
 
 
 2006 Pittcon 获得创新新产品大奖 

 

首次使用 MassWorks 推荐实验条件 
当 MassWorks 在您的气质或液质上的首次使用时，强烈推荐先进行简单，容易控制的

实验，随后再进行更复杂的实验。首先进行简单的连续注射进样实验，它能简单快速方便地

展示 MassWorks 给您的仪器带来更广泛的用途。 
 

液质联用系统流动注射进样实验设计 
将一个纯的待测化合物与一或二个校正标准物质混合，为了得到好的质谱信噪比，建议

待测物和校正物的浓度为 10-20µM，并根据化合物性质和仪器条件调整浓度，最终待测化合

物和校正标准物质的质谱响应，经过必要的平滑处理后，希望的信噪比为 100: 1 或更高。标

准校正离子与待测分析物质量数差值不超过 50 Da，两个标准校正离子的质量数包夹待测分

析物是比较理想的，而且校正离子和待测分析物不能有任何干扰。如果发送数据给 Cerno
是为了评价性能，您需要提供标准校正离子的元素组成。 

 

 
图 1. 分析物（260 Da）和校正物（280 Da）的典型流动注射质谱扫描图。注意谱图是非常干净的，没有任

何干扰，标准离子与分析物相差 20 Da。当没有特殊的调谐时，在单同位素峰边可清楚的看到其 M＋1 峰，

结果是令人满意的。 

 

气质联用系统的外标实验设计 
当一个类似流动注射的进样到气质系统时，使用标准校正样品做为外标注入系统是最

容易的。一些气质联用系统有内置的校正标样，能很容易地能引入质谱系统去校正。通常使

用全氟三丁胺，它提供了非常有用的质量校正范围，EI 源为 50-500 Da，CI 源为 200-700 Da。 
根据下面的“数据采集”，首先运行校正标样，通常需要测定 1-2min。将系统中的校正

标样冲洗完后，立即利用正常 GC 方法运行分析物。 
 

数据采集 
最重要的是，数据必须在轮廓模式（有时也叫连续模式）下采集。 
质心数据不适用于 MassWorks 校正！ 



另外，必须设定离子阈值为零，或允许的最低值，采样速率（也叫步进尺寸或间隔）

必须保证单同位素峰的半峰高峰宽时至少有 5 个数据点。例如，对于典型的半峰高峰宽为 
 
 

2006 Pittcon 获得创新新产品大奖 

 
0.5 Da 的四极杆质谱采样间隔最多为 0.1 Da，任何过滤参数应该被设定在最低值，以保

证最小的数据过滤。下图是 Agilent LC MSD 参数设置的例子： 
 

 

图 2 用于 MassWorks 校正 Agilent LC MSD 的典型参数设置。注意，阈值设为零，这是非常关键的，设

定合适的步幅尺寸用于样品峰数据采集，为了得到轮廓图数据，数据采集模式被设定为扫描（Scan），扫

描数据存储也应该设定为全部质谱数据（Full）模式。 

 

连续注射进样，调整离子化条件得到稳定的采集信号，然后至少采集 1-2min 的质谱数据，

允许采集多次扫描数据（100 或更多），然后，用 MassWorks 分析。数据采集完成，检查分

析物或标准物的数据信号，是否有检测器饱和现象，这能够很容易地通过观察 M 和 M+1 峰

的比例来识别，如果 M+1 峰的相对丰度比理论值更大，检测器信号很可能饱和。另外，平

坦的峰高或在单个同位素上倒峰的出现都是检测器饱和的信号。 
如果检测器信号是饱和，将不会得到好的分析结果！ 
必要时，应稀释样品重复测试，直到没有检测器信号饱和现象出现。为预防饱和现象出现，

推荐通过稀释样品，连续进样不同浓度的样品进行测试，Cerno 检测使用具有好的信噪比的

数据进行分析。 



 
图 3 未饱和到极度饱和信号的对比。从上到下，分别为未饱和、中等饱和、高度饱和和极度饱和信号。 

 
关于离子阱的注意事项 

不像四极杆和 TOF 仪器，在某些离子阱仪器上得到高质量准确度是有一定局限性的。

由于空间电荷效应，尽管经过 MassWorks 校正，传统的离子阱质谱得到的质量准确度大约

为 30-80 mDa。例如，Thermo 的离子阱质谱，质量准确度是阱的几何形状、阱中的离子浓

度和化学组成的函数，大容量新阱的设计在一定程度上降低了这些因素的影响，但得到高质

量准确度的能力仍比典型的四极杆设计低 10倍。具有较大内部容量的线性离子阱，ABI/Sciex 
Q TRAP 的空间电荷效应被很好的控制，可得到小于 10-20 mDa 的质量误差。另一个控制离

子阱内在质量误差的方法，避免利用连续注射进样方式将全部离子同时捕获在阱内，而是利

用良好的 LC 分离，使不同离子在不同时间分别被捕获在阱内。 
尽管由于空间电荷效应的限制，Cerno 研究发现，很多情况下经过 MassWorks 校正后，

未知物的元素组成仍然可以得到，尽管质量准确度不高，这是通过校正的线形谱图去匹配未

知物的同位素轮廓图来实现的，校正的线形谱图提供了完美的同位素轮廓，同位素轮廓是化

合物的特性，不同化合物有不同的同位素轮廓，Cerno 称这种方式为 CLIPS（校正的线形谱

图搜索），它克服了质量准确度的局限性。当然，它也可以在已经得到了高的质量准确度时，

通过元素组成，更好的实现未知物的识别。例如，可以帮助 Q-TOF 或其它高分辩质谱实现

唯一的化合物确认。 
 
发送数据用于 MassWorks 评价 

一旦质谱数据被得到，请联系绿绵公司或 Cerno。由于文件比较大，通常需要利用 FTP
发送， 然而有些单位可能屏蔽了 FTP 发送，如果文件不是很大，可以通过邮件附件的方式

发送。对于某些仪器（Agilent 和 Waters），需要发送整个文件夹；对于 ABI/Sciex 仪器，仅

仅需要发送*.wiff 文件和*.wiff.scan 文件（如果存在）；Thermo 仪器，仅需要发送*.raw 文件。

如果是利用外标法进行的 GC 实验，要确保发送了校正物和分析物的实验数据。最简单的方

式是将多个文件压缩到一个压缩文件中，这可以在 Windows XP 中实现，选择文件或文件夹，

点击鼠标右键，选择“发送到压缩文件夹”，将得到的*.zip 文件加到邮件附件或通过 FTP 发

送给 Cerno 或绿绵公司。 
 
在提供原始数据的同时，也应该提供以下信息： 

 标准校正离子的元素组成 
 想得到未知物的精确质量准确数还是元素组成 



 仪器型号和运行模式 
 您的联系方式 

如果需要其它必要信息，我们将联系您。 
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