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Part 01

基础介绍
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色谱定义

色谱：一种多组分混合物分离、分析技术。主要利用样品各组分沸点、极性及吸附系数在色谱柱中的

差异，使得各组分在色谱柱中得到分离。

HPLCGC

液体气体流动相

bp高，大分子，热
稳定性差的化合物bp低，热稳定性好的

中小分子化合物
适用分析物

运载样品分子和选
择性分离双重作用仅运载样品分子流动相作用

400-200010-400分子量

 分离（保留时间）

 定量（峰面积）
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仪器部件

柱温箱

FID检测器
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开机操作流程

① 开载气和其他气体（氢气（燃气）和空气（助燃气）），切记先开总阀，再开减压阀；先关减压阀，再关总阀。

② 打开色谱仪主机

载气钢瓶减压阀输出压力：0.6 MPa

氢气输出压力：0.4 MPa

空气输出压力：
0.4 MPa

③ 打开计算机以及分析软件

LabSolution



关机操作流程

仪器→数据采集→点击“停止GC” →关闭H2和空气开关→等至进样口、色谱柱、检测器实际温度降至

50℃以下，关闭色谱仪主机→关闭分析软件和计算机
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Part 02

数据采集&注意事项
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数据采集

数据处理
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① 在线检测信号

② 设置的参数条件

③ 仪器当前设置的具体参数
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GC2030：

1. 自动进样器（AOC-20I），10 μL长导轨型自动进样盘。

2. 进样口（SPL1）：毛细管分流不分流进样口。

3. 色谱柱： SH-5毛细柱：d内：0.25mm、l： 30m、Tmax=330℃（5%二苯

基、95%二甲基聚硅氧烷键合交联，属于弱极性固定相）。

4. FID检测器

仪器长时间未用，可点击此图标，让系统进行自检，看是否存在仪器故障。

样品排样、方法编辑（采集数据参数设置）

排多个样品

在序列未全部走完时，点击此处可分析刚走完
样品的数据，而不影响后续样品数据采集

仪器——数据采集
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样品方法建立

1. 进样器参数设置

仪器→数据采集→点击“启动GC”，显示GC就绪→仪器当前设置具体参数模块，设置4个板块的参数→点

击菜单栏“文件”保存采集方法→点击“下载”将方法上传至仪器→点击“批处理分析”，建立样品待测

序列表

 样品黏稠——低速

 样品正常——高速

 一般勿用，功能

是设置等时间段

注射样品，启用

后会出现第一针

样品未走完，已

开始第二针。
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2. 进样口参数设置

样品方法建立

分流比：应为分流流量和色谱柱流量之比，按理说应为21：1，但上述分流比为20，GC2030分流比不

同之处为“实际分流比=（分流比+1）：1”

Tmax=470℃
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载气部分

 载气控制方式

线速（恒线速度控制）压力（恒压控制）色谱柱流量（恒流控制）

柱内平均线速度维持不变，
色谱柱温度变化时柱压自动
调整

载气柱头压力始终恒定，柱
温变化时柱内流速同时改变

不管色谱柱温度如何变化，
载气流量始终恒定

• 可得到最高的柱分离效
率

• GC和GC/MS的保留时间
保持一致

• 线速度在MS检测器快，
组分保留时间短

• GC和GC/MS的保留时间
不一致

毛细管柱流量设定与色谱柱
内径相关：
• 0.25mm(1-2mL/min)
• 0.32mm(2-4mL/min)
• 0.53mm(5-8mL/min)
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载气部分

 注意事项

1. 保证载气纯度在99.999%以上

2. 加装载气净化装置

3. 10%的钢瓶气保证有量（钢瓶总阀约2MPa时，需及时更换新钢瓶）

4. 载气N2钢瓶减压阀输出压力（0.6 MPa）。燃气H2和助燃气空气在0.4MPa，若两个开关打开后，压力未上

升，即该装置机舱发生漏气，应对其后方接头和螺母进行排查。

 载气不纯带来的问题：

1. 载气中O2的存在导致固定相氧化，损坏色谱柱，改变样品的保留值

2. 载气中H2O的存在导致部分固定相或硅烷化担体发生水解，甚至损坏柱子

3. 气体中有机化合物或其他杂质存在，造成基线噪音和拖尾现象

4. 气体中夹带的粒状杂质可能使气路控制系统失灵
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进样口部分

SPL进样口（最常用）：2种进样方式

不分流（Splitless）分流（Split）

50mL/min

47mL/min

47mL/min

46:1

 注意事项

1. 适合微量组分分析（数十μg/mL或更低），使用不分流衬管

2. 分流比处设置为-1

3. 衬管中装少量石英棉（避免分流歧视，提高重现性），若样

品有强吸附性，最好不加石英棉

4. 必须使用程序升温模式，初始温度低于溶剂沸点10-20℃

5. 建议采用高压进样方式（避免分流歧视，提高重现性）

 注意事项

1. 不适合微量组分分析（μg/mL以下），使用分流

衬管

2. 分析未知样品时，初始分流比采用50:1或100:1

3. 正确装填石英棉（避免分流歧视，提高重现性）

4. 定期更换分流出口的捕集阱

最高温度470℃，初始压力500-900kPa，最大允许进样体积2 μL，但推荐1 μL。
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3. 色谱柱参数设置

样品方法建立

Tmax=330℃
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程序升温

① 保留因子：温度降低，保留增强，

出峰更慢；温度升高，保留变弱，

出峰更快。

② 选择性：降低温度，可以优化分

离度，得到更好的分离。

③ 柱效：温度升高，出峰变快，峰

展宽变小，柱效升高。

温度高

温度低
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色谱柱部分
 注意事项

1. 色谱柱的使用温度要比柱的最高使用温度低，柱子标注330/350℃，意思为柱子最高可达350℃，但为保持柱子

寿命，最高建议温度为330℃。

2. 切勿在没通载气的情况下使用柱子，防止固定液流失，氧化。

3. 避免无机或矿物酸碱进入色谱柱，积累于色谱柱前端，破坏固定相，造成固定相流失，影响分离效果（包括：

盐酸、硫酸、硝酸、氢氧化钠、强氧化钾等）。

4. 色谱柱一经使用，就具有方向性，切勿在安装柱子时将进样口端与检测器端接反。

3. 不让难挥发成分进入色谱柱

 充分做好样品前的前处理，用0.22um过滤头过滤

 在使用毛细柱前安装短的预柱保护色谱柱（起到饱和流动相和过滤杂质的作用）

4. 为避免出现样品溶解性不好（乙酸酯类）导致卡针，一般使用溶解性较好的甲醇或丙酮作为溶剂，二氯甲烷也

可，但由于其穿透性较强，少用较好。

5. 所制样品尽量除净残留二甲亚砜、N,N-二甲基甲酰胺、四氢呋喃等溶剂。
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4. 检测器参数设置

样品方法建立

Tmax=470℃



21

检测器部分

应用测定浓度载气种类检测器

有机化合物数ppm以上He\N2
氢火焰离子化

FID

有机卤素等
化合物

数ppb以上N2电子捕获
ECD

S、P化合物约0.1ppm
He\N2火焰光度

FPD

N、P化合物
数ppb以上He\N2火焰热离子

FTD

无机气体、
有机化合物

50ppm以上He\Ar\H2\N2热导
TCD

 注意事项

1. H2和空气比例为1:10

2. 检测器温度设置高于色谱柱实际工作的温度，

建议使用温度≥250℃，但最高使用温度为

470℃

3. 未接上色谱柱时，切勿打开氢气阀门

4. 必须在温度升高后再点火，关闭时，应先熄

火再降温

5. 勿将易燃样品（塑料、纸等）放在柱温箱上，

以免温度过高引起火灾
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5. 批处理分析，建立序列表

样品方法建立

 需要修改“样品瓶号”、“方法文件”、“数据文件”三个栏目。

 选择要分析的行数，在 [ 批处理分析 ] 助手栏上单击 ( 批处理分析开始 ) 图

标 ，检查 [ 选择行 ]，然后单击 [ 开始 ]即可。

 （停止图标），可以停止正在执行的数据采集或者批处理

 （编辑表/重新开始），在不影响在测数据的前提下，增加或删除分析样品
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Part 03

数据处理



再解析——数据处理
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1. 标准曲线绘制（内标法）

处理工具→再解析→ 主项目→数据处理（数据定性定量、标准曲线的绘制）

① 色谱图视图

② 结果视图

③ 方法视图
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1. 预先配制好5个含内标及标准样品组分的样品，并用适当的采集方法得到采集数据。利用再解析对5

个样品中的内标物与目标物进行积分。打开含内标及标准样品组分的数据文件，在显示窗口显示色谱

图。
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2. 创建组分表：单击辅助栏“向导”，对数据文件积分条件进行修正以及填写系列参数，完成后，保存组分表至方

法文件，创建方法名称为“内标曲线”。
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3. 在方法视图可以看到新建立的化合物表，如有错误可在此点击“编辑”进行修改，再点击“视图”。点击左侧辅

助栏“校准曲线”。在数据管理系统中选择“校准曲线”方法文件。
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4. 切换为数据文件，将数据文件拖至相应数据级别，
校准曲线生成，保存方法文件为“校准曲线”。
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2. 定性定量，分析未知样品浓度

数据处理

 无校准曲线：测目标产物的相对含量，向待测样品中加入一定摩尔数的内标物，依据前面所述的批处

理方法设置好采集方法进行采集，此时内标物与目标物会有自己独特的保留时间以定性，再解析时利

用内标物与目标物的峰面积比计算目标物的相对含量即可。

 有校准曲线：

① 打开再解析→打开用同一方法做的数据文件→点击方

法文件，拖“校准曲线”于色谱图视图，弹出对话框，

选择确认→结果视图出可查看未知样品浓度

② 打开再解析→打开未知样品的数据文件→点击标题栏

“文件”，加载方法参数，选择你的“校准曲线”，

即可预测出未知样品浓度。
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 有校准曲线：

③ 打开仪器→批处理分析，绘制样品序列时，在“方法文件”中选择“校准曲线”→在数据处理时可直

接得出结果。
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数据比较

同一样品，多次测试，检查重复性。
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数据报告

再解析→打开数据文件→生成报告→预览

报告→单击 [ 文件 ] 菜单的 [ 报告格

式文件另存为PDF ] →打印
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