查找用于其他目的的峰值。例如，在积
分后，每个峰的质谱可随报告一起打印。

步骤 详细说明 注释

1 完整地显示总离子色谱图。 a 将所有隐藏色谱图窗口的质谱图
窗口最小化。

b 单击该图标以缩小。

2 显示 “积分”工具组。 • 单击积分图标，它
靠近窗口的中间。
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定性数据分析 3
练习 3. 对色谱图进行积分
3 对色谱图进行积分。 a 单击自动积分图标，它
靠近窗口的中间。

b 验证结果是否与下图
类似。

• “自动积分”可估计初始积分
参数。

• 如果您在图形工具中没有
看到保留时间，请单击该
图标以显示保留时间 。

• 如果您在图形工具中没
有看到峰积分基线，请单
击该图标以显示基线。

步骤 详细说明 注释
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3 定性数据分析
练习 3. 对色谱图进行积分
4 调整积分参数以得到仅四个积
分峰。

a 单击该图标，或选择编
辑／设置积分事件表。

b 在积分事件表中为基线
修正选择高级。

c 为最小峰高输入 500000。
d 单击对当前色谱图积分

图标。
e 验证结果是否与下图

类似。

• 有关积分事件的详细信息，请参
见安捷伦化学工作站：了解您的
化学工作站。

步骤 详细说明 注释
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定性数据分析 3
练习 3. 对色谱图进行积分
5 将积分事件保存到内存中的方法。 • 单击该图标可退出并保存
积分结果 。

• 要将事件保存到磁盘上的方法
中，您还需要将方法保存到磁
盘，如第 41 章中的步骤 3 所述。

6 使用积分色谱图作为基础，以一
种更快捷的方式来显示扣除背景
的质谱图。

a 单击光谱图标。

b 单击该图标以显示
“光谱选项”对话框。

c 单击 MS 参比选项卡。
d 在参比光谱下，单击自动。
e 单击确定。
f 单击该图标以获取峰顶

点处的质谱。
g 在色谱图窗口中，单击

第四 峰上的某处以获取质谱图。
h 验证质谱图是否与下图类似。

• 当您将参比光谱设置为自动时，
软件会自动地为每个峰选择参
比质谱图，如“光谱选项”对话
框中所述。

• 仅当对色谱图进行积分后，获取
峰顶点处质谱的图标才可用。无
论您单击峰的任何位置，都会获
取顶点处的质谱图。使用此工
具，您可以不需要在色谱图中放
大便可获取质谱图的准确位置。

步骤 详细说明 注释
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3 定性数据分析
练习 4. 打印报告
练习 4. 打印报告

在此练习中，您将打印一份报告，该报告将在第 4 章“建立并运行
SIM 方法”中使用。

步骤 详细说明 注释

1 指定 LCMS 定性报告类型，并将报
告打印到屏幕。

a 选择报告 > 设定报告。
b 在 “设定报告”对话框中的目

标中，选中屏幕复选框。
c 在报告类型中，选择 LCMS 定性。
d 检查其他设置是否如下所示。
e 单击确定。
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定性数据分析 3
练习 4. 打印报告
2 打印报告。 a 选择报告 > 打印报告。
b 稍候，查看 “报告”窗口。
c 验证报告的第 1 页是否包含标题

信息和积分色谱图。
d 在报告窗口的底部，单击下一步

按钮。
e 验证报告的第 2 页是否显示了提

取离子色谱图和第一色谱峰的
质谱。

f 继续单击下一步按钮以查看三个
其他色谱峰的结果。

g 在报告窗口的底部，单击打印按
钮。这将打印此报告的一份硬
拷贝。

h 在报告窗口的底部，单击关闭
按钮。

• 如果您希望完成第 4 章“建立并
运行 SIM 方法”，请保存该硬拷
贝，在设置 SIM 组时作为参考。

• 提取离子色谱图是峰纯度的指
示器；如果保留时间未能一致，
则峰很可能代表有多种化合物。

3 保存方法。 a 选择文件 > 保存 > 方法以覆盖
方法 SULFA MS SCAN 1.M。

b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

• 现在保存此方法，这样积分参
数、光谱显示选项、报告设置和
其他数据分析设置将成为此方
法的一部分。

步骤 详细说明 注释
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3 定性数据分析
练习 4. 打印报告
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Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统
入门指南
4
建立并运行 SIM 方法

练习 1. 建立 SIM 采集方法    44

任务 1. 调用您先前创建的扫描方法    44

任务 2. 输入 MS 采集参数    45

练习 2. 以 SIM 方法采集数据    48

任务 1. 输入样品信息    49

任务 2. 采集数据    50

以下练习说明了如何建立使用选择离子监测 (SIM) 的数据采集方
法。建立用于演示样品（磺胺混合物）的方法，然后使用此方法运
行样品。

要建立 SIM 方法，您将修改在第 2 章中创建的扫描方法。要建立
SIM 采集，需要所有四个磺胺化合物的以下信息：

• LC 保留时间 

• 质谱图中离子的质量

您将从第 3 章中生成的报告中获取这些信息。

准备工作

• 完成本手册前面的练习。
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4 建立并运行 SIM 方法
练习 1. 建立 SIM 采集方法
练习 1. 建立 SIM 采集方法

在此练习中，您将从现有的扫描方法开始并对其修改用于 SIM 分析。
保持 LC 条件不变，仅修改 MS 条件。包含以下几项任务：

• “任务 1. 调用您先前创建的扫描方法”（下文）

• 第 45 页的 “任务 2. 输入 MS 采集参数” 

任务 1. 调用您先前创建的扫描方法

步骤 详细说明 注释

4 显示“方法和运行控制”视图。 • 在“化学工作站”窗口的视图选
择区域，单击方法和运行控制。

5 打开方法 SULFA MS SCAN 1.M。 a 选择文件 > 调用 > 方法。
b 如果需要，请浏览至 

C:\CHEM32\1\METHODS。
c 选择 SULFA MS SCAN 1.M，然后

单击确定。

6 以新名称 SULFA MS SIM 1.M 保存
方法。

a 选择文件 > 另存为 > 方法。
b 在对话框中为名称输入 

SULFA MS SIM 1.M。
c 单击确定。
d 在方法历史注释框中，输入注释。
e 单击确定。

• 现在保存方法以避免无意中覆盖
了扫描方法。
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建立并运行 SIM 方法 4
任务 2. 输入 MS 采集参数
任务 2. 输入 MS 采集参数

步骤 详细说明 注释

1 输入 SIM 分析用的色谱图峰宽度。 a 右键单击系统视图上
的 MSD 图标 ，并选
择设置 MSD 信号。

b 当“设置 MSD 信号”
对话框显示时，为峰宽输入 
0.05。

c 单击确定。

• 峰宽是重要设置。它用来计算相
应的 SIM 驻留时间，从而为整个
色谱峰提供足够的点，进而达到
良好的定量效果。

• 峰宽定义为半幅全宽 (FWHM)，即
50% 峰高处的宽度。
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4 建立并运行 SIM 方法
任务 2. 输入 MS 采集参数
2 用您从扫描分析的质谱图中获得
的 （最接近 0.1）质量建立第 1 个
SIM 图标：
• 磺胺甲二唑：时间 0，

SIM 离子 271 和 156。

a 在 MSD 信号设置下，在信号 1 
下的模式中，选择 SIM。

b 在表中的碰撞诱导解离中，输入
以下一项：
• 150，适用于 Agilent 6120 型号
• 200，适用于 Agilent 6130 或 

6150 型号
c 在表中，将组 1 更改为磺胺甲二

唑，对于 SIM 离子，请参阅打印
输出中的质谱图并输入 271 离子
的质量 （最接近 0.1）。

d 单击添加离子，并输入磺胺甲二
唑 156 离子的质量。

• 在此示例中，每个 SIM 组包括一
个准分子离子和一个碎片离子
用于确认。

• 注意，下图不显示第四种磺胺
药物。

步骤 详细说明 注释
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建立并运行 SIM 方法 4
任务 2. 输入 MS 采集参数
3 用您从扫描分析的光谱中获得的
（最接近 0.1）质量建立其余 SIM
图标：

• 磺胺氯哒嗪：时间 1.3，
SIM 离子 285、 287 和 156。

• 磺胺二甲嘧啶：时间 2.3，
SIM 离子 279 和 186。

• 磺胺二甲氧嗪：时间 3.3，
SIM 离子 311 和 156。

a 单击添加组并输入磺胺氯哒嗪的
名称、开始时间和质量（大约为
285）。

b 单击添加离子，并输入磺胺氯哒
嗪 156 离子的质量。

c 单击添加离子，并输入磺胺氯哒
嗪 287 离子的质量。

d 重复这些步骤，直到已为其余化
合物各输入了两个或三个离子。

e 单击确定关闭设置 MSD 信号对
话框。

• 或者，不像这里所述的一样对每
种化合物建立单独的组，而将所
有 SIM 离子归入 “组 1”，重命
名为“磺胺类”。第一个 SIM 组
最多可包含 100 个离子。

• 您可能需要调整每个 SIM 组的开
始时间。请参阅第 3 章中的打印
输出来确定开始时间，这样每个
组的更改大约发生在色谱峰的
中间。

• 如果磺胺氯哒嗪和磺胺二甲嘧啶
之间的保留时间之差小于 0.3 分
钟，则将这些离子合并为一组。

• 磺胺氯哒嗪另外还包括氯同位素
(m/z 287)。

4 保存方法。 a 选择方法 > 保存方法以覆盖方法
SULFA MS SIM 1.M。

b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

步骤 详细说明 注释
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4 建立并运行 SIM 方法
练习 2. 以 SIM 方法采集数据
练习 2. 以 SIM 方法采集数据

现在您已准备好用您刚刚创建的方法来采集磺胺混合物的数据。包
含以下几项任务：

• 第 49 页的 “任务 1. 输入样品信息” 

• 第 50 页的 “任务 2. 采集数据” 
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建立并运行 SIM 方法 4
任务 1. 输入样品信息
任务 1. 输入样品信息

步骤 详细说明 注释

1 显示 “单个样品”工具栏。 • 在顶部工具栏中，单
击单个样品图标 。

1 显示 “样品信息”对话框。 a 在 “运行控制”菜单中单击样
品信息。

2 输入样品信息：
• 操作者姓名
• 子目录：Sulfas
• 前缀：Sulfa_SIM
• 位置：样品瓶 1
• 样品名称：磺胺 10 ng/µL
• 注释：SIM 进阶练习

a 输入步骤 2 所述的参数，如下图
所示。

b 单击确定。

• 如果选择前缀／计数器，则文件
名自动随运行次数递增。
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4 建立并运行 SIM 方法
任务 2. 采集数据
任务 2. 采集数据

步骤 详细说明 注释

1 将您准备好的 10 ng/µL 磺胺样品
瓶放置到自动进样器的位置 1 中。

• 您在第 12 页的 “练习 2. 准备分
析用的样品” 中准备了此样品。

2 注入磺胺混合物样品。 • 单击单个样品开始按钮。 仅当从顶部工具栏中选择了单个样
品模式时才显示此按钮。

3 在数据采集过程中监视总离子色谱
图和 UV 色谱图。

a 激活 “联机图谱”窗口。
b 监视 MS 信号以确保基线稳定。

• 如果 MS 信号的基线波动大于 
10%，则可能需要维护雾化器和源
室。请参见 Agilent 6100 系列单四
极杆 LC/MS 系统维护指南。

4 当分析完成时，查看结果。 a 显示 “数据分析”视图。
b 调用您刚刚创建的数据文件。
c 检查 DAD 和 MS 色谱图。

• 如果您需要帮助，请遵循第 3 章
中第 28 页的“练习 1. 显示并处
理色谱图” 的常规过程。
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Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统
入门指南
5
建立并运行序列

练习 1. 建立一个序列    52

任务 1. 准备创建新序列    52

任务 2. 编辑序列参数    53

任务 3. 建立序列表    55

任务 4. 建立序列输出    58

练习 2. 运行序列    60

以下练习说明了如何建立一个序列，用于对演示样品 （磺胺混合
物）进行 SIM 分析以及如何使用此序列采集数据。

在此序列中，您将分析三种不同浓度的磺胺混合物：1、 5 和 
10 ng/µL。您还要分析一份溶剂空白。

准备工作

• 阅读 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统快速入门指南 和 
Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统概念指南 的第 3 章。

• 完成本手册前面的练习。

有关序列的详细信息，请参见安捷伦化学工作站：了解您的化学工
作站。
51安捷伦科技



5 建立并运行序列
练习 1. 建立一个序列
练习 1. 建立一个序列

任务 1. 准备创建新序列

步骤 详细说明 注释

1 显示“方法和运行控制”视图。 • 在“化学工作站”窗口的视图选
择区域，单击方法和运行控制。

2 显示序列工具组。 • 在顶部工具栏中，单
击该图标以显示序列
工具组。

3 显示自动进样器样品盘视图。 • 在 “视图”菜单中单击进样视图。

4 新序列的初始设置。 • 选择序列 > 新序列。 会自动调用空的默认序列文件 
DEF_LC.S。

5 以新名称 SULFA MS SIM 1.S 保存
序列

a 选择序列 > 序列另存为。
b 为名称输入 SULFA MS SIM 1.S。
c 单击确定。
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建立并运行序列 5
任务 2. 编辑序列参数
任务 2. 编辑序列参数

步骤 详细说明 注释

1 打开 “序列参数”对话框。 • 单击序列 > 序列参数。 • 序列参数设置通用于序列中的所
有样品。

2 输入操作者姓名和数据文件的序
列参数。

a 输入步骤 1 中显示的下列参数。
• 操作者姓名：您的姓名
• 子目录：Sulfas
• 前缀：Sulfa_seq

• 为避免覆盖数据文件，请为每个
序列输入一个新子目录。如果您
的计算机上没有此目录，将会创
建此目录。

• 系统会自动为子目录中的每个数
据文件创建唯一的文件名。
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5 建立并运行序列
任务 2. 编辑序列参数
3 输入其余序列参数： a 输入下图所示的下列参数。
• 要运行的部分方法：依据运行

时间选项表
• 静置：10 分钟，在调用新方法

之后
• 关闭：待机 
• 未就绪超时：15 分钟
• 序列注释：序列进阶练习

b 单击确定。

“后序列命令／宏”是关闭灯、泵
等的便捷方法。在序列结束或发生
错误时应用命令或宏。

• 如果您仅要运行再处理（数据分
析），应在要运行的部分方法中
设置此内容。

• 静置允许仪器在调用新方法时达
到平衡。

“后序列命令／宏”的两个典型示
例为：

• MSSetState 是一个命令，它可以
将 MS 的状态更改为“待机”。
请参见联机帮助了解命令。

• SHUTDOWN.MAC 是用于关闭系统
的宏，但在使用前必须自定义。

步骤 详细说明 注释
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建立并运行序列 5
任务 3. 建立序列表
任务 3. 建立序列表

步骤 详细说明 注释

1 建立序列表，以执行以下操作：
• 运行空白的重复进样。
• 运行三种不同浓度的磺胺混合物

的重复进样：1、 5 和 10 ng/µL。
• 使用在第 4 章“建立并运行 SIM

方法”中创建的方法 
SULFA MS SIM 1.M。

a 选择序列 > 序列表。
b 选择序列表中的第一行。在序列

表中的行下，单击数字 1。
c 单击剪切按钮可以删除此行。
d 单击插入／批量输入向导的按

钮，如下所示。
e 填写值并单击确定。

• 在此步骤中，您将设置对所有样
品都通用的序列表的各部分。

• 您将在此练习的后期指定样品
名称。

• 有许多种方式可以将样品添加到
序列表中。此练习仅说明了其中
一种方法 — 使用插入／批量输
入向导。
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5 建立并运行序列
任务 3. 建立序列表
2 查看您创建好的序列表。 a 对照以下所示的表。
b 注意任何不同之处，例如包含的

列和列宽。

• 您的结果将有可能不同，但是在
下一步中您可以重新创建下面的
表格式。

3 （可选）自定义序列表，以与步
骤 2 中的格式匹配。

a 在对话框中的右下角，
单击该图标以自定义序
列表。

b 清除任何不必要列的复选框，如
下所示。

c 增加样品名称列的宽度，如下
所示。

d 减小方法名称列的宽度，如下
所示。

e 单击确定。

• 有关您删除的任何列的说明，请
参见联机帮助。

步骤 详细说明 注释
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建立并运行序列 5
任务 3. 建立序列表
4 将以下样品名称输入到表中：
• 样品瓶 1 – 空
• 其余样品瓶 – 1、 5 和 10 ng/µL 

时的磺胺混合物

a 修改每个样品的样品名称，如下
所示。

b 单击确定。

5 保存序列。 • 在序列工具组中单击保
存序列按钮 。

步骤 详细说明 注释
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5 建立并运行序列
任务 4. 建立序列输出
任务 4. 建立序列输出

步骤 详细说明 注释

1 建立序列以将一份简短的序列总
结打印到打印机。

a 单击序列 > 序列输出。
b 选中打印序列总结报告复选框。
c 选中输出到打印机复选框。
d 单击设置按钮。
e 如下所示填写对话框。
f 单击“序列总结参数”对话框中

的确定。
g 单击 “序列输出”对话框中的

确定。

• 除序列总结报告外，您还可以根
据方法中的指定打印单独的样
品报告。（在此练习中您不用打
印单独的报告。）

• 有关序列报告的详细信息，请参
见安捷伦化学工作站：了解您的
化学工作站。

• 下面对话框所显示的设置将打印
最简单的摘要报告。

2 保存序列。 • 在序列工具组中单击保
存序列按钮 。
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建立并运行序列 5
任务 4. 建立序列输出
3 打印序列。 a 选择序列 > 打印序列。
b 选中如下图所示的复选框。
c 单击打印按钮。

如果您单击全部打印按钮，您将打
印序列的全部内容，而不只是您刚
才指定的项目。

步骤 详细说明 注释
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5 建立并运行序列
练习 2. 运行序列
练习 2. 运行序列

现在您已准备好用您刚刚创建的序列来采集数据。

步骤 详细说明 注释

1 确认您的序列是否包含四种样品。 • 验证自动进样器样品盘视图中显
示有四个样品。

2 将第 1 章中准备的样品放置到自动
进样器中相应的位置上。

您在第 12 页的 “练习 2. 准备分析
用的样品” 中准备了这些样品。

3 注入样品。 • 单击 “运行控制
栏”中的序列开
始按钮。

此按钮仅在您从主工具栏中选择了
“序列”模式后才可用。

4 （可选）对于第一个空白分析，在
数据采集过程中监视总离子色谱
图和 UV 色谱图。

a 激活 “联机图谱”窗口。
b 监视 MS 信号以确保基线稳定。

当序列进程执行时，自动进样器样
品盘视图采用如下颜色编码：

灰色 - 已经分析的样品。

白色 - 样品尚未分析。

蓝色 - 当前的样品。

5 当序列完成时，查看 “序列总结
报告”。

a 检索来自打印机的报告。
b 检查报告以确认是否所有样品都

已分析。

6 当序列完成时，查看结果。 a 显示 “数据分析”视图。
b 调用您刚刚创建的第一份数据

文件。
c 检查 DAD 和 MS 色谱图。
d 对其他数据文件重复步骤 b 和步

骤 c。

• 如果您需要帮助，请遵循第 3 章
中第 28 页的“练习 1. 显示并处
理色谱图” 的常规过程。

• 当您分析自己的样品时，可以建
立您自己的方法，为序列中的每
个样品自动生成数据分析报告。
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本章说明了如何使用化学工作站的“数据分析”来执行定量分析。
本章中的练习说明了一种简单的校正方法，该校正使用通过化学工
作站软件得到的数据文件。

准备工作

• 阅读 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统快速入门指南。

• 阅读 Agilent 6100 系列四极杆 LC/MS 系统概念指南 中的“数据
分析”一章。

• 确保在化学工作站上已有咖啡因数据文件。检查 
C:\CHEM32\1\DATA\MSDEMO 下的文件。文件名
为 CAFCAL0X.D，其中 x 是从 1 到 5 的数字。
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6 定量数据分析
练习 1. 创建用于定量分析的方法
练习 1. 创建用于定量分析的方法

在此练习中，您将创建一种校正方法，可以用于定量分析演示数据
中的咖啡因。

任务 1. 创建新方法

在此任务中，您将调用一种缺省方法并以新名称保存。以后您可修
改这个新方法来创建校正方法。

步骤 详细说明 注释

1 显示 “数据分析”视图。 • 在“化学工作站”窗口左下方的
视图选择区域中，单击数据分析。

2 调用方法 DEF_LC.M。 a 单击文件 > 调用 > 方法。
b 浏览至文件夹 

C:\CHEM32\1\METHODS。
c 选择方法文件并单击确定。

3 以新名称 CAFFEINE CAL.M 保存此
方法。

a 选择文件 > 另存为 > 方法。
b 浏览至文件夹 

C:\CHEM32\1\METHODS。
c 在对话框的名称中，输入 

CAFFEINE CAL.M。
d 单击确定。
e 在方法历史注释框中，输入注释。
f 单击确定。
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定量数据分析 6
任务 2. 设置定量分析的信号
任务 2. 设置定量分析的信号

在此练习中，您将把提取离子色谱图 (EIC) 添加到此方法的可用信
号列表中。然后您可以将此 EIC 添加到 “信号细节”中，这样您
可以自动调用其余咖啡因标样的信号并对其积分。

步骤 详细说明 注释

1 打开位于 MSDEMO 文件夹中的数
据文件 CAFCAL01.D。

a 选择文件 > 调用信号。
b 浏览到文件夹：

C:\CHEM32\1\DATA\MSDEMO。
c 选择数据文件 CAFCAL01.D。
d 如果需要，请清除使用“信号细

节”调用的复选框。
e 在信号框中，单击以 MSD1 TIC 开

头的信号。
f 单击确定。

• 有关调用信号的其他方法，请参
见概念指南 中的 “数据分析”
一章。

2 提取咖啡因中的主离子。 a 选择文件 > 提取离子。
b 在 “离子 1”中，输入 195.1。
c 在 “离子 2”中，输入 195.1。
d 单击确定。

• 195 离子是 (M+H)+ 离子。

3 显示 “校正”工具组。 • 单击校正图标，它
靠近窗口的中间。
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6 定量数据分析
任务 2. 设置定量分析的信号
4 设置定量分析的信号。 a 执行以下操作之一：
• 单击编辑当前方法信号

图标。
• 选择校正 > 信号细节。

b 在可用信号列表中，选择 MSD1 
195, EIC=195.1:195.1。

c 单击添加到方法。
d 单击确定。

• 只有当您调用了步骤 2 中的 195
EIC 时， EIC 信号才可用。

5 （可选）以相同名称 (CAFFEINE 
CAL.M) 保存此方法。

a 选择文件 > 保存 > 方法。
b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

• 对于以下练习，您将经常保存方
法，但是您可以等到建立了所有
方法设置后再进行保存。

步骤 详细说明 注释
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定量数据分析 6
任务 3. 对低浓度标样进行积分
任务 3. 对低浓度标样进行积分

在此练习中，您将为校正方法建立积分参数。使用低浓度标样的原
因是这通常是最难积分的。

步骤 详细说明 注释

1 显示 “积分”工具组。 • 单击积分图标，它
靠近窗口的中间。

2 对色谱图进行积分。 a 单击自动积分图标，它
靠近窗口的中间。

b 检查在使用这些初始设
置的情况下是否有五个积分峰。

• 自动积分会估计初始积分参数，
然后执行积分。
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6 定量数据分析
任务 3. 对低浓度标样进行积分
3 调整积分参数以得到一个积分峰。 a 单击编辑／设置积分事
件表图标。

b 在所有信号的积分事件
中，为基线修正选择高级。

c 单击自动积分图标。
d 当系统提示您保存事件

表时，单击是。
e 验证您的结果是否与以下显示的

结果相同或非常相似。

• 有关积分事件的详细信息，请参
见安捷伦化学工作站：了解您的
化学工作站。

4 用内存中的方法保存积分事件。 • 单击该图标可退出并保存
积分结果 。

5 （可选）以相同名称 (CAFFEINE 
CAL.M) 保存此方法。

a 选择文件 > 保存 > 方法。
b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

步骤 详细说明 注释
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定量数据分析 6
任务 4. 设置一般校正参数
任务 4. 设置一般校正参数

步骤 详细说明 注释

1 建立校正参数。 a 选择校正 > 校正设置。
b 在标题框中输入标题，例如 
Caffeine external 

standard。
c 其余项目保持缺省设置，如下

所示。
d 单击确定。

2 （可选）以相同名称 (CAFFEINE 
CAL.M) 保存此方法。

a 选择文件 > 保存 > 方法。
b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。
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6 定量数据分析
任务 5. 设置校正曲线
任务 5. 设置校正曲线

在此练习中，您可以对其余标样进行积分，并将所有标样都添加到
校正曲线中。

步骤 详细说明 注释

1 显示 “校正”工具组。 • 单击校正图标，它
靠近窗口的中间。

2 将低浓度标样添加到校正曲
线中。

a 执行以下操作之一：
• 单击新建校正表图标。
• 选择校正 > 新建校

正表。
b 单击自动设置级别 1。
c 单击确定。
d 在“校正表”窗格（如下所示）

中的化合物处，输入 caffeine
并在含量 （含量）中输入 0.5。

• 如果您的校正曲线显示消息提示
此曲线无效，请不要担心这一点。
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定量数据分析 6
任务 5. 设置校正曲线
3 调用第二个标样并对其积分。 a 选择文件 > 调用信号。
b 在文件名中，选择 CAFCAL02.D。
c 选中使用 ‘信号细节’调用复

选框。
d 选中调用后进行积分复选框。
e 检查您的对话框外观是否与下图

类似。
f 单击确定。

• 使用这些设置，只需一步即可完
成调用相应的信号并进行积分。

4 将第二个标样添加到校正曲线中。 a 单击添加新级别图标。
b 在对话框中的缺省含量

中，输入 1 并单击确定。
c 验证校正表现在是否有两个条目，

以及校正曲线是否包含两个点。

步骤 详细说明 注释
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6 定量数据分析
任务 5. 设置校正曲线
5 将其余三个标样添加到校正表中：
• CAFCAL03.D：5 ng/µL
• CAFCAL04.D：25 ng/µL
• CAFCAL05.D：50 ng/µL

a 选择文件 > 调用信号。
b 在文件名中，选择下一个数据

文件。
c 验证色谱图是否已正确积分。
d 单击添加新级别图标。
e 在对话框中的缺省含量

中，输入步骤 5 中显示的
含量并单击确定。

f 验证校正表和校正曲线是否包含
新条目。

g 重复步骤 a 至步骤 f，直到添加了
所有标样。

h 请确认您的校正表与校正曲线的
外观是否如下图所示。

• 如有多个峰在色谱图中积分，可
使用保留时间来查找校正曲线
的正确峰。

步骤 详细说明 注释
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定量数据分析 6
任务 5. 设置校正曲线
6 改进校正曲线。 a 选择校正 > 校正设置。
b 在缺省校正曲线下的类型中，选

择二项式。
c 单击确定。
d 验证校正曲线的外观现在是否如

下图所示。

7 （可选）以相同名称 (CAFFEINE 
CAL.M) 保存此方法。

a 选择文件 > 保存 > 方法。
b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

步骤 详细说明 注释
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6 定量数据分析
任务 6. 浏览改进校正的选项
任务 6. 浏览改进校正的选项

此练习描述了其他校正表格式，这些格式提供了更多的校正选项。
您不需要这些选项来处理咖啡因演示数据，但是您可能在处理自己
的样品时需要它们。

步骤 详细说明 注释

1 浏览选项以更改校正曲线的构建
方式。

a 选择校正表选项 > 峰细节表。
b 验证您是否可以在校正表中看到

这些列：
• 曲线类型
• 原点
• 权重

• 注意，此校正表格式允许您更改
以下内容：
• 曲线类型：校正曲线的类型
（线性和二项式等。）

• 原点：原点 （零点）的处理
方式。

• 权重：数据点的相对权重。

2 浏览选项以添加确认离子。 a 选择校正表选项 > 定性细节表。
b 验证您是否可以在校正表中看到

这些列：
• 响应百分比 （响应百分比）
• +- （响应百分比窗口）
• 峰用途 （峰的用途）

• 注意，此校正表格式允许您定义
以下内容：
• 峰用途：校正使用峰的方式，

例如，作为主校正离子还是作
为确认离子使用

• 响应百分比：确认离子的预期
响应值，作为与主峰的百分比

• +-：预期百分比的窗口。

3 显示校正表的原始选项。 a 选择校正表选项 > 概述。
b 验证校正表的外观是否与第 70 章

上的步骤 5 中的相同。
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定量数据分析 6
练习 2. 处理样品并打印报告
练习 2. 处理样品并打印报告

在此练习中，您将指定一个报告并通过处理一种标样（假设为样品）
测试您的校正方法。打印结果报告。

步骤 详细说明 注释

1 用以下设置指定报告：
• 报告输出方式：屏幕
• 外标法计算 (ESTD)，基于面积
• 报告版面：细节

a 执行以下操作之一：
• 选择报告 > 设定报告。
• 单击指定报告图标。

b 输入在步骤 1 中介绍的
参数，如下图所示。

c 单击确定。
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2 以相同名称 (CAFFEINE CAL.M) 保
存此方法。

a 选择文件 > 保存 > 方法。
b 在方法历史注释框中，输入注释。
c 单击确定。

3 调用中等浓度的标样。 a 选择文件 > 调用信号。
b 在文件名中，选择 CAFCAL03.D。

4 处理中层标样并打印报告。 a 执行以下操作之一：
• 选择报告 > 打印报告。
• 单击该图标以预览

结果。
b 验证报告的第 1 页是否包

含标题信息，积分的色谱图和外
标报告。

c 检查咖啡因含量是否约为 
5 ng/µL。

d 在报告窗口的底部，单击下一步
按钮。

e 验证报告的第 2 页是否显示了校
正曲线，并用点线标识测量点。

f （可选）在报告窗口的底部，单
击打印按钮，这样可得到一份硬
拷贝。

g 在报告窗口的底部，单击关闭
按钮。

• 生成硬拷贝的另一种方
式是单击打印报告图标。

步骤 详细说明 注释
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内容提要

当您进行本书中的练习时，
您将了解如何完成以下操作：

• 准备用于分析的 LC/MS 
系统

• 建立用于扫描和选择离子
监测分析的方法

• 采集数据

• 建立自动样品分析的序列

• 执行定性和定量分析。
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