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摘要：本文设计了一个以科学研究为背景，结合多种仪器分析方法的综合仪器分析实验。此实验以代谢组学为背景，

由气相色谱-质谱与液相色谱-质谱联合表征血浆中小分子。一个实验掌握三种分析仪器的原理和操作，解决课程缺

乏知识关联性的问题。通过仪器结构的深度讲解和开放实验参数设置的方式提高实验探索性，调动学生主观能动性。 
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Abstract:  This study presents a research-oriented comprehensive instrumental analysis laboratory course designed 

within a scientific research context. We developed an integrated experiment combining gas chromatography-mass 

spectrometry (GC-MS) and liquid chromatography-mass spectrometry (LC-MS) for metabolomic profiling of plasma 

small molecules. This approach enables students to master the principles and operational techniques of three 

analytical instruments (GC, LC, and MS) through a single experiment, effectively addressing the issue of knowledge 

fragmentation in traditional courses. By incorporating detailed instrument structure explanations and open 

experimental parameter settings, we significantly enhanced the course’s exploratory nature and actively engaged 

students' initiative in learning. 
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仪器分析是使用特殊的仪器通过测量物质的物理化学性质得到样品中物质的定性定量信息以及

时间、空间分布信息的一门学科，是应用化学、化学工程以及生物医药等专业的重要基础课程。通

常在理论课程的同时会开设仪器分析实验课程，辅助学生理解仪器分析理论知识、掌握仪器分析实

践操作技能、拓展仪器分析相关能力[1–3]。但是，多年来仪器分析实验课程的开设一直都面临着几大

难题。首先是由于分析仪器大多实现软件化、智能化操作，使得大部分实验内容设计难以真正涉及

分析仪器的结构和原理，实验过程中傻瓜式的按钮操作即可得到结果，学生在实验过程中缺乏主观

能动性[3,4]。其次是仪器分析课程涉及的分析仪器种类多、原理复杂，而大部分仪器分析实验课在有

限的时间内只能完成一种仪器分析方法的实验，缺乏不同方法之间、不同仪器之间知识原理的关联



大 学 化 学 Univ. Chem. 2025, 40 (10), 195 

性，导致学生难以融会贯通所学知识[5]。再次，大部分仪器分析实验课程都固定了仪器参数和条件，

使得仪器分析实验过程的技术难度降低，从而使学生在实验过程中缺乏目的性和探索欲[6]。 

因此，本文以色谱与质谱分析为例，以生物医药领域的疾病代谢组学研究为背景和导向，设计

了一个研究型的仪器分析综合实验[7,8]。参考实验室前期研究成果[9,10]，开设液相色谱-质谱和气相色

谱-质谱联合分析表征血浆中小分子的实验。实验涉及复杂样品的前处理、色谱-质谱联用仪的内部

结构的了解与检测方法的建立、样品的检测及多维复杂数据的处理，最终得到复杂血浆样品中非靶

标代谢物的定性定量信息。实验过程涉及一个目标明确的完整研究过程，且融会贯通了三种分析仪

器，并在流程中设立开放性实验条件供学生探索，极大提高了仪器分析实验的知识连贯性、学生的

主观能动性和探索欲。 

 
1  实验背景介绍 

血浆是人体中一种重要的体液，含有大量反映人体生理状态和疾病状态的内源性物质或反映摄

入营养及药物代谢过程的外源性物质。所以，全面的检测血浆中各个小分子的含量和结构将系统地

反映生命体的生命过程及疾病、治疗发生发展机理，为临床疾病诊断、病理学研究、药物开发提供

最重要的信息[7]。色谱分析由于其强大高效的分离能力被认为是复杂样品多组分同时分析的金标准

方法。但是光依靠色谱得不到物质的具体分子结构信息，而质谱可以快速得到物质分子以及分子碎

片的精确质量，提供物质结构的本质信息。因此近年来色谱-质谱联用技术的广泛发展很好地解决了

这个问题[7,8]。 

血浆内含有的内源性物质，如氨基酸、糖类、核苷酸类、脂质类等，都具有很高的极性和沸点，

更适合于液相色谱分析。但气相色谱-质谱作为一项发展更为成熟的技术，其色谱分离效率和峰容量

以及质谱谱库成熟程度均高于液相色谱。所以，本实验采用液相色谱-质谱与气相色谱-质谱对血浆

中小分子进行联合表征，尽最大可能对血浆中的生物小分子进行全解析。 

 
2  实验目的 

(1) 了解血浆等复杂生物样本前处理的重要性，熟悉生物样品前处理的基本方法； 

(2) 掌握生物小分子表征的色谱-质谱联用仪的结构、原理和方法； 

(3) 了解色谱-质谱多维数据定性定量处理的方法。 

 
3  实验原理讲解 
3.1  血浆的样品前处理 

样品的前处理过程通常有三个目的：对目标物质的提取、干扰基质的除去，以及目标物质的浓

缩和增敏。血浆中含有的大量蛋白大分子会对小分子的色谱质谱检测产生干扰，所以不管是液相色

谱还是气相色谱分析，血浆处理的第一步是溶剂提取及蛋白沉淀。对于气相色谱，本实验采用纯甲

醇进行溶剂提取(图1)，大部分有机小分子都将提取到甲醇中，但蛋白大分子由于纯水与有机溶剂介

电常数的巨大差别而无法溶解在甲醇中从而发生沉淀。对于液相色谱，由于其可在常温下实现分离，

目标分析物无需具有可挥发性，所以其可分离的物质极性范围更大，对溶剂提取的极性覆盖范围要

求也更高。所以，本实验采用氯仿-甲醇-水的三相提取体系[9] (图1)，在提取过程中，样品将分为两

相，上相为水-甲醇混合相，下相为甲醇-氯仿混合相。上相为极性高的溶剂，主要提取亲水性很强的

代谢物，如氨基酸、糖等，下相为极性很低的溶剂，主要提取疏水性很强的代谢物，如磷脂、甘油

酯、脂肪酸等。而蛋白将沉淀在两相之间。溶剂提取后，通过离心将蛋白沉淀与溶剂完全分离，取

上清液便得到代谢物萃取液。对于气相色谱-质谱分析，血浆中大部分代谢物的极性和沸点都较高，

无法直接在气相色谱操作温度下进行气化，所以需要在溶剂提取后进行极性基团的衍生，使分析物

沸点降低。本实验采用的是两步衍生[11]。如式(1)和式(2)所示(X为O、S、NH等杂原子)，包括将羰基
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衍生形成甲基肟以及将羟基进行硅烷化。为了引入反应试剂，在甲醇提取后要先用氮吹仪将甲醇除

去之后再加入衍生试剂进行反应。反应后溶液便可以直接进行气相色谱-质谱检测。而对于液相色

谱-质谱分析，由于氯仿和甲醇等溶剂均对后期液相色谱分析的流动相产生干扰，所以将上相和下相

提取液分别取出后同样采用氮吹仪吹干，然后用乙腈复溶，等待检测。 

                    (1) 

             (2) 

 

 

图1  实验流程与原理图 

 
3.2  气相色谱-质谱及液相色谱-质谱分离分析原理 

气相色谱分离采用的色谱柱为通用型的弱极性色谱柱DB-5 (图1)，固定液为聚甲基硅氧烷中掺

杂有5%的苯基取代基，所以其极性很小。分析物主要以沸点高低顺序分离流出，沸点高的后流出，

沸点低的先流出。为了得到更高的分离容量和更均匀的保留时间分布，本实验采用程序升温分离。

程序升温的速度决定了分析物流出的速度及分离度，一般需要通过实际样品中的峰流出情况进行调

整和优化。进样温度一般略高于所有物质的沸点。进样过程中，由于液体气化有很大的膨胀系数，

如果直接进入色谱将产生很宽的进样谱带，所以一般液体的进样要采用分流进样，不同的分流比将

影响分离度以及分析物的灵敏度。由于本实验要对血浆内所有的小分子进行非靶标全分析，所以质

谱采用全扫描模式。对于气相色谱-质谱分析，质谱采用电子轰击电离源，此电离源为硬电离，进入

的有机物将大部分被打碎成碎片后被后端四极杆分析器检测。因此，色谱-质谱检测将得到每一个色

谱峰流出点的分析物碎片质谱图。对于液相色谱-质谱分析，由于代谢物极性分布很广，我们采用柱

效与分离能力均较强的HILIC亲水作用色谱进行分离(图1)，使得高极性的氨基酸等极性小分子有较

强的保留与分离能力，而疏水性极强的脂质分子保留时间不至于太长。质谱采用电喷雾电离源，是

软电离源，分析物被电离后仍以分子离子形式存在，并进入后端飞行时间分析器得到精确质荷比。

为了进一步得到物质的具体结构，质谱的采集程序事件(event)设置为在全扫描事件后进行自动二级

质谱事件，仪器对流出组分先进行全扫描后根据全扫信号的最高峰在下一个时间点进行此峰二级质

谱检测。二级质谱通过离子阱串联飞行时间分析器来得到，母离子首先在离子阱中聚焦，再通过提

高离子阱中的气压来使得母离子碎裂，然后通过弹射将碎裂得到的子离子进入后一级飞行时间质谱
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进行检测。因此，液相色谱-质谱在得到分子离子峰的同时还能得到此分子离子相对应的碎片离子二

级质谱图。 

3.3  色谱-质谱多维数据处理原理及方法 

色谱-质谱数据处理的目的主要有三个：一是提取色谱-质谱二维数据中的特征峰并进行峰面积

积分实现相对或绝对定量；二是通过每个特征的碎片质谱图解析物质的分子结构；三是对不同样品

中的所有小分子数据进行多元分析，分析得到不同样品之间的差异化学信息。其中对于第一个定量

目的，在气相色谱-质谱中，我们直接通过对总离子流各个谱峰进行积分就能得到各个物质的信号峰

面积，然后利用加入的已知浓度的内标物的峰面积对各物质进行相对的定量；而在液相色谱中，我

们通过提取每个离子通道各个保留时间的峰面积来得到每个物质的信号，然后利用与这些特征定性

结果同类的外标样的质谱峰面积来对这些特征进行单点外标法定量。对于定性，气相色谱-质谱直接

依靠每个色谱峰对应物质的碎片质谱峰信息通过谱库检索进行定性；液相色谱-质谱依靠特征的一级

精确质量和二级质谱进行搜库来匹配库中一级二级质谱信息一样的物质。而至于多元分析，则需要

批量样品处理，不在本实验范围内。 

 
4  实验内容与步骤 
4.1  实验试剂与仪器  

HPLC级甲醇、醋酸氨和氯仿来自Sigma-Aldrich公司(美国)，HPLC级乙腈来自TEDIA公司(美国)，

纯净水来自娃哈哈公司(中国杭州)。标准样品十七烷酸(≥ 98%)和衍生试剂，甲氧胺吡啶(98%)、N,O-

双(三甲基硅基)三氟乙酰胺(BSTFA，≥ 99.0%)、三甲基氯化亚砜(TMCS，≥98%)，均购买自Sigma-

Aldrich公司(美国)。大鼠血浆样本购于鸿泉生物科技有限公司(广州)。 

气相色谱柱为DB-5MS毛细管柱(30 m × 0.25 mm × 0.25 µm，美国Agilent公司)，液相色谱柱为

HILIC超高效液相色谱柱(2.1 mm × 50 mm，1.7 µm，美国Waters公司)。实验使用的仪器包括台式高

速冷冻离心机(VL-165R，湖南迈克尔实验仪器有限公司)、氮吹仪(HSC-24A，天津恒奥科技有限公

司)、气相色谱-质谱联用仪(GC/MS-QP2010 Ultra，日本岛津公司)、超高压液相色谱-质谱联用仪(LC-

30AD UPLC-ESI-IT-TOF，日本岛津公司)。 

4.2  血浆样品处理 

冰冻的大鼠血浆样本处理前在4 °C冰箱中解冻30 min，用100 µL的移液枪各移取100 µL血浆，分

别置于两个1.5 mL离心管中。 

4.2.1  气相色谱-质谱样品前处理 

(1) 溶剂提取：向血浆中加入50 µL内标(十七烷酸，1 mg∙mL−1)，再加入300 µL甲醇除蛋白，涡

旋15 s后在4 °C下离心(16000 r∙min−1，15 min)。 

(2) 浓缩：取上清液于5 mL玻璃管中氮吹干备用；剩余的蛋白沉淀作为化学废弃物，将放入生

化垃圾桶中集中处理。 

(3) 第一次衍生：向玻璃管中加入50 µL甲氧胺吡啶(1 mg∙mL−1)，密封，70 °C水浴1 h。 

(4) 第二次衍生：向玻璃管中继续加入100 µL BSTFA (含1% TMCS)，密封，70 °C水浴1 h。 

4.2.2  液相色谱-质谱样品前处理 

(1) 三相提取：血浆采用三相法进行萃取和蛋白质沉淀[9,12]。详细步骤为加200 µL氯仿和100 µL

甲醇，涡旋5 min后在4 °C下离心(16000 r∙min−1，15 min)，液体将分层为上、中、下三层。 

(2) 浓缩换溶剂：将上层和下层分别取入1.5 mL离心管中，用氮吹仪吹干备用。剩余的蛋白沉淀

将作为废弃垃圾放入生化垃圾桶中集中处理。 

(3) 复溶：上层加入50 µL去离子水，下层加入50 µL甲醇，涡旋2 min，再次离心10 min (16000 

r∙min−1，4 °C)。分别取上清液置于进样瓶中等待进样。 
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4.3  色谱-质谱分析检测 

4.3.1  气相色谱-质谱检测 

色谱分离采用DB-5MS毛细管柱 (30 m × 0.25 mm × 0.25 µm)，载气为高纯氮气，流速为1 

mL∙min−1。采用分流进样模式，分流比为10 : 1，20 : 1或30 : 1 (开放给学生调节优化)，进样体积为1 

µL。进样口温度为280 °C，色谱柱的初始温度为70–90 °C (开放给学生调节优化)，保持4 min，以 

5–8 °C∙min−1升温至270 °C (开放给学生调节优化)，保持1 min，溶剂切除时间为6 min，数据采集时

间为6.5–30 min。离子源温度为200 °C，接口温度为250 °C，检测电压为0.8 kV，在全扫描模式(30–

600 m/z)下采集数据。色谱柱与质谱条件的设置及开放调节条件的范围均参考文献[10,11]。 

4.3.2  液相色谱-质谱检测 

色谱分离采用超高效液相色谱柱HILIC (2.1 mm × 50 mm，1.7 µm)，柱温40 °C，进样量2 µL，进

样温度：4 °C。水相B为90%纯水-10% 50 mmol∙L−1醋酸铵缓冲盐(V/V)溶液，pH = 4。有机相A为90%

乙腈-10% 50 mmol∙L−1醋酸铵缓冲盐(V/V)溶液，pH = 4。流速为0.4 mL∙min−1。有机相A与水相B的线

性梯度洗脱设置为：0–1 min，100% A；13–15min，50%–70% A (开放给学生调节优化)。  

质谱条件为：电喷雾电离源的喷嘴电压为正离子模式3500–5000 V、负离子模式2000–3500V (开

放给学生调节优化)，CDL温度150–250 °C (开放给学生调节优化)，加热块温度200 °C，雾化气体(N2)

流量0.5–1.5 L∙min−1 (开放给学生调节优化)，干燥气体(N2)压力100 KPa，离子阱压力为1.8 × 10−2 Pa，

TOF真空度1.3 × 10−4 Pa。质谱在全扫描模式下进行，m/z范围为100–1000。离子累积时间为30–60 ms 

(开放给学生调节优化)。采集程序的事件(event)设置方法为在全扫描事件后增加自动二级碎片扫描

事件，得到每个时间点一级质谱中较高信号峰的二级碎片峰用于后续定性。色谱柱与质谱条件的设

置及开放调节条件的范围均参考文献[9]。 

4.4  数据处理 

4.4.1  特征峰提取 

对于气相色谱，使用岛津GCMSsolution分析软件对采集的原始数据进行处理。总离子流(TIC)谱

图中的谱峰即为特征峰。通过提取每个特征峰的峰面积，将得到包含样本名、保留时间、峰面积的

二维矩阵。 

对于液相色谱，使用工作站软件将所有液质数据转化为mzdata格式，再导入到MZmine软件包中

进行数据预处理，对数据进行过滤，峰平滑，峰对齐，归一化。数据预处理后产生了一个包含样本

名，保留时间，m/z，峰面积的特征峰矩阵。 

4.4.2  特征峰定性与定量 

对于气相色谱，可采用工作站内置数据库进行手动定性或自动定性，通过与数据库质谱图进行

相似度对比来匹配可能分子结构。出现质谱图后，点击上方的“相似度检索结果”快捷键，即可出

现检索结果，选取相似度大于90%且匹配度排名第一的物质作为定性结果。对于定量，通过以下公

式(3)进行计算未知物的含量(Cx)： 

𝐶
𝑥

=
𝑆𝑥

𝑆𝑖

× 𝐶
𝑖                                                                                                       (3) 

其中，Ci为内标物的已知浓度，Sx和Si分别为未知物和内标物的积分峰面积。 

对于液相色谱，首先通过标准样品与实际样品的质荷比和保留时间对比进行部分有标准品代谢

物的定性分析；其次，对于其他质荷比和保留时间与标准样品不同的峰可通过其一级质谱的m/z以及

二级质谱的碎片质谱进行代谢物或有机物质谱数据库(METLIN、HMDB、LIPID MAPS和PubChem)

搜库定性分析。依据TOFMS的质量精度，搜库的质荷比允许误差可设为50 ppm。对于定量，通过以

下公式(4)进行计算未知物的含量(Cx)： 

𝐶
𝑥

=
𝑆𝑥

𝑆𝑠

× 𝐶
𝑠                                                  (4) 

其中，Cs为对应种类标样的已知浓度，Sx和Ss分别为未知物和对应种类标样的积分峰面积。 
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5  实验结果与分析 
5.1  气相色谱-质谱的定性定量分析结果与讨论 

图2展示了在最优的实验条件下(分流比30 : 1，色谱柱的初始温度为70 °C，保持4 min，以

8 °C∙min−1升温至270 °C)的血浆气相色谱-质谱检测的总离子流图。从图2来看，血浆组分在色谱分离

过程中峰分布较为均匀，说明程序升温条件很好地调节了不同沸点极性代谢物的出峰时间，得到了

最高的分辨率和最大的峰容量。通过工作站自带EI-MS的碎片质谱库搜索可得到谱峰的可能代谢物

结构。从定性结果(见补充材料表S1)可以看出，气相色谱-质谱分离检测主要可获得血浆中的三类物

质的定性定量结果，包括氨基酸、糖和脂肪酸或有机酸。这些代谢物都是质量小于500 Da的代谢物，

且均含有羧基或羟基。这说明化学衍生极大地提高了高沸点、高极性的生物小分子的挥发性。但对

于较高分子量的代谢物，如脂质，则无法检出。 

5.2  液相色谱-质谱的定性定量分析结果与讨论 

从最优实验条件(线性梯度洗脱设置为：0–1 min，100% A；13–15 min，50% A，质谱离子源电

压正离子4500 V、负离子模式3500 V，脱溶剂毛细管(CDL)温度200 °C，雾化流量1.5 L∙min−1，离子

累积时间60 ms)下的液相色谱-质谱的提取离子流可以发现，通过三相液相萃取，分离分析的代谢物

覆盖范围得到了显著的提高。由图3和补充材料表S2可知，上相水相中主要检出的是小分子量亲水性

强的氨基酸，而下相氯仿相中主要检出的是高分子量的疏水性更强的脂质。由于使用亲水作用色谱，

脂质在色谱柱上的保留时间较传统的反相色谱柱显著地缩短，各类脂质的保留时间分布更加均匀，

分离更加快速。但由于电喷雾电离过程中对分析物极性有较高要求，中性的代谢物(如糖类)则难以

直接利用液相色谱质谱检出。 
 

 

图2  气相色谱-质谱TIC色谱图 
 

 

图3  血浆上层提取液(A)和下层提取液(B)的液相色谱-质谱的提取离子流色谱(EIC)图 



大 学 化 学 Univ. Chem. 2025, 40 (10), 200 

5.3  气相色谱-质谱与液相色谱-质谱分析结果的对比 

从两种方法对比的韦恩图(图4)中可以看出，其检测结果有很强的正交性。气相色谱-质谱主要检

出的是分子量较小、极性较低的代谢物，而液相色谱-质谱主要检出的是分子量较大、极性较高的代

谢物。即使两种方法均能检测出一定数量的氨基酸，但其共有氨基酸也只有2个，气相色谱检出的氨

基酸分子量更小，而液相色谱检出的氨基酸分子量更大。这种正交性使两种方法的联合表征可以显

著提高检测的覆盖范围。但总体来说，液相色谱-质谱在生物样品中代谢物的检测中更占优势。 

 

 

图4  两方法对比的韦恩图 

 

6  研究型教学过程的探讨与建议 
6.1  实验分组与分工设置 

由于色谱-质谱属于大型仪器，一般无法实现多台仪器同时供学生使用，所以学生需要分组依次

进行上样检测。考虑到实验的时长和学生的参与性，我们通常将25名左右的学生分为6组，每组4–5

人，其中2人进行液相色谱-质谱检测，另2–3人进行气相色谱-质谱实验，两个实验操作同时进行。但

为了让学生全面了解两种仪器，所有学生都要参与两种实验仪器的讲解以及最终数据处理过程，这

样既控制了实验时间又使学生获得对实验原理和数据的全面了解。 

6.2  实验现象的记录与思考 

本实验有多个环节需要提醒学生进行现象记录和思考。(1) 前处理部分：在进行三相萃取或有

机溶剂提取沉淀时，需要观察蛋白沉淀的现象以及三相体系分相的现象；(2) 色谱分离及分离前的

准备过程：需要持续记录液相色谱与气相色谱的泵压变化，关注色谱过程中管路的堵塞或漏液/气的

情况，同时思考随着液相色谱流动相梯度洗脱的过程，泵压为什么会发生变化。 

6.3  实验条件的开放设置 

作为研究型实验课程，实验中应尽量鼓励学生积极思考实验条件的设置与对实验结果的影响。

虽然受限于本科生实验的时长(8个学时)，无法对每个实验条件进行优化与考察，但可以开放一些关

键性的实验条件，要求学生依据所学的色谱-质谱基本原理在合理范围内调整实验条件，预测实验结

果会随条件变化而产生什么变化，再通过不同组学生设置不同条件下实验结果的差异对比来验证自

己的猜想。所开放的条件包括(图5)：(1) 液相色谱分离条件的调节。通过提高或降低初始流动相中

A相的比例或提高或降低B相比例随时间升高的速度来改善亲水作用色谱和疏水作用色谱的分离度。

(2) 液相质谱参数的调节。通过调节电喷雾电压、电喷雾离子源温度、鞘流气大小以及离子阱累积时

间来提高分析物的质谱信号大小。(3) 气相色谱分离条件的调节。通过提高或降低分流比、提高或降

低色谱分离初始温度、提高或降低色谱程序升温的速度来提高色谱分离度。 

6.4  仪器结构的讲解 

在仪器结构的讲解过程中，通过实物展示让学生了解真实的色谱-质谱结构，切实感受其仪器组

件的尺寸和材质，更直观地理解高温高压下色谱分离与电离等过程。可以展示实物外观与内部构造

的重点配件包括(图5)：(1) 液相色谱结构。以流动相流动方向介绍每一个部件的结构和功能，包括

储液瓶、在线真空脱气机、高压往复泵(单向阀、柱塞、排气阀)、在线混合器、自动进样器(六通阀、
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机械臂、注射泵)、柱温箱。(2) 液相质谱结构。高压喷雾针、鞘流气出口、辅助高温气化管。(3) 气

相色谱结构。以载气流动方向为路线介绍每一个部件的结构和功能，包括气瓶、稳压阀、稳流阀、

气化室、分流管、毛细管柱、柱温箱、质谱入口。所有部件主要展示它们在液相色谱和气相色谱流

路结构中的位置与相互连接方式，结合其外观与内部结构示意图讲解其工作原理。例如，从液相色

谱模块中指出六通进样阀的位置(在线混合器与色谱柱之间)，引导学生观察其结构由上部的定子、

内部的转子以及下部的转轴和电机组成。在实物观测后再展示其工作原理。观察完仪器部件的结构

后，在每组学生上机检测样品时至少应有一名学生在老师的示范下亲自进行一些动手操作，包括液

相色谱柱或气相毛细管柱的安装、液相色谱泵的手动排气操作、电喷雾离子源的清洗。 

 

 

图5  教学知识点思维导图 

 

6.5  实验报告的评定标准 

实验报告不但应注重实验结果，还应注重实验过程的监控。因此，实验考核分为实验记录(占比

30%)、实验结果报告(占比30%)和实验数据分析(占比40%)三个部分进行考核。实验记录需每人独立

记录，注重记录实验过程中的现象和仪器反馈数据，主要记录的内容包括：溶剂萃取过程、离心沉

淀过程、衍生过程的实验现象、液相色谱泵压反馈、气相色谱柱温和气压反馈仪器反馈数据，共五

项，每项占比总分的6% (6分)。通过实时反馈现象和数据监控实验过程。实验结果除了对分析指标

进行评价外，更重要的是对学生分析结果的过程进行评价。实验结果包括代谢物定性表、检测代谢

物数目和种类分类概括、定量结果表，三项各占比10% (10分)。最后一部分实验数据分析与讨论需

考核实验数据分析方法和分析讨论的准确性，包括不同物质液相色谱保留时间顺序规律的理论分析
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(10%，10分)、气相色谱保留时间顺序的理论分析(10%，10分)、物质定性搜库方法与结果的分析讨

论(10%，10分)，以及定量方法和结果的分析讨论(10%，10分)。 

 
7  结语 

本论文设计了一个以科研应用为背景的综合性研究型仪器分析实验课程，具体来说是以疾病代

谢组学研究为背景的气相色谱-质谱与液相色谱-质谱联合表征血浆中代谢物的仪器分析实验。实验

的设计结合了气相色谱、液相色谱和质谱等多个仪器分析技术的原理、特点以及实验操作技能等各

方面的知识点，通过血浆中代谢物定性定量全分析这个共同分析目的将气相色谱、液相色谱和质谱

多种仪器分析方法联合起来，并进行对比互补，有效解决了仪器分析实验中气相色谱、液相色谱和

质谱等不同仪器之间知识关联性差的问题。以此为例展示了如何通过研究型综合实验提高教学中各

分析仪器原理和技术的关联性。并通过实验内容设计引入了色谱-质谱联用系统结构的深入讲解以及

色谱-质谱参数的开放性调节等重点实践环节，有效解决了仪器分析实验目前实验探索性弱以及无法

调动学生主观能动性的各种问题。 
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