
msFineAnalysis AI结合气相色谱-高分辨质谱和核磁共振
在有机化合物结构分析中的应用

- EI/FI测定 -

前言
气相色谱-高分辨质谱（GC-HRMS）和核磁共振波谱分析（NMR）被广泛应用于有机化合物的化学组成和结构鉴定。
JMS-T2000GC作为GC-HRMS不仅可以使用电子轰击离子化（EI）法，也可以使用软离子化法之一的场致离子化（FI）法，配备的共用离子源可

以在不破坏真空的情况下切换EI和FI。使用msFineAnalysis AI软件分析这两种离子化方法的测定结果可以推测样品的化学组成和化学结构，从而有
助于确定NMR测定方法和分析NMR测定结果。此外，通过GC分离可以鉴别样品是单一成分还是混合物。

ROYALPROBETM HFX是JEOL特有的核磁共振探头，根据测定要求可以进行双共振和三共振切换。在双共振模式下1H和19F可以得到信噪比的结
果，在三共振模式下可以实现对13C检测时对1H和19F进行同时去耦。是确定由C、H、F组成的有机合成化合物化学结构的强大的分析工具。

本MSTips将介绍使用JMS-T2000GC和msFineAnalysis AI，以及JNM-ECZ600和ROYALPROBETM HFX进行有机化合物化学组成和化学结构分析
的案例。
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Table 1.  Measurement and analysis conditions

NMR                                   JNM-ECZ 600 (JEOL Ltd.)

600MHz
ROYALPROBETM HFX (JEOL Ltd.)

Proton observed frequency
Probe

1H, 19F, 13C{1H,19F} ,
1H-13C HSQC, 1H-13C HMBC

Method

NMR software Delta 5.3.3 (JEOL Ltd.)Analysis software

JMS-T2000GC (JEOL Ltd.)GC-HRMS

Split 50:1GC inlet mode

280 °C GC inlet temperature

ZB-5MS, 30m x 0.25mm, 0.25μm (Phenomenex Inc.)GC Column

50°C (1min) →20°C/min →300°C (5min)GC Oven

He, 1.0mL/minCarrier gas

EI+：70eV, 300μAMS Ionization

FI+：-10kV, 40mA

m/z 10-800MS Monitor ion range

msFineAnalysis AI (JEOL Ltd.)Analysis software

相关产品：质谱仪(MS)、核磁共振谱仪(NM)

实验
选用市售的氟西汀（Fluoxetine）作为样品。将1.0mg样品溶解在1mL甲醇中，用于MS测定。另将10mg样品溶解在0.6mL氘代二甲基亚砜中，用
于NMR测定。具体的GC-HRMS和NMR测定条件详见Table1。

Figure 1. TICCs (top: EI, bottom: FI)
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Figure 2. The msFineAnalysis AI results

结果和分析
EI和FI的总离子流色谱图（TICC）如Figure 1所示。从EI和FI的TICC中，在相同的保留时间发现了同一个样品峰。由于未检测到其他色谱峰，因

此能够证实此样品是由单一成分组成的。msFineAnalysis AI的分析结果显示在Figure 2中。自动分析结果表明，氟西汀是此样品可能性最大的候选
化合物。 msFineAnalysis AI 推测FI质谱中获取的分子离子的化学组成为C17H18F3NO，分子离子的同位素模式与推测的C17H18F3NO的同位素模式高
度一致。此外，推测的EI碎片离子的化学组成也与C17H18F3NO一致。此外，在NIST数据库搜索中，氟西汀也显示出最高的相似性。

接下来，通过NMR分析结果对MS分析结果进行了进一步验证。NMR测定方法与核素的选择基于msFineAnalysis AI的分析结果。
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Figure 3.  NMR spectra
Left:  19F spectrum(top), 1H spectrum(middle), 13C{1H, 19F} (bottom)
Right: HSQC (top), HMBC (bottom)

在msFineAnalysis AI分析结果的基础上进行了19F、1H、13C的NMR测定。具体而言，进行了19F、1H、13C {1H,19F}的一维测定和HSQC
（Heteronuclear Single Quantum Coherence）以及HMBC（Heteronuclear Multiple Bond Correlation）的二维测定。
获得的各NMR谱图显示在Figure 3中。基于参考文献1中显示的典型氟西汀的合成路线，在图中用红字标出了各元素峰重要的归属。Figure 4显示

了包含其他NMR信号在内的氟西汀的化学结构。
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结语
从各种测定结果中获取的信息如Figure 5所示。即，从EI和FI的GC-HRMS测定结果中，我们获得了样品是由单一化合物组成，以及该化合物的化
学组成和推测的化学结构等信息。此外，从基于GC-HRMS结果中推测的化学组成的NMR测定结果，我们获得了样品骨架结构和官能基位置的信息。
在本报告中，msFineAnalysis AI的分析结果成功地推测出了氟西汀的化学结构，并通过NMR测定验证了分析结果的准确性。

本MSTips中介绍的使用JMS-T2000GC + msFineAnalysis AI，以及JNM-ECZ600 + ROYALPROBETM HFX来鉴定有机合成化合物化学结构的方法，
有望在有机合成化合物的各个合成阶段得到广泛的应用。

Figure 4.  Chemical sift table and HMBC correlations on the chemical structure
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Figure 5. Measurement and analysis procedures of synthetic compounds

 鉴别样品组成为混合物或特殊化合物。

 根据分子离子的精确质量推测样品化学式。

 检查同位素模式和EI碎片离子模式的匹配度。

 检查DBE(Double Bond Equivalent, 不饱和度)。

 预测样品结构。

1. JMS-T2000GC 配备 EI/FI + msFineAnalysis AI

2. JNM-ECZ600 配备 ROYALPROBETM HFX

 测定推测化学式中所有NMR可测的元素。

 使用NMR波谱缩小预测化合物范围。

 确定骨架结构和官能基。

 检查异构体的光学纯度。


