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实验报告

一、实验目的
测试《毛细管电泳质谱联用仪计量测试评价规范》的适用性和可行性。
二、实验地点
测试实验在厂家实验室完成。
三、环境条件
实验室温度控制在(15~30)℃，相对湿度不大于80%。
四、实验仪器与实验设计
在测试实验中，对安捷伦公司生产的商品化毛细管电泳质谱联用仪（CE-MS QQQ）进行了测试实验。

五、测试设备和试剂

5.1 仪器

表1仪器

	序号
	名称

	1
	毛细管电泳质谱联用仪

	2
	移液器

	3
	电子天平

	4
	低温冰箱

	5
	涡旋混匀仪


5.2试剂

表2所需试剂表

	序号
	名称
	纯度

	1
	L-精氨酸和L-苯丙氨酸
	＞99%

	2
	甲酸
	色谱纯

	3
	醋酸
	色谱纯

	4
	醋酸铵
	色谱纯

	5
	NaOH
	色谱纯

	6
	HCl
	色谱纯


六、实验结果
6.1外观及功能测试
对仪器的外观及功能进行了检查，结果如表3所示。
表3外观及功能测试
	(符合要求
	(不符合要求


6.2分辨力
待仪器运行稳定后，根据仪器说明书的推荐条件设置参数，注入50 μg/mL混合氨基酸标准物质。观察质谱图，记录m/z=175与m/z=166质谱峰，并计算其50%峰高处的峰宽，得到W1/2，作为分辨率的结果。
表4分辨力
	氨基酸
	W1/2

	精氨酸
	0.755 u

	苯丙氨酸
	0.738 u


6.3信噪比
观察色谱图，记录其色谱峰峰高作为Hs。同时记录信号峰后1 min~3 min时间内的基线输出信号的最大值与最小值之差，作为Hn。计算信噪比S/N，连续测量6次，以6次测量S/N的平均值作为信噪比的结果。

表5信噪比
	氨基酸
	测量次数
	Hs
	Hn
	S/N
	平均值

	精氨酸
	1
	182555.4 
	37.8 
	4827.7 
	3520.1

	
	2
	180302.0 
	39.9 
	4518.5 
	

	
	3
	185304.2 
	53.5 
	3466.8 
	

	
	4
	186758.5 
	76.1 
	2455.7 
	

	
	5
	184702.8 
	59.8 
	3086.2 
	

	
	6
	184564.9 
	66.7 
	2765.8 
	

	氨基酸
	测量次数
	Hs
	Hn
	S/N
	平均值

	苯丙氨酸
	1
	131542.3 
	41.3 
	3188.3 
	2822.0

	
	2
	130034.3 
	35.3 
	3685.5 
	

	
	3
	130609.4 
	49.2 
	2654.5 
	

	
	4
	133110.1 
	48.6 
	2740.1 
	

	
	5
	125003.1 
	61.1 
	2044.8 
	

	
	6
	127899.8 
	48.8 
	2619.0 
	


6.4质量准确性
将扫描范围设为相应特征离子理论值±5的范围，观察质谱图，记录特征离子的实测质量数，以ΔM的最大值作为质量准确性的结果。
表6质量准确性
	氨基酸
	M测
	M理
	ΔM

	精氨酸
	70.2 u
	70.1 u
	0.1 u

	苯丙氨酸
	120.2 u
	120.1 u
	0.1 u


6.5峰面积与迁移时间连续重复性
将检测离子的m/z设为特征离子的m/z，经毛细管柱注入相应量的混合氨基酸标准物质。观察色谱图，记录其色谱峰的峰面积和迁移时间。连续测量7次，分别计算峰面积与迁移时间的相对标准偏差（RSD），作为峰面积重复性与迁移时间重复性的结果。

表7峰面积与迁移时间连续重复性
	氨基酸
	测量次数
	迁移时间
	峰面积

	精氨酸
	1
	14.02 
	1569494.6 

	
	2
	14.09 
	1516378.6 

	
	3
	13.80 
	1599715.0 

	
	4
	13.79 
	1616356.3 

	
	5
	14.02 
	1599007.1 

	
	6
	13.96 
	1577385.6 

	
	7
	13.96 
	1578014.8 

	
	RSD
	0.82%
	2.0%

	苯丙氨酸
	1
	19.06 
	1432174.7 

	
	2
	19.09 
	1359454.0 

	
	3
	18.70 
	1384080.6 

	
	4
	18.69 
	1404379.7 

	
	5
	18.94 
	1353599.4 

	
	6
	18.65 
	1336525.1 

	
	7
	18.82 
	1366538.4 

	
	RSD
	0.96%
	2.4%


6.6峰面积与迁移时间日内重复性
将检测离子的m/z设为特征离子的m/z，经毛细管柱注入相应量的混合氨基酸标准物质。观察色谱图，记录其色谱峰的峰面积和迁移时间。每隔4小时测量一次，共测量7次。分别计算峰面积与迁移时间的相对标准偏差（RSD），作为峰面积重复性与迁移时间重复性的结果。

表8峰面积与迁移时间日内重复性
	氨基酸
	测量时间
	迁移时间
	峰面积

	精氨酸
	0 h
	14.39 
	1390403.4 

	
	4 h
	13.80 
	1599715.0 

	
	8 h
	13.96 
	1577385.6 

	
	12 h
	13.54 
	1156138.0 

	
	16 h
	13.20 
	1500361.4 

	
	20 h
	12.88 
	1457191.6 

	
	24 h
	13.20 
	1480525.8 

	
	RSD
	3.85%
	10.2%

	苯丙氨酸
	0 h
	19.70 
	1286718.4 

	
	4 h
	18.70 
	1384080.6 

	
	8 h
	18.65 
	1336525.1 

	
	12 h
	17.93 
	1344092.0 

	
	16 h
	17.53 
	1288397.6 

	
	20 h
	17.07 
	1228476.9 

	
	24 h
	17.46 
	1250932.3 

	
	RSD
	5.04%
	4.2%


七、实验结论
通过对安捷伦公司生产的商品化毛细管电泳质谱联用仪（CE-MS QQQ）进行了测试实验，证明制定的《毛细管电泳质谱联用仪计量测试评价规范》能够很好的评价和反映出毛细管电泳质谱联用仪的性能，保证毛细管电泳质谱联用仪测试结果准确可比。
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