
7890 气相色谱操作现场培训手册

                                                  方法编辑和运行实验
2007年12月
一、开气：

N2：   0.5Mpa

Air：  0.5Mpa

H2：   0.3Mpa

He：   0.5Mpa

二、开7890主机电源
三、开电脑、打印机电源
四、点击下面图标进行联机
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进入联机的工作站后，可以进行方法编辑，运行实验，数据处理及打印报告。
但是在运行实验的同时，是不能处理数据和编辑方法的，所以在运行实验的同时要进行数据处理和方法编辑必须打开脱机的工作站。
点击下面的图标进入脱机工作站界面。
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工作站----方法和运行控制   界面如下：
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如果是改动了柱子的连接方式、自动进样器的位置，或者不清楚前面的人是否做了硬件的改动，则选择下面菜单进行GC的配置。
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如果没有任何改动，则跳过该步骤，进入到第七页的     五、方法编辑。
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    点击连接界面，点击下面的获得GC配置按钮。完成后点击配置界面，进入下面图示。
[image: image7.png]Agilent CC BE

wm EE |
1011100
Ei S |En | o |
- | waE BRBE P
Aglert 19091.-413: 325 T 30 m 20 pmx =
o~ 025m ERi we
| HP.5 5% Pheryl ethyl Sivars 33162529
N2 -
o o o
Aglert 1231336 260 °: 0m 20 pm 1.8 S = =
n o st EXH i
D-624: 33162358
35T 0m 20 um 025 pm ERi % o e
35T 5 m e 2 ymOum ERi % o e
35T 5 m e 2 ymOum ERi % o e
W mi w5





点击色谱柱界面，正确配置色谱柱的进样口和检测器的位置。（下拉式菜单选择）
如果要更换柱子，点击该行前面的小方框，选择柱子。

点击确定退出。
五、方法编辑

1、如果是要建立新方法，则选择下面的菜单，也可以调用原来编辑好的方法，但是必须配置一致，否则不可用。
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当看到方法名称变为DEF_GC.M后选择下面菜单进行方法编辑。
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2、一个完整的方法包括四个部分，这里只需要编辑三个部分，所以数据处理部分不选择。
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点击确定。
第一部分：方法注释。
可以输入对该方法的描述，包括编辑人、日期、用途等等。也可不输入任何信息。
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点击确定。
    3、第二部分：仪器/采集
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在图中选择是手动还是自动进样。手动进样需要确定前后位置，自动进样不需要确定，仪器自己知道进样器的位置。
点击确定，进入仪器参数设定界面。
仪器参数设定界面
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上面的图标依次为：自动进样器设定、阀的设定、进样口设定、柱子设定、炉温设定、检测器设定、辅助温度设定、时间表设定、信号设定、配置、反吹设定、计数器设定。

自动进样器设定：
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可以根据需要选择洗针的溶剂和次数，以及洗针的体积。样品抽吸次数是排气泡作用，至少五次以上。
阀的设定：

如果有阀，需要对阀进行开关的设定。
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进样口的设定：（分流/不分流进样口-毛细柱进样口） 先选择前后位置！！！
先根据需要设定加热器（进样口的温度）、压力、隔垫吹扫流量（3-5ml/min），再选择分流或者不分流。下图为不分流的设定：
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不分流进样需要设定分流出口吹扫流量(一般为40-60ml/min),吹扫时间(一般为0.75-1min)。
进样口的设定：（分流/不分流进样口-毛细柱进样口）

下图为分流的设置：
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分流时，需要设定分流流量或者分流比。
载气节省可以根据需要选择开关，其值用缺省值。
柱子的设定：
检查柱子的进口和出口是否和仪器上的连接一致，保证气体为打开状态！！！
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炉温的设定：
根据需要设定炉温的升温程序。
升温速率为零表示升温结束，实验时间是由炉温升温程序控制，如下图，一次实验时间为9.3333分钟。
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平衡时间是初始温度稳定时间，如上图，表示：炉温在40C稳定0.5min后允许开始实验。
检测器的设定：（FID）
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FID的温度一般建议250-325C使用。

H2:30-50ml/min,  Air:300-500ml/min,  尾吹气:15-30ml/min。
检测器的设定：（TCD）
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TCD的温度一般建议150-300C使用。

参比气:30-50ml/min,  尾吹气:15-30ml/min。

是否选择负极性，要看是否有负峰出现。

    信号的设定：
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一般FID采集频率为20Hz，TCD为5Hz。

使用那个检测器，则在对应的检测器后面的保存上打勾。否则数据不会被保存！！！
配置
             只能检查，不能修改！！！ 
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其他的辅助加热的设定、时间表、反吹、计数器一般不需要设定。
点击确定到下一步。

第三部分：运行时间选项表的设定
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该表不需要做任何改动，直接点击确定结束方法的编辑。
保存编辑好的方法：
选择保存或者另存为进行方法存盘。
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    输入方法的名称(最好用英文)
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六、调出在线信号图

如果在方法和运行控制界面不能看到在线信号，选择下面菜单调出在线信号图。
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点击在线信号图中的改变按钮，进入编辑信号图谱界面，可以选择需要监视的信号源，如下图，则为需要监视FID的信号。
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利用该按钮将需要监视的信号源调入或者删掉。
[image: image29]
将纵坐标和横坐标均用箭头调整到以最小整数单位显示，如下图：如果信号为一直线，则代表仪器已经稳定，可以进样分析。
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                         箭头


[image: image31]
七、运行实验

1、如果是一次运行一个实验，则选择下面菜单设定样品信息：

如果有自动进样器，但是只做单个样品，也是同样的选择。只有用自动进样器做多个样品时，见28页。
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分别输入操作人的姓名、数据文件的子目录、样品在自动进样器的位置（如果有自动进样器）、样品名称、注释（可以不输入）
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数据文件的名称可以根据需要选择手动设定或者前缀/计数器。

如果有自动进样器，将样品放入正确的位置，按运行方法即可启动实验；

如果是手动进样，按确定退出该界面，按GC上的Prep Run键后，手动进样，再按GC上的Start键启动实验。

2、如果是用自动进样器一次做一批样品，则选择下面菜单设定序列表。
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    如果是在原来序列表上进行修改，有可能因为自动进样器的位置发生改变而不能使用，总是有错误信息提示。此时应该先选择菜单中的新建序列表，然后再选择序列表进入序列表的编辑。
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    先按照自动进样器的位置选择右上方的前后位置！！！！！！！！！！
    再在表中分别输入样品瓶的位置，样品名称，对应的方法名称和重复次数。其他的暂不需要输入任何信息。
不要选择运行序列！！！选择确定退出该界面。
选择下面菜单设置序列参数：
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.

在该界面中输入操作者姓名、数据文件的子目录，选择数据文件的取名方式。建议用前缀/计数器。
保存序列表    

以便以后调用数据和查看数据。
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输入序列表的名称，建议使用名称加日期。
选择下面菜单开始运行序列。
[image: image40.png]LoRE 1 BN : HiEAEfTEM

RS ©

BEFH )
EHFIET ©

FBILET A/ FR Fe





八、结束实验

一般实验会按照炉温升温程序设定的时间结束实验。但在运行实验过程中，可以选择下面菜单随时结束实验，数据文件将会保存。

如果选择中断菜单，也可结束实验，但实验数据不会被保存。
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如果是已经有现成的方法，做实验室只需调出对应的方法。
选择下面菜单调用方法。
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如果只需对个别参数进行改动，则选择下面菜单进入GC参数编辑界面进行修改，并不需要选择编辑一个完整的方法菜单。
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    在下面GC参数编辑界面中做完任何改动，在按确认键退出后一定要再保存该方法！！！
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[image: image46]
    在方法和运行控制界面中的左上方会显示所有的序列表名称，可以双击序列表的名称调入该序列表。

    在方法和运行控制界面中的左下方会显示工作站的四个界面，在没有运行实验时可以点击进入不同的界面。
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    如果在运行实验时要进入数据处理或者编辑方法，可以选择下面菜单进入脱机工作站界面；也可以点击桌面上的脱机工作站图标进入。
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