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第一章  安装工作站
1.1 使用环境

电源：～220V单相交流50Hz  

必须有地线并良好连接，且保证与色谱仪共地而不构成“地环路”。
湿度：20%～60%
温度：10℃～35℃
应在无强磁场、电场环境下，并且通风和散热良好的清洁的环境下使用。另外，尽可能为工作站单独配置一台500W左右的UPS电源。
在工作站上不可安装游戏盘，来历不明的盗版盘。
对于不满足以上使用环境条件的用户应改良环境达到以上标准再使用，否则因此而造成的仪器损坏本公司要收费修理。
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1.2 安装

1. 硬件的安装

A5000气相色谱工作站的硬件部分主要由采集卡和计算两部分组成。安装时只需将采集卡置于计算机的任意一个空置的PCI插槽中，接入5V电源，然后将采样端口与仪器相连，最后通过串口线将采集卡的串口与计算机的一个串口相连即可。当工作站运行时，程序会自动检测采集卡。
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如果检测失败，请检查所连接的串口是否正确。通常情况下计算机由两个串口组成，分为串口1和串口2。如果所连接的串口与计算机所检测的不符，自然无法正常初始化。此时可以更换与计算机相连的串口，或者重新设置工作站所检测的端口。在工作站主界面选择“采样”，再在“采样”菜单中选择“设置通信端口”
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通讯端口的设置中可以选择串口1或串口2。当选择与当前工作站工作状态下不同的串口时，程序会对采集卡重新初始化。初始化成功后，工作站即可正常工作。

2. 软件的安装
1) 将A5000安装光盘放入光驱，待光驱指示灯灭后将路径指到光盘所在的盘符，在此假设光驱的盘符是D:\；
2) 运行D:\SETUP按安装提示说明选择“确定”或“继续”即可完成安装。安装好后的A5000色谱工作站在“程序”菜单下和桌面上均生成可执行快捷方式。
第二章  主要功能概述
2.1 多通道独立采样
A5000可以同时处理四个通道（通道可以理解为色谱仪上的样品信号转换成计算机数据的通路，或者是谱图数据采集的硬件接口）的数据采集，四个通道编号分别是A、B、C、D，每个通道可以单独启动，也可以多个通道同时启动，用户可以通过使用“窗口”菜单选择通道在窗口上的显示模式在同一屏幕观察四个通道的采样情况，到达采样结束时间后通道自动结束采样，并将数据保存在磁盘文件中，以保证数据不会丢失，在进行分析时更加安全。
2.2 30个谱图文件同时处理
A5000可以同时打开30个不同的谱图文件，每个谱图文件都可以有各自的方法参数，也可以多个谱图共用一个方法，谱图和方法的切换灵活方便，方法中包括组分表、校准曲线和其他相关参数,打开多个谱图文件可以有效保证分析当前的样品，早些时候分析的样品数据也不会被覆盖。
1. 自由选择分析方法
常规的分析方法有内标法，外标法，归一法，修正归一法。以往选择这些方法时还要设定该方法的一些必要参数，A5000根据用户在组分表中所设定的参数自动判定所使用的分析方法，这样不但操作上更加方便而且也避免了逻辑关系上的错误。（通过对组分表中“内标/参比”项的选择来确定分析方法，如不选择，即内标/参比项为“无”则默认是外标法）
2. 直观的时间表设定
设定时间表项时打破了以往手工填写时间和项目的局限，现在只要用鼠标在屏幕上选择时间表事件，并在谱图中选择时间范围，那么此事件将被自动填加到时间表中，无需再用键盘输入时间，也确保了时间表内时间的准确性。（时间表是对分析参数的补充设定，因为在分析过程中有一些特殊的峰不满足大多数峰的判定条件，可通过时间表来专门对其作优化判别，从这里可看出时间表设定是基于分析参数设定上的，它的优先权比分析参数设定高，即在实际分析过程中当出峰时间到达时间表设定的时间时将按时间表设定的参数来对峰作判别，过了时间表设定时间后判别参数又按分析参数中设定的参数）

2.3 自定义分析报告格式
对于数据处理的结果报告，不同的用户有不同的要求，为了适应不同种类的报告格式，A5000的结果报告可以根据用户的具体需求自行设定，用户可以选定在报告中需要显示的项目和项目的顺序。详情参阅“设置报告格式”。
2.4 谱图处理
A5000的谱图处理操作非常方便，用户只要用鼠标键在屏幕上工具栏中选择功能后，再在对已积分过的谱图中选择合适的位置拉动鼠标便可以完成如下系列的操作：
· 禁止积分
· 绝对基线
· 分离峰
· 谷谷基线
· 拖尾峰结束
· 溶剂峰处理

· 水平基线
· 设定最小峰宽
· 设定噪声

注意：每个功能使用一次后功能键自动关闭，再次使用时必须再用鼠标左键选取。对于处理完成的谱图，可通过调用“分析计算”菜单下的“计算结果”来求出处理后的计算结果。如果是调用了“谱图积分”则所有的处理都不再生效，谱图回复原始状态。
2.5 参数设定

参数设定会影响峰的判别，在方法页面/时间表中分析参数的设定更为重要。特别是“噪声”和“最小峰宽”的设定值更是决定了判峰的准确性。
A5000包括如下六种类型的参数设定：

1. 采样参数
在“采样”菜单页面的“采样设置”项包括与样品数据采集相关的参数，例如采样速度、采样时间、启动通道等等。
2. 分析参数
在“方法”菜单下的“积分参数设定”页面下，分析谱图数据的积分结果时使用的参数，在此页面中的参数设定值决定了一次性峰判别的好坏（因为如果发现因参数的原因峰判别不好，A5000可通过手动的事后判别来更正计算机对峰的判别，使数据与真实值的误差不超过国标范围），这就要求操作者对此页面中各项参数必须理解其含义并熟悉运用。
3. 样品信息
在“方法”菜单下“仪器条件与样品信息设置”，在此子菜单中可以输入与样品有关的信息，如：样品的稀释倍数，采样地点、分析者等等
4. 仪器条件
在“方法”菜单下的“仪器条件与样品信息设置”的子菜单中，其中可选择设定与仪器相关的参数信息，如柱子型号、检测器类型等等。
5. 谱图显示方式
在“采样”菜单下的“谱图显示方式”中设置谱图窗口中的谱图显示格式，可根据操作者的个人喜好自由选择谱图、标尺、基线等的屏幕显示色彩和自由选择峰标记及谱图的显示范围（即电平范围）。
6. 报告格式
在“分析计算”菜单下设置最终分析结果的报告样式和选项。可根据操作者的需要灵活选择报告内容，并可在此页面中选择自动存盘“报告文件”、“谱图文件”对多样品分析对比提供了方便。

对于组分表和各参数表中如是用允许用户输入文字表达的项目，用户可同时按下键盘上的CTRL和SHIFT键来选择输入法，进行中文输入。打印报告时将按输入内容原样打印。
 第三章  A5000界面说明

注：以下图片均来自A5000四通道气相色谱工作站，对于两通道A5000气相色谱工作站其功能及操作方法与四通道相同，仅通道设置有所出入，请读者根据具体仪器型号对操作进行适当调整。如果对您的工作带来不便，敬请谅解！
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A5000气相色谱工作站的主界面由“工具条”、“方法谱图列表”、“快速启动”栏、“谱图显示调整”栏、“谱图显示”主窗体和“结果数据表”，以及菜单项所组成。下面一一介绍各项中的内容和用途。

3.1 工具条
工具条就是位于工作站主窗口上面的一行按钮，如下图所示，工具条内包括一些常用功能的快捷键和十个对谱图分析做事后处理的功能键，位于工具条右侧。这些功能键在没有打开谱图的时候是隐藏的。此外，如果在“积分参数”列表内选择了“谱图处理事件加入时间表”项，那么除了“谱图放大”按键（最后一个键）外，对按键的操作都将记录到时间表内，这部分内容将在“3.5.3‘时间表’选项卡”中进行描述。
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 打开数据文件  
用于打开保存在磁盘上的谱图数据文件。谱图数据文件的扩展名为“.che”。
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 打开方法文件  
方法文件包括积分参数，仪器条件，样品信息，组分信息，色谱条件和结论。具体内容见“3.2方法谱图列表”。
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 存储谱图      
保存当前谱图。
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 启动通道采样
如果直接按下此键，程序将启动所有的通道开始采样；如果用鼠标点击右边的小三角，便会打开通道选择菜单，在此可以启动单独的通道。 
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 结束通道采样
其操作与“启动通道采样”相同。
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 谱图数据积分  
按照设定好的积分参数对谱图数据进行积分。积分参数的设定详见“3.4.2快速处理谱图数据”中的相关内容。积分参数可以反复修改，直到取得最佳的积分结果。每一次修改积分参数后，只要再次点击此按钮，程序就会按照新的参数对谱图进行再积分。
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 删除峰        
有时样品中含有杂质，其产生的峰在积分过程中也会被识别出来，这时需要进行手动删除，排除对样品组分积分结果的影响。

选择此按钮后，在所要删除峰的峰顶标记前，按住鼠标左键，拖动鼠标选取所要删除峰，被选中区域内的背景色会变深，通过颜色的对比可以准确的选择所要删除峰的区域。需要注意的是，所选区域必须包括峰顶标记所在位置，否则程序无法准确判断峰所在的位置，删峰无效。最后，松开鼠标左键，该区域内的谱峰就会被删除。如图：
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深黄色区域内的峰是一个杂质峰，按照以上操作就可以将其删除，该峰在“积分结果”表中的数据结果也同时被删除。

注意：执行完此操作后，再对谱图进行积分，该峰会再次被判别为有效的峰。
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 添加峰        
假如在正常的积分条件下，某些组分的峰没有被识别出来，可以通过添加峰手动添加积分结果。

按下此按钮，在所要添加峰的峰顶标记前，按住鼠标左键，拖动鼠标选取所要添加的峰后，松开鼠标左键，所选范围内就会添加一个BB型峰（分离峰。“B”表示基线，BB型峰也就是前后都具有基线的峰）。关于峰形的判断详见附录二。

如果在BB型峰的基线范围内添加峰，那么所添加峰的类型就是TBB型（“T”表示溶剂峰上的拖尾峰，TBB型峰就表示溶剂峰上具有前、后基线的拖尾峰），而原先的BB型峰将变成为SBB型峰（“S”表示溶剂峰，SBB型峰就表示具有前、后基线的溶剂峰）；如果在SBB型峰的基线范围内添加峰，添加的峰仍是TBB型峰，原SBB型峰保持不变。
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 溶剂峰处理    
分析过程中，某些样品需要使用溶剂处理后才能进样分析，这些溶剂在检测器中也会引起响应，得到一个色谱流出曲线，通常这些曲线的峰形较大，峰宽较宽，这种类峰就被称为溶剂峰。溶剂峰有时可能会影响到附近样品组分的峰，而积分过程又无法消除这种影响，这时就需要手动的对溶剂峰进行特殊处理。

当某些组分的响应时间与溶剂峰的响应时间比较接近时，响应信号就会产生叠加，产生的谱图
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如上图所示，1号峰就是溶剂峰。此时，如果两个峰的峰高相差较大时，峰高较小的峰呈现“肩峰”形式，类似于上图中的2号峰。像这样的“肩峰”可能存在一个，也可能存在多个；可能出现在溶剂峰后（如上图），也可能出现在溶剂峰前，或者前后都出现。对于这种类型的峰就需要采用溶剂峰处理。

选择此功能后，在谱图显示内按住鼠标左键，拖动鼠标选择所要修改峰的范围，松开鼠标左键后，原来两峰的分割线CD（两峰相连接的最低点到基线垂直线段）被删除，取而代之的是虚线CF（实际操作时是与基线颜色相同的一条直线），是如上图，两峰被CD直线分割，不管是采用峰面积还是峰高进行积分都会存在很大的误差。原因在于，如果没有2号峰，1号峰应该是ABFG，而2号峰是在2.1min～2.4min之间的一个组分峰。
如果在判峰的时候将溶剂峰和其上面的组分峰判成VV峰（“V”表示该峰没有基线，VV峰表示没有前后基线，是一个互溶峰）或BV峰（没有后基线但有前基线的互溶峰），会影响积分结果，这时可以通过此功能键来重新对这些峰进行判别。按下此按钮，同样是通过拖动鼠标来选择所要修改的峰。松开鼠标左键后，原来的VV峰和BV峰就变成TBB峰，并且按照溶剂峰的积分方式进行计算。此按钮的功能也可以通过“删除峰”和“添加峰”来完成。
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 分离峰        
在对互溶峰的判定中，可能会出现几个峰没有被分离开，而作为一个完整峰进行积分，此时，就可以通过此按钮来分离这些峰。

按下此按钮后，移动鼠标，使光标位于两峰间所要分离的位置，单击鼠标左键，原来的峰就会被垂直切割成两个峰，并分别对其进行积分。另外，如果无法准确的判断两峰分离的位置，如图：

[image: image17.png]Al

14 T =13345 BEGFD (113 che

2000
30000
25000
25000
24000
2000

2 om0

& 15,000
16000
14000
12000
10000

B0
6000

ERTLTE)

12548
255588

00 20 4p  BD B0 __ 100 120 140 160 180
B i)




可以按住鼠标左键，移动光标选取可能出现分离点附近的区域，松开鼠标左键后，程序会在此范围内选择一个最底信号处进行分离，然后对两个峰单独进行积分。

注意，选择的区域中只能包括一个最低点，所以尽量保证该区域的起始点处在两峰的峰顶标记之间。

[image: image18.png]


 峰拖尾结束    
用来调整峰的后基线位置。

选择此按钮后，先将光标处于所要修改峰的前基线点和该峰的峰顶标记之间的某一位置，然后按住鼠标左键并拖动光标线至峰结束的位置，如图：

[image: image19.png]AfIE=301 #F=22264

w0000
w000
700300
w000
< so0g00
w000
0500
o000

o

1 02.1.85.8Y

20

25 a0 35
B )

40

45

50





深色矩形框就是依照上述要求所选择出的区域，从图中可以看出，所选区域必须包括该峰的顶点。此时，松开鼠标左键，该峰的后基线就会从5.0（拖尾峰的后基线位置，具有红色标记处）移至3.0（深色矩形框右边界所对应的横坐标），并重新对其进行积分。


另外，需要注意的是，由于“拖尾峰处理”是在调整峰的后基线位置，因而所处理的峰必须包括后基线，比如：BB型峰和VB型峰等，而不能是VV型峰、BV型峰。如上图所示，一号峰就是一个BV型峰，要消除它的拖尾，可以先利用“谷谷基线”将其调整成BB型峰，再使用“拖尾峰处理”来调整后基线位置。对于类似这样的峰，还可以先将其删除，再使用“添加峰”来进行调整。

[image: image20.png]


 谷谷基线      
调整基线，将所选择的峰型变成BB型。如图：
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图中所示的是两个互溶峰，它们共同拥有一个谷点A。因为谷点A没有落在水平基线上，所以两峰被判定为BV型峰和VB型峰。现在要将它们转换成BB型峰，首先在谷点A之前按下鼠标左键，然后移动光标至谷点A之后，如上图中的深色区域，该区域必须包括谷点A。最后，松开鼠标左键，两个峰就被调整为BB型。

[image: image22.png]


 水平基线      
将选定范围内的基线转换成水平基线。选择此按钮后，利用鼠标选取所要修改的范围，此时所选范围必须包括所要修改的谱峰的前基线，否则此操作无效。因为，对该峰作水平基线时，所作基线是一条以前基线为起点，平行于横坐标轴的直线，后基线的横坐标不变。如图所示：
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对谱峰1作水平基线处理后，前基线点不变，后基线点的高度变为和前基线点相同。

[image: image24.png]


 设定噪声      
测定所选谱图范围内的噪声值。此功能不能直接用来处理谱图，而用于自动设定积分参数中的噪声值和时间表内的噪声范围值。按下此按钮，然后按住鼠标左键，移动光标选取所要设定噪声值的范围，松开鼠标左键后，所选范围内的噪声值就会自动记录到积分参数，可以在积分参数表中查看这个数值。此时，若在积分参数中选择了“谱图处理事件加入时间表”项，那么在时间表内就会增加一行噪声设定项，而不再将该范围内的噪声值添加到积分参数数表中。（关于时间表请参看“3.5.3‘时间表’选项卡”中的内容）
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 设定最小峰宽  

所选范围的时间宽度设定为最小峰宽值。与“设定噪声”相同，不能直接用来处理谱图，而是自动设定积分参数中噪声值和时间表内的噪声范围值。

[image: image26.bmp] 谱图放大      

在谱图窗口内将所选范围内的谱图放大。此功能键是默认选项，在不选择其他功能键，或完成其他功能操作后，程序会自动选择此功能。当此功能被选中时，在需要放大的谱峰左上方按住鼠标左键，向右下方移动光标，如图
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此时，图中出现一个小方框，当松开鼠标左键后，该方框内的谱图就会被放大，
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如上图，小方框内的谱图完整的显示在谱图窗口内。此时可以更加清晰、准确的查看该部分谱图，并对谱图进行需要的调整，调整后的谱图仍保持现有的比例。不过，要再次对谱图进行积分操作，谱图将返回原有的比例。

当完成了局部的查看和调整后，只要双击鼠标左键或反向拖动鼠标即可将谱图还原。
3.2 方法谱图列表


A5000的方法文件包括：积分参数，仪器条件，样品信息，组分信息，色谱条件和结论。当进入系统时会自动打开前次分析时所使用的方法，这样就免去输入那些经常使用的参数。A5000可以允许打开30个不同的方法文件，在系统中可以自由切换方法，多个数据可以共用相同的方法，便于比较同一方法下的分析结果，采样通道使用各自独立的方法，他们所使用的方法一直存在于系统中，不能被关闭，而其他方法可以被关闭。

[image: image108.jpg]


在“方法谱图列表”中红色标记的表示当前方法和当前谱图。如图，当前使用的是Ａ通道，当前方法为默认方法Ａ，方法下面的谱图分支代表着使用此方法的谱图文件，在图例中谱图文件为“air.che 2004-12-30 09：09”，其中数字部分代表该谱图创建的日期和时间，它是在谱图创建时程序自动生成的，这样可以更加准确的记录谱图数据，同时也有利于日后的分析工作。每次打开新的谱图文件会将其文件名添加到当前方法下面，说明它是按照当前方法来进行分析计算的。

对方法的操作可以在文件菜单中进行，也可以在“方法谱图列表”对话框内鼠标右键弾出菜单中完成，其具体功能如下：

1. 替换方法

更改当前谱图所应用的方法。当选择此功能时弹出“打开方法”对话框：
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选择所要更换的方法，如图，选择方法“Default Method B”，此时又将弹出“查看方法”对话框
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关闭此对话框后，谱图“air.che 2004-12-30 09：09”的方法就变换为“通道A：Default Method B”如图：[image: image31.png]188 Tefault Method B
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。

2. 修改方法参数

修改方法文件中的积分参数，仪器条件，样品信息，组分信息，色谱条件和结论。所有方法的修改，包括各个通道默认的方法都必须通过此功能来实现。（在文件菜单中也包含此功能）

3. 新建方法

根据工作需要建立合适的方法。
4. 保存方法

保存当前的方法。
5. 方法另存为
将当前方法另存为……。

6. 设置当前方法

将列表中光标位置处的方法设置为当前方法，如果光标选择的是谱图文件，则将它所属的方法设置为当前方法。

7. 关闭方法

将“方法谱图列表”中的方法关闭，各采样通道的方法不能被关闭。
3.3 “快速启动”和“谱图显示调整”栏
3.3.1“快速启动”栏
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点击按钮，打开一个新的谱图显示窗口开始采样。

快速启动按钮的功能随着采样状态的变化而变化，比如B通道在没有进行采样的时候按钮文字显示的是 “启动B”，文字为白色，字母“B”显示为黄色，按下此按钮便会启动B通道进行采样；而A通道正在进行采样则显示为“结束A”，文字为黄色，字母“A”显示为红色，此时按下该按钮便会结束当前A通道的采样。
3.3.2“谱图显示调整”栏
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谱图调整栏中包括五个功能键，从左至右依次是：

1) 水平放大时间坐标

2) 水平缩小时间坐标

3) 垂直放大电平显示

4) 垂直缩小电平显示
5) 复位显示，显示完全谱图

3.4 谱图显示窗


样品各组分经色谱柱分离后进入检测器，它们的浓度就在检测器中引起响应并作为分离时间的函数被记录下来，这样就得到了色谱流出曲线图（简称色谱图）。谱图显示窗就是用来显示样品分析所得色谱图的，如下图所示：
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蓝色曲线即为色谱流出曲线，它是以时间为横坐标（单位：min），响应信号的电平值为纵坐标（单位：mV）的平面曲线。“air.che”是谱图文件在本地磁盘中保存时所使用的文件名，位于曲线的正上方。曲线右上角的时间和电平值用来记录光标所处的位置。

在谱图显示窗内，除了显示以上信息，完成工具条内的各项操作外，还可以直接在此进行一些方便快捷的操作。

3.4.1 利用光标对谱图显示进行调整

1) 谱图缩放

通过光标将局部的谱图放大。详细内容请见“工具条”中“谱图放大”按键的介绍。

2) 移动谱图

在曲线图的标尺范围内，按住鼠标右键不放，然后移动鼠标，此时谱图就会着随光标的移动而移动，并且光标会变成一个手掌的形状。如果要恢复原来的位置，只要在谱图显示窗内双击鼠标左键即可。注意：移动过程中，光标不能超出曲线图的标尺范围。

另外，无论光标在任何位置，滚动鼠标滚轮都也可以使谱图上下移动。

3.4.2 快速处理谱图数据

在对谱图进行处理的过程中，为了方便操作，在谱图显示窗口点击鼠标右键，会出现一个弹出菜单，菜单中有一写常用的功能选项，这些功能包括：
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1. 谱图积分

此功能与工具栏中的积分按钮相同，可对当前的谱图进行积分。

2. 积分参数

选择此功能时会弹出“积分参数”对话框：
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在此对话框内设定分析计算时所需要的参数，这些参数主要用来设定积分计算和分析结果时的运算参数，从而控制积分运算的准确性。

1) 最小值

积分结果中最小数值结果的范围，报告打印时积分值小于此数值的峰数据将被忽略，此数据没有固定单位，和计算方法使用相同的单位。
2) 漂移

描述谱图基线的漂移程度，单位：mV/min，通常斜率小于此值的谱图数据被认定为是基线，此数据一般来说是个经验数据，根据实际谱图的情况（也即是色谱仪的稳定情况）来设定，此数值越大判别出的BB峰就越多。取值范围（0~200）。
3) 噪声

描述谱图数据中噪声的大小，单位：mV，测定标准是待色谱仪稳定后走空白基线，单位时间内基线上最大值和最小值之间的差值。积分过程中可以影响积分的灵敏度，噪声越小灵敏度就越高，但是越容易受噪声影响，可能会将噪声信号错判成峰，和漂移一样也是个经验数值。取值范围（0~100）。
4) 最小峰宽

谱图积分时的最小选择范围，相当于最小峰的宽度，但在本程序中这个宽度数值远小于实际上最小峰的宽度，单位：s。此参数影响积分时判峰的灵敏度，峰宽值越小对于窄峰的灵敏就越大，峰宽值越大对于宽峰的判别比较有利。取值范围（0~1000）（一般取值在1~20）。
5) 相对窗宽

根据保留时间选择峰的相对范围，这是个百分比数值，选择峰时的窗宽就是由此数值乘以标样组分的保留时间得来的。此参数用于设定组分表中保留时间的窗宽值。
为了对相对窗宽有一个很好的认知，在此作一些必要的解释：

· 保留时间：

是指在色谱分析条件（温度、气流量、柱子等）不变，基线稳定时进样后样品峰出到峰顶的时间，是定性的一个主要项目，在色谱分析中未知组分的确定是通过和已知的标样组分在平衡条件下进样后在工作站或积分仪上表现出来的时间作对比来确定的。也即是说未知组分和已知组分在平衡条件下只要出峰时间一致，则未知组分即和已知组分是同一物质。否则不确定为何物。但是如果在进样的同时工作站或积分仪不是自动启动采样的而是通过手动启动采样会出现操作者在按下启动键时间上的人为误差，而且由于色谱仪温度的波动、气流量的改变或柱子的记忆效应会产生仪器在两次分析时的时间误差，工作站为消除这类误差引入了“窗宽”这一功能。

· 窗宽：

是两次进样时间误差范围。计算机在判别峰和计算峰时是根据保留时间，由于保留时间可能误差，而此误差值会使计算机对峰不作判别、计算。为了消除这一可能，想到给保留时间加减一值（此值不应太大），则保留时间成为一范围，如二次进样的保留时间在这一范围内，则认为保留时间对应上（一致了）。保留时间加减的这一值即是窗宽值。窗宽值是一绝对值，在A5000上是通过对“分析参数”中“相对窗宽”的设定求出。

当实际操作中出现分析未知样品因保留时间超出过大工作站不计算的情况时，在确定非人为误差（按下启动键时间超前或滞后）的情况下请检查色谱仪分析条件（温度，气流量，柱子，以及是否有漏气情况等）是否改变。
6) 计算方式

有峰高和峰面积两种选项，分别选定计算含量时是按峰高还是按峰面积。
7) 采样完毕自动积分

选择此功能，在采样完毕后，工作站不对谱图数据进行积分；否则，工作站会按已经设定的积分参数对谱图进行积分，如果没有提前设定积分参数，就按默认的参数积分。

8) 谱图处理时间加入时间表

在对谱图进行“禁止积分”、“绝对基线”等等的操作时，这些操作将会自动添加到时间表中，并作用与积分过程，所以，一般情况下不选择此功能。

3. 报告设置

选择此功能会弹出报告格式对话框，此对话框包括：“结果格式”、“报告选项”和“自动存盘”选项卡，下面一一说明各选项卡中的内容。
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1) 结果格式

· 报告模式


设定报告的基本格式和显示项目，作为快速选择显示格式的一种方式，它包括四种方式：
标准报告——包括组分名、保留时间、峰面积、峰高、浓度、峰类型；
校准报告——包括组分名、保留时间、峰面积、浓度、峰类型；
含量报告——包括组分名、保留时间、浓度；
自定义报告——根据需要，添加可选项和删除已选项。
· 可选项  是报告中没有选择的项目，此中的项目可以填加到“已选项”中，先用鼠标选择要填加的项目，然后按“>>”按钮，此项目便从“可选项”移到“已选项”中，在报告中各项的显示顺序将按照“已选项”中的排列顺序显示。
· 已选项  报告中每个组分显示的具体项目。
· 输出方式

以组分表显示——报告中的每行数据按照组分表中的组分顺序排列。

以峰结果显示——表示报告中每一行数据的生成方式，按照出峰的顺序排列。

2) 报告选项
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“报告选项”设定分析报告中包含的打印内容，有样品信息、仪器参数、分析参数、校准曲线，色谱条件、结论、谱图打印和质量检测等附加项，在打印报告时选择这些选项便会将所选项内容打印出来。

4. 计算结果

在进行内标法，外标法及修正归一法时，在对组分表等进行完相应的操作后，点击“计算结果”，工作站就会对数据按照设定的方法进行相应的计算，另外，结果数据列表会自动转到计算结果选项卡，并自动导入结果数据。

5. 归一法计算结果

在进行归一法计算时，首先对谱图进行积分，积分完毕后将数据导入组分表，然后选择归一法计算结果，工作站会直接对数据进行归一法计算，同样结果会自动显示在“计算结果”中。
6. 修正归一法计算
在进行修正归一法计算时，首先对谱图进行积分，积分完毕后将数据导入组分表，然后选择修正归一法计算结果，工作站会直接对数据进行修正归一法计算，同样结果会自动显示在“计算结果”中。
7. 谱图显示格式


选择此功能弹出设置谱图显示窗口，在此窗口中用户可以自行设定谱图显示的方式和颜色：
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谱图颜色：设定谱图显示颜色；

标尺颜色：设定刻度标尺的颜色；

峰顶标记：设定显示峰顶标记时文字的颜色，选择（
[image: image39.png]


）复选框，按钮有效（字体为黑），用鼠标左键双击峰顶标记，用户可自定义其颜色，否则按钮无效，并且不做峰顶标记；
基线颜色：设定基线颜色，选择（
[image: image40.png]


）复选框，按钮有效（字体为黑），用鼠标左键双击基线颜色，用户可自定义其颜色，否则按钮无效，并且不显示基线；
基线标记：设定基线标记的颜色，选择（
[image: image41.png]


）复选框，按钮有效（字体为黑），用鼠标左键双击基线标记，用户可自定义其颜色，否则按钮无效，并且不做基线标记；
背景色：设定谱图显示区域的背景颜色；

峰序列号，组分名称，保留时间和峰类型：选择（
[image: image42.png]


）复选框，表示在谱图显示时显示相应内容，否则不显示其内容；
电平范围——最大值，最小值：谱图显示时电平信号显示的范围，单位：mV；

时间范围——最大值，最小值：谱图显示时起始和终了的范围，单位：min。

调整谱图显示范围：选择（
[image: image43.png]


）复选框，可以对电平范围和时间范围进行调整
采样时自动调整纵坐标：采样时根据采集信号自动调整纵坐标，以便更好的显示谱图。
8. 存储谱图


存储当前的谱图文件，并且将对谱图参数的修改也进行保存。
9. 将谱图导出到图片

10. 打印谱图


选择此功能弹出谱图打印窗口

在此窗口中可以设置所要使用的打印机，

11. 将积分结果导入校准表


在进行校准计算过程中，选择此功能可以将当前谱图的积分结果直接导入校准表。

3.5 结果数据列表


一个完整的谱图显示界面，除了谱图显示窗（黄色背景区域）外，还包括结果数据列表（谱图显示窗下方的表格），结果数据列表由三个不同的功能表组成，列表的数据与谱图是一一对应的。
结果数据列表位于谱图显示窗口的正下方，与谱图显示窗共同组成一个整体。在列表的最右端有一个蓝色的箭头，可通过这个按钮显示和隐藏结果数据列表。另外，当光标移动到谱图显示窗体和结果数据列表之间的分隔栏上，会出现一个上下的箭头，按住鼠标左键，上下拖动，可以压缩和放大谱图显示窗体和结果数据列表。

结果数据列表中包含三个选项卡，分别是“积分结果”、“计算结果”和“时间表”。其中，“积分结果”和“计算结果”选项卡中的内容会跟随对谱图的处理，实时自动更新；“时间表”选项卡中可以直接进行相应的操作。下面一一介绍个选项卡的具体作用。

3.5.1 “积分结果”选项卡
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“积分结果”选项卡中的显示的数据是与积分操作密切相连的。首先在对谱图进行分析时，选择谱图积分后，该选项卡中就会立即显示出积分后结果，包括：峰的序号、保留时间、峰面积、峰高、面积百分比、峰宽和峰类型；其次，在对积分进行调整时，例如：禁止积分、绝对基线等的调整时，结果数据也会随之而更新。

3.5.2 “计算结果” 选项卡
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在分析样品时不论是采用内标法、外标法、修正归一法或归一法，其最后的计算结果都会自动导入到此选项卡中。

3.5.3 “时间表”选项卡
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;

时间表主要用于谱图数据积分过程中，按照数据的时间调整积分的方式和参数以获得最佳的积分结果。

如果要使用时间表必须打开“启用时间表”选项。
1. 时间
积分事件的起始时间，此时间处的谱图数据在积分过程中将受到此事件的影响。
2. 事件
设定时间项所激发的积分事件，积分事件包括：
1) 禁止积分
从指定的时间开始并经历“数据”所设定的时间范围，程序暂时不对此范围的数据进行积分，多用于屏蔽杂质对样品的干扰。
2) 绝对基线
从指定的时间开始到一定时间范围内的数据为基线数据，此时基线上的最大值将被默认为峰顶，此功能不对数据进行自动判别，峰的起始时间和终止时间就是本事件的起始和终止时间。
3) 水平基线
在指定的时间范围内峰的基线为水平方向，基线的起始与终止位置由程序自动判定。
4) 谷谷基线
在指定范围内的基线为谷谷基线，基线的起始和终止位置由程序自动识别。
5) 分离基线
如果不指定时间范围程序按“时间”项处设定的时间对基线进行垂直切割，如果指定了时间范围，则按范围内最低点的时间为切割位置。
6) 溶剂峰禁止

从起始时间开始在设定时间范围内的谱峰将采取溶剂峰处理，最大的峰为溶剂峰（SBB）其余的均为TBB峰。

7) 拖尾峰处理

从起始位置开始在所选的时间范围内强制后基线结束。

8) 噪声
在“时间”项以后的峰数据都按此噪声值进行判别。
9) 最小峰宽
同“噪声”相似。在时间项后的数据将按此最小峰宽值进行自动判别。
3. 数据
为积分事件所需要的数据
“禁止积分”、“绝对基线”、“水平基线”、“谷谷基线”、“分离基线”、“溶剂峰禁止”、“拖尾峰处理”的数据都是时间范围值。
“噪声”处的数据是噪声值。“最小峰宽”处的数据是最小峰宽值。
4. 注释
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对积分事件的数据含义进行解释。

3.6 菜单项


工作站界面包括七个菜单项，分别是：文件菜单、采样菜单、方法菜单、分析计算菜单、辅助功能菜单、窗口菜单和帮助菜单。在这些菜单中黑色文字项为当前可选的菜单项，灰色表示当前不可选。下面就来讲述一下这些菜单中所包含的项目及其作用。
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3.6.1 文件菜单
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文件菜单内包括了对谱图数据、方法、打印和报告的设置内容。
3.6.1.1 打开谱图数据

选择“打开谱图数据”（或点击工具条中的[image: image47.png]


按钮）后弹出“打开数据文件”窗口，用户可以调用已保存的谱图文件
注意：此时文件所用的方法是当前谱图文件所用的方法，新打开的谱图文件成为当前谱图。
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3.6.1.2 存储谱图数据
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在文件名栏内填入欲存盘的当前谱图的主文件名（可任取小于8个字符，其中不能以“，”或空格作文件名中的字符），用鼠标左键点“保存”，即可把此当前谱图存入计算机。（“.CHE”是扩展名，表示是谱图数据文件,“*”表示是主文件名即是输入的任意字符）
3.6.1.3打开方法

打开分析方法，详见“3.2 方法谱图列表”。

3.6.1.4 保存方法

将当前正在应用的方法进行保存。

3.6.1.5 修改方法

修改当前使用的方法，详见“3.2 方法谱图列表”。
3.6.1.6 当前谱图信息
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3.6.1.7 谱图打印

打开谱图打印窗口，在窗口中可以预览谱图的打印情况。选择“打印机设置”可以设置纸张或打印机。

注意：只有在此处的“页面设置”中对谱图所占纸张大小和显示标尺作调整，调整后的显示效果在“打印报告”中有效。所以如果在打印报告中选择了连同谱图打印，要对打印效果进行调整时应返回到此对其进行调整。

[image: image51.png]



选择“页面设置”打开打印谱图设置窗口
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起始时间和终止时间用来设定谱图打印的时间范围，单位：min。最大值和最小值设定谱图打印的电平范围，单位：mV。页数表示谱图打印的纸张数量，打印基线和打印峰标记用来选择是否打印基线和峰标记值。页面比是设定谱图在纸张中的打印比例，如果是50%则会按一页上打印两幅图例打印，如果是30%则按一页上打印三幅谱图比例打印，按“确认”便可以按所设定的打印方式在屏幕上预览谱图。

3.6.1.8 打印方法

打印当前谱图的参数设置内容。

3.6.1.9 设置报告格式
设置分析报告显示的格式，选择报告中要显示的内容。参见4.8.1。
3.6.1.10 打印报告
将分析结果报告输出到打印机上。
3.6.1.11 生成Word格式报告
工作站提供生成Word格式报告的功能，用户可以在下面的对话框中设置相应的参数。
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3.6.1.12 退出

关闭工作站程序。
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3.6.2 采样菜单
采样过程就是将色谱信号转换成数据信号并存储在计算机内的过程，为了使计算机更有效的进行资源分配，A5000中的采样过程需给定采样的时间长度以及存储采样数据的文件名称。
3.6.2.1 采样设置
点击采样设置弹出如下图所示对话框：
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用和可以在此设置多个通道的采样速度和采样时间，还可以设置保存采样数据的文件名称和存储路径。
1.采样通道
在程序中通道是色谱信号进入数据工作站的一个渠道，一条通道外接一路色谱信号，多个通道可以是一台仪器多个检测器的信号也可以是多台仪器的信号，本程序最多可同时带四路通道，分别被编号为“A、B、C、D”,在选择启动采样之前必须选择正确的通道编号，当某一通道正在进行采样工作时，在通道选择栏中的对应编号将被屏蔽，只能选择未工作的采样通道。每个通道的参数都是各自独立的，用户选择某一个通道参数时不会影响其他通道的参数。
2.采样速度
设置通道采样的数据采集速度，数值代表数据采集的时间间隔，数值越大则采样速度越慢，采样速率被分为10档，通过调整滑块来设定速率，1速度最快，10最慢。
3.采样时间
设置通道采样工作的时间长度，单位：min，当采样时间到达时程序将自动终止采样。
4.允许负信号
在基线过低，接近于0V的情况下，产生负峰时很难判断的。这时，选择此项后的
[image: image55.png]


复选框，就可以完全显示可能存在的负峰。所以，在分析过程中，如果不能确定是否存在负峰时，一般尽可能选择此功能。
5.零点补偿

一般与“允许负信号”一起使用。在存在负峰的情况下，如果需要对该峰进行计算，就要求此峰的各点信号必须为正。而在该负峰存在负信号这种情况下，就要通过“零点补偿”来提升谱图的高度，使负峰的负信号部分变成正值从而满足计算要求。
6.数据文件名
未勾选“自动存盘”的情况下，采样数据的文件名为临时文件名，如temp_a_1.che（其中a表示A通道），再次开启工作站时，若保持原来的设置不变，当通道数据采集完毕后程序仍将按临时文件名存储数据文件，如果磁盘中已经有同名文件，则弹出如下图所示对话框，用户根据实际情况进行操作。
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勾选“自动存盘”，用户可以自定义谱图文件名，点击“名称前缀”，弹出如右图所示对话框[image: image114.png]FREEAE:
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。
用户可以根据实际需要选择在采样数据文件名称（如defaultA）前加上相应的前缀，包括样品名称、样品编号、采样地点和分析时间，前三项的参数来自于方法中的样品信息。设置完成后，采样数据文件将按照设置好的名称自动命名。
7.存储路径
用户可以自定义将采样数据文件存储到指定的目录，设置完成后，程序将保存该路径，在采样结束后，自动将采样数据存储到指定的路径。
8.通道扣除
这里有：不使用、A=A-B、C=C-D三种通道扣除方式，
3.6.2.2 开始采样
可以选择启动A通道、B通道、C通道或D通道；如果已经有选择的通道的窗口显示，则会将此窗口内的信息覆盖，采集的数据显示在采集窗口中。

3.6.2.3 结束采样
结束启动的通道，并对数据进行积分计算得出结果。
3.6.2.4 谱图显示方式


设置谱图显示的方式，详见“3.4.2 快速处理谱图数据”
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3.6.2.5 采样通道信息

打开采样信息窗口，采样信息包括采样通道的启动状态，启动时间和当前的数据信号值已经启动的或者准备好的通道标记颜色是红色，已经启动的通道会显示已经采样的时间。
在不采样时可通过采样通道信息来观察基线的稳定性及判定采集卡是非正常（电平值不应为零或无穷大）。

3.6.2.6 串口设置

更换采集卡与计算机所连接的端口。
3.6.2.7 色谱仪控制
用户可以在此对色谱仪进行控制，并随时掌握色谱仪的状态。
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3.6.3 方法菜单


方法菜单主要包含分析过程中的积分参数，样品信息和计算参数的设置。
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3.6.3.1 积分参数设定
设定分析过程中所需要的参数，详见“3.4.2 快速处理谱图数据”。

3.6.3.2 仪器条件与样品信息设置
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在这里可以设置仪器名称、柱子型号、检测器等色谱仪器条件；还可以设置样品的相关信息，这些信息会被保存在谱图数据中以供参考，打开谱图文件时也会将其样品信息读进来。“稀释倍数”是样品的稀释倍数，在计算样品最终含量结果时此数据将被乘进去，从而得出实际样品含量

3.6.3.3 组分表
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3.6.3.3.1 组分表的功能
组分表是描述样品或标样组分特性的表，主要用于记录样品信息，常用于校准计算中,在组分表中可以完成校准曲线的设定，组分分组计算等。组分表主要内容包括：
1. 组分名
标样中各组成部分的名称。
2. 保留时间
标样中组分在色谱仪分析过程中出峰的标准时间，单位：min。
3. 窗宽
由于实际进样中组分的出峰时间和标准保留时间之间有误差，窗宽就用来设定此误差范围，单位：min。
4. 峰号
用来标记标样组分在标样谱图数据中的所在峰序号
5. 内标/参比
在使用内标法和修正归一法进行分析时需要指定内标物和参比，用鼠标选取组分表中的内标或参比组分所在的“内标/参比”项，指定内标物或参比，选定后其他未指定的组分自动识别该组分为自己计算的方式，比如2号组分选定为内标物，那么其余组分的“内标/参比”项的标记会由以前的“无”变成“2”，表示选用该内标物进行内标法计算，当使用多内标计算时，可以在“内标/参比”处手动填写所选内标物的组分编号。修正归一法的参比选择方式和内标法相同。

采用内标法分析时的样品量在“样品信息窗口”中设置，内标量在内标组分的“浓度”项中填入。
6. 校准因子
对于不使用校准曲线的组分来说，此处将显示每次校准后的校准因子，如果此组分选有校准曲线（用鼠标双击校正因子项就可以选择曲线）则此处显示的是曲线名称。

7. 分组
分组计算是将几个峰（组分）合成一组进行分析计算，分组的方式有两种：按组分分组和按时间分组。在组分表的“分组”项中有两个下拉选项：“无”和“时间分组”，前者表示取消该组分的分组设置，后者表示该组分按时间分组（选用分组功能必须在组分表中设定，组分表默认的选项是不分组）。

1) 按组分分组

只需在组分表的“分组”项中填入一个非零数字，作为组号，表示此组分按组分分组，相同组号的组分在计算时将各自的浓度加起来，在分析结果中按一个组分（组分名为本组中第一个组分的名字）进行显示。

2) 按时间分组

在组分表的“分组”项中选择按时间分组，在“窗宽”中输入时间范围，以保留时间为中心的时间范围内所有的峰为一组，校准时用这些峰的面积（峰高）之和求校准因子，分析计算时也用这些按时间分组的峰面积（峰高）之和计算出含量。
8. 乘数
主要用于内标法中填写内标物的重量,在外标法和修正归一法中此参数就是分析结果中含量值的一个乘数系数（可通过其来做单位换算）。
9. 浓度x

标样组分的浓度，如果是进行多点校准计算，则按顺序填写每一点的浓度值，中间不允许有空出的浓度值。
3.6.3.3.2 组分表使用方法
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1. 新建立组分表
在积分完毕后，如果没有建立组分表，选择“分析计算”菜单中的[校准]项就可以建立新的组分表。若已经建立组分表则可以在打开组分表后选择按钮[新建组分表]来重新建立组分表，建立组分表主要是将组分的保留时间和窗宽值填入到组分表中，用户需要手动输入组分名和浓度值和其他必要的组分选项。

选择[新建组分表]时会有三种建立方式以供选择：

1) 全部更新建立组分表

清除组分表当前所有内容，并以当前标样的保留时间来更新组分表

2) 更新所有组分的保留时间

将标样中所有峰的保留时间按顺序填入到组分表中，并自动改变窗宽值。

3) 只更新组分表中现有的组分保留时间

根据组分表中的组分保留和窗宽值搜索标样中相对应的组分，并将其保留时间填入到该组分的保留时间处，此功能不会改变组分表中的组分数量。

例如：组分表中有一组分A的保留时间是1.23min，窗宽是0.04min，如果标样中有一峰的保留时间是1.2min，那么执行此功能后组分A的保留时间将被替换为1.2min。

2. 编辑
组分表中的行可以进行加入和删除，如果要删除某一组分，先选取此组分（用鼠标点取此组分所在行），然后按“删除除当前行”按钮，当前行就被删除。如果要在某一组分前填加一行，先选择此组分，然后按“插入新行”按钮，则此组分的前面将会加入一新行，只是此行的一些内容同下一行的相同，用户可以做一些必要的修改。

3. 刷新组分表
当修改了组分表中的组分浓度值或者曲线类型后，选择刷新会重新计算校正因子。


4. 清除
如果不需要组分表时，则可以选择“清除组分表”按钮将组分表清除，此时程序会给出警告提示，以防止误操作。
5. 打印

选择“打印”按钮则可以将组分表中的内容输出到打印机上。
6. 设定相对窗宽
在“分析参数设定”窗口，在此窗口中设定好相对窗宽确认退出后，程序自动更新组分表中的窗宽值。
7. 校准

校准计算的快捷按钮。点击此按钮会弹出“校准表”窗口
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“校准表”的界面功能有：

1) 组分表

切换“校准表”和“组分表”。

2) 添加

添加谱图数据。在建立好“组分表”后，点击添加“按钮”，在“打开数据文件”菜单中选择所要添加的数据文件，程序会按照当前状态下的“积分参数”和“组分表”内容对数据文件中的谱图进行积分后，将积分结果直接导入校准表中，同时，程序会自动打开该数据文件的谱图，此时，该谱图为当前谱图。

3) 校正曲线

当添加完数据后，点击“校准曲线”按钮，弹出“校准曲线”表


此时，选择需要的曲线方式，在组分浓度列表中选择合适的浓度值后，曲线图和曲线信息（曲线方程、相关系数和曲线点数）就会自动显示出来。

4) 清空

清空当前校准表中的全部内容。

5) 存储

存储当前校准表中的内容。文件以文本形式保存在工作站目录下的Rpt文件夹中。

6) 打印

打印当前校准表的内容。

7) 统计次数

对同一浓度下的样品的分析次数。
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8) 浓度/序号

显示当前添加或修改的参数所在的位置，也可以通过调整浓度和序号的值来选定对应位置下的参数。


除了上述功能外，在“校准表”的数据列表内，每一个数据前都有一个小方框，可以在此选择是否使用该数据进行分析。


另外，在添加积分数据时，可以通过手动的方式直接添加数据，方法是：将光标移到所要添加数据的表格上，双击鼠标左键，然后输入积分数据即可。

3.6.3.4 时间表
打开时间表显示为窗口模式，其内容和作用与3.5.3“时间表”选项卡相同。

3.6.3.5 校准曲线
打开校准曲线窗口，有关校准曲线的大部分操作都可在此完成，对各个组分的曲线编辑和浏览都非常方便。

3.6.4 分析计算菜单
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3.6.4.1 谱图积分
对谱图的数据进行积分运算，并显示出积分结果报告，积分结果中包括峰保留时间、峰高、峰面积或峰高的百分比、峰类型信息。积分过程是校准和最后结果分析的必须步骤。

3.6.4.2 查看积分结果

打开积分结果显示为窗口模式，其内容和作用与3.5.1“积分结果”选项卡相同。

3.6.4.3 打开校准表
直接打开校准表，可在此直接添加谱图数据文件进行校准，具体方法见3.6.3.3 “组分表”选项卡内容。
3.6.4.4 计算结果

在进行内标法，外标法及修正归一法的计算结果，详见3.4.2 快速处理谱图数据。

3.6.4.5 归一法计算

对积分过的样品数据进行归一法计算，详见3.4.2 快速处理谱图数据。
3.6.4.6 修正归一法

对积分过的样品数据进行修正归一法计算，详见3.4.2 快速处理谱图数据。
3.6.4.7 查看计算结果报告
打开分析结果报告，此功能只是查看当前谱图文件的分析结果。
3.6.4.8 计算结果报告存盘
打开文件保存窗口，输入一报告文件名，并选“确认”退出，便会将当前谱图的最终的分析报告保存在此文件中，文件是文本格式，方便查看和修改。
3.6.4.9 计算结果导出到excel

选择菜单后弹出如下图所示窗体，点击[浏览]选择样品要导出的excel文件，选择好excel文件后，“样品导出目录名称”和“需要导出的文件名”会记录在窗体中，避免以后重复选择。
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如果勾选“使用样品信息中的样品名称、采样地点、样品量”，需要用户事先创建好要导出的excel文件，并且该文件名与本次分析设置中的样品名称保持一致，与此同时，“需要导出的文件名”也显示为“样品名称.xls”，并且为灰色显示，不可编辑。
[结果导出项]：在导出操作之前，需要根据要导出的excel文件中的格式，设置好结果导出项中的“组分名称”、“对应列编码”（如上图所示）。勾选“使用所有分析通道的结果数据”，则在列表中显示最新的所有通道的分析结果（其中对于每个通道选用该通道的方法谱图列表下的最后一个谱图的分析结果为该通道的分析结果，如果不同通道的分析结果中有相同的组分，系统选用在方法谱图列表中排列偏下的通道的分析结果中的该组分的结果数据）；若未勾选“使用所有分析通道的结果数据”，则列表中只显示当前谱图（即在方法谱图列表中以红色圆点标识的谱图）的分析结果。
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[自定义导出项]：在导出操作前，还需要设置好自定义导出项中的“导入字段名称”和“列编码”，见上图，其中井深对应样品信息中的“样品来源”（即采样地点）和“样品量”。
导出操作：如窗体所示，第一步，点击“打开Excel文件”，选定的excel文件被打开，然后选择结果数据要导出的行，如选择第58行（系统会记录最后一次导出的行号，并显示在窗体中，如上图所示“最后一次输入的行号为：61”）；执行第二步“数据导出到所选择的行”，弹出如下图所示对话框：
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根据实际情况选择“是”或“否”，弹出如下面左图所示对话框：

[image: image68.png]ATERESTNIELE
Ciiz. 025

)

|




  [image: image69.png][AS000=4REETHER [=]

ATEREWTNELE
CH4=56, GEBOBOABE06T 4 L=140/F40K100
TE1904T61804T6 45=T40/F404100
586080BE508ET 41
3309523805235
52380952380853 71
513047 1304762 71
2 3809523809524 4
0/Ga0+100

AU Fw





选择“是”，新数据将替换选定行的旧数据，需要注意的是：如果选定导出的行是带有计算公式的行，如上面右图所示，选择“是”会替换掉公式，需谨慎操作；选择“否”，弹出导出失败的对话框，如下图所示：
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3.6.4.10 存储关联所需文件
将某个通道分析后的结果存储成为一个可以用来关联的文件。

关联是将整个分析过程中的分项分析结果通过一些处理组合在一起成为一个总的结果；例如，在一个样品中有A、B、C、D四种组分，用A通道分析A、B组分，用B通道分析C、D组分，它们各自产生一个分析结果，如果需要一个总的分析结果，就需要用关联操作将各个分析结果关联成为一个总的分析结果。
3.6.4.11 设置关联报告
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关联计算是将多个分析结果关联成一个报告的方法，具体操作方法参见4.9节“关联计算”。
3.6.4.12 质量检测
A5000的质量检测是根据报告中的组分含量来对组分进行质量判定,用于生成一些特定分析结果的报告。在报告菜单中选择“质量检测”，打开质量检测窗口。如果在列表中没有设定项目或者在报告设定中没有选择“结论”，将不会打印检测结果。质量检测实际上是将组分含量某一值进行比较大小，如果小于则显示结论1，否则显示结论2。可根据实际需要自行定义。
以右图为例“描述”是对质量检测内容做说明，会在判定结果之前打印出来，判定表中的组分名要和报告中的组分名称一致，打印时按照此名对同名组分进行判定，判定值是用来比较结果是否大于或小于它的，如果“苯”的含量值大于0.09就打印“不合格”，小于0.09打印“合格”，“tvoc”含量如果小于0.6则打印结论1“二类”，如果小于0.5则为结论1“一类”，如果大于0.5且小于0.6时显示为结论2“二类”，在判定表中可以允许相同的名称,判定值要按照从大到小往下排的顺序，打印结果时将打印最接近的实际判定结果。
3.6.5 辅助功能菜单
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3.6.5.1 保存为AIA标准谱图
在系统运行时会对数据库进行频繁的访问，当系统运行一段时间后，数据库中的冗余数据就会越来越多，使数据库变得非常的大，而且也会使数据处理的速度变慢；通过数据的整理可以优化数据库，消除冗余的数据，加快数据处理速度。

3.6.5.2 压缩数据整理
在系统运行时且对数据库进行频繁访问时，由于突然掉电等原因，会将数据库损坏，导致无法修复；当在使用数据整理时，显示无法进行数据整理或提示数据库损坏等时，就需要使用这个功能将数据库恢复到原始的状态，此时所有参数方法数据将会丢失。

注意：一般情况下最好不要使用此功能。
3.6.5.3 清空方法参数数据库

3.6.6 窗口和帮助菜单
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1. 窗口

调整主界面各窗体的显示。当打开多个谱图时，可以在此选择谱图显示的方式：层叠排列、水平平铺和垂直平铺。


另外，取消打开控制面板，可以将“方法谱图列表”、“快速启动”栏、“谱图显示调整”栏所在的面板隐藏，此时，谱图显示窗体会随之扩大，从而是谱图显示更加清晰。

2. 帮助

在帮助菜单中可以查看工作站的联机帮助，工作站的版本号，还可以登陆我公司网站的主页，随时了解我们的最新动态。
第四章  操作方法

4.1 采样
采样过程是将样品在色谱仪上的电平信号转换到计算机中的数字信号的过程，在此过程中计算机将采集到的数字信号存储在内存中，其采样过程可以在工作站的采样窗口中显示出来。因为电平信号是连续不间断的模拟信号，而数字信号是间断的，为了保障数据采集的精确性需要调整数据转换的频率，也就是工作站中的采样速度，但数据采集速度太快会使数据量增大，影响谱图处理的效率，太慢则会影响数据的精度，数据采集的速度应根据样品的特性来定，出峰速度快的峰选用较快的采样速度，出峰速度慢而且时间长的峰则可以选较慢的采样速度。

注意：在采样过程中工作站不能对正在采样的谱图数据进行处理，只有数据采集完毕之后才可以。

操作办法：

打开“采样”菜单选择“采样设置” 
在此窗口中选择即将进行采样的通道和采样速度、采样时间（min）、数据文件名称。参数中设定的采样时间长度可以比实际采样时间长，选项设定完毕后选择“确认”按钮退出便会打开本通道的采样窗口。如果在已经打开的谱图文件中有与采样设置中的数据文件名相同的，程序则会提示是否覆盖此谱图文件，如果选择覆盖则此文件在计算机中的数据将会丢失，但磁盘文件中的数据还继续保留，除非使用数据存盘将磁盘中的文件也覆盖，如果选择保留此谱图文件，则程序自动更换所设置的文件名，并打开新的采样窗口。


打开采样窗口后就可以启动通道进行采样了，选择“采样”菜单中的“启动采样”则启动当前所有的采样窗口。也可以在工具栏中选择[image: image75.png]


按钮的菜单，单独启动通道。采样结束后按[image: image76.png]


就可以结束当前所选的采样窗口。
4.2 自动进样

关于GC和自动进样器的连接请查看本说明书附录四。
如果仪器配备自动进样器，在开始采样前，需要设置自动进样器的相关参数，点击谱图显示窗下方的“自动进样设置”按钮，弹出如下图所示对话框：

[image: image77.png]



根据实际需要设置自动进样参数。设置完成后，开始进样前，需要先点击“通知自动进样”来获取开始自动进样的信号，通讯成功后，自动进样器将按照设置的要求开始进样。
自动进样的程序运行步骤
1.启动自动进样器
2.进样完毕后进样器通知计算机开始采样，计算机通知色谱仪开始程序升温
3.程序升温结束后，计算机自动停止采样（通道的采样时间需要和程序升温时间一致或略   大一些）

4.结束采样后计算机通知自动进样器准备进下一样
5.重复2、3、4步骤直到所有样品序列分析完毕
4.3 谱图处理
1. 谱图积分

当谱图采集完成后，在方法菜单中对积分参数进行设定，或直接在谱图窗口内点击鼠标右键，选择积分参数进行设定。设定好积分参数后，点击[image: image78.png]


按钮，或直接在谱图窗口内点击鼠标右键，选择谱图积分对当前的谱图进行积分。如果积分结果不能满足需要，可以重新对积分参数进行设定，然后再进行积分。

2. 谱图积分后处理

在按照规定的积分参数对谱图进行积分后，时常会有一些积分结果不能满足分析要求或多余，在采样过程当中不能做谱图处理，对于这些程序无法正确处理的谱图数据，利用工具条右边的功能键对结果进行人工处理，每次处理过的数据将被程序自动更新到积分结果中，所以不需要再进行积分计算，否则将重新覆盖刚刚处理过的数据，从而使做过的处理动作无效。谱图处理不会立刻影响组分表和校准曲线以及分析结果报告，只有重新校准和重新计算结果才可以更新。

在采样过程当中不能做谱图处理，具体操作见3.1工具条的介绍。


4.4 校准计算

校准过程就是求仪器对组分的响应程度的过程，也就是求校正因子（校正曲线）的过程，使用已知浓度的标准样品来做校准计算，这是大多数分析计算的前提，在校准过程中不但需要求出组分的校正因子还要求出组分的保留时间，以保证分析时根据保留时间在样品中找到正确的峰，并以此来得出未知样品组分的含量。校准过程主要是通过组分表来完成，校准曲线各点的设置，以及校准时的统计、分组，都在组分表中设置。
操作办法：

1. 采样

当标样数据采集过程（出峰过程）结束后，首先要对数据进行积分运算，得出各峰的面积值和保留时间。

2. 设定组分表                                                                                                       
如果标样的组分表还没有建立则校准前要选取“新建组分表”来建立组分表，在新建立的组分表中根据保留时间添入组分名和组分的浓度，如果有校准曲线的组分还要选取组分的曲线类型并依次添入曲线各点的浓度值。
如果已经设定了组分表，那么校准计算将按照组分表中各组分的保留时间在标样中寻找相对应的峰，如果找到了组分对应的峰则进行校准计算，否则此组分不能进行校准，可能的改进办法是改变窗宽的范围，使得标样峰的保留时间在组分表的相应组分窗宽设定范围之内，以便程序可根据组分表中的保留时间在标样数据中找到合适的峰。用户也可以选取新建组分表来替代已经存在的组分表。

3. 建立校准表
当组分表确定好后，点击组分表上的“校准”按钮，进入校准表界面。此时，当前谱图下的数据会自动导入到校准表中。然后，点击校准表中的“添加”按钮来继续添加其余的标样组分。在添加标样数据时，也可以先打开谱图，在谱图显示窗内，点击鼠标右键，在弹出菜单中选择将积分结果导入校准表，同样可以完成对校准表的添加。在添加数据的同时，程序会自动对多次进样的结果进行均值计算，计算结果以红色字体显示在该浓度数据的下方。

校准表添加完毕后，可以在校准表内对添加的数据点进行取舍，取舍后的平均值程序仍然自动给出。具体操作见3.6.3.3“组分表”选项卡中校准部分的内容介绍。

4.5 校准曲线
当校准表建立好后，点击校准表上的校准曲线按钮，就会进入校准曲线界面。

校准曲线表是用来查看和设定校准曲线的，在这里可以查看标样每个组分的校准曲线的具体信息，比如曲线类型和曲线各点。内标法和修正归一法没有校准曲线。
4.5.1 界面项目
1. 组分列表
包括组分名称和其对应的曲线名称，在曲线名称项目里用户可以选择曲线的类型。
2. 组分浓度表
当在组分列表中选择一组分时，其曲线上的各点便会显示在曲线列表中，可以对其中的点的数值进行修改。
3. 曲线和曲线信息
程序根据曲线的点计算出拟合的曲线方程，并绘制出方程曲线，纵坐标为浓度值横坐标是峰面积或峰高值。
4.5.2 使用方法
1. 设定曲线类型

在“组分列表”中选取要设定曲线的组分，在该组分的“曲线”列处有一个按钮，点此按钮打开可选的曲线列表，在此列表中选取所需的曲线类型。

2. 查看曲线

校准曲线的绘制和更新是自动进行的，当用户选择曲线类型后程序根据新类型自动刷新曲线。

3. 编辑曲线

曲线中的各点可根据需要进行取舍，如果不需要某点时，则在组分浓度表中的“选择”列处将该点的选择项关掉（取消对号）。
4.5.3 外标法校准、修正归一法校准
按照以上完成积分、设定组分表、建立校准表，求得校正因子或校准曲线，若组分表中未指定内标组分的话，就是外标法校准或修正归一法校准。
4.5.4 内标法校准
在进行上述校准过程中，设定组分表时指定了内标组分，即是内标法校准，在指定内标组分时，还须设定其含量，系统默认的内标组分的校正因子是“1”。
4.6 样品分析
4.6.1 归一法计算
样品积分完毕后，选择“归一法计算”，即可得到归一法计算结果。各组分名字可以在组分表中指定。
4.6.2 修正归一法计算
在求得标样各组分的校正因子或校准曲线后，再对样品谱图数据进行积分，选择“修正归一法计算”，即可得到修正归一法计算结果。

4.6.3 外标法计算

在求得标样各组分的校正因子或校准曲线后，再对样品谱图数据进行积分，选择“计算结果[外标/内标法]”，即可得到外标法计算结果。
4.6.4 内标法计算

在求得标样各组分的内标法校正因子后，再对样品谱图数据进行积分，选择“计算结果[外标/内标法]”，弹出“输入内标物浓度”的对话框，如下图所示：
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根据实际情况选择或输入内标物浓度，点击[确定]，即可得到内标法计算结果。
4.7 分析结果
未知样品进样分析结束后，进行积分计算得出各个峰的积分结果，此结果就是归一法报告，如果采用其他分析方法时，必须先完成校准计算才行，在这里假设已经完成了对标样的校准计算，分析过程中程序根据组分表中各组分的保留时间和窗宽范围在样品数据中找相对应的峰，如果找到了则按此峰的面积求该组分的结果，否则该组分没有结果，在最终结果报告中不打印没有对应组分的峰的结果。
对于没有找到对应组分的峰，可以在组分表中指定一个未知峰，并给此未知峰一个校正因子，则所有未知峰就按此校正因子计算，其结果也会打印在分析结果报告中，缺省组分的的组分名称必须是default-c 。
分析结果报告的格式可以由用户自行设定，具体操作见设置报告格式（见P38页）
4.8 报告处理
4.8.1 设置报告格式
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1. 结果格式
1) 报告模式

设定报告的基本格式和显示项目，作为快速选择显示格式的一种方式，它包括四种方式：
标准报告——包括组分名、保留时间、峰面积、峰高、浓度、峰类型
校准报告——包括组分名、保留时间、峰面积、浓度、峰类型
含量报告——包括组分名、保留时间、浓度
自定义报告
2) 可选项
是报告中没有选择的项目，此中的项目可以填加到“已选项”中，先用鼠标选择要填加的项目，然后按“>>”按钮，此项目便从“可选项”移到“已选项”中，在报告中各项的显示顺序将按照“已选项”中的排列顺序显示。
3) 已选项
报告中每个组分显示的具体项目。
4) 输出方式：

以组分表显示——报告中的每行数据按照组分表中的组分顺序排列。

以峰结果显示——表示报告中每一行数据的生成方式，按照出峰的顺序排列。
5) 结果浮点位数

设置报告中的含量数据小数位精度，默认为“Auto”，显示报告时根据含量值的范围自动选择精度。其余值“1、2、3、4、5、6”为小数点后数据的位数。例如：“4”表示含量结果保留小数点后4位。
2. 报告选项
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“报告选项”设定分析报告中包含的打印内容，有样品信息、仪器参数、分析参数、校准曲线，色谱条件、结论、谱图打印和质量检测等附加项，在打印报告时选择这些选项便会将所选项内容打印出来。
4.8.2 报告存盘
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在“分析计算”中选择“计算结果报告存盘”，保存类型中可选择文本（*.TXT）和office2000下的Excel格式，选择了Excel格式存盘的文件可在office2000中的数据库中调用。
4.9 关联计算
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A5000中的关联方式有两种，修正和外标，如果没有选择【修正关联】，则“关联计算”时只是将“文件1”、“文件2”、“文件3”中的结果列出在关联报告中，“计算方式”无效，“其他报告项目”仍然有效。
修正关联主要用于燃气类（如天然气）分析，下面主要针对天然气分析进行介绍。

由于天然气的组分至少要由2个通道(检测器)分析出来，也就是说至少要生成两个结果文件。通常情况下一个样品由三个通道分析，分别是长色谱填充柱，短填充柱和毛细管柱，相应的生成三个结果文件。结果文件的扩展名为“rel”，在“分析计算”菜单中选择“存储关联所需文件”即生成结果文件。这三个文件中包括关联组分（例如：iC4H10，nC4H10）、扣除组分（例如：空气中的O2、N2）和混合组分（例如O2、N2、CH4）。
这几个文件中某些组分是重复的，我们利用这些重复的组分对不同文件中的组分进行关联，因为不同的检测器对同一种样品的响应程度是不一样的，导致相同浓度的组分在不同的检测器下有不同的面积值和峰高值，所谓的关联就是将不同的文件中的测量结果综合到一个文件中，利用不同文件中相同组分的面积比或峰高比对其他组分进行修正，然后再进行归一运算，算出所需组分的含量。

进行关联计算时，三个结果文件的路径和文件名分别显示在“文件1”、“文件2”、“文件3”中，顺序不要求。

“扣除文件”一般是指空气中的O2和N2的分析结果文件，默认的文件是air.rel。在实际的分析过程中，有可能在天然气样品中混入空气，我们根据空气中的氧气和氮气比计算出样品中的O2和N2的含量，按比例扣除空气中混杂进来的氧氮部分。
如果需要计算热值，则选取【热值计算】，将进行高位热值和低位热值的计算。

选取【修正关联】，设定“关联组分”和“混合峰”、“混合峰组分”。

关联组分一般设定为iC4H10和nC4H10，或者iC5H12和nC5H12，具体的组分名称可根据实际情况来定，组分名称之间用逗号（半角英文逗号）分开，而且组分的数量还可以设定为一个，例如只有iC4H10。
“混合峰”一般为氧、氮、甲烷的混合峰组分名称，其中各组分的含量由“混合峰组分”指定的组分计算得出。“扣除空气” 选项可以选择是否扣除混入到样品中的空气组分O2和N2。

“计算方式”选择使用峰面积或者峰高计算关联结果。

【其他报告项目】，在此选择报告所需的各项目,包括：中文名称、相对密度、临界压力值、临界温度值、高位热值、低位热值。

“中文名称”只是将组分名对应成中文名称，例如：“O2”在报告中显示为“氧”；如果选择了其它项目，则会在关联报告中显示相应的计算结果，例如：选择“相对密度”，在报告中会计算各气体组分的相对密度值。这些项目的计算需要的系数可以在relate.ini文件中修改。可根据相应的国家标准将系数填写在关联设置文件“relate.ini”中，此文件在A5000目录下，用“记事本”程序打开此文件（或用鼠标双击此文件，系统默认使用“记事本”程序打开此文件），可以根据需要在“=”的右边改写数据。
例如：

[单位]

最高热值=MJ/M3

最低热值=MJ/M3

相对密度=g/M3

临界温度=℃

临界压力=MPa

[o2]

名称=氧

最高热值=

最低热值=

相对密度=1.1047

修正系数=2.5

临界温度=

临界压力=

如果选择了“相对密度”选项，气体组分下的“相对密度=”右边必须填写系数，否则默认的系数为1，选择“中文名称”时“名称=”右边填写组分的名称。

注意：中括号“[]”内的组分名称必须和各通道组分表中的组分名一致，否则可能会无法正确关联，例如：[ic4h10] 在组分表中的组分名称必须是“ic4h10”， 不能写成“ic4”。不区分大小写。

点击【关联计算】按钮，则生成关联报告。

4.9.1 自定义关联报告
在“关联报告设定”窗体中点击【关联报告设定】按钮，打开“关联报告格式设定”窗体，在此窗体中可以根据实际需要编辑报告标题、设置报告头内容，以及报告尾内容（报告头是在分析结果前面的内容，报告尾是分析结果后面的内容）。

报告头内容最多可添加至8行，可选取【增加一行】按钮添加新行，选取【删除最末行】按钮将最后一行的内容删除，删除所有行将不打印报告头内容。
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4.9.2 关联结果导出到excel文件

工作站支持将关联结果导出到指定的excel文件中。

在“关联报告设定”窗体中点击【关联计算】按钮，打开“关联报告打印”窗体。
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点击【导出execl】按钮，便可以将关联的结果数据导出到excel数据表文件中，操作步骤见“3.6.4.9 计算结果导出到excel”
第五章  基本分析过程

5.1 A5000基本分析过程流程
1. 进入工作站操作系统

2. 设置分析参数

1) 采样——采样设置、设置谱图显示，设置自动进样
2) 方法——分析参数设置和样品信息设置

3) 分析计算——设置报告格式

3. 进标样同时按下采样启动键

4. 进样结束峰出完后按下采样结束键

5. 对标样谱图进行积分运算

6. 对标样谱图进行事后处理（此项可选择进行）包括：添加/删除峰，溶剂峰处理，谱图存盘等等对分析参数进行修改，提高峰的判别的准确性

7. 建立组分表（先将上次分析的不同样品组分表清除，再新建当前谱图组分表）

1) 填入组分名称

2) 填入标样浓度

3) 通过对“内标/参比”项作选择，选择欲使用的计算方法

4) 得出报告，打印完成分析

8. 求校准因子（通过“分析计算”下的“校准”求出相应计算方法下的校准因子）

9. 进待测样品同时按下采样启动键

10. 出峰完毕按下采样结束键得到应相计算方法下的待测样品含量报告

11. 打印报告/存贮报告文件

色谱分析过程就是对样品的定性和定量分析过程。对样品的定性过程在工作站上表现为对标准样品保留时间的测定，采用峰面积或峰高进行分析。实际上，定量过程和定性过程完全由计算机来完成。

定量的好坏决定于定性（校准因子）的好坏，而校准因子的好坏决定于“分析参数”中“采样设置”和“分析参数设置”中各项参数的设定，而这些参数在不同的色谱仪条件下是不同的没有一定不变的值，这就要求操作人员必须对这些参数熟悉，了解它们对峰判别的影响。

1. 如何判断设定的参数的好坏？

在A5000工作站上是通过对谱图的直观判别和事后处理来确定参数，谱图显示方式和时间表的运用解决了参数值设定的问题。

噪声参数值可通过对谱图中各峰的前后基线的标示来判断其好坏。
峰宽参数值可通过对谱图的积分后显示来判断，如多峰、有峰但不积分等等现象。

最小值的设定也可通过谱图积分后的报告来判断其值的好坏。

2. 选定合适的参数

改变参数值后对谱图再次积分直到峰的标示都符合要求。

当然要提高校准因子的可信度，应该采用多次进样测定标样的校准因子，然后求其平均值，将此平均值填入组分表作为校准因子。
5.2 分析未知保留时间样品

1. 校准过程：（定性过程）

1) 设定参数
2) 启动采样
3) 采样结束
4) 积分
5) 建立组分表
6) 求校正因子

2. 分析过程：（定量过程）

1) 设定报告格式

2) 启动采样

3) 采样结束

4) 积分

5) 计算结果

5.3 分析已知保留时间样品

1. 校准：

1) 在组分表中输入标样各个组分的名称、保留时间、浓度值

2) 进标样同时启动开始采样

3) 采样结束后进行积分运算

4) 校准求校正因子

2. 分析：

1) 样品进样同时启动开始采样

2) 采样结束后进行积分运算

3) 分析得出计算结果

5.4 标样分析（校准）
1. 进标样同时启动开始采样

2. 采样结束后进行积分

3. 建立组分表

4. 对组分表进行编辑，添加或去掉不需要的组分，选择校准曲线并填入标样浓度。

5. 利用校准表进行校准，生成校准曲线。

如果校准需要统计，同一标样的多次进样过程就不需要第5步，第3步中选择统计方式进行校准。

5.5 对存储的谱图进行再分析

1. 读入过去存储的谱图文件。 

2. 对谱图进行积分
3. 分析得出计算结果
※下面以内标法分析酒样为例给出一个完整的内标法分析过程※

· 定性过程：

当色谱仪稳定以后，进入工作站选择“采样”下的“分析参数设定”
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设定好相应的积分参数值

如果要直观的观看谱图，请打开“采样”页面下的“谱图显示方式” 
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选择颜色和峰顶标记中的各项就可以得到想要在谱图中表现的形式。
对与色谱仪连接的相应通道进行采样设置，主要是对采样速度和时间的设定，在不知道此次出峰时间长短的情况下应将采样时间设长一点，设置好后点“确定”即可。

在设定好以上参数后如不对时间表、仪器条件、样品信息等进行设置则可直接进标样。在这里以本所的酒内标为例，在进样同时按下相应通道的遥控开关或通道启动键，开始采样。

进样结束，按下相应通道“结束”键（和启动键是一个位置）。
用鼠标左键点一下谱图积分键[image: image88.png]



对谱图进行积分得到标样的归一法结果报告
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得到此报告后建立组分表。组分表可通过调用“分析计算”下的“校准”和“方法”下的“组分表”来建立，在建立组分表时如组分表里有前次分析的内容，请先点击一次“清除组分表”再点击“新建组分表”
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此时选“更新所有组分的保留时间”回到“组分表”对应各峰的保留时间填入相应的标样组分名（如欲填入中文名可同进按下键盘上的CTRL和SHIFT键选择中文输入法）。

注意：如只要归一法报告，则进行到此时回到“分析计算”菜单选“归一法计算”则完成归一法报告。

在“浓度1”列内填入标样各组分浓度。


本所酒内标的内标物是乙酸丁酯，在组分表里乙酸丁酯这一栏中的“内标/参比”项应将它选取为“内标”。“乘数”栏内应填入　“0.352”此值是一常量，是根据所配标样中内标物重量得到。

以上内容填入完毕，点击“分析计算”下的“校准”可求出以乙酸丁酯为内标的各组分校准因子。

[image: image91.png]S BIEX25:D: \Progran Files\GC AS000 Forkstationi\Chelair. che ~ i =lolx|
el | DR wir| @ foe w|
FS|_ @he | RouE [anch| &S | me/sh | GENY | BE | R | GE | GE
1|28 a5t o e iy L0000 28
2| PEE 3.73 0.15 1 1.58998 & 1.0000 208,
3] 4.00 0.16 11 0.00E+00 F 1.0000
ez am o 1 L2 Loo  s0s
S| Ele as s 1 0.1318 % Loo 27
BT 5.12 0.20 1 0.69299 F 1.0000 49
7| 2 5.85 0.23 11 112336 1.0000 14.5
o #TE 63 02 1 080219 % Loo s
S| ETE 748 0@ 1 osnw % Loo e
10| THZ S sa8 0.3 1 14255 % Loo  1as
11| 28 THS s 03 i L0 % 00 w2
12| REE 10.50 0.42 1 0.65633 & 1.0000 21.9
13| (R ZAE 14.34 0.57 11 121t & 1.0000 48
14| A7 0 e 1 1.50256 E Lono  14s
15| CREZAS 26.26. 1.05, 11 12461 T 1.0000 174.9
< | ol
1514 [ 1078 [k i Y





求得校准因子的组分表如上图。

可以看到各组分“内标／参比”栏内除乙酸丁酯是内标外其余各组分此栏皆为“11”表示它们的校准因子都是以序号为11的乙酸丁酯为内标所求得。

到此定性分析完成。（可以把此组分表存为“方法”文件以便下次调用）
· 定量过程：

在定性完成以后直接进未知浓度样品（欲分析样品），进样时按下“启动”各峰出完后按“结束”则欲分析样品结果报告会直接显示在屏幕上。

其实外标法和修正归一法的使用过程和内标法一样，都是先对标样作归一法操作，建立好组分表后在求校准因子时通过改变“内标/参比项”的选择来求出相应的校准因子达到改变计算方法的目的。特别说明的是外标法求校准因子时“内标/参比”项选取“无”即可。
· 打印：

在“文件”中有“设置报告格式”，在其菜单中选择需要的报告内容和格式后按确定。
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再选择“文件”菜单下的“打印报告”按相应的内容确定后即可打印。只是在谱图打
印时如要对谱图显示进行设定，应在“文件”菜单“谱图打印”下选择“页面设置”
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最大值、最小值的设定可对谱图的大小作调整，最大值越接近峰顶电平值，最小值越接近基线电平值则谱图打印时被放大。

设定好各项内容后选确认，再回到“打印报告”，如选了“连同谱图打印”则当时的谱图报告是设定后的格式。

【特别提示】

峰面积/峰高：

是对谱图积分后得到的峰值，是对组分浓度的直接反映。由于积分数学模型的建立和采积卡的灵敏度各厂家不同，所以往往使用不同厂家工作站或积分仪时对同一浓度样品分析得到的峰面积或峰高值是不同的。而校准因子的求得是根据浓度和峰面积/峰高来确定的，所以不能将在不同厂家或不同工作站上得到的校准因子（外标，内标，修正归一）作为标准随意在另一厂家的工作站上使用。

在实际分析过程中对于要求精度高的分析，对标样应多次进样求平均值，为了排除人为进样误差，建议使用六通阀进样。

注意：当分析条件改变时一定要重求校准因子。

另外在分析过程中如某些峰出来了，而又不需计算。可在组分表中将其所在的行删除或不给它的保留时间和标样浓度。也可在预知其保留时间情况下使用时间表将其出峰时间范围设定为“禁止积分”。

5.6 自定义仪器信息

在A5000的主文件目录下有一个a6chnl.ini的文件,它包含有A5000的采样通道的一些信息，大部分信息由A5000自动管理更新，用户也可以添加一些自己的仪器信息，比如：

· 检测器类型

· 柱子类型

· 样品类型

用户可以在windows下的文件浏览器中用鼠标双击a6chnl.ini 打开此文件进行修改，或者用windows的记事本来修改，方法如下：

1. 检测器类型：

在[instrument]下的“检测器=”后面填入检测器的类型名称，各名称之间用“，”号分离，如：“检测器=TCD，ECD”,则在A5000的仪器条件中的“检测器”项将会有这三种检测器选项

2. 柱子类型：

在“柱子=”后面添入柱子的类型名称，各名称之间用“，”号分开，如：“柱子=50cm填充柱，100cm填充柱，毛细管柱”，则在a5000的仪器条件中的“柱子”项将会有这三种柱子的选项。

3. 添加样品类型：

在文件中的[sample]下填写：样品=1号样品，2号样品，3号样品。样品类型数量不受限制

附录一  基本原理
归一法
这是最简单的分析方法，对未知性能的样品一般首先选择这种计算方法，然后在此基础上再选择其他的计算方法，采用此法求出的未知组分的浓度为：
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Ai=第I个组分的面积或峰高      ∑Ai=全部组分的面积之和
修正归一法
这是常用的计算方法，它将各组分的面积根据其对检测器的响应特性乘以不同的修正系数（又称校正因子）然后计算组分浓度，此时应在被分析的组分中指定一参比物，令其校正因子为1，其他组分的校正因子根据其面积大小由程序自动求出，在组分表内没有设定的峰则不参与计算。
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Fi=第i个组分的校准因子     Ci=第i个组分的浓度



Cr=参比物的浓度            Ai=第i个组分的峰面积


Ar=参比物的峰面积

各组分的含量用以下公式计算
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Fi 、Ai的含义同上

外标法
用外标法计算，首先要在已知浓度下测定每种组分的响应，从而获得组分的响应因子，这个过程就是校准，外标法的校准因子为：
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C=已知标样组分的浓度    A=标样组分的峰面积或峰高
当分析未知样品时，每个未知组分峰的浓度可以通过以下外标法公式计算：

浓度= 
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Rf=校准因子 A=未知组分峰的面积或峰高
在组分表中默认的分析方法就是外标法，在不指明内标物和参比的情况下，不需要标明具体的计算方法。 EQ 

 ADVANCE 
内标法
内标过程是在分析前加入已知量的化合物到已知样品中去，一次校正过程可用于测定（包括内标峰）所有峰的Rf值，当同样的样品量加到未知的样品中去，并进行分析，在未知样品中每个峰的浓度可用以下公式计算：
浓度
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Ar=样品组分的峰面积或峰高      Ai=内标物的峰面积或峰高
Rf=校正因子，其计算方法如下：
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Cr=标样组分的浓度         Ar=标样组分的峰面积或峰高
Ci=内标物的浓度           Ai=内标物的峰面积或峰高


内标法的结果比较准确，因为内标的分析条件和未知样品中其他组分的是一致的，其结果不依赖于样品的量和检测器浓度的变化。
内标分析方法的设定在组分表中就可以完成，只要在其中标明内标物的组分和使用内标的组分就可以了，没有标明使用内标物的组分其分析方法仍然按照外标法计算，如果组分表中只有一个内标物，而且其余的组分都没有标明使用内标物，则程序认为所有组分都使用这唯一的内标物，各组分都按照内标法计算。
附录二  关于谱峰的基本概念

要对某一连续变化的物理量进行测量，通常采用电气测量方法得出二维数据，一般X轴代表时间，Y轴代表电压。通过A/D转换将此连续变化的模式电压转换为数字量，送入计算机系统并存入内存（一般存到硬盘上）。当数据积累到一定数量，或在测量结束之后，我们就需要对这些数据进行分析处理，以找出有关的物理信息，在此我们关心的是谱图中谱峰的面积与高度。此项技术，我们称之为谱图的数据处理技术。这一过程可表征为图1、图2。
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图1  物理量的连续记录过程
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图2  在计算机中数据的有限存贮过程
从图中可以看到实际的谱图是连续变化的。经过计算机采集之后，这些模拟量变为间隔变化的数字量，并会带来相应的误差。经过大量的实践后，人们发明了一些模拟识别技术，似乎任何图谱包含着两个变量：一个我们称之为基线（即待测物含量为零时的模拟电压值），它是一个随机变化的方向不定的本底信号，需要加以排除；另一个称为有效信号，它是基线以上的有效部分。我们所感兴趣的就是求出基线以上的面积（峰面积）及高度（峰高）。

现在我们来定义一个谱峰的基本特征。一个完全分离的谱峰如图3所示
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图3  峰的基本特性

其中：t1是峰的起始时间，H1是峰的起始高度，t2是峰的顶点时间，H2是峰的顶点高度，t3是峰的结束时间，H3是峰的终点高度；Ai、Hi是扣除基线后峰的净面积与高度；R—S连线称为基线；峰的顶点T处的时间t2又称保留时间。

对于某些不完全分离的峰，情况就会更复杂些，如图4所示。
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图4  互熔峰

此时三个峰互相熔合，称为互熔峰。要判别每个峰的真实面积是很困难的。目前有两种模式：首要的方法是中切法，即找到两个互熔峰之间的谷点，由此垂直切割即可；比较复杂的方法则是根据一定的数学模型，还原出三个峰各自的真实形状（但三者之和是阴影部分面积的总和），然后求出每个峰的面积。两种模式均要事先准确地求出这三个峰的起点R与终点S。R—S连线以上的部分为峰的面积。R处称为峰的首基线，S处称为峰的后基线，D1，D2处称为峰的谷点。通常我们用三个字母表示峰的特征（又称峰标法）。

 1   2   3 




 峰的结束标法




峰的起始标法

峰的特殊标法

第一个字母  S——表示谱峰为溶剂峰（又称拖尾母峰）




T——表示谱峰为拖尾峰




N——表示谱峰为负峰

第二个字母   ——表示峰的前基线状况




B——代表基线




V——代表谷点

第三个字母  ——表示峰的后基线状况




B——代表基线




V——代表谷点

实际情况中所见到的峰是比较复杂的，有：

· 分离峰 BB

· 互熔峰 BV

· 溶剂峰 SBB

· 拖尾峰 TBB，TBV，TVB

· 负峰 NBB ，

如图1所示。为了正确地求出这些峰的真实面积与高度，需要用户设定一些参数。在这些参数的约束下，程序才能正确地求得结果。
附录三  A5000工作站常见故障分析与解决
1. 计算机硬件故障

数据采集卡故障
对数据采集卡正常工作一段时间后突然不能驱动（进入工作站后启动按钮为灰色不可选）、通道电平变为零或无穷大。

注意：以上故障请返厂家维修。

2. 计算机软件引出的故障

1) 操作系统故障

WIN98系统故障引起A5000系统死机，频繁出现“非法操作”提示。往往这类故障是由于在WIN98下添加删除程序引起。主要是改变了WIN98注册表。


2) 病毒引起的故障

会造成计算机运行速度变慢，可执行文件长度变化，硬盘文件无故增多，容量减小，系统无法从硬盘启动，计算机经常死机，屏幕花屏，出现鸣叫或异常图形，打印机出错等。
对于这类故障最好的办法是用最新的杀毒软件杀毒或重新格式化硬盘，重装系统。

3. 由于使用环境引起的故障

1) 电源故障

· 市电不稳定，有较大波动，常常会造成计算机内硬件损坏。对于这类故障，应使用稳压器、UPS电源并保证仪器有良好接地。


· 计算机内开关电源（AT/ATX）故障，引起计算机不能开机。通过更换电源解决。

2) 空气、湿度、电场、磁场等引起的故障

· 空气不流通，环境温度过高常常会使计算机死机或无法开启。

· 湿度过高会引起锈蚀，常常会造成短路。
· 有强电场、磁场干扰会使显示器边角颜色失真，工作站显示的电平值有较大的跳变，在出峰时会出现较大毛刺。

对于这类故障应使仪器使用场所通风、干燥、防尘，并远离强电场、磁场。

4. 因安装硬件或信号线不对引起的故障
1) 采集卡没安装好会引起计算机无法启动，或者能启动但电平值有较大跳变。重新安装采集卡。


2) 采集卡与接口电缆之间，接口电缆与色谱仪之间没有连接牢固，也会造成电平跳变或者显示为零。
3) 遥控开关与接口电缆连接不对或遥控开关本身损坏会造成一进入工作站就启动采样并无法关闭。或者无法用遥控开关启动采样。
4) 检查连接线、遥控开关。遥控开关为常开状态，如按下后不能接通或成为常闭状态则已损坏，应更换。如连接线及遥控开关正常则采集卡出错，请返厂维修。


5. 因对A5000工作站误删除造成在运行A5000工作站时频繁死机

可将原A5000工作站完全删除后重新安装。


6. 故障表现为在A5000上电平值为10000左右，但调节色谱仪上的信号输出电位器此值不变

应先检查色谱仪上的电位器是否失灵，放大器是否正常，再考虑采集卡。    


附录四  GC和自动进样器的连接

关于GC和自动进样器的连接

仪器的连接方式如下：






[image: image105]

注明：相同颜色的线为同一根电缆


由上面可知，PC使用两个RS232端口，一个用于和AD224连接，完成数据采集和对自动进样器的控制，另一个RS232和GC相连，对GC进行控制。当PC检测到进样器进样完毕后，PC通知GC开始运行程序升温，当分析结束后，PC通知进样器开始进下一样品。

· 程序运行步骤
1、启动自动进样器
2、进样完毕后进样器通知计算机开始采样，计算机通知色谱仪开始程序升温
3、程序升温结束后，计算机自动停止采样（通道的采样时间需要和程序升温时间一致或略大一些）

4、结束采样后计算机通知自动进样器准备进下一样
5、重复2、3、4步骤直到所有样品序列分析完毕
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警告：此功能在没有对标样数据进行积分的情况下也可以使用，它使用的是校准曲线里峰面积或峰高值，而不是直接使用积分结果中的值，所以在有些情况下会出现校准计算的校正因子和刷新计算得出的值不相符。





文件列表区





警告：输入信息时，不同信息用半角、英文逗号隔开。





警告：因为本程序最多只能打开30个数据窗口，所以如果提示窗口数量不够时请关闭暂时不用的窗口，否则将不能打开窗口。





AD224





警告：在不使用时间表时，请将“启用时间表”项取消。否则会影响积分结果，甚至会造成积分结果没有数据。

















GC





自动进样器





色谱数据信号











GC控制，温度设定和显示,外部事件控制








Rs232





警告：选择谱图如果在分析参数中设定了“谱图处理事件加入时间表”选项，则进行谱图处理时将看不到直接结果，系统将谱图操作记录到时间表内以供积分计算时使用。











警告：在通电情况下不可对计算机各部件及连接线进行带电拨插。带电拨插必然会对计算机造成损坏。





Rs232





警告：本工作站具有良好的兼容性，只要保证输入信号电压是在0V～1V条件下可与国内外各型号的气相色谱仪连接。





启动进样器























进样完毕
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