气相色谱操作规程

一．开机过程

1.在完全确认三种气体钢瓶后，首先打开氮气钢瓶高压总阀（注意：逆时针方向旋转为打开），观察高压表压力指示，若正常（≥5 MPa），再打开减压阀（注意：顺时针旋转为打开），观察低压表压力指示，并调节低压表压力为：0.4MPa，等待3分钟。

2.待氮气打开3分钟以后，打开色谱仪电源开关，按仪器前面板“复位”按钮，屏幕显示“OK”时，按“柱箱温度（COL）”键，在该项目后输入数字90（℃度），按“输入”键；“最高温度（LIMIT）”一般不设。按“汽化温度（INJ）”键，在该项目后输入数字150（℃度），按“输入”键；按“检测器A（DETA）A”键，在该项目后输入数字150（℃度），按“状态”按钮。[程序升温，此时有两个指示灯亮：初温灯亮、准备灯亮。]仪器开始升温（温度组合的设定必须根据被测组分、溶剂的沸点而定，建议查阅相关资料或实验教材具体指定温度后确定）。

3.当检测器A温度接近100℃度时，打开氢气钢瓶高压总阀，调节分表压力到0.4 MPa（注意：顺时针旋转为打开）；打开空气钢瓶高压总阀（逆时针旋转为打开）,调节分表压力到0.4 MPa（注意：顺时针旋转为打开）。

4.调节毛细管柱（A）柱前压力（仪器左上方长条盒内靠前面板的两个表头和两个旋钮），使氢气压力为0.1MPa；使空气压力为0.2MPa。

5.调节毛细管（A）内部压力（仪器左上方长条盒内最靠后面板的两个表头和两个旋钮。注意：顺时针旋转为打开，其显示表头在前面板左下角），将毛细柱（A）内部压力调到0.08 MPa。

6.当检测器温度DETA升到100℃以上，可按顶端“点火”按钮，点火（以听到声音为准或通过玻片看水蒸气）。

二.测量过程：

1.打开电脑，点击软件PG3000，选择通道A点击屏幕上“图谱采集”图标，查看基线。

2.待仪器基线稳定后，点击“手动停止”，用进样针进样，迅速点击“图谱采集”或信号控制器（若有倒峰为空气峰）。

3.得到图谱后，分析数据，打印报告。

三．关机过程：

1.将三个温度（柱箱温度COL、汽化温度INJ、检测器温度DETA）都设置为50℃，先关闭氢气、空气钢瓶高压总阀，让仪器降温（切不可先关闭仪器）。

2.一定要待柱箱温度COL降至50℃、汽化温度INJ降至100℃、检测器温度DETA降至100℃后（约需半小时），关闭氢气钢瓶和空气钢瓶总阀，否则毛细柱会在高温下被空气氧化而报废。

3.关闭仪器电源开关，方可关闭氮气钢瓶总阀。

4.关闭电脑，关闭总电源。

5.分别关闭氢气、氮气、空气的减压阀（逆时针旋转到没有力矩为止），做到双重关闭（关键步骤）。

