
 

 特点描述
◆ 即使在复杂基质的样品中，也可对含氮化合物（N- 化合物）进行选择性、高灵敏度检测，并实现等摩尔响应分析。
◆ 采用同一系统配置，还可作为常规 GC-MS 系统进行定性分析。
◆ 使用气体选择器后，在不更改系统配置的情况下还可分析含氧化合物（O- 化合物）。

 �引言
面向碳中和、低碳社会，藻类生物质作为新一代关键资

源备受期待。藻类生物质不仅具有较高的 CO ₂减排潜力，而
且其培养不与粮食资源形成竞争，因此备受关注，预计可广
泛应用于燃料、材料等领域。

与化石资源不同，藻类生物质含有大量源自氨基酸的含
氮化合物。这些化合物可能在下游精炼过程中导致催化剂中
毒，因此准确测定其含量并优化工艺至关重要。然而，使用
传统技术选择性地高灵敏度检测复杂基质中含杂原子（如 N
和 O）的化合物仍具挑战性。岛津自主开发的 ELEM-SPOT
系统将 GC-MS 与燃烧催化反应器 EL-30 相结合，首次实现
了对复杂样品中 N- 化合物和 O- 化合物的选择性、高灵敏度
分析。本文介绍使用 ELEM-SPOT 分析藻类生物油中含氮化
合物的应用示例。

 �分析条件
各项分析条件汇总见表 1。ELEM-SPOT 除需设置 EL-30

燃烧炉温度、燃烧气流速等参数外，还包含常规 GC-MS 所
没有的其他设置项目。所有这些参数均可通过 LabSolutionsTM

软件轻松配置。

分析模式设置

ELEM-SPOT 提供两种分析模式：

(i)	� GC-Combustion-MS（Comb）模式：对化合物进行氧化
分解，并选择性检测 N- 化合物和 / 或 O- 化合物。

(ii)	� MS Direct（MS） 模 式： 不 经 过 EL-30， 以 与 常 规
GC-MS 相同的方式进行测量。如果将高含量组分（例如
溶剂峰或主要成分）导入 EL-30，可能会加速反应器降
解并降低分析稳定性。因此，分析开始时采用 MS 模式，
待溶剂洗脱后再切换至 Comb 模式。

燃烧气体设置

氧化分解反应时使用 16O2/He（1% v/v）作为燃烧气体。
此外，通过气体选择器连接 18O2/He（1% v/v）后，无需改变
硬件配置即可根据需要切换至 O- 化合物分析。

 �检测原理
在该系统中，有机化合物经 GC 分离后，在燃烧催化反

应器 EL-30 中进行氧化分解，随后在 SIM 模式下运行 MS 来
检测生成物。通过监测与含氮化合物燃烧产物一氧化氮（NO）
相对应的 m/z 30 信号，可选择性检测 N- 化合物。

岛津已与 TotalEnergies、波城大学（UPPA）和奥维耶
多大学（UO）签署全面清洁能源研究合作协议。该系统融合
了 TotalEnergies、UPPA 和 UO 共同拥有的专利技术与岛津
的分析技术。

* 仅在可确保公用工程条件并能提供系统支持的地区销售。
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Fig. 1  ELEM-SPOT

We have signed a comprehensive clean-energy research 
collaboration agreement with TotalEnergies, Université de Pau 
et des Pays de l’Adour (UPPA), and the University of Oviedo (UO). 
This system merges jointly owned patented technology from 
TotalEnergies, UPPA, and UO with our analytical technology.

Detection Principle

Analysis Mode Settings
ELEM-SPOT provides two analysis modes:
(i) GC-Combustion-MS (Comb) mode, in which compounds 

are oxidatively decomposed and N- and/or O-compounds 
are selectively detected.

(ii) MS Direct (MS) mode, in which measurements are 
performed in the same manner as a conventional GC-MS 
without passing through EL-30. If high-abundance 
components (e.g., the solvent peak or major constituents) 
are introduced to EL-30, reactor degradation may be 
accelerated and analytical stability may decrease. 
Therefore, the analysis is started in MS mode and then 
switched to Comb mode after solvent elution.

Fig. 2  Detection Principle of N-Compounds

Expectations for algal biomass are growing as a next-generation 
key resource toward a carbon-neutral, low-carbon society. In 
addition to its high CO₂-reduction potential, algal biomass has 
attracted attention because it can be cultivated without 
competing with food resources, and its utilization is expected 
across a wide range of fields including fuels and materials.
Unlike fossil resources, algal biomass contains many amino-acid-
derived N-compounds. Because these compounds can cause 
catalyst poisoning in downstream refining processes, accurate 
determination of their content and optimization of the process 
are essential. However, selective and highly sensitive detection of 
compounds containing heteroatoms (e.g., N and O) in a complex 
matrix has been challenging with conventional technologies. Our 
proprietary ELEM-SPOT system combines a GC-MS with the 
combustion catalytic reactor EL-30, enabling the world’s first 
selective and highly sensitive analysis of N- and O-compounds in 
complex samples. In this article, we present an application 
example of analyzing N-compounds in algae-based bio-oil using 
ELEM-SPOT.

 Introduction

 Even in samples with complex matrices, nitrogen-containing compounds (N-compounds) can be detected selectively and with 
high sensitivity, enabling analysis with an equimolar response.

 With the same setup, qualitative analysis can also be performed as a conventional GC-MS system.
 By using the Gas Selector, oxygen-containing compounds (O-compounds) can also be analyzed using the same setup.

Quantification of Nitrogen-Containing Compounds 
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In this system, after organic compounds are separated by GC, 
they are oxidatively decomposed in the combustion catalytic 
reactor EL-30, and the resulting species are detected by MS 
operated in SIM mode. By monitoring the signal at m/z 30, 
corresponding to nitric oxide (NO), a nitrogen-derived 
combustion product, N-compounds can be detected selectively.

The analytical conditions are summarized in Table 1. In ELEM-
SPOT, in addition to parameters such as the EL-30 combustion 
furnace temperature and combustion gas flow rate, there are 
additional settings that are not available in conventional GC-MS. 
All these parameters can be easily configured using the 
LabSolutions  software.

Analytical Conditions

GC-Combustion-MS mode

EL-30

MS Direct mode

Fig. 3  Two Analysis Modes of ELEM-SPOT

Combustion Gas Settings
¹⁶O₂/He (1% v/v) was used for the combustion gas of the 
oxidative decomposition reaction. In addition, by connecting 
¹⁸O₂/He (1% v/v) using the Gas Selector, the system can be 
switched to O-compound analysis as needed without changing 
the hardware configuration.

*Sales are limited to areas where utilities can be procured and systems can be 
supported.
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燃烧

图 2  N- 化合物的检测原理

图 3  ELEM-SPOT 的两种分析模式

GC-Combustion-MS模式

EL-30

MS直接模式

C16O的分子量

N16O和C18O
的分子量

18O与16O的
同位素丰度比
（0.2/99.76）

⁄ 30校正后  = ⁄ 30 −  ⁄m z 28 ×
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表 1  Comb 模式分析条件

仪器 ：ELEM-SPOT（GCMS-QP2020 NX + EL-30）
自动进样器 ：AOC-30i
色谱柱 ：SH-1-MS（50 m × 0.25 mm× 0.50 μm）  
[GC] 进样温度 ：250 ℃

进样模式 ：不分流
采样时间 ：1.5 min
载气 ：He
流量模式 ：柱流量（1.5 mL/min）
吹扫流量 ：3.0 mL/min
柱箱温度 ：40℃（3 min）

     - 2℃ /min - 250℃（20 min）
进样进样量 ：1 µL

[Comb] 接口温度 ：250 ℃
柱箱温度 ：1050 ℃
补气流量 ：He 0.6 mL/min
吹扫气流量 ：He 0.6 mL/min
燃烧气流量 ：0.4 mL/min（16O/He，0.3% v/v）
模式切换时间 ：13.5 min

[MS] 接口温度 ：250 ℃
离子源温度 ：200 ℃
采集模式 ：SIM（m/z 28、30、44）
事件时间 ：0.3 sec
电离电压 ：0.94 kV
检测器启动时间 ：14 min

表 2  已鉴定的 N- 化合物列表 *（MS 模式） 
及计算得到的 N 浓度（Comb 模式）

峰 组分名称 ppmN

1 4,6- 二甲基嘧啶、5- 甲基 -2- 氨基吡啶等 -

2 苯胺 49

3 2,6- 二乙基吡嗪等 -

4 N- 乙基丁二酰亚胺、2- 异丁基 -3- 甲基吡嗪等 -

5 3,5- 二乙基 -2- 甲基吡嗪 34

6 2,5- 二甲基 -3- 丙基吡嗪 61

7 5H-2,5- 二甲基 -6,7- 二氢环戊并吡嗪 164

8 3- 乙基 -4- 甲基 -1H- 吡咯 -2,5- 二酮 53

9 2- 丁基 -3- 甲基吡嗪 52

10 2- 甲基 -3- 丙基吡嗪 57

11 3- 甲基喹啉 90

12 5- 甲基吲哚 86

13 1-(2'- 苯乙基 ) 吡咯 64

14 5,6,7- 三甲基 -1H- 吲哚 16

图 4  藻类生物油分析色谱图

 �藻类生物油分析
以藻类生物油作为实际样品进行分析。使用己烷将样品

稀释至 1:300，并加入已知浓度的 N,N- 二乙基苯胺作为标准
物质。ELEM-SPOT 具有等摩尔响应特性，即响应与进入检
测器的原子数量成线性比例（C、H 和 N；当使用 18O2 作为
燃烧气体时还包括 O）。因此，无需针对每种化合物分别制
备校准曲线，可使用已知浓度标准物质计算其他峰的 N 浓度。

图 4 显示了 Comb 模式下获得的 m/z 30 和 m/z 44 提取
离子色谱图。m/z 30 信号对应 NO，表示 N 浓度，可实现 N-
化合物检测。相比之下，m/z 44 信号对应 CO2，表示 C 浓度，
其色谱图与 GC-FID 或 GC-MS 所得结果类似。m/z 44 色谱
图表明该样品为复杂的多组分混合物，使用通用型检测器难
以检测 N- 化合物。通过在 ELEM-SPOT Comb 模式下监测
m/z 30，可选择性检测 N- 化合物。

使 用 已 知 浓 度 标 准 物 质 计 算 得 到 的 定 量 值 为 11,140 
ppmN。采用化学发光法测定同一样品的总 N 浓度为 11,000 
ppm N，表明两者结果具有良好的一致性。此外，ELEM-
SPOT 不仅可计算总 N 浓度，还可计算各色谱峰对应的 N 浓
度。

此外，在 MS 模式下对同一样品进行了测量，并尝试通
过谱库检索对 N- 化合物进行定性鉴别。在 Comb 模式下判
定为 N- 化合物的峰中，共有 16 种组分被鉴定出来，如表 2
所示。

* 在参考文献 1 中，使用 ELEM-SPOT 对 N- 化合物峰进行筛选和定量后，
采用 GC×GC-MS 进行了进一步定性鉴定。结果表明，鉴定出的化合物约
占总 N 浓度的 70%。
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As a real sample, algae-based bio-oil was analyzed. The sample 
was diluted 1:300 in hexane, and N,N-diethylaniline was added 
as a standard of known concentration. ELEM-SPOT exhibits an 
equimolar response, i.e., a linear response proportional to the 
number of atoms (C, H, and N; and O when ¹⁸O₂ is used as the 
combustion gas) introduced into the detector. Therefore, it is 
not necessary to prepare a calibration curve for each 
compound; the N concentration of other peaks can be 
calculated using a standard of known concentration.
Figure 4 shows the extracted ion chromatogram at m/z 30 and 
m/z 44 obtained in Comb mode. The m/z 30 signal corresponds 
to NO, indicating N concentration, enabling detection of N-
compounds. In contrast, the m/z 44 signal corresponds to CO₂, 
indicating C concentration, and provides a chromatographic 
profile similar to those obtained using GC-FID or GC-MS. The 
m/z 44 chromatogram demonstrates that the sample is a 
complex m

Table 1  Analytical Conditions for Comb Mode

[GC] Inj. Temp. : 250 ˚C

Inj. Mode : Splitless

Sampling Time : 1.5 min

Carrier Gas : He

Flow Mode : Column Flow (1.5 mL/min)

Purge Flow : 3.0 mL/min

Oven Temp. : 40 ˚C (3 min)
 - 2 ˚C/min - 250 ˚C (20 min)

Inj. Volume : 1 µL

[Comb] Interface Temp. : 250 ˚C

Oven Temp. : 1050 ˚C

Makeup Gas Flow : He 0.6 mL/min

Purge Gas Flow : He 0.6 mL/min

Combustion Gas Flow : 0.4 mL/min (¹⁶O/He, 0.3% v/v)

Mode Switch Time : 13.5 min

[MS] Interface Temp. : 250 ˚C

Ion Source Temp. : 200 ˚C

Acquisition Mode : SIM (m/z 28, 30, 44)

Event Time : 0.3 sec

Ionization Voltage : 0.94 kV

Detector Start Time : 14 min

System : ELEM-SPOT (GCMS-QP2020 NX + EL-30)

Auto-injector : AOC-30i

Column : HP1-MS (50 m×0.25 mm I.D., 0.50 µm)

Analysis of Algae-Based Bio-Oil

Fig. 4  Chromatograms of Algae-Based Bio-Oil Analysis

Table 2  List of Identified N-Compounds* (MS Mode) and 
Calculated N Concentrations (Comb Mode)

*  In Reference 1, after N-compound peaks were screened and quantified 
using ELEM-SPOT, further qualitative identification was performed by 
GC×GC-MS). As a result, compounds accounting for approximately 70% of 
the total N concentration were identified.

multicomponent mixture, suggesting that it would be difficult 
to detect N-compounds using a universal detector. By 
monitoring m/z 30 in ELEM-SPOT Comb mode, N-compounds 
were selectively detected.
The quantitative value calculated using the known-
concentration standard was 11,140 ppmN. The total N 
concentration in the same sample determined by a 
chemiluminescence method was 11,000 ppm N, indicating 
good agreement. In addition, ELEM-SPOT enables calculation of 
not only the total N concentration but also that for each 
chromatographic peak.
Furthermore, the same sample was measured in MS mode and 
qualitative identification of N-compounds was attempted with 
library searching. Among the peaks judged as N-compounds by 
Comb mode, 16 components could be identified as shown in 
Table 2.

Peak Compound ppmN

1
4,6-dimethylpyrimidine,
5-methyl-2-pyridinamine, etc.

-

2 Aniline 49

3 2,6-diethylpyrazine etc. -

4
N-ethylsuccinimide,
2-isobutyl-3-methylpyrazine etc.

-

5 3,5-diethyl-2-methylpyrazine 34

6 2,5-dimethyl-3-propylpyrazine 61

7 5H-2,5-dimethyl-6,7-dihydrocyclopentapyrazine 164

8 3-ethyl-4-methyl-1H-Pyrrole-2,5-dione 53

9 2-butyl-3-methylpyrazine 52

10 2-methyl-3-propylpyrazine 57

11 3-methylquinoline 90

12 5-methylindole 86

13 1-(2’-phenylethyl)-pyrrole 64

14 5,6,7-trimethyl-1H-indole 16

15.0 30.0 45.0 60.0 75.0 90.0 105.0 120.0

1
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5 6 7 8 12 13 14
9
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10

11

m/z 30 (N-compounds)

m/z 44 (Organic compounds)

Standard of known concentration
(N,N-diethylaniline)

已知浓度标准物质
（N,N- 二乙基苯胺）

m/z 30（N- 化合物）

m/z 44（有机化合物）
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 �结论
藻类来源的生物质原料含有 N- 化合物，当用于生产燃料

和化学品时，去除这些化合物的工艺十分重要。本文介绍了
使用 ELEM-SPOT 对藻类生物油中的 N 化合物进行选择性检
测和定量的应用示例。使用该系统，可从数百种组分中仅对
N 化合物进行特异性检测。此外，使用已知浓度标准物质计
算得到的总 N 浓度与化学发光法测定结果高度一致。
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*C¹ ⁸ O 衍生峰的校正

在 Comb 模式获得的 m/z 30 色谱图中，即使是不含 N
的化合物，也可能观察到少量非特异性信号。主要原因是燃
烧气体等中含有微量 18O，由此生成 C18O（分子量 30）。可
使用以下公式进行校正：

本次分析虽进行了上述校正，但对于来源于不含 N 化
合物的峰，校正前后未观察到明显差异，因此采用未校正的 
m/z 30 结果。

GC-Combustion-MS模式

EL-30

MS直接模式

C16O的分子量

N16O和C18O
的分子量

18O与16O的
同位素丰度比
（0.2/99.76）

⁄ 30校正后  = ⁄ 30 −  ⁄m z 28 ×
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800-810-0439
400-650-0439

Xctal 是岛津制作所或其附属公司在日本和 / 或其他国家的商标。



 ELEM-SPOT
元素选择性气相色谱质谱仪...

生物质燃料

清洁能源 生命科学

价格咨询 产品咨询 技术服务/支持咨询 其他咨询

请填写调查问卷

相关产品部分产品可能已更新为新型号。

相关解决方案


