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气质联用（GC-MS）技术始于 20世纪 50年代后期，随着计算机软件和电子技术的发展，

此技术日益成熟，功能日趋完善，兼有色谱分离效率高、定量准确以及质谱的选择性高、鉴

别能力强、能提供丰富的结构信息、便于定性等特点，是一种很完善的现代分析方法
[1] 

。本

文主要介绍了 GC-MS 的原理、结合直接进样杆快速确定化合物分子组成以及在绿色碳科学

中的应用。 

一、 气质联用仪的组成及原理 

气质联用是由气相色谱和质谱两个部分组成的，气相色谱将复杂混合物试样各组分分

离后，依次流入气相色谱仪与质谱仪器之间的接口装置，并顺序进入质谱系统，经质谱分析

检测后，按时序将测试数据传递给计算机系统并存储，下面将分别介绍这两个部分。 

1.1 气相部分 

图 1 是气相的结构图，气相色谱目的就是分离样品组分。待分析样品在汽化室汽化后

被载气带入色谱柱，柱内含有固定相，由于样品中各组分的沸点、极性或吸附性能不同，每

种组分都倾向于在流动相和固定相之间形成分配或吸附平衡来实现混合物的分离。当组分

流出色谱柱后，立即进入质谱。 

 

图 1. 气相结构图 

1.2 质谱部分 

质谱通常由进样系统、离子源、质量分析器、检测器和数据记录系统组成。为了保证质

谱仪的分辨率和灵敏度，减少干扰信号，其中质量分析器和检测器需要在真空状态下工作，



离子源和质量分析器是质谱的核心部件，决定着质谱的性能。如图 2 所示。 

 

图 2. 有机质谱结构图 

进样系统的作用是根据电离方式的需要将样品送入离子源的适当部位，气质联用仪就

是气相部分充当了质谱的进样器；离子源的功能是提供能量使中性原子或分子离子化，离子

源的性能影响离子化效率，很大程度上决定了质谱仪的灵敏度。气质联用仪常见离子源是 

EI 源；质量分析器是在电场或磁场的作用下，将离子源中产生的离子按质荷比大小依次分

开的装置。对于定量分析，应选择灵敏度较高、重现性好的质量分析器；对于定性分析，应

选择高分辨和高质量精确度的质量分析器；检测器是记录质量分析器分离出来离子信号的

装置，信号强度与离子多少成正比；记录系统是采集谱图和质谱信号输出的装置。 

1.3 定性和定量分析 

通过 GC-MS 得到质谱图后，可由计算机检索标准谱库对未知化合物进行定性，常用的

标准谱库有 NIST 、Wiley/NBS，以及鉴定特定类化合物的专用谱库。由于 GC-MS 得到的

总离子流色谱图的色谱峰面积与相应组分的含量成正比，可以采用色谱分析法中的归一化

法、外标法、内标法等进行定量。 

二、GC-MS 结合直接进样杆快速确定非极性、弱极性和难溶化合物分子组成 

    直接进样杆结合高分辨质谱联用技术具有快速、高效、针对性强的特点，在合成化合物

和单一物质快速测定方面具备优势。GCT MS 具备高分辨率和高质量精度保证数据准确可靠，

同时进样杆温度可升到 500 oC，可以准确确定非极性、弱极性和难溶化合物的分子组成。

每年为所内 61 个课题组测试 EI 样品约 3000 多个，这些化合物经统计分为 6 大类：(1) 

含有 C、H 和 B 化合物(2)含有 C、H和 Si 化合物(3)含有 C、H、S 和卤素化合物(4)含



有叠氮化合物(5)只含有 C 和 H化合物(6)难溶化合物，这些化合物共性是没有可以离子

化的官能团或者是没有溶剂溶解，使用其它离子源检测经常没有信号。下面以一个样品为例

分析一下测试结果，该样品沸点高、在常见溶液中溶解性差，无法通过气相色谱分离，故采 

用直接进样杆结合高分辨全扫描采集模式进行分析解决这一难题，结果如下图所示。 

 

图 3 EI 低分辨图 

 

图 4 EI 高分辨图 

根据样品信息，初步认为该化合物化学式 C27H12N3O3F2Cl，从 EI 低分辨图 3 可以看到

该化合物分子离子峰是 499，从 EI 高分辨图 4 可以看到实测值是 499.0530，理论值是 

499.0535，其质量偏差是-1.1ppm，经计算得到该化合物的分子组成是 C27H12N3O3F2Cl，与提

供信息相符。同时，进一步利用其同位素峰形，其实测值与理论值完全吻合，因此可正确判

定该化合物。 

三、气质联用技术在绿色碳科学中的应用 



能源和环境是人类赖以发展的基础，大约 80%的能源供应来自于化石能源的燃烧，燃烧

过程中释放的二氧化碳（CO2）带来的温室效应是导致全球变暖和气候变化等问题的最重要

因素。近半个世纪以来，地球的平均气温以每十年增加 0.1 ~0.15
o
C 的幅度上升

[2]
。因此，

通过开发清洁能源从源头上实现 CO2的减排，同时开展 CO2的固定及资源化利用，是国内外

普遍关注并且亟需解决的问题。CO2是一种丰富、清洁、廉价、无毒、可循环利用的碳资源，

利用 CO2并使之转化为高附加值的化工产品，具有重要的生态与社会意义。近期科研人员发

现，在钌配合物和铑配合物等催化下，二氧化碳和氢气发生氢化反应，生成甲醇及多碳醇（C 

2+OH），合成路线如图 5 所示。该反应制得的多碳醇混合物有甲醇、乙醇、丙醇、2-甲基丙

醇、丁醇、2-甲基丁醇、戊醇等，通过使用 GC-MS 我们进行了详细研究。 

 

图 5 CO2制加氢制 C 2+OH的反应研究 

3.1 优化液相和质谱条件 

二氧化碳氢化反应使用的溶剂是 1,3-二甲基-2-咪唑啉酮（DMI），沸点高、热稳定性

好。为了保护灯丝和倍增器，在设定质谱条件时,一定要考虑溶剂去除时间，使溶剂峰通过

离子源之后再打开灯丝和倍增器，避免灯丝烧坏。二氧化碳氢化产物为多碳醇，极性相似，

色谱柱分离非常困难。通过调整进样量、载气流速、进样器温度、柱箱温度等条件，确定了

不同反应溶剂中不同多碳醇产物分离条件。表 1 是优化后的色谱和质谱条件。从图 6 中总

离子流色谱图可以看到，产物得到了很好的分离，结合质谱数据，这些分别是甲醇、乙醇、

丙醇、异丙醇及丁醇。 



 

图 6 样品测试 GC-MS图 

3.2 反应机理的验证 

通过分析不同反应时间段的产物，我们发现二氧化碳氢化反应，首先生成甲醇，随着反

应时间延长，生成的甲醇含量逐渐降低，其他多碳醇含量逐渐升高。这种现象表明，二氧化

碳氢化反应首先生成甲醇，之后甲醇再作为反应物用来生成其他多碳醇。为了验证这个设

想，在反应前向反应体系中加入少量
13
CH3OH，利用同位素进行示踪，对反应机理做进一步研

究。 



  

 

图 7 加入少量
13
CH3OH 进行同位素示踪试验的 GC-MS 图 



 

图 8 加入少量
13
CH3OH进行同位素示踪试验的 GC-MS 图 



反应后的 GC-MS 结果表明，生成的所有 C2+OH 中都含有
13
C（图 7），从而证实了以上推测。

我们还做了加入少量
13
CH3OH的同位素示踪试验，也得到了相同结果，如图 8 所示。因此，

CO2氢化机理生成多碳醇的反应，小分子醇是用于制备链长更长的醇的中间物。近年来，GC-

MS 的应用已经非常广泛，随着 GC-MS 技术的发展及其优点的凸显，其将在检测、分析中

发挥越来越重要的作用。 
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