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简介

愈发严苛的法规要求使得人们对常用分析技术(如GC-MS)灵敏度的

要求也变得越来越高，除此以外，还需要降低样品进样量，以

最大限度减少基质效应和对仪器的污染。沃特世(Waters® )Xevo TQ-S

与APGC电离技术的强强联合能够为超痕量级化合物分析提供稳定

可靠并且灵敏度极高的分析解决方案。

本文档为APGC联用Xevo TQ-S(由MassLynx SCN 905或更新版本控制)

提供了指导意见。

APGC与Xevo TQ-S联用进行食品和环境分析的
注意事项与使用技巧
Adam Ladak, Lauren Mullin和Rhys Jones
沃特世公司(美国马萨诸塞州米尔福德市)

技术优势

Xevo® TQ-S APGC采用了专利技术StepWave™，

可以实现超痕量级检测，因此：

■

■

■

■

■

符合规定限值。

可以减少样品基质注入，降低污染物
对GC系统的影响。

基质耐受性好。

具有出色的进样重复性。

五分钟内即可完成APGC与UPLC之间
的切换，从而扩展化合物分析范围。

沃特世解决方案

Xevo TQ-S

大气压气相色谱(APGC)

StepWave技术

MassLynx® MS软件
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图1. APGC组件。
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设置

首先，根据分析要求安装适合的GC色谱柱和

进样衬管。APGC配有J和W DB5 30 m x 0.25 mm 

x 0.25 µm色谱柱。对GC进行任何升温操作之前

应确保氦气流通。使用补充气体氮气环绕

色谱柱，吹扫电离室并将热量送至色谱柱前端。

上述设置可通过GC控制面板完成。先按下

Aux column(辅助色谱柱)，然后在提示选择数字

时输入3。下一步，将流速设置为300 mL/min

(图2)。

可通过在GC控制面板上选择Aux(辅助)温度使

传输线温度升高(图3)。通常将该温度设为

高出柱温箱温度上限10 °C。如果无法确定上述

信息，可将其设为低于色谱柱最高运行温度

10 °C以确保色谱柱不被损坏。色谱柱应安装在

传输线中并伸出传输线端部1 mm(图4)。色谱柱

应在GC传输线达到温度后再安装，以确保位置

正确。

安装电离室之前，先将电晕针放在电离室出口

与锥孔之间(图5)。此安装位置能够使APGC在

所有电离模式下均具有最佳灵敏度。电离室

与传输线之间的距离应设为1.2 mm (+/-0.2)，

如图6所示。可使用艾伦内六角扳手调节隐藏

在螺丝钉后的GC侧。正常情况下该距离在

安装时已设定好，并且一经设定无需再调节。

 

 

 

 

APGC设置工作流程

色谱柱伸出1 mm

 

1.20 (+/-0.2) mm 

图5. 电晕针在电离室中的正确位置。

图3. 设置传输线温度。

图4. 装在传输线中的GC色谱柱。

图6. 定位电离室与传输线之间的距离。

安装期间请注意电离室与
传输线之间的距离。此处
的说明仅供参考，正常
情况下无需调节。

 
 

 

 

图2. 设置补充气体。
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图7. APGC的默认调谐设置。

调谐页面设置

电晕针电流

该电流是施加至电晕针尖端用于电离分析物的电流，

APGC中通常设为1 - 5 µA。

样品锥孔电压

向样品锥孔施加电压，优化范围在10 - 80 V之间。Xevo TQ-S上的

锥孔较大，因此离子可轻松进入系统。电压超过80V可能会

产生源内碎片。

源补偿电压

离子流通过样品锥孔被吸入StepWave离子传输设备，随后离子

会进入质谱仪的分析区域。源补偿电压也具有较宽的优化范围，

在10-100 V之间。

锥孔气流速(L/h)
环绕样品锥孔的氮气流，可用于影响通过APGC电离室的气流。

典型值为150-250 L/h。

辅助气体流速(L/h)
进入API源的氮气流，用于吹扫源外壳，在源中使用了修饰剂时

影响会更大(流速通常为150 - 1000 L/h)。
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为最大限度减小进样溶剂前沿重现性的降低，MassLynx软件(v.SCN 905及更新版本)增加了新的

功能。建议将电晕针电压升至20 µA，并在溶剂前沿到达期间将锥孔气体流速设为0(0分钟时)，

这使得溶剂能够更轻松地驱散溶剂。以上操作通过MS方法中的Method Events(方法事件)进行控制

(图8)。溶剂前沿通过后，可将设置调回正常值。如果第一个化合物的洗脱时间距离溶剂前沿

15 min，那么电离作用就能够有足够的时间在正常条件下消除溶剂影响，而无需使用方法事件。

图8. 设置用于降低进样溶剂前沿效应的方法事件。

沃特世已建立了大量经过优化的APGC与
Xevo TQ-S联用方法。表1列出了优化后的

APGC方法所适用的化合物种类及参考文献。

优化对象包括GC方法、MRM通道和源条件。

 
如果有必要进行APGC优化，则实验应

采用100 ppb的标准品完成。APGC可在电荷

转移或质子化条件下工作。使用电荷转移

时，要确保源干燥以便该机理发挥作用。

质子化时，可通过源底部的支架向源中

加入水、甲醇或异丙醇(图9)。在受控

混合模式下运行时可同时使用电荷转移

和质子化，应选择目标化合物响应面积

最大的机理。

图9. 以选择荧蒽电离机制为例。
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电晕针放电

质子化

荧蒽
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使用哪种类型的电离机理具体取决于所要分析的化合物。表1所列为食品和环境应用中检测的

电离机理已经优化过的常见分析化合物种类。

表1. 化合物种类和首选电离机理及参考文献。

化合物种类 电离模式 参考文献

二恶英

PCB

拟除虫菊酯

氯化农药

BDE

农药

电荷转移

电荷转移

质子化

电荷转移

电荷转移

受控混合模式

1 

1

2

3

1

4

确定电离机理后，即可对关键参数进行优化。表2所列为各参数及其优化范围。在设置部分可使用

典型值作为起始值。其中有三个关键参数对灵敏度和电离效率起着决定性作用：电晕针电流、锥孔

气流速和辅助气体流速(表2)。锥孔气流速参数对质子化与电荷转移之间的切换而言非常关键。

实验会逐个改变上述参数以监测其影响，此操作可通过一次通宵运行实现，在调谐页面更改参数

并保存到项目中。然后可通过样品列表依次选择各调谐页面，可根据和起始条件峰面积的比对，

进而选择响应效果最佳的参数。

 

表2. 调谐值和工作范围。

参数 电荷转移 质子化 受控混合模式

电晕针电流(µA)

锥孔气流速(L/h)

辅助气体流速(L/h)

补充气体流速(mL/min)

锥孔电压(V)

源补偿电压(V)

离子源温度(˚C)

修饰剂

1 - 5

150 - 250

100 - 300

350

30

50

150

无

2 - 10

150 - 200

100 - 1000

350

30

50

150

水未封盖

2 - 8

170 - 220

100 - 500

350

30

50

150

无
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可在此优化前或后产生多重反应监测(MRM)通道，此操作涉及使用标准品进行全扫描以及选择高丰度母离子。

然后，可以使用不同的碰撞能量进行产物离子扫描，确定MRM通道。此过程可通过单次实验或多次进样完成，

一次可同时优化多个化合物，建议采用多次进样以确保得到采样点数足够的色谱峰。图10所示为以氯硝胺为

对象的MRM设置示例。

 

 

  

氯硝胺  

图10. 氯硝胺的MRM优化。

维护与故障排除

MS维护

APGC所需的MS维护工作非常少。要清洗电离室，

需卸下陶瓷部件和弹簧。电离室应置于水中

超声处理5分钟，然后在甲醇中超声5分钟，

最后在二氯甲烷中超声5分钟。如果存在可见

离子烧焦痕迹，可使用氧化铝对离子源进行

清洁处理，然后用溶剂清洗。使用研磨纸将

电晕针磨尖。

图11. APGC电离室组件。

电晕针

电晕针连接线
 

 

样品锥孔  

电离室  
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全扫描

产物离子
扫描(10 eV)

产物离子
扫描(20 eV)

产物离子
扫描(30 eV)

母离子
选择
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GC维护

灵敏度下降或者峰形变差时，应先对GC系统

进行维护。APGC所需维护与标准GC的维护相同。

必要时必须修剪色谱柱前端并更换衬管。

应等待接口、炉温箱和传输线冷却后再关闭

氦气流速。安装新色谱柱时，或更换衬管以及

进行修剪后，应打开氦气流5分钟，然后再

升温。这样可避免对色谱柱造成任何损坏。

确保色谱柱切口平直非常重要，这将影响

分析物向色谱柱头的传输以及进入电离室。

应在45 °C条件下用陶瓷片在色谱柱上划出刻痕，

然后从该位置断开，可以使用放大镜检查切口。

图12所示为合格切口和不合格切口。进样器中

GC色谱柱的设置会因进样方式不同而发生变化，

即分流/不分流(SSL)与多模式进样方式(MMI)。

色谱柱的正确设置非常重要，否则灵敏度将

受到不良影响。图13所示为使用不同进样方式

时色谱柱的正确放置方式。

高沸点化合物

有两种方法可避免高沸点化合物的峰拖尾现象。

首先，尽量提高传输线温度以帮助高沸点

化合物进入电离室。如果色谱柱的最高操作

温度有限，无法采用此方法，则应在加热的

传输线中安装脱活的熔融石英柱。通过增加

保留间隙管可以降低针对高沸点化合物的潜在

活性，建议使用RESTEK的Siltek Guard柱(部件号

100026)。此保留间隙管的最大工作温度为

380 °C，足以满足大部分应用的需求。连接用

SilTite两通可从SGE购买(部件号073560)。

 

图12. 色谱柱切割。 图13. 色谱柱在进样器中的放置方式。

图14. 通过提高传输线温度并安装保留间隙管减少多环芳烃苯并(g,h,i)苝和茚并(1,2,3-c,d)芘
的拖尾现象。

 

图15. 连接色谱柱和保留间隙管的SilTite µ-两通。

SSL
进样
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合格 不合格

MMI
进样

传输线温度280 ˚C

传输线温度310 ˚C

传输线温度310 ˚C
并装有保留间隙管
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