
多级校正

GC ESTD Training
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您有一个问题需要解决！

我需要尽快将我们
产品中的烷烃做定
量分析。

我将需要分离技术。

我来解
决！
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已知：需要分析的样品中含有C11、C14以及C16，根据以往
的经验其浓度范围大约在200ug/mL。

首先根据定量分析的要求找到/准备好待测组分的标样；

建立一个分离的方法，摸一下分离条件，确认出峰的时间，即保留时间定性的过程；

设计标样，制作80、160、320ug/mL的工作曲线，尽可能让未知样品落在标样的浓度范
围内，一般采用倒推的方式设计标准系列，溶剂20.00mL，其中6.4mg/mL即为标准储备
液的大体浓度，160uL即为标准的取样量；

准备4个22mL 的样品瓶、一支20.00mL的移液管、一只200uL的加样枪、一支200-

1000uL可调式加样枪、正庚烷作溶剂、C11、C14、C16标样；

配制标准储备液，制备标准系列，一般要求配制5个浓度级别；

采集标样的数据，每个浓度级别进3针平行样；

数据分析，建立校正表；

分析未知样品，出检测报告。
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ESTD 工作曲线数据

 配制标准溶液

– 准确移取正庚烷20.00mL，称重m0=13.7770g

– 准确移取C11 200L，称重m1=13.9110g

– 准确移取C14 200L，称重m2=13.9110g

– 准确移取C16 200L，称重m3=13.9110g

– 计算标准储备液中各组分的含量C11=6.50mg/mL，C14=7.46mg/mL，

C16=7.34mg/mL

 配制标准应用液

– 准确移取0.20、0.50、1.00mL上述标准储备液与20.00mL正庚烷中。

349.7355.3309.83

179.1182.0158.72

72.773.964.41

C16C14C11Level

计算各组分的含量，单位ug/mL
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 ESTD 工作曲线数据

– 配制标准溶液

 准确移取正庚烷20.00mL，称重m0=13.7770g

 准确移取C11 200L，称重m1=13.9110g

 准确移取C14 200L，称重m2=13.9110g

 准确移取C16 200L，称重m3=13.9110g

 计算标准储备液中各组分的含量C11=6.50mg/mL，C14=7.46mg/mL，

C16=7.34mg/mL

– 配制标准应用液

 准确移取0.20、0.50、1.00mL上述标准储备液与20.00mL正庚烷中。



安捷伦科技于保生 113

349.7355.3309.83

179.1182.0158.72

72.773.964.41

C16C14C11Level

计算各组分的含量，单位g/mL

003B0303.D002B0203.D001B0103.D第三针

003B0302.D002B0202.D001B0102.D第二针

003B0301.D002B0201.D001B0101.D第一针

Level3Level2Level1

C:\HPCHEM\1\DATA\ESTDGC

未知样品：sample-1.D；sample-2.D；sample-3.D
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调用DEF_GC.M
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调用数据文件
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调用数据文件
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找到数据文件的存放路径
C:\HPCHEM\1\DATA\ESTDGC
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查找，调用“低含量标准”样
品的数据文件，当前选中的数
据文件是：Level-1 的第一针，
单击OK，注意：标准样品数据
分析的顺序。
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Level-1的第一针：
001B0101.D，当前谱

图看起来很难看，需
要进行谱图优化。
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单击“Graphics”，
选择“Signal Option”
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第一高峰自适应，即根据第一高
峰的大小决定纵轴刻度的大小
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第二高峰自适应，即根据第二高峰的
大小决定纵轴刻度的大小，气相色谱
中，很多情况要选择“AutoScale”。
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当前谱图已经进行了“谱图优化”
，谱图优化的参数会保存到方法中
，接下来需要进行“积分优化”。
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单击“Integration”，选择“Auto

integrate”，积分优化：一定先从自

动积分开始，通过自动积分找到适
合当前色谱图的5个初始化参数。
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也可以选择
积分工具
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单击“自动积分”，
通过自动积分，找到
适合于当前色谱图的
合适的积分参数。
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通过“自动积分”，找到
了6个峰，确定了当前色
谱图的适合的积分参数。
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如果希望去掉色谱
图中的一些小的干
扰/杂质/噪音峰，
应该如何操作？



安捷伦科技于保生 129

单击进入“积分事
件表”，编辑/设
定积分参数。
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斜率灵敏度和峰宽会影
响色谱峰的峰高、峰面
积以及保留时间，不主
张随意的修改这两个参
数。
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如果希望去掉2.417min这

个峰，可以调节面积拒绝
值或峰高拒绝值，首先，
观察一下该峰的峰高或峰
面积，设定适合的参数。
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将峰高拒绝值设为5，

单击“执行积分”图
标

“执行积分”图标：

对当前色谱图进行积
分
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去掉了当前谱图中峰高小
于5 的所有色谱峰，而其
他峰的峰高/峰面积/保留
时间不受任何影响。
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自动积分得到上述5

个初始化参数，不可
以删除，针对色谱图
中的所有色谱峰执行
同样的标准，没有时
间的倾向性。



安捷伦科技于保生 136

在当前的色谱图中
，溶剂峰不是我们
感兴趣的，不想对
溶剂峰进行积分，
有什么办法？
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单击，添加一条积
分事件到积分事件
表中。
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可用的积分事件列
表，从中选择合适
的积分事件。
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找到
“Integration”
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移动鼠标，指针变
成当前的黑色箭头
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单击鼠标，选中当
前的积分事件。
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将鼠标指到色谱图中，
就会出现一条竖线，可
以利用这条竖线确定积
分事件的时间点。

积分事件
的时间点
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确认了新的积分
事件的时间点
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单击，添加一条新的积分事件
，自动加入“Integration”的
“ON”，时间点一般会确认到

到溶剂峰的后面，如果有差异
，通过前面的方法调整时间点
。
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单击执行积分，对当前
谱图进行一次积分：关
闭了溶剂峰的积分，保
留了3个组分峰。

注意：添加的积分事件
有时间的倾向性，积分
事件会根据时间点的设
置执行。
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单击“退出/保存”，当前的

积分事件表，就会保存到方
法中，一旦确认了积分参数
，就不要再作任何修改，样
品和标准要保持一致。
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当前谱图进行了
谱图、积分优化
，去掉了干扰峰
、关闭了溶剂峰
的积分，保留了
希望的组分蜂。
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单击“Calibration”，选择
“New Calibration Table”

，建立新的校正表。
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也可以单击“
校正工具”图
标
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单击“New Calibration 

Table”，建立新的校正表。
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自动设置
成Level  1
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在当前“校正表”中，需要填写组分的“名称”、“含
量”、
必要时指认“参考峰”、“内标峰”。

含量单位：ng/uL
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在当前“校正表”中填写了组分的“名称”、“含量”、
指认了“参考峰”。由于本方法是外标法，所以不需要
指认“内标峰”，“参考峰”一般选择色谱图中间的峰/

内标峰作为参考峰，参考峰是为了修正样品之间保留时间
的漂移。
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“校正设置”非常重要，可以

在建立校正表“前”、“中”
、“后”进行设置，但是一定
要设置。
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校正设置的参
数非常多，重
点关注的是含
量的单位。
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含量单位设为实
际的“ug/mL”

。
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校正曲线很重
要，注意检查
：曲线类型，
一般是Linear

；权重，一般
是Equal；原

点，根据实际
情况设定。
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含量单位：ug/mL
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单击“Load Signal”，调
用Level 2 的第一针。
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查找，调用Level-2的第一针，单击OK
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调出了Level 2的第
一针的数据文件
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单击“Calibration”

，选择“Add Level”

。
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自动设置为：Level 2
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Level 2 的数据自动添加到了当前的校正表中。



安捷伦科技于保生 165

在当前的校正表中，只要输入Level 2的含量即可。
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单击“Load Signal”，
调用Level 3 的第一针
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查找，调用Level-3 的第一针，单击OK
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调出了Level 3 的
第一针的数据文件
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单击“Calibration”

，选择“Add Level”

。
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自动设置为：Level 3
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Level 3 的数据自动添加到了当前的校正表中。
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在当前的校正表中，只要输入Level 3 的含量即可。
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单击“Load Signal”，
调用Level 1 的第二针
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查找，调用Level-1 的第二针，单击OK
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调出了Level 1 的
第二针的数据文件
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单击“Calibration”

，选择
“Recalibrate”。
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选 Level 1，确认Average，如果选
择Replace可以取代错误的数据。
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26.952

31.477

33.979
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单击“Load Signal”，
调用Level 1 的第三针
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查找，调用Level-1 的第三针，单击OK
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调出了Level 1 的
第三针的数据文件



安捷伦科技于保生 182

单击“Calibration”

，选择
“Recalibrate”。
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选 Level 1，确认Average，如果选
择Replace可以取代错误的数据。
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26.952    26.323     

31.477   30.520

33.979   32.950
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单击“Load Signal”，
调用Level 2 的第二针
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查找，调用Level-2 的第二针，单击OK
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调出了Level 2 的
第二针的数据文件



安捷伦科技于保生 188

单击“Calibration”

，选择
“Recalibrate”。
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选 Level 2，确认Average，如果选
择Replace可以取代错误的数据。
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单击“Load Signal”，
调用Level 2 的第三针
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查找，调用Level-2 的第二针，单击OK
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调出了Level 2 的
第三针的数据文件
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单击“Calibration”

，选择
“Recalibrate”。
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选 Level 2，确认Average，如果选
择Replace可以取代错误的数据。
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单击“Load Signal”，
调用Level 3 的第二针
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查找，调用Level-3 的第二针，单击OK
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调出了Level 3 的
第二针的数据文件
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单击“Calibration”

，选择
“Recalibrate”。
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选 Level 3，确认Average，如果选
择Replace可以取代错误的数据。
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单击“Load Signal”，
调用Level 3 的第三针
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查找，调用Level-3 的第二针，单击OK
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调出了Level 3 的
第三针的数据文件
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单击“Calibration”

，选择
“Recalibrate”。
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选 Level 3，确认Average，如果选
择Replace可以取代错误的数据。
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“OK”将校正表
保存到方法中。
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建立好了多级校正表。
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单击“Report”，选择
“Specify Report”。
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定量结果的
计算方式非
常重要，一
定要与方法
相对应。化
学工作站提
供6种定量
方式。
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本方法应
该选择
ESTD。
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默认输出的目的地
：显示器
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还可以生成数字文件，输
入前缀、选择合适的文件
类型，生成的数字文件，
保存到相应的.D文件中。
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单击“Report”，选择“Print 

Report”，生成相应的报告，可

以打印机打印、可以显示器显
示、也可以生成数字文件。
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单击“File”，选择
“Save As”，选择
“Method”
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输入合适的
文件名。
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输入合适的
文件名。
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方法改变的历史
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单击“Load Signal”，
调用样品文件
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查找，调用样品文件，单击OK
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调出了样品的数据文件
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单击“预览”，可以在
显示器上看到“报告”
。
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单击“Report”，选择“Print 

Report”，生成相应的报告，可

以打印机打印、可以显示器显
示、也可以生成数字文件。




