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摘　要　本文阐述了气相色谱液体自动进样器的基本设计思路 ,系统的结构与组成。该系统包括 :机械子系统、

执行机构子系统、控制驱动电路子系统、PLC控制子系统和主控端。通过两种实验方法达到了基本设计要求 ,并获得

了理想的效果。系统设计与实现是本文的关键内容。

关键词　色谱 ;自动进样器 ; PLC;控制

中图分类号 TQ016. 5　

D esign of a L ow Cost Automa tic L iqu id In jector for GC

Zhang Xixian1, 2 , Chen L ian1 , L i Haiyang3 , L iang Zuoyu4 , Zhang Yanhua4

(1 Key laboratory of Environmental Optics & Technology,Anhui Institute of Optics and Fine Mechanics,Chinese Academy of Sciences,Hefei 230031)

(2 The China University of Political Science and Law, Beijing 100088)

(3Dalian Institute of Chem ical Physics, Chinese Academy of Sciences, Dalian 116023)

(4Beijing University of Technology, Beijing 100022, China)

Abstract　This article expounds the train of thought on low cost automatic liquid injector for GC, also its

system structure, and components. This injector integrates mechanism branch system, imp lement branch system,

electro - circuit of control driver, PLC branch system, and main control system. According to twice experiments,

it basically achieved the original expectation, and obtained ideal effect at the same time. The article emphasize to

expound that how to imp lement it and its design.
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1　引　言

随着科研和生产技术的不断发展 ,优良实验室的

规范已经确立 ,人们对分析测试的要求在样品数量、

分析周期、数据准确性、降低工作成本和提高工作效

率等方面都提出了更高的标准和要求。传统的气相

色谱分析过程中手动取样和进样操作方式 ,人为因素

所造成的各种误差以及劳动强度大和效率低下的操

作模式 ,尤其是在常规批量分析和工业工艺流程分析

中 ,已成为现代分析过程中的一大障碍。液体自动进

样器以连续自动进样、快速和准确分析、无人值守、提

高工作效率和降低操作费用为基本特征的优势已经

显现 ,实验室综合质量管理和产品质量监控 (QA /

QC)的体系逐步形成。国外在分析实验室基本都装

备了自动进样器 ,主要产品如 :美国 Agilent 7683、Per2
kin Elmer Autosystem XL、Varian CP8410、Finnigan

5100、日本 Shimadzu AOC - 5000、意大利 HT300A和

德国 GerstelMPS2等 ,自动进样器已成为现代分析过

程的重要组成部分。

随着自动进样器的不断发展 ,其容纳的样品量越

来越多、速度越来越快、精度越来越高、应用范围越来

越宽、智能程度越来越好。结构化、模块化是今后几

年发展的主要方向。

我国气相色谱液体自动进样器的研究与开发目

前尚未见到相关报道 ,在此技术方面的应用研究也比

较少。本文是基于气相色谱液体自动进样器的工作

原理 ,结合我国现状 ,设计一个简单而实用的并以多

样品位、机顶式 (塔式 )、结构化为基本特征的气相色

谱仪液体自动进样器 ,研制的重点放在结构设计与功

能的实现上。

2　设计技术指标

(1) 样品盘样品数 : 12。
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　　 (2) 注射器类型 : 5, 10, 25, 50, 100μl。

(3 ) 进样量 : 0. 2μl ( 5μl注射器 )———50μl

(100μl注射器 )分档。

( 4 ) 抽取 /进样速度 : 5μl———100μl ( 2. 5μl /

sec———1000μl / sec)分档。

(5) 进样针清洗 : 1 - 15次 可编程、样位可选。

(6) 进样方式 :盘式连续 10管自动进样 (可按位

号进样 )。

(7) 进样控制 :全自动控制。

(8 ) 远程控制 :标准通讯接口 ( RS - 232C或

USB )。

3　结构设计与系统组成

结构设计主体采用 PLC (可编程逻辑控制器 )为

核心的电子随动控制系统 , 12样品位、机顶式 (塔

式 )、结构化的设计思路 ,见图 1。系统包括五部分 :

机械子系统、执行机构子系统、控制驱动电路子系统、

PLC控制子系统和主控端。 PLC控制子系统实现时

序和执行机构的基本动作控制 ,主控端 PC机完成参

数设置、工作流程和数据处理与控制 , PLC控制子系

统和主控 PC端机以通讯端口建立联接。

图 1　系统的基本组成

3. 1机械子系统

图 2　整机外形

液体自动进样器整体外形采用机顶立式 (塔式 )

结构 (见图 2)。机械部分包括 :系统支架、液体样品

位 (12位 )托盘 (见图 3)、注射器位置主拖车、液体抽

提注射副拖车、导轨、底盘、传动带。为简化系统的复

杂性 ,样品瓶设计安放在托盘外圈 ,托盘以全外露式

设计 ,中心部位和电机主轴硬性连接。

图 3　机械框架

3. 2执行机构子系统

执行机构 (见图 4) ,由 AB (2个 )步进电机、C (1

个 )直流电机和辅助部件、电子电路组成 ,并配合各类

传感器 ,实现过程严格的时序与逻辑控制以及精密的

角度和精密位移量控制。基本控制包括 :系统初始状

态、样品的瓶号定位、色谱进样口定位、样品定量、进

样注射、洗针等。

3. 2. 1样品托盘控制

托盘电机 (A步进电机 ) :完成样品托盘 (12样品

位 )的正反方向旋转及基本定位控制 (托盘初始 /终止

位置、样品位号、色谱进样口位置的定位 )。以步进电

机的步长 (转角 )、霍尔传感器和编码传感器实现多重

精确定位的控制。见图 4。

图 4　样品位托盘机构

3. 2. 2注射器位移控制

位移电机 (B步进电机 ) :实现注射器的径向运动

及定位的控制。注射器针头插入样品瓶液体中的定

位 (包括溶剂、水溶液 )、注射器针头插入色谱进样口

的定位和注射器初始及终止位置的 3种基本定位。

注射器整体被固定在一个承载拖车上 ,其运动是通过

双联固定导轨和变速皮带 ,在位移电机 (B步进电机 )

控制下带动注射器相对于支架作径向的位移 (上下移

动 )运动。电机径向极限和 3种基本定位所采用的方

法以霍尔传感器组和步进电机的步长控制实现双重

定位 ,见图 5。
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图 5　样品抽提 /进样控制

3. 2. 3样品抽取及进样控制

样品抽取及进样控制电机 (C直流电机 ) :实现样

品定量抽取和进样注射传动控制 , 基本结构见图 4。

样品量的计量通过注射器提杆提伸的距离 (电机行程

距离 )来实现定量。方法是建立注射器提杆提伸的距

离换算成等比例样品体积 (样品量 )的基本对应定量

关系。抽取、进样电机径向运动距离为 10 - 150mm

(对应进样量 0. 1μl - 20μl由进样体积参数设定和安

装不同体积的注射器决定 )。具体控制方法 :采用定

比传动皮带和一组霍尔传感器组联合构成样品定量

控制部件 ,注射器的拉杆在电机的带动下相对于滑车

上下移动 ,从而完成液体取样、进样和洗针过程。在

设计中直流电机对力矩的要求非常严格 ,我们选择进

口的直流电机和专用驱动器 ,同时为防止机械震动产

生样品溢流和气体抽取的问题 ,设计中以电磁卡条锁

定注射器拉杆。

3. 3控制驱动电路子系统

步进电机和直流电机的控制驱动采用 3轴 (2只步

进电机 + 1只直流电机 )组合式驱动模式。控制和驱动

电路包括 :步进电机的供电、驱动、时序分配、位置传感

器、电机保护电路及远程通讯接口和冷却风扇等。

3. 4 PLC控制子系统

自动进样器控制子系统我们采用了 SIMATIC7

200系列 PLC作为子系统的核心控制部件。它具有

P ID、脉宽调制 ( PWM )、时序控制、通讯接口等功能 ,

并且在简化设计、应用编程、电气特性、稳定性和可靠

性等方面有很强的优势。

3. 4. 1时序控制

实现自动进样器系统工作过程中基本动作流程

的控制。通过工作流程图和功能表图的描述实现过

程当中自动进样器的各种复杂的逻辑与时序控制。

3. 4. 2控制算法

是实现的核心工作对 2台步进电机和 1台直流

电机的时序、行程以及角位移的高精密度的控制算

法 ,除了 PLC、电机与驱动部件正确选型外 ,最重要的

就是控制算法。

具体控制算法如下 :

(1) 对两台步进电机的精密角度和位移控制 ,采

用脉冲宽度调制 ( PWM )的方法 ,即 , PLC脉冲的频率

控制步进电机的速度 ,脉冲数量控制步距和行程。

(2) 为了使电机运动平稳 ,扭矩均匀 ,采用了多

段式脉冲输出方式。

(3) 采用输出脉冲无频率突变的过程控制方法 ,

也称为 S -曲线法。编码器和 S -曲线法联合运用可

以进一步改善步进电机和直流电机的控制特性。

(4) 步进电机在细分模式下工作 ,同时通过定位

传感器和采用追加脉冲的方法提高定位精度。

(5) 直流电机行程控制采用 P ID调节算法 ,以滑

车上的霍尔器组作为位置的反馈量 ,经计算产生输出

信号控制直线电机的行程动作。

3. 5主控制端

主控系统 PC机完成自动进样器参数设置和流程

整体控制 ,实现了 PC机和 PLC之间的双工通信。

(1) 人机对话介面操作 :自动进样器主操作介

面 ,初始化操作如 :样品数、样品的安装位置 (位号 )、

清洗液瓶位置设定 (位号 )、溶济瓶位置 (位号 )、进样

量设定、进样注射器清洗次数 (包括样品抽取 /排出、

溶剂抽取 /排出 )、进样速度等。

(2) 发送和接收自动进样器各种控制命令以及

工作状态信息。

(3) 主控系统 PC和 PLC之间的通信 ,我们采用了

RS - 232串行接口方式来实现 ,通讯速率 9. 6k bit/ s,中

断方式。PC端的控制软件用 C + + Builder软件开发

并将软件控制模块嵌入到现有的色谱数据分析软件平

台中 ,实现了系统的整体结构化。

4　自动进样器的工作流程

液体自动进样器基本工作流程包括 :样品抽

取———进样———洗针———再抽取———再进样 ,操作顺

序可通过软件编程进行改变。

具体流程如下 :

(1) PC机发送指令和参数 (设置样品安装数量、

位号、样品量、进样速度等参数 )到控制器 ( PLC) ;控

制器产生相应信号控制样品托盘电机 (A步进电机 )

转动完成样品位号定位 ;

(2) 位移电机 (B步进电机 )控制注射器滑车下
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降 ,注射针到达待抽取样品位置 ;

(3)注射器在抽取电机 (C直流电机 )的控制下 ,

提升注射器拉杆定剂量抽取样品 ;

(4) 托盘电机 (A步进电机 )和 (B步进电机 )控

制注射器滑车和样品底盘依次复位 ,完成进样定位 ;

(5) 位移电机 (B步进电机 )控制注射器滑车下

降 ,将注射器的针插入色谱进样口 ;

(6) 进样控制电机 (C直流电机 )控制注射器拉

杆快速下降 ,将液体样品注入色谱仪 (进样 ) ;

(7) 进样控制电机 (C直流电机 )、托盘电机 (A

步进电机 )和位移电机 (B步进电机 )在控制器 ( PLC)

时序命令的控制下进入注射器洗针准备状态 ;

(8)注射器洗针过程 ;

(9)一次进样过程结束。

重复 (1) - (9)流程实现循环进样。

5　测试与实验

对于液体自动进样器整体指标的考核 ,是一个比

较复杂的问题。实验方法与不确定性 ,必须针对一台

具体的气相色谱仪 ,从分析方法的建立、色谱仪引入

的各种误差以及整个系统的不确定性的随机误差的

计算 ,尤其是最小进样量、重现性和精度的考核 ,所涉

及的方方面面的因素很多 ,因此 ,我们采用以下 2种

方法进行测试 :

(1) 标度计量法。是国内专家们认可的一种直

观评测方法 ,即标度 (分度 )计量。具体方法是通过国

际标准的液体自动进样器专用注射器 ,利用注射器上

的标度值对自动进样器的最小进样量、重现性和基本

精度主要技术指标进行考核的方法。

(2) 仪器实验方法。自动进样器与色谱联机 ,通

过实际的进样对液体自动进样器的基本性能和指标

进行测试与评价的方法。

5. 1标度计量实验

5. 1. 1实验测试器材

(1) SGE - 5μl注射器 (液体自动进样器专用 )。

(2) Agilent - 2m l液体自动进样器专用瓶 10只、

溶剂瓶 2只。

(3) 红色墨水 ,用饮用的矿泉水稀释作为液体样

品 ,为了便于测量与观察。

(4) 饮用的矿泉水 (洗针的清洗溶剂 )。

(5) 自动进样器 (样机 )。

5. 1. 2实验方法

(1)注射器分度与标度

建立注射器分度与标度对应关系 , 5μl注射器所

对应满量程标尺长度是 50. 4mm ,以大分度划分每个

为 1μl对应标尺长度为 10. 4mm。再细分 5个小分

度 , 每个小分度为 0. 1μl所对应标尺长度 1. 04mm,

所以通过标度的方法可以直接计算进样体积与重现

性。

(2)实验步骤

①用饮用的矿泉水稀释红色墨水 1: 10比例作

为液体样品。用 2m l标准液体进样瓶 ,装入量

1. 5m l。

②液体自动进样器的控制工作模式设定成调试

工作模式。

③注射器以 0. 2μl抽取液体样品与进样。

④以注射器提杆行程上的标度直接测量 ,计算出

实际的最小进样量、重现性和基本精度等数值。

⑤完成一次操作 (抽取与进样 )后进行洗针。

多次重复 (1) - (5)步骤。

(3) 实验数据

5μl标度 50. 4mm, 0. 04分度为 0. 2μl (对应标度

尺 2. 08mm ) , 0. 02 分度为 0. 1μl (对应标度尺

1. 04mm) , 0. 01分度为 0. 05μl (对应标度尺 0.

52mm) , 以下是 7次实验测量结果。

表 1　7次测量数据

序号 实际测量值 (mm ) 绝对偏差 (mm )

1 2. 2 0. 2

2 2. 3 0. 3

3 1. 7 - 0. 3

4 2. 1 0. 1

5 2. 3 0. 3

6 1. 8 - 0. 2

7 1. 7 - 0. 3

准确度计算 :

绝对误差 : E = Y - T

相对误差 : Eг= ( Y - T) /T

其中 :

Y测量值

Y多次测量平均值

T真值

E = Y - T = 2. 014 - 2 = 0. 014

Eг= ( Y - T) /T = (2. 014 - 2) /23 100 = 0. 014 /2

= 0. 7%

其中 :

Y = 2. 014是 7次测量数据的平均值

T = 2 (视为真值 2mm对应 0. 2μl)
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用准确度绝对误差方法计算误差 < 0. 5mm (见表

1) ,由此得出最小机械定位偏差 < 0. 5mm ,对应其进

样量为 0. 05μl。

5. 2仪器实验

5. 2. 1实验测试器材

(1) 气相色谱仪 : HP - 5890。

(2) 分析柱 :不锈钢填充柱 , <4mm3 1. 5M。

(3) 固定相 :聚乙二醇 - 20M。

(4) 检测器 : F ID。

(5) 测试样品 :乙醇。

(6) 色谱数据处理系统 : TJ - 912色谱数据工作

站 (自动进样器的主控端程序已嵌入到工作站中 )。

5. 2. 2实验方法

对 9个样品位的样品用 10μl注射器 (国产、上海 )

定标 0. 1分度 (1μl)连续进样 9次 ,通过色谱工作站积

分后的面积和峰高数据分别计算 RSD值。见图 6。

图 6　进样色谱谱图

表 2　积分后的面积和峰高数据

序号 面积 % 面积 %绝对偏差 峰高 % 峰高 %绝对偏差

1 11. 2898 0. 178677778 11. 2652 0. 154077778

2 11. 1374 0. 026277778 11. 2373 0. 126177778

3 11. 2527 0. 141577778 11. 2558 0. 144677778

4 11. 1056 - 0. 005522222 11. 1782 0. 067077778

5 11. 1581 0. 046977778 11. 1257 0. 014577778

6 11. 0573 - 0. 053822222 10. 9055 - 0. 205622222

7 11. 1983 0. 087177778 11. 1774 0. 066277778

8 10. 823 - 0. 288122222 10. 9222 - 0. 188922222

9 10. 9779 - 0. 133222222 10. 9328 - 0. 178322222

RSD (相对标准偏差 )计算 : RSD (面积 % ) =

1. 27% ; RSD (峰高 % ) = 1. 34%。

6　结果与讨论

从标度计量和实际色谱联机的两种实验结果中

可以看出 ,最小进样量、重现性和基本精度几项主要

指标获得了基本理想结果 ,在实际的综合性测试 (略 )

中基本达到了原设计提出的技术要求 ,整体的实验结

果令人基本满意。

本设计工作为分析仪器的应用与开发积累了一

些宝贵的经验 ,也为后几年的产业化打下了一个良好

的应用基础。但是 ,这只是初步的工作还有许多不完

善和有待改进的地方 ,比如通过给直流电机加装光电

编码器实现对转动行程的更加精确控制 ,以及系统的

可靠性和稳定性等问题要进一步的改进与提高 ,同时

还有大量的联机实验工作有待于进一步的实验和深

入的研究。

最后向为“气相色谱液体自动进样器”课题做出

努力和贡献的其他同仁表示衷心的感谢。
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