气相色谱使用方法
[image: ]
1. 配样
使用仪器前明确：该气相色谱仪（GC）使用FID电离源，分子量>400，不稳定，高沸点物质不宜测试。
待测样品浓度不宜过高，以1 mg/mL为宜。溶剂适用范围广泛，除氯代溶剂外，大多数有机溶剂均可。配样前，必须将体系用滤膜过滤（尤其是体系含金属、无机盐等，如是此情况，必须额外过硅胶柱后再过滤膜），必须使用专用色谱瓶及配套瓶盖，以免损坏进样针。
将样品编号写于样品瓶上，确保待测样品溶液均一、澄清，不含沉淀物及金属、无机盐。
[image: ][image: ]

2. 新建方法
双击图标“GC7890（联机）”，随后弹窗点击“下载到仪器”打开气谱控制面板。
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\94702ab77124043a7ac54d3fcdfbc16.jpg]
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\c260717cd6e6b5c85526e8255c2f299.jpg]


双击“GC仪器图表”中红圈选项，打开方法控制面板。
[image: ]
对前进样器进行编辑：进样量可设置为1-5 μl，溶剂清洗次数如图所示。
[image: ]
对进样口参数进行编辑：温度设置为250-300℃（依据样品沸点调节），其他参数如图所示。
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\90ddf4a26786cf014eaa1891cef2bef.jpg]
对色谱柱参数进行编辑：参考文献设置，若无文献支持，以1-2 ml/min为宜。
[image: ]
对柱箱升温程序进行编辑：如图所示，该表格代表的升温程序为，初始温度100℃，保持60 min；随后以5 ℃/min升温至200 ℃，保持10 min，程序终止。首先参考文献设置升温程序，若无文献支持，可自行修改尝试寻找方法。但设置的温度上限不能超过色谱柱能够耐受的最高温度！
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\573af8126710138f62a965ab7b2a95e.jpg]


参数编辑完成后，点击最下方“确定”，随后点击左上角“方法”→“方法另存为”，编辑方法名称后即可点击右方“确定”保存方法。
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\85067160123d3b761e8879c123d9a9d.jpg]
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\297e01ad840a1339e2428214135678f.jpg]
· GC控制面板其他参数禁止擅自修改，若有需要请咨询管理员。


3. 新建序列
点击左上角“序列”→“序列模板另存为”，编辑序列名称后确定保存。
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\c55858fe8562f19d30c01d5c3ba046a.jpg][image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\aaff92187d76b164d4c7df3a65c19a9.jpg]
点击图中红圈，下拉选择新建的序列，随后点击“序列”→“序列参数”
[image: ]
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\27bbe6509f3724e63186100cc4b171c.jpg]
根据路径，打开Data文件夹，在其中新建文件夹用以保存数据，随后下拉子目录选择文件保存位置。点击“确定”保存文件储存路径。
[image: ][image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\114363fa34ba820a69ade844e79140f.jpg]
4. 测试-序列进样
开机前，检查柱箱是否为测试所需的型号，确保柱子安装到位；检查自动进样器溶剂洗瓶溶剂量是否足够；检查氢-空一体机中水箱水位是否充足；检查氮气瓶压力是否足够。检查无误后打开GC及氢-空一体机开关，仪表显示successful表示仪器正常开机。
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\a211c964fc6036bbcd96af264a2734f.jpg][image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\8912068f05df39bda769a7fde413c56.jpg]
[image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\fbf99985c43f84906741f566302437d.jpg]
下拉图中红框选择方法及序列模板，仪器正常升温待机；点击“序列”→“序列表”进入序列模板编辑界面，编辑样品瓶位置（位置命名为“1+样品瓶格子序号”，放在一号格则命名为101，十号格为110，以此类推）、样品名称、测试方法，确保样品瓶位置与序列表一致。测试样品编辑完毕后，在最后编辑运行CLOSE方法，使仪器降温。确保无误后，点击确定保存序列表。
[image: ][image: C:\Users\桑浩瑞\AppData\Local\Temp\WeChat Files\5531fb6a59430b91819472aea395e7a.jpg]


当仪器达到预设温度后，点击仪器表盘上“Front Det”键，打开前检测器面板，向下选择到“Flame”行，“Off”表示此时火焰未打开，需要手动点火；点击“On/Yes”后，显示为“Waiting”表示等待点火；当“Flame”行显示为“On”时表示点火成功。仪器实际状态显示“就绪”，即可点击序列表中的“运行”或者点击状态栏中的“运行序列”开始样品测试。
[image: ]
[image: ]
[image: ]
5. 关闭仪器
当样品测试完毕，CLOSE程序自动运行，需等到进样口温度及检测器温度降至50℃以下，方可关闭仪器。严禁高温状态下关闭仪器。可通过点击仪表上“Front Inlet”查看前进样口状态；“Front Det”检查前检测器状态。
[image: ]
6. 数据分析
打开桌面上的“GC7890（脱机）”，在自己的文件夹里找到测试的序列（按照日期排序），双击打开后即可查看所测样品的自动积分报告，如需手动积分，可先将原有积分删除后，再进行手动积分。
[image: ]


7. 常见问题
(1) 基线漂移、保留时间出现较大幅度变化。
可能由于检测器一端长时间挤压、烘烤导致柱子上的石墨垫片破碎，堵塞检测器出口。需要将检测器拆开，用酒精对尾管进行清洗，如果堵塞严重需要使用细针进行疏通。如果无法解决则需尽快联系售后工程师进行维修。
(2) 前进样口压力异常，仪器报警。
根据先前出现的情况，主要原因是进样口一端的柱子脱落，需要等仪器冷却后，将柱子拆下，更换石墨垫片将柱子与金属接头卡紧。更换后由于机器会自动关闭气流，需要手动打开。在“Front Inlet”界面，将指针选择到“Mode”行，点击“Mode/Type”进入更改界面；选择“Split”，点击“Enter”确定。
[image: ] [image: ]
(3) 柱子接头脱落。
由于石墨垫老化可能导致接头松动，进而出现问题二中的情况。将旧垫片清理干净后，更换新的石墨垫片，在柱箱接口处旋紧即可将石墨垫固定在接头处。
8. 气谱的维护
管理员需要定期检查仪器运行状态，检查洗瓶溶剂量、检查氢-空一体机水箱高度、检查载气是否充足、检查仪器进样口、检测器附近是否有易燃物等，并及时进行补充和调整；在仪器使用过程中，管理员和使用人员需要多关注仪器运行状态，进行长时间的过夜使用时，一定要检查好仪器状态再离开。
※在GC的后续使用中，如果发现新的问题请及时与管理员联系，及时维修护理，切勿自行解决，严禁私自拆卸仪器！！！希望大家配合工作，谢谢！
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                                 GC 操作流程  检查载气 (N 2 ) 是否充足   添加洗针溶 剂及清空废 液瓶   正确连接所需分离 柱，将换下的柱子 放回对应盒内   配样 测试 结束  样品应具备 可挥发性且 热稳定性好   样品中不得 含有无机酸 碱盐和金属 离子   样品需经过短 硅胶柱和 0.45  μ m 滤膜过滤   打开空气 和氢气发 生器  打开仪器电源键， 待仪器开机稳定 后再打开软件   检查仪器及 软件状态是 否正常   设置升温程序或者 调用已有的方法并 等待方法 Ready   设置单个 样品或者 序列进样  调用 CLOSE 程序   待 CLOSE 程序 Ready 或者进样口、 柱温箱及检测器温 度降至 50  ℃下以后   关闭软件和仪器 ( 包括 GC 主机以及 空气和氢气发生器 )   切记及时 带走样品 配样溶剂中不得 含有氯代溶剂且 样品 浓度以 1  mg/mL 为限            
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