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杭州科晓化工仪器设备有限公司色谱技术培训资料

用 10%热碱液抽洗 4～5 次，除去柱管内壁油腻性污物，自来水冲至中性，再用蒸馏水、丙

酮洗，烘干。

 2、固定液的涂渍

（1）计算载体体积与称取载体重量

计算柱体积：柱体积=πr2L   

用量筒量取比计算所得柱体积多 20～30%的载体。注意摇实。然后称量载体重量。

（2）根据液载比和载体重量计算并称取固定液

固定液量=载体重量×液载比

在分析天平上称，准确至小数点后第三位。

 3、涂渍——静态法

称好固定液，倒入一定量的溶剂（每克红色、白色硅藻土分别约需溶剂 1.5、2.0ml）中，

置热水浴上（温度低于该溶剂沸点），溶解后，倒入载体，所用溶剂的量应恰好淹没载体，

轻摇使载体和固定液混合均匀。于红外灯下赶下溶剂或自然挥干。80～100℃下烘干。

涂渍过程中切不可图快，在高温下烘烤，溶剂挥发过快，造成涂渍不均匀；也不宜用玻棒

猛烈搅拌，这样会使载体破碎。

 4、装柱——泵抽装柱法

装柱过程的正确与否很大程度上影响柱效能。

柱的尾端塞少许玻璃棉，接真空泵；柱的另一端接一小漏斗，在抽吸下倒入固定相，并不

断轻击柱子，使均匀填充。要避免形成细小的沟道。填充好的柱子两端要塞上玻璃棉。

 5、色谱柱的老化

目的是将残余溶剂和低沸点杂质赶走。并使固定液在载体表面分布得更均匀。

填充好的柱子要在高于操作温度
10～25℃，但低于固定液最高使用温度下加热几小时，

同时还要通入载气，流速约 5～10ml/min。为防污染检测器，柱出口要与之脱开。

以下是一些分析常用的色谱填充柱，你可以参考使用。

名称

无水乙醇柱

乙酸乙酯柱

水份柱

三苯分析柱

TDI 分析柱

液化气分析柱

农残柱

白酒分析柱


规格

2m/SUS

2m/SUS

2m/SUS

3m/SUS

2m/SUS

6m/SUS

2m/Glass

2m/SUS


价格

680.00

680.00

880.00

880.00

780.00

1200.00

950.00

680.00


通常用途

乙醇含量的测定

乙酸乙酯含量的测定

溶剂中水份含量的测定

苯/甲苯/二甲苯含量的测定

油漆中 TDI 分析

液化气成份的分析

有机磷/氯的分析

白酒中成份的分析

如果以上常用柱不能满足你的需要,科晓公司可以根据你的要求为你定做不同类型的填充柱。

三、选择毛细管柱的几个指标
 1 、 固 定 液 使 用
固 定 相 : AT SE-30,AT OV-1   

组 成   100%甲 基 聚硅 氧 烷
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极 性
非 极 性

应 用
碳 氢 化合 物
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同 类 型 号   DB(HP) -1、 AC1、 SPB-1、 CPSIL5 、DM-1 、RT-1

使 用 温 度   50— 300

固 定 相 : AT OV-101   

组 成   100%甲 基 聚硅 氧 烷（ 胶 体 ）

极 性
非 极 性

应 用
氨 基 酸、 基 油

同 类 型 号   HP-101、 AC1
、 SP-2100

使 用 温 度   0— 350

固 定 相 : AT SE-52AT SE-54   

组 成   5%苯 基 甲 基聚 硅 氧烷 ， 1% 乙 烯 基 5% 苯 基 甲 基 聚 硅 氧 烷

极 性
非 极 性

应 用
多 核 芳 烃 、 酚 、 酯 、 碳 氢 化 合 物 、 药 物 、 醇

同 类 型 号   DB(HP)-5、 AC5、SPB-5 、 DM-5、 CPSiL8、 Rtx-5

使 用 温 度   50— 350

固 定 相 : AT OV-1701   

组 成   7%氰 丙 基 7%苯 基 甲基 聚 硅氧 烷

极 性
非 极 性

应 用
药 物 、醇 、 酯 、 硝 基 化 合 物

同 类 型 号   DB(HP)-1701、 AC10 、DB-1701、 SPB-1701 、RT-1701

使 用 温 度   0— 280

固 定 相 : AT XE-60   

组 成   25%氰 乙 基 甲 基 聚 硅 氧 烷

极 性
中 极 性

应 用
酯 、 硝基 化 合 物

同 类 型 号   DB (HP) -225、 AC225

使 用 温 度   0— 280

固 定 相 : AT OV-17   

组 成   50%苯 基 甲 基 聚 硅 氧 烷

极 性
中 极 性

应 用
药 物、 农 药

同 类 型 号   DB(HP)-17、 AC10

使 用 温 度   0— 250

固 定 相 : AT FFAP   

组 成
聚 乙 二 醇 — TPA 改 性
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应 用
酸 、 醇、 醛 、 酯 、 腈 、 酮 、 基 油
同 类 型 号   DB (HP)
– FFAP、 SP-1000 、Supecl-NUKOL、 AC20

使 用 温 度   50— 250

固 定 相 : AT PEG-20M   

组 成
聚 乙 二 醇 — 20M

极 性
极
性
应 用
同 类 型 号   HP- Wax 、DB-Wax、 AC20

使 用 温 度   50— 200

固 定 相 : AT
农 残Ⅰ 号 AT
农 残 Ⅱ 号
极 性
应 用
六 六 六 、 DDT 等 八 种 含 氯 农 药 拟 除 虫 菊 酯 类 、 含 磷 类 农 药
同 类 型 号   SPB-608 、HP-608

使 用 温 度   25— 300

2 、 毛 细 管 柱 内 径
      0.53mm
具 有 近 似填 充 柱 的 负 荷 量 ，总 柱 效 则 远 远 超 过填 充 柱 。达 到 同 样 的
分 离 度 时 ， 0.53mm
大 口 径 柱 的 分 析 时 间 显 著 快 于 填 充 柱 。 可 方 便 的 采 用 柱 上 进
样 或 直 接 进 样 技 术 ， 适 合 于 分 析 不 太 复 杂 的 样品 ， 是 填 充 柱 理 想 的 替 代 柱 。
      0.32mm
柱 效 稍 低于
0.25mm
常 规 柱 ， 负 荷 量 大 于 常 规 柱 的
60%， 用 特 制 注
射 针 可 做 柱 上 进 样 。
      0.25mm
最 常 用 的内 径 规格 。有 较 高 的 柱 效，负 荷量 较 低 ，必 须 分 流 进 样 或
无 分 流 进 样 。 用 于 复 杂 多 组 份 样 品 分 析 。
      0.20mm
柱 效 高 ,负 荷 量 低 ， 流 失 较 小 ， 适 合 与 质 谱 等 灵 敏 检 测 器 联 用 。
3 、 毛 细 管 柱 长 度
      5 —12m
短 柱 ： 分 离 少 于 10 个 组份 （ 不包 含 难 分 离 物 质 对 ） 的 简 单 样 品。
      25 — 30m
中 长 柱 ： 分 离 10— 50 个 组 份 的 样 品。
      50m
长 柱 ： 分 离 大 于 50 个 组 份 或 包 含 有 难 分 离 物 质 对 的 复 杂 样 品 。
4 、 膜
厚
      0. 1— 0. 2um
薄液 膜
低 负 荷 量 ， 高 温 下 流 失 较 小 ， 适 合 于 高 沸 点 化 合 物 的 分 析 ， 适 于 配 高 灵 敏
检 测 器 。
      0.25 — 0.33um
标准 液 厚
一 般 商 品 柱 的 标 准 液 膜 。
      0.5 —5.0um
厚 液膜
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较 高 的 样 品 负 荷 量 ， 在 高 温 下 流 失 较 大 ，适 于 分 析 低沸 点 样 品 。
四、使用毛细柱分析的注意事项
1 、 无 载 气 通 过 时 ， 柱 的 固 定 液 热 分 解 较 迅 速 。 所 以 科 晓 仪 器 技 术 部 的 安 装
调 试 人 员 和 培 训 工 程 师 定 会 对 操 作 人 员 强 调：在 柱 箱（ 炉 ）升 温 前 一 定 要 先 通 上
载 气 （ 这 与 TCD 操作 要 求相 似 ）， 在 柱 箱 冷 却 后 方 能 关 载 气 。
    2、 载 气 中 若 夹 带灰 尘 或 其 它 颗 粒 状 物 体 就 可 能 导 致 色 谱 柱 迅 速 损 坏 ， 同 时
还 应 注 意 不 能 让 微 粒 或 灰 尘 进 入 汽 化 室 ， 因 此 在 载 气 进 入 仪 器 管 路 前 必 需 净 化
器 ；
    3、 载 气 中 的 水 分通 过 固 定 液 的 液 膜 吸 附 在 体 内 表 面 上 ， 将 会 取 代 或 破 坏 固
定 液 液 膜 ， 所 以 ， 固 定 液 极 性越 强 ， 越 需 要 采 用 干 燥 的 载 气 ， 例 如 ： 象
OV-1、
SE-30、 SE-54、 OV-101
对 载 气 干 燥 要 求 不 高， 而
PEG20M 、 FFAP
和
SP1000
对 载
气 要 求 就 很 高 。
但 在 涂 布 于 碳 酸 钡 沉 积 层 上 的 柱 子 情 况 就 恰 恰 相 反 ， 涂 极 性 固 定 液 的 柱 子
能 经 受 含 水 样 品 的 直 接 进 样 ，而 涂 非 极 性 固 定 液 的 柱 反 而 不能 经 受含 水 样 品 。但
不 管 如 何 ， 载 气 进 入 管 路 前 最 好 都 应 进 行 脱水 处 理 ；
    4、对 于 那 些能 被 氧 化 的 固定 液（ 如
PEG-20M、Carbowax、FFAP 等），对 载 气
除 氧 也 很 重 要 ， 由 于 N2 和 He 中 含 O2 较 高 ，而
H2 中含
O2 少 ， 所 以 ， ECD、 FID

常 用 高 纯 N2 作 载 气 ，TCD 用 H2 作 载 气 。同 时 ，停 机使 用 时，应 将 排 空 端密 封 住 ，
以 防 止 空 气 中 的 氧 气 对 色 谱 柱 固 定 液 的 氧 化作 用 。
科 晓 公 司 生 产 的
GPI— Ⅱ 型 三 气 路 气 体 净 化 器 即 专 门 为 以 上 几 点 原 因 开
发 ， 可 以 根 据 不 同 需 要 装 填 不 同 净 化 剂 ， 进 行 过 滤 、 脱 水 、 除 氧 除 有 机 物 。
    5、 在 大 多 数 情 况 下 ， 柱 的 寿 命 与 它 的 使 用 温 度 成 反 比 。 采 用 稍 低 些 的 温 度
上 限 ，可 显 著 提 高 柱 的 寿 命 ，程 序 升 温 到 较 高温 度 所 维 持的 时 间 越 短 对柱 的 寿 命
影 响 越 小 。（ 见 本页 附 表 ）
    6、水 、醇（ 尤 其 是 甲 醇 ）、二 硫 化 碳 这 类的 溶 剂 ，有 着 非 常 强 的 置 换 固 定 液
的 能 力 ，因 此 用 于 有 意 将 相 当 大 量 的 溶 剂 聚 集 在 柱 上（ 溶 剂 效应 ）的 不 分 流 进 样
法 以 及 柱 上 进 样 法 的 溶 剂 ，应 根 据 它 们 对 柱 壁 的 吸 附 亲 和 力（ 或 固 定液 被 置 换 的
可 能 性 ） 小 心 的 加 以 选 择 。（ 例 如 ： 甲 醇 不 宜 用 于
PEG20M,丙 酮 往 往 会 引 起 引 起
硅 酮 降 解。）
     7、 毛 细 管 柱 最 大 特 点 是 高 柱 效 ， 但 是 柱 效 不 仅 反 映 了 柱 本 身 的 质 量 ， 而 且
还 包 括 进 样 过 程 的 整 个 系 统 总 效 率 ，也 就 是 说 ，自 样 品 进 入 系 统 的 一瞬 间 开 始 到
出 峰 为 止 ，每 一个 能 影 响 峰 宽 或 分 离 效 果 的 因 素 ，如进 样 器 、柱 的 连 接 、辅 助 气
引 入 位 置 、 管 路 死 体 积 、 进 样 器 内 衬 的 毛 病等 等 ， 都 一 定 会 影 响 柱 效 。
     8、 一 根 好 的 柱 子 ， 由 于 安 装 不 当 ， 可 以 造 成 理 论 塔 板 数 降 低 ， 峰 形 增 宽 或
拖 尾 、 活 性 物 质 的 吸 附 性 拖 尾 或 消 失 、 灵 敏 度 降 低 或 组 分 分离 不 佳 等 等 。
      1 ）、 进 样 器 与 毛 细 管 色 谱 柱 连 接 ：
分 流 进 样 ： 分 流 点 要 求 位 于 载 气 流 速 较 高 的 区 域 。
不 分 流 进 样 ： 色 谱 柱 最 好 不 伸 进 进 样 器 内 ， 避 免 造 成 气 流 扫 不 到 的 区 域 ，
通 常 直 接 连 接 到 进 样 器 的 末 端 。
      2 ）、 检 测 器 与 色 谱 柱 出 口 端 连 接 ： 对
FID
不 仅 插 入 深 度 要 超 过 尾 吹 和
H2
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气 的 进 口 ， 而 且 应 尽 可 能 将 柱 出 口 端 插 到
FID
的 喷 嘴 下 面
1mm
处 为 佳 ，对 微 型
TCD 应插 到 TCD 气 体 入 口 处 为佳 。 可 以改 善 轻 度 拖 尾。
※ 常 见 色 谱 柱 固 定 相 的 使 用 温 度
      1 、聚 二 甲 基 硅 酮 类 固 定 相 ：  OV-1 , SE-30 (弹 性 体 ，OV-101 , SF96 , DC2000

流 体 ) ，使 用 温 度 上 限 为 300C, 但 把温 度 上限 改 为 280℃ ，可 使 柱 子 寿 命 显 著 延 长 。
一 般 来 说 ， 弹 性 体 类 固 定 液 比 流 体 类 更 稳 定 些 ， SF96 , DC200
因 含 有 较 高 水 平
的 残 留 催 化 剂 和 不 纯 物 ， 不 宜 作 GC/MS 分 析。
      2 、 聚 苯基 乙 基 硅 酮： SE-52（ 弹 性 体 ， 5 ％ 苯 基 ）， SE-54 （ 弹 性 体， 5 ％ 苯
基 ， 1 ％ 乙 烯 基 ）， DC10 （ 液 体 ， 35％ 苯 基 ）， OV-17(液 体 ， 50 ％ 苯 基 ) 实 际 上 限
250 ℃ 。SE-52 、SE-54 在 280 时 稳 定 性 很 好 ，常 用 于 GC/MS 分 析 ， 并 能 容 纳 超 负
荷 的 大 进 样 量 。 苯 基 含 量 增 加 、 稳 定 性 要 差点 。
      3 、 聚氰 丙 基 硅 酮 是 极 性 强 的 硅 酮 固 定 液 ： OV225（ 液 体 ， 25％氰 丙 基 ， 25

％ 苯 基 ）， Silav10c、 SP2340（ 液 体 ， 75％ 氰 丙 基 ）， 实 际温 度 上 限 是 250℃ 。
      4 、 聚 乙 二醇 型 （ Carbowax or PEG ） 固 定 液 是 乙烯 氧 化 物 聚 合 体 的 混 合 物 ，
其 名 称 反 映 了 他 们 分 子 量 变 化 范 围 的 平 均 值 。Carbowax 20000（ 腊 状 固 体），FFAP

（ 两 终 端 都 是 对 苯 二 甲 酸 的 Carbowax 20000 ）， 实 际 温 度 上 限 是 220 ℃ 。
五、毛细管分析常见问题的解决
△
峰丢失(进样后没峰出现)
可能的原因及采用的排除方法
1. 注射器有毛病，采用新注射器验证。
2. 未接入检测器，或检测器不起作用，检查设定值。
3. 进样温度太低，检查温度，并根据需要调整。
4. 柱温温度太低，检查温度，并根据需要调整。
5. 无载气流量，检查压力调节阀，并检查泄露，验证柱样品流速。
6、柱断裂，如果柱断裂是在柱进样口端或检测器末端，是可以补救的，切去断裂部
分，重新安装。
△
前沿峰
1、柱超载，减少进样量。
2、两个化合物共洗脱，提高灵敏度和减少进样量，使温度降低 10~20 度，以使峰分开。
3、样品冷凝，检查进样口和柱温，如有必要可升温。
4、样品分解，采用失活化进样器衬管或调低进样器温度。
△
脱尾峰
1.进样器衬套或柱吸附活性样品：更换衬套。如解决不了就将柱进样端截去
1~2cm，
再重新安装。
2.柱或进样器温度太低：升温（不要超过柱最高温度）。进样器温度应比样品最高沸点
高 25℃.

3.两个化合物共洗脱：提高灵敏度和减少进样量，使温度降低 10~20 度，以使峰分开。
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