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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

本文件代替GB/T 9722-2006《化学试剂 气相色谱法通则》，与GB/T 9722-2006相比，除结构调整

和编辑性修改外，主要技术变化如下：

——修改了范围（见第 1 章，2006 版第 2章）；

——增加了电子捕获检测器（ECD）和火焰光度检测器（FPD）气相色谱仪的性能要求、整机灵敏

度和检测限（见 6.2、6.4）；

——修改试剂及材料的部分要求（见第 5章，2006 版第 5 章）；

——修改了整机稳定性（见 6.3，2006 版 6.3）；

——增加了仪器的定性重复性和修改了仪器的定量重复性（见 6.5、6.6，2006 版 6.5）；

——增加了色谱柱固定相、内径、柱长和膜厚等内容（见 6.7、附录 B，2006 版 8.1）；

——筛除了进样方法、衰减比标定和记录器的相关内容（2006 版 6.2、8.3、8.4）；

——修改及删除了了实验条件中检测器、色谱柱以及不对称因子等内容（见 7.1，2006 版第 7 章、

附录 A.2）；

——增加了实验条件中参考实验条件内容（见 7.2）；

——删除了载气流速测定、进样方法和衰减比标定等内容（2006 版 8.2、8.3、8.4）；

——“特殊峰形的处理”修改为“重叠峰面积分割方法”，增加了“峰谷-峰谷法”内容（见 6.5、

8.5，2006 版 8.6）；

——增加了定量分析内容（见第 9 章）；

——修改定量分析中校正因子及叠加法内容，并增加了标准曲线法内容（见第 10 章，2006 版第 9

章）；

——增加了结果表示（见 10.8）；

——修改了方法误差内容（见第 11 章，2006 版第 10 章）；

——增加了质量保证和质量控制内容（见第 12 章）；

——修改了环境要求、安全事项等内容，增加了电源以及气路密封性等要求（见 13.1、13.2，2006

版第 11 章）；

——增加了“废弃物的处理”内容（见 13.3）。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国石油和化学工业联合会提出。

本标准由全国化学标准化技术委员会化学试剂分会(SAC/TC63/SC3)归口。

本文件起草单位：

本文件主要起草人：

本标准所代替标准的历次版本发布情况：

——GB/T 9722-1988、GB/T 9722-2006。
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化学试剂气相色谱法通则

1 范围

本文件规定了化学试剂气相色谱法对仪器的要求和分析方法，所用检测器包括热导检测器（TCD）、

氢火焰离子化检测器（FID）、电子捕获检测器（ECD）、火焰光度检测器（FPD）。

本文件适用于含有可挥发成分的有机化学试剂的主要成分和杂质的测定。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 4946 气相色谱法术语

GB/T 30430 气相色谱仪测试用标准色谱柱

JJG 700 气相色谱仪

TSG R0006-2014 气瓶安全技术监察规程

3 术语和定义

GB/T 4946界定的术语和定义适用于本文件。

有效板高（Heff）height of an effective plate

单位有效板的长度，见附录A。

4 方法原理

样品及其被测组分被汽化后，随载气同时进入色谱柱,利用被测定的各组分在气固或气液两相间的

吸附或溶解、脱附或解析等物化性质的差异，在柱内形成组分迁移速度的差别而进行分离。分离后的各

组分先后流出色谱柱，进入检测器，由数据处理系统记录色谱图及相应数据。各组分的保留值和色谱峰

面积或相应的峰高值分别作为定性和定量的依据。

5 试剂和材料

标准样品

其色谱法主体的质量分数不得低于99.9%。

载气

纯度不低于99.995%，使用前需用脱水装置、硅胶、分子筛或活性炭等进行净化处理。
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燃气

氢气纯度不低于99.99%，使用前需用脱水装置、硅胶、分子筛或活性炭等进行净化处理。

助燃气

不得含有影响仪器正常工作的灰尘、烃类、水分及腐蚀性物质，使用前需用脱水装置、硅胶、分子

筛或活性炭等进行净化处理。

6 仪器

气相色谱仪组成

气相色谱仪由气路系统、进样系统、色谱柱、电气系统、检测系统、数据处理系统组成。

气相色谱仪性能要求

气相色谱仪性能要求见表1，按照JJG 700中规定方法进行检定。

表 1 气相色谱仪性能要求

技术性能

检测器

热导检测器

（TCD）

氢火焰离子化检测器

（FID）

电子捕获检测器

( ECD)

火焰光度检测器

（ FPD）

载气流速稳定性

（10min）
≤1% — ≤1% —

柱温温度稳定性

（10min）
≤0.5%

程序升温重复性 ≤1%

基线噪声 ≤0.1mV ≤1×10
-12
A ≤0.1mV ≤5×10

-12
A

基线漂移

（30min）
≤0.2mV ≤1×10

-11
A ≤0.3mV ≤1×10

-10
A

灵敏度 ≥2000mV·mL/mg — — —

检测限 ≤1×10
-8
g/mL ≤5×10

-11
g/s ≤5×10

-13
g/mL

≤1×10
-10
g/s（硫）

≤5×10
-12
g/s（磷）

定性重复性 ≤1%

定量重复性 ≤3%

整机稳定性

采用GB/T 30430规定的标准色谱柱，柱温为80℃，适当选择载气流速，仪器的灵敏度应接近整机灵

敏度的要求。10min内仪器基线漂移值不得大于满量程的1%。标准色谱柱参数见表2。

表 2 标准色谱柱参数
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标准柱分类
柱内径

mm

固定液

膜厚度

μm

柱长度

m

材质 固定相配比/固

定液

填充柱 2.0±0.1 / 0.6±0.1
不锈

钢

5%聚二甲基硅

氧烷/酸洗硅烷

化白色硅藻土

担体125μm～

150μm（100

目～120目）

毛细管柱 0.25、0.32 0.25 30.0±0.1

石英

毛细

管

聚二甲基硅氧

烷

整机灵敏度和检测限

6.4.1 热导检测器（TCD）

试样为浓度 5mg/mL 的苯-甲苯溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，仪器工作稳定后，进样 1uL,连续进样 7次，用色谱数据工作站计

算出苯峰面积，计算 7 次峰面积的算数平均值，按公式（1）计算灵敏度，按公式（2）计算检测限。

S��� = ���
�
························································ (1)

式中：

STCD——TCD灵敏度，单位为毫伏毫升每毫克(mV·mL/mg)；

A ——苯峰面积的算术平均值，单位为毫伏分(mV·min)；

W ——苯的进样量，单位为毫克(mg)。

Fd ——检测器温度校正后的载气流量，单位为毫升每分(mL/min)（见附录 A）。

D��� = 2��
���

······················································· (1)

式中：

DTCD ——TCD 检测限，单位为毫克每毫升(mg/mL)；

N ——基线噪声，单位为毫伏(mV)；

6.4.2 氢火焰离子化检测器（FID）

试样为浓度 100ng/μL 正十六烷-异辛烷溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，仪器工作稳定后，进样 1uL,连续进样 7次，用色谱数据工作站计

算出正十六烷的峰面积，计算 7 次峰面积的算数平均值，按公式（3）计算检测限。

D��� = 2��
�
······················································· (1)

式中:

DFID ——FID 检测限，单位为克每秒(g/s)；

N ——基线噪声，单位为毫伏(mV)或安培（A）；
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W——正十六烷值进样量，单位为克(g)；

A——正十六烷值峰面积的算术平均值，单位为毫伏秒(mV·s)或安培秒（A·s）。

6.4.3 电子捕获检测器( ECD)

试样为浓度 0.1ng/μL 丙体六六六-异辛烷（γ-666/异辛烷）溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，仪器工作稳定后，进样 1uL,连续进样 7次，用色谱数据工作站计

算出丙体六六六峰面积，计算 7 次峰面积的算数平均值，按公式（4）计算检测限。

D��� = 2��
���

······················································· (1)

式中:

D——ECD 检测器检测限，单位为克每毫升(mg/mL)；

N——基线噪声，单位为毫伏(mV)；

W——丙体六六六 的进样量，单位为克(g)；

A——丙体六六六峰面积的算术平均值，单位为毫伏分(mV·min)；

Fd ——检测器温度校正后的载气流量，单位为毫升每分(mL/min)（见附录 A）。

6.4.4 火焰光度检测器（ FPD）

硫型或磷型检测器

试样为浓度 10ng/μL 甲基对硫磷-无水乙醇溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，待仪器稳定后，进样 1uL,连续进样 7次，取峰高和峰高 1/处峰宽

的算数平均值，按公式（5）计算 FPD 对硫的检测限，按公式（6）计算 FPD 对磷的检测限。

����（�） = 2�（���）
2

ℎ(�1/4)2
··············································· (1)

D���（�） = 2����
�

··················································· (2)

式中：

DFPD——FPD 对硫或磷的检测限，单位为克每秒(g/s)；

N——基线噪声，单位为毫伏(mV)；

W——甲基对硫磷的进样量，单位为克(g)；

A——磷峰面积的算术平均值，单位为毫伏秒(mV·s)；

h——硫的峰高，单位为毫伏(mV)；

W1/4——硫的峰高 1/4 处的峰宽，单位为秒(s)；

nS——甲基对硫磷分子中硫原子占的比例；

nP——甲基对硫磷分子中磷原子占的比例。

仪器的定性重复性

仪器的定性重复性以连续测量7次溶质保留时间的相对标准偏差RSD定性表示，按公式（7）计算。

RSD定性 = �=1
� ��−�� 2�

(�−1)
× 1

��
× 100%·········································(1)
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式中：

RSD定性——相对标准偏差；

n——测量次数；

ti——第i次测量的保留时间；

��——n次进样的保留时间的算数平均值；

i ——进样序号。

仪器的定量重复性

仪器的定量重复性以连续测量7次溶质峰面积的相对标准偏差RSD定量表示，按公式（8）计算。

RSD定性 = �=1
� ��−�� 2�

(�−1)
× 1

��
× 100%········································ (1)

式中：

RSD定量——相对标准偏差；

n——测量次数；

Ai——第i次测量的峰面积；

��——n次进样的峰面积的算数平均值；

i ——进样序号。

色谱柱

色谱柱分为毛细管柱和填充柱，色谱柱的重要参数为固定相、内径、柱长和液膜厚度，使用者应依

据样品性质选择合适的色谱柱。典型色谱柱和填充柱的制备及处理见附录B。

7 实验条件

实验条件的选择

根据产品和待测组分的特性及规格要求，按下述规定的内容选择最佳条件：

a) 检测器类型：TCD、FID、ECD、FPD；

b) 载气:载气种类、流速；

c) 色谱柱：色谱柱类型(填充、毛细管)、固定相、柱长、内径；

d) 温度:柱温度、汽化室温度、检测室温度；

e) 分离度:根据方法精密度和准确度的要求，规定被测组分与其难分离物质的分离度(保留两位

有效数字)；

f) 有效板高:在满足分离度的基础上，规定色谱柱有效板高，计算方法见附录 A（保留两位有效

数字）；

g) 相对保留值(保留到小数点后两位)；

h) 进样量:应控制在具有线性响应范围内，各杂质峰和内标物在该进样量时应记录清楚。当采用

归一化法时，主体峰高应在量程 70%以上；

i) 桥流、分流比、尾吹等其他仪器条件；

j) 定量方法。

注：难分离物质的分离及相对主体的保留值可根据需要确定。载气流速、柱温度、汽化室温度、分流比和尾吹及进
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样量条件，在操作时可根据具体仪器性能作适当调整。

参考实验条件见表 3。

表 3 参考实验条件

实验条件
检测器

TCD FID ECD FPD

色谱柱 气相色谱仪测试用标准色谱柱 a

载气 H2 N2 N2 N2

燃气 — H2 — H2

助燃气 — 空气 — 空气

柱箱温度 70℃b 150℃c 200℃ 180℃

进样器温度 120℃b 220℃c 220℃ 220℃

检测器温度 150℃b 220℃c 250℃ 220℃

桥路电流（或丝

温）
选择最佳值 — —

—

分流比 5:1～100:1
a
按 GB/T 30430。

b
参考条件以苯-甲苯溶液作为试样。用正十六烷-异辛烷作为试样，参考条件建议为：柱温温度：150℃，进样器

温度：200℃，检测器温度：220℃。
c
参考条件以正十六烷-异辛烷作为试样。用甲烷作为试样，参考条件建议为：柱温温度：80℃，进样器温度：120℃，

检测器温度：120℃。

8 操作方法

峰高测量

计算从峰顶点的信号值与峰顶点保留时间相同的基线信号值的差值，或从峰顶点向峰底作一垂线，

该垂线与色谱峰基线上沿相交的点到顶点的距离为峰高 h(见图 1)。
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图 1 峰高及半高峰宽

半高峰宽测量

从峰高的中点作一条与峰底平行的直线，与峰两侧相交，峰高线同侧两点之间的距离为半高峰宽

Wh/2(见图 l）。

峰面积计算

计算峰从峰开始到峰结束的信号值和基线信号值之差的积分值；或峰高和半峰宽的乘积。

峰面积的数值可由数据处理系统直接给出，应按色谱峰型合理设定数据处理系统。

重叠峰面积分割方法

8.4.1 垂直法

按图2所示，当两个峰的面积相近时，从峰谷朝基线垂直划线将基线上的峰分割成两部分，从而得

到各自的面积。

图 2 垂直法峰面积分割

8.4.2 峰谷-峰谷法
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按图3所示，根据相邻峰谷与峰谷线性分布，得到相应峰面积，该方法适用于背景重叠峰。

图 3 峰谷-峰谷法峰面积分割

8.4.3 切线法

按图4所示，当小峰重叠在大峰的峰尾上时，从峰谷到大峰峰脚划切线，切线以上部分作为小峰的

面积，也可由指数函数曲线法代替切线法进行峰分割。

图 4 切线法峰面积分割

9 定性分析

标准物质对照

标准物质加入到待测样品中，观察各组分色谱峰的相对变化。通过对比待测样品中具有与标准物质

相同保留值的色谱峰，来确定待测样品中是否含有该物质及其在色谱图中的位置。

相对保留值

9.2.1 在相同色谱条件下，分别将标准物质和待测样品进行色谱分析，计算各组分相对主体组分的相

对保留值，相对保留值按公式(9)计算。

��,�
' =

��(�)
'

��(�)
' = ��(�)−��

��(�)−��
···················································(1)

式中：
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tR(i) ——各组分的保留时间，单位为分钟（min）；

tR(s) ——主体组分的保留时间，单位为分钟（min）；

��(�)
' ——各组分的调整保留时间，单位为分钟（min）；

��(�)
' ——主体组分的调整保留时间，单位为分钟（min）；

tM ——死时间，单位为分钟（min）；

9.2.2 标准物质和待测样品中相对保留值相同的组分为同一种物质。

9.2.3 相对保留值为各种物质在不同固定液上的保留数据，仅与柱温和固定液性质相关，可通过查阅

色谱手册等文献获取。

保留指数

9.3.1 在相同色谱条件下，分别将标准物质和待测样品进行色谱分析，以色谱图上位于待测组分两侧

的相邻正构烷烃的保留值为基准，用内插法计算各组分保留指数，保留指数按公式(10)计算。

�� = 100
log ��(�)

' −log ��(�)
'

log ��(�+1)
' −log ��(�)

' + � ············································(1)

式中：

��(�)
' ——待测组分的调整保留时间，单位为分钟（min）；

��(�)
' ——待测组分前正构烷烃的调整保留时间，单位为分钟（min）；

��(�+1)
' ——待测组分后正构烷烃的调整保留时间；

Z——待测组分前正构烷烃的碳原子数。

9.3.2 每个正构烷烃的保留指数规定为其碳原子数乘以 100。

9.3.3 标准物质和待测样品中保留指数相同的组分为同一种物质。

其他方法

为了确定未知组分峰的单一性，可以改变分离条件进行测定，如改变色谱柱和载气流速，也可使用

其他定性技术来进行验证。

a) 使用选择性检测器；

b) 与质量分析法、红外光谱法等联用；

c) 化学反应。

10 定量分析

校正因子

采用校正因子原则

列入技术指标的单项组分，不论质量分数高低均采用质量校正因子。被测组分中，碳数比较接近的

同系物或热导系数差异较小的物质，可视具体情况是否加校正因子。

10.2.1 相对校正因子测定

用称量法(精确至0.0001g)配制数个与被校正组分指标相近的标样，按样品的测定条件测定。测定

结果按置信度95%取舍，求出平均值(保留两位有效数字)。相对校正因子以��表示，数值按公式(11)计

算。
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�� = ����

����
························································· (1)

式中：

��——标样中参考组分峰面积；

��——标样中参考组分的质量，单位为克(g)；

��——标样中组分i的质量，单位为克(g)；

��——标样中组分i峰面积。

注：配制标准时，如无纯品，可用其他方法测出质量分数予以修正。

归一化法

当采用归一化法定量时，应满足下列要求:

a) 色谱图中所显示的色谱峰不能有平头峰和畸变峰；

b) 进样量应在检测器的线性范围内，所有组分在试验条件下应全部流出，并在检测器上均能产

生信号。

归一化法测定组分的质量分数以��计，数值以%表示，按公式(12)计算。

�� = ����
�����

× 100··················································· (1)

式中：

��——组分i相对主体的相对校正因子；

��——组分i峰面积的数值。

内标法

当采用内标法定量时，应满足下列要求:

a) 样品中不存在的纯物质；

b) 内标物与样品应完全互溶，并不产生化学反应，内标物不应含有干扰分析的杂质；

c) 内标物的保留值应接近待测组分的保留值，但又完全分离；

d) 内标物含量与待测组分含量接近；

e) 进样量应在检测器的线性范围内，待测组分在试验条件下应全部流出。

内标法测定组分的质量分数以��计，数值以%表示，按公式(13)计算。

�� = ������
���

× 100····················································(1)

式中：

��——加入内标物的质量，单位为克(g)；

��——内标物峰面积；

��——组分i峰面积；

��——组分i与内标物的相对校正因子；

�——样品质量，单位为克(g)。

外标法

当采用外标法定量时，应满足下列要求:

a) 外标溶液采用称量法(精确至 0.0001g)配制，其浓度应与待测组分质量分数接近；
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b) 进样量应在检测器的线性范围内，待测组分在试验条件下应全部流出；同一样品需重复试验。

外标法测定组分的质量分数以wi计，数值以%表示，按公式(14)计算。

�� = ����
��

························································· (1)

式中:

��——标准样品中组分i的质量分数(% )；

��——组分i的峰面积；

��——标准样品中组分i的峰面积。

标准加入法（叠加法）

当采用标准加入法定量时，应满足下列要求：

a) 当采用内标法或外标法定量时，无合适的标准物或溶剂，可采用标准加入法；

b) 进样量应在检测器的线性范围内。待测组分在试验条件下应全部流出；同一样品需重复试验。

标准加入法测定组分的质量分数以��计。数值以%表示，按公式(14)计算。

�� =
������

'

� ��
'��−����

' × 100················································ (1)

式中：

�� ——样品中组分i峰面积；

�� ——样品中组分i邻近组分j峰面积；

��
'——m样品中加入mi组分i后,组分i峰面积；

��
'——m样品中加入mi组分i后，邻近组分j峰面积；

m ——样品质量，单位为克(g)；

��——加入组分i质量，单位为克(g)。

标准曲线法

以待测样品的主体组分为基质制备不少于 5 个梯度浓度的标准样品，与待测样品相同试验条件下，

进行色谱分析，以峰面积与测定组分浓度绘制标准曲线。

根据待测样品的峰面积，由标准曲线计算出测定组分含量。

结果表示

10.8.1 以两次重复测定结果的算数平均值表示，并按 GB/T 8170 规定进行修约。

10.8.2 报告每个主体组分的含量，应精确至 0.01%（质量分数）。

10.8.3 报告每个杂质组分的含量，应精确至 0.0001%（质量分数）。

11 方法误差

精密度

精密度可用标准偏差或相对标准偏差表示，参照GB/T 6379.2进行评估。标准偏差（SD）按公式(16)

计算；相对标准偏差（RSD）按公式(17)计算：

�� = i=1
n ��−�� 2�

�−1
··················································· (1)
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��� = ��
��

× 100%···················································(2)

式中：

�� ——标准偏差

�� ——第i次测量的质量分数，以%表示

�� ——n次进样的质量分数算术平均值，以%表示；

� ——测定次数；

� ——进样序的数值；

���——相对标准偏差。

准确度

准确度以回收率表示，参照GB/T 6379.4进行评估，并参照GB/T 6379.6检查测试结果可接受性及确

定最终报告结果。通过加入标准物质进行回收试验，回收率（r）按公式(18)计算。

r = �2−�1
��

× 100%···················································(1)

式中:

r ——回收率；

�2——样品中加入i组分后，检出i组分质量的数值，单位为毫克(mg)；

�1——样品中检出i组分质量的数值，单位为毫克(mg)；

��——加入i组分质量的数值，单位为毫克(mg)。

12 数据质量控制

一般规定

数据质量控制应通过标准物质的有效性、检测限的确定、空白试验、基线和色谱图峰形及保留值、

定期检查装置性能等方面实施，以保障数据的准确度和可溯源性。

数据质量的控制

12.2.1 标准物质应能溯源至国际单位制（SI）单位或有证标准物质。

12.2.2 数据质量应通过制备质量控制样品和定期分析质量控制样品进行监控。

12.2.3 实验室应每制备一批样品或每 20 个样品做一次质量控制样品和一个空白样品。

12.2.4 质量控制样品可采用有证标准样品，标准溶液、参考物质或可朔源的已知浓度测试样品；应按

通常遇到的基体准备，其浓度应与待测组分浓度相当，按照整个步骤进行预处理和测定，回收率在 80%～

120%。质量控制样品测定结果也可建立质量控制图进行分析评价。

12.2.5 当经过质量控制样品测试实验，证明检测水平处于稳定和可控状态下，可适当减少质量控制样

品的测试频率。

最小检测限

12.3.1 信噪比法
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检测已知低浓度的待测样品，在相同条件下，测量信号（S）和基线噪声（N）,计算其信噪比（S/N）,

当信噪比（S/N）为 2 或 3 时，对应的浓度为最小检测限。

12.3.2 基于测定值标准偏差和标准曲线的方法

使用含有浓度接近最小检测限的测定组分的样品绘制工作曲线，测量空白样品的标准偏差，最小检

测限按公式（19）计算。

LOD = 3 �� �······················································(1)

式中：

�� ——空白样品中测定组分信号的标准偏差；

� ——工作曲线斜率的数值。

空白试验

当使用与待测样品平行处理得到的空白测量样品溶液时,这样的样品未加入测定组分 ,可以区分样

品基质的影响和整个分析操作的影响。当纯溶剂作为空白测量时,有可能将溶剂空白与设备的影响,如进

样时的污染、交叉污染等分离开并且获得溶剂空白。

设备性能的定期检查

应定期制备已知浓度的标准物质或工作曲线标准物质，确认能得到规定的灵敏度、分离度、保留值

以及色谱图。

按分析仪器制造商提供的操作手册进行,以规定频率检查仪器的每个组件,保留检查记录。

13 环境要求及安全事项

环境要求

a) 环境温度：5℃～35℃，相对湿度：20%～80%，温度和湿度不会发生急剧变化；

b) 周围无强电磁场干扰，无腐蚀性气体，无日光直射和无强烈振动；

c) 供电电源：交流电压 220V±22V，频率 50Hz±0.5Hz；

d) 接地要求：仪器可靠接地（接地电阻≤4Ω）；

e) 气路系统密封性：在室温条件下，载气、燃气及助燃气的气路系统在 0.3MPa 下，30min 压降

应不大于 0.1MPa；

f) 工作环境应清洁无尘，通风良好，无强烈对流。

安全事项

a) 在操作仪器前，要彻底检查管路、接头等处是否漏气；

b) 采用氢气作载气或燃烧气时，管道应无渗漏；仪器操作场所不能有明火；

c) 色谱柱出口的气体应排放至通风处，应有吸附剂捕获排放的有害物质；

d) 直接接触仪器内部有可能引起电击，在检查和维修时，应先切断电源；

e) 对于安装放射源检测器的仪器，应在其外部有放射源安全图案及标识；仪器的高温加热区应

有防烫伤标识；

f) 使用高压钢瓶时，按 TSG R0006-2014《气瓶安全技术监察规程》操作。
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废弃物的处理

测试使用的样品和化学试剂在处理时应注意其爆炸性、易燃性、毒性和有害性。试验中产生的废

液应集中收集，并做好标记贴上标签，按规定处理。危险物质、剧毒、有毒和有害物质应按国家相关

法律法规进行处理。处理时，应穿戴相应的防护用具（护目镜、橡胶手套、防毒面具等）。
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A
A

附 录 A

（规范性）

载气流速的校正

A.1 校正后的载气流速

校正后的载气流速按公式（A.1）计算：

�� = ��0
��
��

1 − ��
�0

··············································· (A.1)

式中：

�� ——校正后的载气流速，单位为毫升每分（mL/min）；

�0 ——室温下用流量计测得的检测器出口载气流速的数值，单位为毫升每分（mL/min）；

�� ——柱温的数值，单位为开（K）；

�� ——室温的数值，单位为开（K）；

�� ——室温下水的饱和蒸气压的数值，单位为兆帕（MPa）；

�0 ——大气压强的数值，单位为兆帕（MPa）；

� ——压力梯度校正因子。

压力梯度校正因子�，按公式（A.2）计算：

j = 3
2

× (��−�0)2−1
(��−�0)3−1

················································· (A.2)

式中：

�� ——注入口压强的数值，单位为兆帕（MPa）。

A.2 有效板高

有效板高的图解见图A.1

有效板高以H���计，按公式（A.3）计算：

H��� = �
����

·····················································(A.3)

式中：

H���——有效板高，单位为毫米（mm）；

����——有效板数；

� ——色谱柱长度，单位为毫米（mm）。

有效板数����，按公式（A.4）计算：

n��� = 5.54 ��
'

�ℎ 2

2
··············································· (A.4)

式中：

��
' ——调整保留值，单位为毫米（mm）；

�ℎ 2——半高峰宽，单位为毫米（mm）。

注：调整保留值可由谱图量取或由调整保留时间折算为毫米（mm）。
B

B
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附 录 B

（资料性）

色谱柱

B.1 色谱柱固定相

固定相分为分配型和吸附型，使用极性与溶质的极性类似的固定相。典型分配型固定相和吸附型固

定相参数见附表B.1和附表B.2。

表 B.1 典型分配型固定相

液体固定相 极性 使用温度 a/℃ 特性 适用产品

二甲基聚硅氧烷 非极性 60～360 沸点顺序的溶出
石油类，溶剂类，高

沸点化合物

二苯基-二甲基聚硅氧烷 弱极性～中极性 60～340
根据苯基含量保

持苯基
芳烃

二甲基亚甲基亚甲基聚硅氧烷 b

（苯基二甲基聚硅氧烷）
弱极性～中极性 60～350 -

芳香族化合物，含卤

素化合物

氰丙基苯基-二甲基聚硅氧烷 中极性～强极性 20～280
含氧化合物，异

构体的分离

多氯联苯类，含氧化

合物

三氟丙基-二甲基聚硅烷 中极性～强极性 20～340 含卤素的化合物
含卤素化合物，极性

化合物，溶剂

聚乙二醇 强极性 40～250 极性化合物 极性化合物
a
参考温度，使用温度因制造商而异。

b
主链内有苯基。根据制造商不同称呼也不同。

表 B.2 典型吸附型固定相

吸附剂固定相 适用产品

沸石/分子筛 稀有气体

多孔聚合物（聚苯乙烯二苯基）a 低级醇、二氧化碳、空气、挥发性有机化合物，⽔，硫化合物，醛，酮等

活性炭 惰性气体、甲醛、甲醇、一氧化碳、二氧化碳

键合硅胶 低羰基化合物

氧化铝/AL2O3
b C1～C8烃类化合物

a
引入丙烯酸酯、吡咯烷酮等单体，使极性发生变化。

b
b 为了抑制活性氧化铝的活性，需要进行涂敷固定相液体等处理的材料。

B.2 毛细管色谱柱

B.2.1 色谱柱内径

色谱柱内径对柱效、保留、压力、载气流速和容量有影响。常规色谱柱内径见附表 B.3。

a) 柱效与柱内径成反比，需要的得到窄峰和高柱效时，使用 0.15、0.18、0.25 mm 等较小内径的

色谱柱；

b) 在恒温条件下，溶质的保留与柱内径成反比；在程序升温条件下，溶质的保留值是恒温条件下

的 1/3～1/2；
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c) 柱头压接近于柱半径的负二次方函数；

d) 恒压条件下，载气流速随着柱内径的增加而加快；

e) 色谱柱容量随着柱内径的增大而增加；当需要较高的样品容量时，使用 0.32mm 内径的色谱柱。

B.2.2 色谱柱柱长

色谱柱柱长对柱效、保留、载气压力有影响。常规色谱柱柱长见附表B.3。

a) 柱效与柱长呈正比，如果峰分离度较小并需要高柱效（即窄峰）时，需使用较长的色谱柱；

b) 在恒温条件下，溶质的保留与柱长呈正比；在程序升温条件下，溶质的保留是恒温条件下的

1/3～1/2；

c) 通过增加柱长来提高柱效时，分析时间也会显著增加；

d) 柱头压与柱长成正比,内径很小的色谱柱通常采用较短的长度以降低柱头压；

e) 色谱柱流失将随着柱长的增加而增加；

f) 将色谱柱切割成较短的段将无法保障其性能。

B.2.3 色谱柱膜厚

色谱柱膜厚对保留、分离度、流失、惰性和柱容量有影响。常规色谱柱膜厚见附表 B.3。

a) 恒温条件下，溶质保留与膜厚度成正比。在程序升温条件下，溶质的保留是恒温条件下的 1/3～

1/2；

b) 较厚液膜色谱柱在较高温度下得到相当或更强的保留,一般用来分析诸如溶剂和一些气体等挥

发性化合物；较薄液膜色谱柱在较低温度下得到相当或更弱的保留,一般用于分析高沸点或高分子量的

化合物；

c) 分离度的改善取决于原来色谱柱上溶质的（分配系数）k 值。对于 k 值等于或小于 5 的溶质，

增加保留可以改善分离度；对于 k 值为 5～10 的溶质峰，增加保留可在较小程度或中等程度上改善分离

度。对于 k 值大于 10 的峰，增加保留常常不能改善分离度，有时还会降低分离度；

e) 增加液膜厚度改善早流出峰的分离度，同时可能降低迟流出峰的分离度；

f) 对于给定的固定相，柱流失随着膜厚的增加而增加；

g) 较厚液膜的色谱柱惰性更好,因为有更多的固定相屏蔽了柱管表面与溶质的接触；采用较厚液膜

色谱柱常常可以减少活性化合物的峰拖尾；

h) 较厚液膜的色谱柱具有较高的柱容量。

表 B.3 典型毛细管色谱柱规格

色谱柱 规格

内径 直径（mm） 0.10、0.18、0.20、0.25、0.32、0.45、0.53

柱长（m） 10、15、30、50、60

膜厚（μm） 0.10、0.25、0.50、1.00、3.00、5.00

B.3 填充色谱柱柱

B.3.1 填充色谱柱主要有载体、固定相和填料组成。

B.3.2 填充柱固定液涂渍
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将固定液溶于溶剂中，使其成为均匀相溶液，将载体浸泡在溶液中(必要时加热回流)。轻轻搅拌或

摇匀。勿使载体粉碎。置通风橱内，于红外灯下使溶剂挥发、干燥。

固定液的质量分数以ω计，数值以% 表示，按公式(B.1)计算:

w = �1

�1+�2
× 100·················································(B.1)

式中：

m1——固定液质量的数值，单位为克(g)；

m2——载体质量的数值，单位为克(g)。

B.3.3 空柱预处理

首先除去柱内的机械杂质，用硝酸溶液(质量分数为10%)洗涤，用水洗涤至中性。再用氢氧化钠溶

液(100g/L)洗涤。最后用水洗涤至中性，烘干。

B.3.4 色谱柱填充

将预处理过的空柱一端用玻璃纤维和铜丝网塞紧，接真空泵减压抽空；另一端加入固定相，同时处

以适度的振动，使载体均匀紧密装人色谱柱内。

B.3.5 色谱柱老化

老化色谱柱应在氮气气流中缓缓升温，温度升至低于固定液最高使用温度后。保持4h以上(温度

切不可过高，以防流失)。老化完毕后应在载气中逐渐降温 。
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