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安全声明

小心

小心提示表示危险。 
提醒您注意某个操作步骤、某
项操作或类似问题，如果执⾏
不当或未遵照提示操作，可能
会损坏产品或丢失重要数据。
不要忽视小心提示，直到完全
理解和符合所指出的条件。 

警告

“ 警告 ” 声明表示存在危险。提
醒您注意某个操作步骤、某项
操作或类似问题，如果执⾏不
当或未遵照提示操作，可能会
导致人身伤害或死亡。除非已
完全理解并符合所指出的条件，
否则请不要忽视 “ 警告 ” 声明而
继续进⾏操作。
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本指南中
本文档包含系统中各项内容的概述。本文档旨在帮助您快速学习使用 GC/MSD 
系统。 

在下面的内容中您可以看到： 

• 有关可在何处找到关于 MassHunter 软件和 Agilent 5977 系列 MSD 仪器的
更多信息的详细信息

• 标明主要部件的硬件照片
• 在 MassHunter 数据采集软件中找到的图标 

• MassHunter 常用操作的步骤
• 简要维护计划
• 关于操作技巧、错误消息和故障排除的简要说明
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在哪⾥可以找到更多相关信息
您的系统包括 Agilent 5977 系列 MSD、 Agilent 8890 或 7890B 系列 GC 以及 
Agilent MassHunter Workstation 软件。
硬件和软件附带完整的手册、视频、⽤⼾应⽤程序和方法开发工具。这些资料
位于以下位置：
• Agilent GC 和 GC/MS 手册和工具 DVD 盘
• Agilent GC/MS 软件信息和手册存储器

有关如何在计算机上安装这些信息的详细信息及其附随的某些文档的简短摘
要，请参⻅ Agilent 5977 系列 MSD 系统快速⼊门文档。

© 2013 Agilent Technologies, Inc. 
All rights reserved.

Made in USA
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使用 MassHunter 联机帮助文件
联机帮助包含有关数据采集、仪器控制、数据分析、故障排除等方面的⼤量信
息。要访问帮助，请按 F1 转至您要查看的屏幕的上下文相关帮助，或单击 
“ 帮助 ” 图标

 打开帮助的⾸⻚。

在 “ 帮助 ” 中，有以下功能可以使用：
• 输⼊搜索词，并单击 搜索可搜索帮助内容。 

• 单击 设置为收藏可将当前主题保存到您的收藏夹列表。 

• 单击 收藏夹可查看您已设置为收藏主题的主题。 

• 单击 筛选可根据您的选择筛选帮助内容或搜索结果。 

• 单击 历史可显示您在当前会话期间选择的帮助主题。 

• 单击 打印可打印当前主题或将其另存为 PDF。 

• 单击 展开或 最小化可显示或隐藏目录。
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有效的搜索功能现在包括预测搜索、拼写检查、精确匹配搜索、频率排⾏以及 
PDF 搜索。
例如，当您键⼊单个字⺟时，将会立即显示
一系列预测搜索。

当您继续键⼊时，该列表会进一步细化。

此外，如果您拼错了单词，将提供拼写备选
项。

使用引号来搜索精确匹配。例如， “ 峰⾯积
加和 ” 只会返回峰面积与加和两词相邻的主
题。如果不使用引号，搜索结果包括的主题
尽管同时包含词语峰面积和加和，但它们不
一定相邻。 



⼊门指南
硬件

10 MassHunter MSD 数据采集软件⼊门

硬件

Agilent 5977 系列 MSD 系统 （所示系统搭配
了 Agilent 8890 GC）

ALS

8890 GC

5977B MSD

MSD 电源开关 GC 电源开关
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Agilent 8890 GC 的触摸屏
MassHunter 数据采集软件可为 Agilent 8890 GC 提供仪器控制。这样您就可以
使用软件代替 GC 触摸屏来控制仪器。但有时候您可能想用触摸屏快速访问这
些常用功能。 

配置组件

执⾏维护

查看流路

查看 GC 设置

查看 GC 状态

预运⾏

开始运⾏

停⽌当前运⾏

编辑活动方法

查看谱图
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维护计划
在系统的硬件手册中介绍了详细的维护任务。进⾏系统维护的频率随系统状况
的不同⽽不同。 Agilent 建议进⾏以下操作：

每天
 检查，如果需要，更换隔垫。

 检查进样口衬管是否紧密。

 检查色谱柱螺帽是否紧密。

 检查气体钢瓶，并在其低于 500 psig 时进⾏更换。 

每周
 检查前级泵液位 （如果适用）。

 更换进样口衬管和 O 形环。

 检查内嵌气体过滤器，并在必要时更换。

每个月
 清洗分流 / 不分流进样口排气管捕集阱。

 检查泄漏 （进样口、色谱柱连接）。

每六个月
 更换前级泵液体 （如果适用）。

 检查并在必要时重新向校正样品瓶注⼊校正液。 

每年
 检查，如果需要，更换扩散泵液。

 修理或更换 GC 中的内部或外部捕集阱及化学过滤器。
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根据需要
 调谐 MSD。

 清洗离子源。

 更换载气捕集阱。

 更换⽼化部件 （EM 热丝等）。

 更换色谱柱。

 润滑密封垫。

安全警告

警告 除非 MSD 提供的文件中有特别的说明，否则切勿在 MSD 处于打开状态或连接
到电源时进⾏维护。

即使关闭了 MSD， GC/MSD 接口也可能会打开且处于危险的高温状态。 MSD 
关闭后， GC/MSD 接口的冷却非常慢。在进⾏操作之前，请确保全部部件都已
冷却。

在 GC 背后操作时请小心。在冷却循环期间， GC 将排放可能烫伤操作人员的
高温废气。

如果正在分析有毒的化学物质或使⽤有毒溶剂，请使⽤一条软管将前级泵废气
排出实验室外。请注意：带有标准前级泵的集油器只能停⽌前级泵油的流动，
它不能捕集或过滤掉有毒的化学物质。

更换泵液时，请佩戴适当的防化学腐蚀的手套以及护目镜。避免接触到这些液
体。

进样口、检测器和阀箱周围的隔热材料以及隔热罩的材料均是耐⽕陶瓷纤维。
避免吸⼊耐⽕陶瓷纤维微粒。保持工作区域通⻛，穿着长袖服装，配戴手套、
护目镜和一次性防尘雾口罩。将隔热材料放⼊密封的塑料袋中。处理耐⽕陶瓷
纤维材料后使⽤中性肥皂和凉⽔洗手。
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操作技巧
 定期备份数据和方法。

 确保使用的调谐文件适合样品。 

 将 “ 调谐 ” 报告保存在笔记本电脑中，以备将来参考。

 按照 GC 和 MSD 硬件文档所述进⾏系统维护。保留所有执⾏的维护记录。

 在放空 MSD 时，利用冷却的 GC 进⾏维护，如更换进样口衬管、隔垫等。

 抽真空后，在调谐或采集数据之前，要等待至少两个小时，才能使 MSD 达
到热平衡。

 最佳灵敏度通常在色谱柱流速等于或小于 1.2 毫升 / 分钟时出现。

 在进样量⼤于 1 微升时，请使用脉冲不分流模式，并提高初始柱箱温度 
10 至 20 ℃。

 对于不分流进样，脉冲不分流模式能将更多定量样品传输至色谱柱。 
通常，脉冲压力是初始进样口压力的两倍。

 如果选择恒定流量模式，则在⼤多数情况下将会供最有效的分离。

 对于新色谱柱，在最初的几次柱箱温度循环之后，要检查色谱柱螺帽是否
依然紧固。

 使用设置⻚面显示一系列参数及其设定点和实际值 （例如，⾊谱柱流量和
柱箱温度）。

 冲洗并重新填充 ALS 清洗瓶。不要向已有部分溶剂的样品瓶添加溶剂。

 将下表作为使用 SIM 和 / 或 “ 扫描 ” 采集模式的指导。

任务 模式

分析未知组分的混合物。 扫描，或 SIM/ 扫描

分析未知浓度、已知组分的混合物 （定量）。 扫描、 SIM 或 
SIM/ 扫描

在混合物中鉴别一些低浓度水平的已知化合物的存在。 SIM
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 在选择 SIM 的质量时，请使用在表格形式的报告中打印的精确质量，⽽不
要使用谱图显示中标注的额定质量。这会提供更准确的数据。

 在进⾏ SIM 分析时，请使用低分离度模式，除非您想要确定原子分离的质
量⽐率。低分离度会提供最高的灵敏度和最⼤的重复性。

 选择能够产生较好谱库检索结果的最小扫描范围。这样会在一个色谱峰中
有更多的谱图数据，并且可更好地进⾏定量。
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“ 仪器控制 ” 视图
启动 MassHunter 时，会显示 “ 仪器控制 ” 视图。在这⾥您可以设置和监视仪器
参数。如果在 “ 调谐和真空控制 ” 视图中，则在准备设置数据采集系统时， 
请选择视图 > 仪器控制。

注意 有关软件中使⽤的菜单、按钮或窗口的更多详细信息，请参阅联机帮助。
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“ 仪器控制 ” 视图图标
开始单次样品运⾏ 
显示样品名称、样品瓶编号和数据文件名。单击绿色箭头可
打开 “ 开始运⾏ ” 对话框。

采集状态指示器 
显示当前运⾏的状态。

运⾏时间 
在运⾏进⾏中，此时钟显示⾃运⾏开始所经过的时间。在此
为时钟增量。计划的运⾏时间显示在数字时钟下方。运⾏未
进⾏时，此时钟将⾃上次运⾏所经过的时间显示为 “ 后运⾏
时间 ”。在此为时钟减量。

停⽌ 
运⾏正在进⾏时，停⽌符号为红色；运⾏不在进⾏时，停⽌
符号为灰色。当系统处于 “ 预运⾏ ”、 “ 运⾏ ” 或 “ 后运⾏ ” 状
态时，使用此按钮可停⽌运⾏系统。如果系统处于 “ 运⾏ ”
状态，用 “ 停⽌ ” 按钮后将进⼊ “ 后运⾏ ”。如果系统处于 “
后运⾏ ” 状态，则系统将转至 “ 空闲 ” 状态。

工作日志 
显示 “ 工作日志 ” 菜单。

打印 
显示带有可打印项目的对话框，这些可打印项目如序列日
志、当前序列和仪器参数。

帮助 
显示 “ 仪器控制 ” 视图的帮助信息，并可访问帮助系统的其
他部分。
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调⽤序列 
打开 “ 调用序列 ” 对话框。

保存序列 
打开 “ 保存序列 ” 对话框。

运⾏序列 
打开 “ 启动序列 ” 对话框。

编辑序列 
打开 “ 序列表 ” 对话框。

模拟序列 
测试序列。

调⽤方法 
打开 “ 调用方法 ” 对话框。

保存方法 
保存当前方法。
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运⾏方法 
打开 “ 开始运⾏ ” 对话框。

编辑方法信息 
打开 “ 方法信息 ” 对话框，并允许输⼊方法注释，选择是否
将方法的副本与数据一起保存，并指定要运⾏的方法部分。

进样口 / 进样类型 
打开 “ 进样口和进样参数 ” 对话框。选择进样口和进样源。
在该框中，还可以选择是否运⾏ MS。

ALS 参数 
允许在 “GC 编辑参数 ” 对话框中编辑 ALS 参数。

CTC 进样器 
允许设置 CTC 进样器的⾃动进样器参数。

GC 参数 
允许编辑 Agilent 7890A GC 参数。

MS 参数 
允许编辑 MS 参数。右下⻆的状态指示器颜色由 “MS 状态 ”
面板中指示器的颜色确定。
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调谐参数 
允许调谐 MS。
• 调谐 MSD：执⾏完整的⾃动调谐
• 快速调谐：会调整峰宽、质量分配和丰度，不会更改离

子⽐率
• 手动调谐：可让您手动编辑调谐文件

真空控制 
允许对分析器具进⾏抽真空或放空操作。
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MassHunter 常用任务

在打开 MSD 之前
打开或尝试操作 MSD 之前，请确认以下事项。
• 放空阀必须关闭 （旋钮已顺时针完全拧至一侧）。
• 所有其他真空密封件和接头均已到位并正确紧固。不应拧紧前面侧板上的

螺钉，除非使用了危险的载气或反应气。
• MSD 已连接到接地电源。
• GC/MSD 接口延伸⼊ GC 柱箱。
• GC 进样口和 GC/MSD 接口中安装了可⽼化的毛细管色谱柱。
• GC 已打开，但 GC/MSD 接口的加热区、 GC 进样口和柱箱处于关闭状态。
• 已使用推荐的净化器将纯度最低为 99.9995% 的载气用管道连接至 GC。
• 如果使用氢作为载气，则载气流必须关闭，并且前面侧板上的指旋螺钉不

能拧太紧。
• 前级泵废气必须正确排出。

警告 前级泵的废气中包含所分析的溶剂和化学物质。如果使⽤标准前级泵，那么也
会有泵油残留。如果您正在使⽤有毒溶剂或分析有毒的化学物质，请拆下净化
器 （标准泵）并安装一根软管 （11 毫米）以便将前级泵废气排放到室外或排
⼊通⻛ （废气）橱内。符合本地规定。与标准泵配套的净化器只收集泵油。
它不收集或过滤有毒的化学物质。

警告 如果使⽤氢气作为载气，则在 MSD 开机前请勿打开载气流。如果关闭真空
泵，则氢气将积聚在 MSD 中，因而有可能发生爆炸。在操作使⽤氢气载气的 
MSD 之前，请阅读 《氢气安全》手册。
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在 EI 模式下对 MSD 抽真空

 

1 取下分析仪窗口盖。
2 以顺时针方向转动旋钮，关闭放空阀。

3 插上 MSD 电源线。
4 按下 MSD 前面的开机按钮。 

5 轻按侧板以确保密封良好。按下侧板上的金属盒。
前级泵会产生汩汩声。此噪音会在一分钟内停⽌。如果该声音继续，则表
明系统中存在严重的漏气现象，可能位于侧板密封垫、接口色谱柱螺帽或
放空阀处。

6 启动 MassHunter 数据采集程序。
7 在 “ 仪器控制 ” 视图中，选择仪器 > MS 真空控制以显示真空控制对话框。
8 在 “ 真空控制 ” 对话框中，单击抽真空，然后按系统提示操作。

在消息可以运⾏出现后，等待至少两个小时，以便 MSD 达到热平衡。在 MSD 
达到热平衡前采集的数据可能无法再生。

警告 在启动 MSD 并对其进⾏抽真空之前，请确保 MSD 满足第  21 ⻚上的 “ 在打开 
MSD 之前 ” 中列出的所有条件。否则会导致人身伤害。

警告 如果使⽤氢气作为载气，则在 MSD 开机前请勿打开载气流。如果关闭真空
泵，则氢气将积聚在 MSD 中，因而有可能发生爆炸。在操作使⽤氢气载气的 
MSD 之前，请阅读 《氢气安全》手册。

放空阀旋钮

小心 切勿在载气流启动前打开任何 GC 加热区。在未通载气的情况下加热⾊谱柱会
对其造成损坏。
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放空 MSD
1 在 “ 仪器控制 ” 视图中，选择仪器 > GC 参数以显示 “GC 编辑参数 ” 对话框。

选择柱箱，并将柱箱温度设置为室温。此外，选择辅助加热器 （MSD 传输
线）和 进样口，并将这些温度设置为室温。单击确定关闭该对话框，并将
此温度发送到 GC。

2 在 “ 仪器控制 ” 视图中，选择仪器 > 编辑调谐参数以显示 “ 手动调谐 ” 对话
框。

3 选择值选项卡，将 MS 源和 MS 四极杆温度设置为环境温度 （室温），然后
单击应⽤将这些设置下载到 MSD。

4 在 “ 仪器控制 ” 视图中，选择仪器 > MS 真空控制以显示真空控制对话框。
5 卸下分析仪窗口盖板，即可接触到放空阀。
6 单击放空开始 MSD 的⾃动关闭过程。按照提供的说明进⾏操作。

警告 如果使⽤氢气作为载气，则关闭 MSD 电源之前必须停⽌载气流。如果关闭前
级泵，则氢气将积聚在 MSD 中，因而有可能发生爆炸。在操作使⽤氢气载气
的 MSD 之前，请阅读 《氢气安全》手册。 

小心 确保在关闭载气流时 GC 柱箱和 GC/MSD 接口已冷却，以防⽌损坏⾊谱柱。
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7 看到提示后，逆时针旋转放空阀旋钮仅 3/4 圈，或直到听到空气流⼊分析器
箱时发出的嘶嘶声。

切勿 过度旋转旋钮，否则 O 形环会从凹槽中掉出。在抽真空前关闭放空阀。

在 EI 模式下调谐 MSD
1 调用将用于数据采集的方法。
2 在 “ 仪器控制 ” 视图中，单击仪器 MS 参数图标以显示四极杆方法编辑器对

话框，并在 “ 调谐文件 ” 区域中验证载⼊的调谐文件正确。对于⼤多数应用
程序， ATUNE.U （⾃动调谐）都可提供良好的结果。由于 STUNE.U

（标准调谐）会降低灵敏度，因此不推荐使用。
3 要选择其他调谐文件，请按浏览按钮以显示选择调谐文件对话框。设置区

域将显示选定调谐文件的重要参数。 

调谐文件必须与分析器中的离子源类型匹配。如果使用 EI 离子源，则选择
为 EI 离子源创建的调谐文件。

放空阀旋钮
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4 单击 MS 调谐图标以显示选择调谐类型对话框。

5 选择调谐 MSD 执⾏完整⾃动调谐，或选择快速调谐用于调整峰宽、质量分
配和丰度，⽽不会更改离子⽐率。或者，也可以选择手动调谐以显示 “ 手动
调谐 ” 对话框和用于对调谐文件进⾏手动编辑的图形。

6 单击确定以关闭此对话框并开始调谐。如果 MSD 温度不稳定，系统将提示
您等待或单击跳过以跳过此等待。

7 等待调谐完成和生成报告。 

8 要评估结果，请从验证菜单中选择评估调谐。
要查看调谐结果历史记录，可在 “ 仪器控制 ” 视图中选择验证 > 
查看以前的调谐 ...。 

要手动调谐 MSD 或执⾏特殊的⾃动调谐，请选择视图 > 调谐和真空控制。 
有关调谐的其他信息，请参阅 MassHunter 数据采集软件附带的手册和联机帮
助。



⼊门指南
配置 GC 和 MS 数据系统

26 MassHunter MSD 数据采集软件⼊门

配置 GC 和 MS 数据系统
1 设置进样口和进样参数，验证选中了使⽤ MS 复选框。
2 选择仪器 > GC 参数以显示 “GC 编辑参数 ” 对话框。
3 在配置选项卡中选择其他选项卡。
4 检查热辅助类型是否设置为 MS 传输线。
5 单击⾊谱柱选项卡，并检查连接到 MS 的色谱柱是否显示为出口选定的真

空。
6 如果进⾏了任何更改，请单击确定，否则单击取消，不对方法进⾏任何更

改。

执⾏单次样品运⾏
1 选择方法 > 调⽤方法或单击调⽤方法图标以显示 “ 浏览文件夹 ” 对话框。
2 选择用于此采集运⾏的方法文件，然后单击确定。
3 选择方法 > 运⾏方法或单击 “ 仪器控制 ” 面板中的绿色⼤箭头可显示 “ 开始

运⾏ ” 对话框。
4 在 “ 开始运⾏ ” 对话框中，输⼊数据文件名称。输⼊样品名称和其他信息，

这些可选信息与数据文件一起存储。输⼊样品量、乘积因子和样品存储在 
ALS 样品盘中的样品瓶编号位置。
在使用安装了 G4515A BCR 样品盘的 Agilent 7693 ALS 时，必须在预期条
形码字段中输⼊值。如果没有输⼊条形码值，请输⼊不区分⼤小写的字符
串 Off，以禁用对不存在的条形码的读取操作。

5 在 “ 要运⾏的方法部分 ” 框中，选择 数据采集。
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6 单击确定并运⾏方法。
样品瓶编号、样品名称和数据文件名称显示在 “ 样品运⾏ ” 框中，运⾏时间
显示在 “ 运⾏时间 ” 框中的总运⾏时间上方。左上⻆的 “ 状态 ” 框显示处于
“ 运⾏前 ” 状态的系统，在样品进样后，它将更改为 “ 运⾏ ” 状态。在运⾏
结束之前， “ 仪器控制 ” 面板图标将显示为灰色，除 “ 停⽌运⾏ ” 图标以外
的所有仪器控件都将被禁用。

执⾏多次⾃动运⾏
此过程使用以前创建的序列表。
1 从 “ 仪器控制 ” 面板中，选择序列 > 调⽤序列以显示 “ 调用序列 ” 对话框。
2 选择序列文件，并单击打开。如果需要，浏览 “ 查找范围 ” 字段以查找包含

已保存序列的目录。
3 单击序列 > 运⾏序列或单击运⾏序列图标可显示 “ 开始序列 ” 对话框。
4 在 “ 序列注释 ” 字段中输⼊注释。
5 单击运⾏序列可开始⾃动序列。
在 “ 仪器控制 ” 面板上方将显示一个⻩色工具栏，其中显示序列状态，并包含
可让您编辑或暂停序列的按钮。如果在样品运⾏期间编辑或暂停序列，当前样
品运⾏将完成，但无法处理其他样品，直到关闭序列表或继续进⾏暂停的序列
为⽌。
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手动进样
在 “ 仪器控制 ” 视图中： 

1 在 “ 仪器 ” 菜单中选择仪器 > 进样口 / 进样器类型。
2 在 “ 进样口和进样参数 ” 对话框中，选择手动作为进样源，并单击确定以继

续。
3 在 GC 触摸屏上，触摸 （预运⾏）。这会取消载气节省的流量，将进样

口流量提至设定值，并关闭吹扫阀 （只适用于无分流进样）。
4 选择方法 > 运⾏方法。 

5 出现 “ 开始运⾏ ” 对话框时，请指定如下所述的样品信息：

 为样品指定唯一数据路径。

 为样品指定唯一数据文件名。

（可选）填写操作者姓名、样品名称和其它信息字段，以记录进样。

 确保已选择了数据采集选项。 

（可选）如果要生成方法中指定的任何 “ 数据分析 ” 报告，请选择数据分析 选
项。

6 单击运⾏方法以启动运⾏。如果温度稳定，则会出现 “ 准备进样 ” 对话框。
否则会显示消息 “ 等待 GC 准备就绪 ”。

7 当 GC 温度稳定后 （触摸屏底部的状态显示 “ 就绪 ”），进样样品并在 GC 触
摸屏上触摸 （开始）。

小心 GC 准备就绪之前请勿进样。这会导致不一致的结果。
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编辑整个方法
在配置为用于经典 （ChemStation）药物分析时不要使用此过程，⽽应该使用 
“ 编辑整个方法 （药物分析） ”，如联机帮助中所述。
1 选择方法 > 调⽤方法。
2 选择要用于此采集的方法文件，然后单击确定。

在配置有 MS 的系统上调用方法时，软件对⽐实际离子源 / 四极杆的温度
与方法调谐文件中的设定值进⾏⽐较。如果它们不在三度容差条件内，系
统将询问您是否要下载新的设定值。

3 选择方法 > 编辑整个方法或单击编辑整个方法图标。将显示 “ 编辑方法 ” 对
话框。

4 选中信息复选框以编辑 “ 方法信息 ” 对话框。 

5 选中仪器 / 采集复选框以编辑下列对话框：
• 进样口和进样参数
• GC 编辑参数
• GC 实时谱图 
• MS 或 MSD 方法编辑器
• 选择视窗

6 单击确定。这些对话框将根据在前面步骤中选定的选项进⾏显示。
7 如果显示 “ 方法信息 ” 对话框，则可有选择地输⼊方法注释，并选择是否将

方法的副本与数据一起保存。然后指定要运⾏的方法部分。如果选择 “ 数据
分析 ” 方法部分，则可激活 “ ⾃动数据分析 ” 功能。编辑完成后，单击确定
可显示下一个对话框。

8 如果显示 “ 进样口和进样参数 ” 对话框，则可设置进样口和进样参数。编辑
完成后，单击确定可显示下一个对话框。

9 如果显示 “ 编辑 GC 参数 ” 对话框，则可编辑 GC 参数。如果要有选择地显
示 GC 数据的实时图谱，可单击信号图标，然后配置最多四个要显示的 GC 
信号。编辑完成后，单击确定可显示下一个对话框。

10 如果显示 “GC 实时谱图 ” 对话框，则根据在上一步中进⾏的信号配置来选择
要显示的 GC 信号。编辑完成后，单击确定可显示下一个对话框。
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11 如果显示 “MS 方法编辑器 ” 对话框，请为 MS 设置扫描参数。如果显示 
“ 单四极杆 MS 方法编辑器 ” 对话框，请为 MSD 设置扫描参数。
a 可以有选择地在 “ 方法编辑器实时图谱显示 ” 选项卡中输⼊指定 MS 数据

的实时图谱所必需的值。 
b 可以有选择地在方法编辑器 “ 定时事件 ” 选项卡中输⼊ “ 定时事件 ” 的值。

12 编辑完成后，单击确定可关闭 “ 方法编辑器 ” 对话框。
13 如果显示 “ 选择视窗 ” 对话框，可将所需视窗从 “ 可用的视窗 ” 列移到 “ 选

定视窗 ” 列，完成后单击确定。
14 保存方法。 

设置序列
可使用序列表设置序列。序列表中的每⾏都包含一个样品 （一个 ALS 一个样品
瓶）的分析信息。
1 选择序列 > 编辑序列或单击工具栏中的编辑序列图标，可显示序列表。
2 要使用以前保存的序列表列布局，请单击工具，然后从下拉列表中选择调

⽤列布局，以显示 “ 打开 ” 对话框。
选择包含正确布局的文件，然后单击打开。 

3 要配置显示在序列表中的列，请单击表工具栏中的工具，然后选择添加 / 删
除列。

4 如果要添加⽐当前表可容纳的样品更多的样品，在表中选定了某⾏后，单
击  向下箭头，然后选择 1 个样品以在表底部插⼊一个新样
品，或选择 5 个样品以插⼊ 5 个新样品。选择 N 个样品以指定要添加到表
的样品数。选择插⼊将新⾏添加到当前选定⾏的上方。 

5 输⼊应用于每个样品的所有参数必需的值，以编辑序列表。
在使用安装了 G4515A BCR 样品盘的 Agilent 7693 ALS 时，必须在 “ 预期
条形码 ” 字段中输⼊值。如果没有输⼊条形码值，请输⼊不区分⼤小写的
字符串 Off，以禁用对不存在的条形码的读取操作。
要使用 ALS 和样品盘上的样品重叠，此序列必须使用为所有样品定义样品
重叠的单个方法。

6 要将选定单元格中的值递增到所有后面的单元格，请选择表中的单元格，
然后单击 。

7 完成后，单击确定关闭序列表。
8 保存序列。
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使用保留时间锁定
概述
保留时间锁定 (RTL) 包含收集化合物的数据，该化合物所需的保留时间在当前
方法设定值 （-20%、 -10%、额定值、 +10%、 +20%）附近的不同进样口压力条
件下是已知的。然后评估五次运⾏，生成压力 / 保留时间曲线，以说明特定仪
器的特性。从曲线中可计算出导致锁定化合物在预期时间洗脱的预测压力，然
后将该压力存储起来，以便方法在该压力下运⾏。

锁定方法
使用该面板可指定 RTL 校正运⾏的压力以及 ALS 样品瓶。缺省参数与该菜单项
当前使用的参数相同。可将参数更改为当前方法设定值的 ± 20%。
1 调用您要锁定的方法。如果需要，可编辑此方法。
2 单击方法 > 采集 RT 锁定校正数据。将显示一个对话框，其中显示消息 “ 此

操作将收集压力不同的 5 个数据文件。是否继续 ?”

3 单击是。 

如果调用的方法已锁定，则将显示一个警告对话框，警告所有锁定的数据
将被删除。选择是继续并删除现有的校正，或选择否以终⽌重新校正。

4 单击确定。系统将要求您为 MassHunter RTL 识别输⼊质量。 
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5 输⼊质量值，如果有多个质量值，请用逗号分隔。单击确定。 

将显示对话框，可在其中对五个 RTL 运⾏设置压力和 ALS 样品瓶。输⼊ 
ALS 样品的样品瓶位置。 

6 单击确定。
将显示一个对话框，其中显示消息 “ 样品必须在位置样品瓶位置 中 ”。 
其中， “ 样品瓶位置 ” 是在上一步中输⼊的样品瓶位置。

7 单击确定，启动此运⾏。
8 采集将从清洗运⾏ (cleanout.d) 开始，然后再进⾏五次运⾏ （rtlock1 至 

rtlock5），从 rtlock1.d 开始。将显示一个消息框，其中显示 “RTL 校正次数 ”。
单击确定。

9 单击是以保留锁定校正数据文件。
10 接受或修改数据，然后单击确定，为后续数据文件输⼊锁定保留时间。
11 单击确定以将锁定压力保存到方法。

在状态⾏上显示 “RTL 校正完成 ” 时，表示锁定过程已完成。
12 保存方法。
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取消方法锁定
1 调用您要取消锁定的方法。 

2 从 “ 仪器控制 ” 面板中，选择方法 > 取消方法锁定。
3 在显示消息框时，单击是。这将删除方法的锁定标记，允许用⼾执⾏手动

色谱柱流量调整。
4 以其他名称保存此方法。

重新锁定方法
1 调用您要重新锁定的方法。 

2 从 “ 仪器控制 ” 面板中，选择方法 > 重新锁定方法。 

3 看到系统提示时，输⼊质量值，如果有多个质量值，请用逗号分隔。单击
确定。将显示对话框，可在其中对五个 RTL 运⾏设置压力和 ALS 样品瓶。
输⼊ ALS 样品的样品瓶位置。

4 单击确定。将显示消息 “ 样品必须放置于位置 1 中 ”。
5 单击确定，启动此运⾏。
6 验证采集是否已开始，以及是否再进⾏五次运⾏，从 rtlock1.d 开始。验证

每个运⾏的压力基本上是恒定的。将显示一个消息框，其中显示 “RTL 校正
次数 ”。单击确定。

7 消息将显示 LSTSQFIT 系数。单击确定。
8 单击是以保留锁定校正数据文件。
9 单击确定，为后续数据文件输⼊锁定保留时间。
10 单击确定以将锁定压力保存到方法。
11 保存方法。
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错误消息和故障排除

错误消息
有时， MSD 中的问题会导致在 MassHunter 软件中出现错误消息。某些错误消
息仅在调谐过程中才出现。其他消息会在调谐或仪器控制过程中出现。 

有时，仅出现一个号码⽽非消息本身。此编号可代表一个或更多错误消息。 

将编号转译为错误消息：
1 记下该编号。
2 在 “ 仪器控制 ” 中，选择视图 > 调谐和真空控制。
3 选择状态 > MS 错误编码。
4 在给出的框中键⼊错误编号，然后单击确定。

将显示对应的错误消息。
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故障排除技巧
MSD LAN 错误
MSD 已开启，但状态闪烁 “ 未找到服务器！请检查 LAN 连接 ”

初次打开 MSD 时，这种情况很正常。这意味着 MassHunter 数据采集软件还未
与 MSD 建立起通信。如果启动真空后，闪烁依然继续，可能的原因是：
• 临时的电源故障中断通信。
• MSD 与 MassHunter 数据采集软件和 / 或 Agilent Bootp 服务和 / 或交换机 /

集线器之间的存在连接故障。
• 在 LAN 中的 Agilent Bootp service 中，MSD 的 MAC 和 IP 地址配置不正确。

基线升高
• 色谱柱渗漏
• 其他污染

前级泵或真空多管压力过高
• 色谱柱流量过⼤
• 漏气
• 扩散泵液面过低
• 扩散泵液被污染
• 前级泵油位过低
• 前级泵油被污染
• 前级软管收缩 （这会导致真空多管压力过高⽽前级泵压力过低）

质谱图中背景较高
• 漏气
• 前级泵或真空多管压力过高
• 其他污染
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m/z 为 18、 28、 31 和 44 时的离子
• 检测器最近进⾏过放空操作 （残余空气和水）
• 漏气

同位素缺失或同位素比值有误
• 调谐不正确
• 离子源脏
• 高背景
• 电子倍增器电压过高
• 推斥极电压过高
• 扫描速度太高 （扫描模式）
• 驻留时间短 （SIM 模式）
• 峰太宽或太窄
• ⼊口透镜和离子聚焦极相斥
• ⼊口透镜、聚焦或拉出极透镜交叉

不出峰
• 样品浓度不正确
• 没有分析物
• 缺少注射器或注射器未正确安装 （只适用于 ALS）
• 空的样品瓶
• 分流模式进样⽽非无分流模式进样

峰拖尾
• 样品路径中存在活性点
• 进样量过多
• 进样口太冷
• 色谱柱流量过低
• GC/MSD 接口或离子源温度过低
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平峰顶
• 溶剂延迟时间过短
• 显示⽐例有误
• 进样量过多
• 电子倍增器电压过高

分顶峰
• 进样技术有问题
• 进样量过多

峰宽不一致
• 调谐不正确
• 校正样品瓶中无 PFTBA 和 PFDTD

• 校正阀故障
• 离子源脏
• 电子倍增器破旧
• MSD 没有足够时间达到热平衡
• 实验室温度变化较⼤

可重现性差
• 注射器针头脏
• 进样口泄漏
• 进样口衬管与进样量不匹配
• 色谱柱连接松动
• 压力、色谱柱流量和温度发生变化
• 离子源脏
• 分析仪中的连接松动
• 接地回路
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灵敏度差
• 调谐不正确
• 调谐文件与分析类型不匹配
• 温度不正确
• 样品浓度不正确
• 进样口泄漏
• 分流⽐有误
• 无分流模式下的吹扫时间太短
• MSD 中的压力过⼤
• 离子源脏
• 漏气
• 检测器工作不正常
• 灯丝运⾏不佳
• 滤质器极性不正确

保留时间 （RT）偏移
• 色谱柱已缩短 （保留时间更短）
• 色谱柱变旧 （保留时间更短）
• 样品路径中存在活性点 （保留时间更长）
• 色谱柱流量已降低 （保留时间更长）
• 进样口泄漏 （保留时间更长）
• 柱箱初始温度发生变化 （升高 = 保留时间更短， 

降低 = 保留时间更长）
有关更详细信息，请参阅联机帮助的 “MSD 故障排除 ” 部分。
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