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第一章    气象色谱分析丁基锡氯化物 

色谱条件  氢火焰检测器、SE-30 柱（上海试剂厂 102 担体涂布 20%SE-30 柱固定液，

60-80 目）、键合固定相-D 柱（60-80 目）。 

样品甲基化  20ml溶有粗有机锡2~3g的乙醚溶液由滴液漏斗滴加到格利雅试剂

中，格氏试剂由 1.08g 镁和 6.2g 碘甲烷在 35ml 乙醚中回流反应制成，约 20 分钟滴加
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完毕，混合物加热到回流温度，并维持 40分钟（随着时间的拖延，色谱分析组成不发

生变化，说明已彻底甲基化）。冷却至 0℃，小心地用饱和氯化铵溶液处理，分离出有

机层，用分子筛干燥，蒸发去乙醚，得到甲基化产物。 

 

色谱图 



上海灵华仪器有限公司版权所有 021-65352003@ Created by 主编：黄河   文字编辑：李婷  

第二章    工业甲醛的气相色谱分析方法  

色谱条件  固定相:GDX-403(60~80 目)；柱长 2m（内径 3mm）的不锈钢色谱柱；

柱温 120℃，汽化温度 200℃，检测器温度 180℃；热导检测器，工作电流 120mA，高纯

氢为载气，流速 60ml/min；进样量 0.8ul。 

色谱图 

 

 

第三章    血液中乙醇的测定----顶空气相色谱法   SF/Z JD0107001-2010      

1. 范围   

    本标准规定了血液中乙醇的顶空气相色谱测定方法。 

    本标准适用于血液中乙醇的定性及定量分析。 

    本标准的方法检出限为 0.01mg/mL；定量下限为 0.05mg/mL。 

2. 原理 

    本法利用乙醇的易挥发性，以叔丁醇为内标，用顶空气相色谱火焰离子化检测

器进行检测，经与平行操作的乙醇对照品比较，以保留时间或相对保留时间定性，用内

标法、峰面积比进行定量分析。 

3. 试剂和材料 
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    除另有说明外，水为 GB/T 6682 规定的二级水。 

3.1 乙醇 

    色谱纯。 

3.2 乙醇标准溶液 

    精密称取适量乙醇，用水配成 10.0mg/mL 乙醇标准储备溶液。储备液在冰箱中

冷藏密闭保存，有效期为 6 个月。试验中所用其它浓度的标准溶液均从上述储备液稀释

而得，在冰箱中冷藏密闭保存，有效期为 3 个月。 

3.3 叔丁醇 

    色谱纯。 

3.4 叔丁醇溶液 

    精密称取适量叔丁醇，用水配成 5.0mg/mL 叔丁醇储备液。储备液在冰箱中冷

藏密闭保存，有效期为 12 个月。将储备液用水稀释，得 40.0ug/mL 叔丁醇内标工作液，

在冰箱中冷藏内标工作液，在冰箱中冷藏密闭保存，有效期为 6 个月。 

4. 色谱条件 

4.1 气相色谱仪 

    配火焰离子化检测器（FID）。 

4.2 顶空进样器 

    配 1mL 定量进样环。 

4.3 样品瓶 

    20mL，顶空自动进样器用。 

4.4 硅橡胶垫。 

4.5 铝帽。 

4.6 密封钳。 
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4.7 精密移液器。 

4.8 自动稀释仪。 

5. 样品处理 

    用精密移液器或自动稀释仪取样品血0.10mL及0.50mL40.0ug/mL叔丁醇内标

工作液，加入样品瓶内，盖上硅橡胶垫，用密封钳加封铝帽，混匀。 

6. 顶空气相色谱测定参考条件 

a）色谱柱（1）：DB-ALCI(30mⅹ0.32mmⅹ1.8um)石英毛细管柱或相当者；

柱温：恒温 40℃； 

色谱柱（2）:DB-ALC2（30mⅹ0.32mmⅹ1.2um）石英毛细管柱或相当者；柱温：

恒温 40℃； 

b）载气: 氮气，纯度≥99.999%，流速 8mL/min; 

c）进样口温度：150℃； 

d）检测器温度：250℃； 

e）加热箱温度：65℃； 

f）定量环温度：105℃； 

g）传输线温度：110℃； 

h）气相循环时间：3.5min； 

i）样品瓶加热平衡时间：10.0min； 

j）样品瓶加压时间：0.10min； 

k）定量环充满时间：0.10min； 

l）定量环平衡时间：0.05min； 

m）进样时间：1.00min。 

 

色谱图 
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第四章    中华人民共和国石油化工行业标准 SH/T0713—2002                

车用汽油和航空汽油中苯和甲苯含量测定法（气象色谱法） 

色谱条件 

a） 检测器：火焰离子化检测器； 

b） 色谱柱：不锈钢柱，柱长 1.0m、外径 3.0mm、内径 2.0mm，固定相为甲基硅

酮 10%（m/m），载体为白色硅烷化载体（60~80 目）； 

c） 分析柱：弹性石英毛细管柱，柱长 50m、内径 0.25mm、膜厚 0.3um，载体为

FFAP。 

d） 汽化室温度：250℃； 

e） 检测器温度：250℃； 

f） 色谱柱温度：80℃； 

g） 载气 1 流量：约 0.8 mL/min； 

h） 载气 2 流量：约 60 mL/min； 

i） 柱前压：约 350 kPa； 

j） 分析柱流量：约 0.8mL/min； 

k） 分流口流量：59mL/min； 

l） 试样量：0.5uL； 

m） 全分析时间：15min； 

n） 反吹时间：约 0.75（对每个柱系统必须测定反吹时间）。 

反吹时间的确定 



上海灵华仪器有限公司版权所有 021-65352003@ Created by 主编：黄河   文字编辑：李婷  

每个柱系统的反吹时间是不同的，因此必须按以下方法确定适当的值。准备含 5%

（V/V）异辛烷的正壬烷溶液。用 11.4 中描述的进样方法在正吹状态下向系统注入

1uL 的此溶液。记录色谱图直到正壬烷流出，记录笔回到基线。测量从进样直到记

录笔回到异辛烷和正壬烷峰之间的基线的时间，以秒为单位。此时，异辛烷已全部

流出，而正壬烷没有。此测定时间的一半可近似作为“反吹时间”，并应在 30s~60s

之间。重复包括进样在内的上述操作，按以上确定的“反吹时间”切换至反吹状态。

如此得到的异辛烷的色谱图中正壬烷峰应很小或看不到。如果有必要，可做进一步

实验，调节“反吹时间”，必须用于后续所有的校准和分析中。 

试样的制备 

精确量取 1.0mL 丁酮（采用 FFAP 毛细管柱时为 4-甲基-2-戊酮），倒入 25mL 的

容量瓶中，并加待测样品至刻线，使其充分混合。 

色谱图 

 

第五章    中华人民共和国石油化工行业标准   SH/T0663---1998                                

汽油中某些醇类和醚类测定法（气相色谱法） 

    色谱条件 
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   a）检测器：火焰离子化检测器或热导检测器都可以使用。系统应有足够的灵敏

度和稳定性，以便对于一个浓度为 0.005%(V/V)的含氧化合物样品在信噪比最小为

5~1 时，获得记录器偏移至少为 2mm。 

   b）切换反吹阀：安装于气象色谱柱炉内；此阀应具有小内孔体积，并且对色谱

分离无明显变坏的影响。 

   c）最好使用自动阀切换装置，也可以使用非自动阀切换装置，但必须确保切换

时间的重复。此装置应该与进样时间和数据收集时间同步。 

   d)进样系统:如果使用毛细管柱和火焰离子化检测器，则色谱仪应安装分流进样

设备。为使实际的色谱样品量保持在柱负荷和检测器最佳效率和线性范围之内，必

须采用分流进样。 

   e）数据的显示和计算。 

   f）色谱柱：1）预切柱，此柱完成从相同沸点范围的挥发性烃类中预分离含氧

化合物。含氧化合物和其余烃类被反吹到 6.3.2 中的分析柱上。具有相当或优于

6.3.1.1 和 6.3.1.2 中描述的色谱效率及选择性的任何柱子都可以使用。该柱不管是

否放置在辅助炉内，在与 6.3.2 分析柱相同的柱温下都应该有同样的分离性能。下

列两种预切柱可任选其一。 

*6.3.1.1  TCEP 毛细管柱（柱 1）：长 20m，外径 0.60mm 及内径 0.35mm 的不锈

钢管，管内涂有 TCEP。 

*6.3.1.2  TCEP 微填充柱（柱 2）：长 560mm，外径 1.6mm 及内径 0.38mm 的不

锈钢管，填充 0.14~0.15g20%（m/m）TCEP/Chromosorb P(AW)80~100 目。 

  g）6.3.2 分析柱：具有相当或更优于 6.3.2.1 的色谱柱效及选择性的任何柱子都可

以使用。 

*6.3.2.1  WCOT 甲基硅酮柱：长 30m，内径 0.35mm 或 0.53mm，涂有 2.6um 膜

厚的交联甲基硅酮弹性石英毛细管 WCOT 柱。 

色谱图 
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第六章    中华人民共和国国家职业卫生标准  GBZ/T  160.68---2004         

工作场所空气中腈类化合物的测定方法 

色谱条件 

a） 活性碳管，溶剂解吸型，内装 100mg/50mg 活性碳； 

b） 空气采样器，流量 0~500ml/min。 

c） 溶剂解吸瓶，5ml。 

d） 微量注射器，10ul。 

e） 气相色谱仪，氢焰离子化检测器。 

仪器操作条件 

a) 色谱柱：2mⅹ4mm，聚乙二醇 6000:6201 担体=5:100； 

b) 柱  温：76℃； 

c) 汽化室温度：150℃； 

d) 检测室温度：150℃； 

e) 载气（氮气）流量：60ml/min。 

第七章    卷烟条与盒包装纸中挥发性有机化合物的测定                         

顶空—气相色谱法 

色谱条件 

1.顶空仪 

a）静态顶空仪（HS）. 

b）顶空瓶：20mL~25mL。 
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c）样品环：3.0mL。 

d）样品平衡温度：80℃。 

e）样品环温度：100℃. 

f)传输线温度：120℃。 

g）样品平衡时间：45.0min。 

h）样品瓶加压压力：138kPa。 

i）加压时间：0.20min。 

j）充气时间：0.20min。 

k）样品环平衡时间：0.05min。 

l）进样时间：1.0min。 

2.气相色谱仪 

a）VOC 毛细管柱（VOCOL 柱或等效柱），60ⅹ0.32mm（内径）ⅹ1.8um（膜厚）。 

b）载气：氦气（He）。 

C）进样口温度：150℃。 

d）恒流模式，柱流量 3.8mL/min，分流比 10:1。 

e)程序升温：40℃，保持 2min，然后以 4℃/min 的速率升温至 180℃，保持 15min。 

f）FID 检测器：温度 250℃，氢气 40 mL/min，空气 450mL/min，补充气（He）30 mL/min。 

g）分析天平：感重 0.1mg。 

h）移液枪：1000ul 活塞式移液枪。 

i）容量瓶：250ml。 

   j）移液管：50ml。 

k）制样工具：裁纸刀。 

色谱图 
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第八章    天然气的组成分析气相色谱法     GB/T13610---2003 

色谱条件 

1. 检测器  选用热导检测器，或在灵敏度和稳定性方面与之相当的检测器。要求

对于正丁烷摩尔分数为 1%的气样，进样 0.25ml，至少应产生 0.5mV 的信号。 

2. 记录系统  选用记录仪、电子积分仪或微处理机。 

3. 衰减器  如果人工测量色谱峰，必须使用衰减器，以使检测器输出信号的最大

峰值保持在记录仪的纸宽范围内，衰减档之间的误差必须小于 0.5%。 

4. 进样系统  必须选用对气样中的组分呈惰性和无吸附性的材料制成，应优先选

用不锈钢。进样系统应配备带定量管的进样阀，定量管体积为 0.25mL~2mL，

内径 2mm，小于 2mm 的应带加热器。 

5. 柱温控制  恒温操作时，柱温保持恒定，其变化应在 0.3℃以内；程序升温时，

柱温不应超过柱中填充物推荐的温度限额。 

6. 检测器温度控制  在分析的全过程中，检测器温度应等于或高于柱温，并保持

恒定，其变化应在 0.3℃以内。 

7. 载气控制  在分析的全过程中，载气流量保持恒定，其变化应在 1%以内。 

8. 色谱柱  柱的材料对气样中的组分必须呈惰性和无吸附性，应优先选用不锈钢

管。柱内填充物对被检测的组分的分离应能达到规定要求。 

9. 干燥器  除已知水分对分析不干扰外，在进样阀前必须配备干燥器。干燥器必

须只脱除气样中的水分而不脱除待测组分。 

10. 阀  使用阀或试样分流器，或二者兼用，用于反吹或切换。 

11. 压力计  可采用 U型压力计，或精确计量且易读的其他压力计，测量范围是

-100kPa～+120kPa 或更大范围。如果采用 U型水银压力计，应按有关安全规格

执行。 



上海灵华仪器有限公司版权所有 021-65352003@ Created by 主编：黄河   文字编辑：李婷  

12. 真空泵  真空泵的真空度必须达到绝对压力为 130Pa 或更低。 
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第九章    中国人民共和国国家标准  GB/T  18867---2002                                          

电子工业用气体   六氟化硫 

色谱条件 

色谱仪带有火焰离子化检测器，要求该仪器检测限：对每种杂质均为 0.5ⅹ10
-6

（体积分数）。 

1.色谱柱：在 CarbopaKB 0.15mm～0.25mm 涂上 1%的 SP-1000，柱长 7.3m、

内径 3mm~4mm 的不锈钢柱，或等效色谱柱。 

2.载气流量：氦气，40mL/min 左右。 

3.辅助气：按仪器说明书规定调整流量。  

4.其他条件：检测器温度 150℃左右，色谱柱温度 45℃左右。进样量：1mL。 

5.标样：应符合 4.4.3 的规定。 

 

色谱图 
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第十章    中华人民共和国国家标准  GB/T  23296.11---2009                            

食品接触材料 塑料中环氧乙烷和环氧丙烷含量的测定 气相色谱法 

仪器与设备 

1. 气相色谱仪：配备氢火焰离子化检测器和顶空自动进样器。 

2. 微量注射器：10uL、50uL、1000uL。 

3. 样品瓶：50mL，配备铝盖和丁基橡胶或硅树脂橡胶隔垫，隔垫接触样品一面应

涂有四氟乙烯。 

4. 顶空瓶：20mL，配备铝盖和丁基橡胶或硅树脂橡胶隔垫，隔垫接触样品一面应

涂有四氟乙烯。 

5. 分析天平：感重 0.0001g、0.01g。 

色谱参考条件 

1. 色谱柱：（苯乙烯）-二乙烯苯聚合体多孔层开管 PLOT 柱，30mⅹ0.32mm（内

径）ⅹ20um，或相当者。 

2. 顶空进样器条件： 

a） 样品平衡时间：可溶于 DMAC 的样品为 30min，不溶于 DMAC 的样品为

60min。 

b） 顶空瓶温度：100℃。 

c） 传输线温度：110℃。 

d） 加压平衡时间：0.5min。 

e） 进样时间：12s。 

3. 气相色谱条件： 

a) 检测器温度：240℃. 

b) 柱温箱：50℃下恒温 10min，以 10℃/min 升至 100℃并恒温 15min，以 20℃

/min 升至 220℃并恒温 10min。 

c) 载气流速：5.7mL /min。 

d) 入口压力：180kPa。 

e) 氢气流速：30mL /min。 

f) 空气流速：400mL /min 

色谱图                                                       
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第十一章    中华人民共和国国家标准  GB/T  12208---2008                

人工煤气组分与杂质含量测定方法 

色谱条件 

1. 气相色谱仪：带有氢火焰离子化检测器。 

2. 积分仪或色谱数据处理机：能采集、记录、储存以及处理色谱分析数据。 

3. 色谱柱 

柱管：长 2m、内径 3mm 的不锈钢柱管。 

填充物 

a） 载体：201 红色载体，酸洗，0.25mm~0.18mm（60 目~80 目），或使用

性能相似的其他载体； 

b） 固定液：丁二酸乙二醇聚酯，液相载荷量 6.5%； 

c） 制备方法：在 200mL 烧杯中称取 0.70g 丁二酸乙二醇聚酯，加入与 10g

载体等体积的三氯甲烷，搅拌至完全溶解。称取 10.0g201 酸洗载体，倒入

溶液中，混匀，在不时翻动下，在通风柜中使溶剂全部挥发。 

色谱柱的填充与老化: 将制备好的填充物紧密装入洁净干燥的柱管内，两端各

填少许玻璃棉。填充好的色谱柱安装在色谱仪中，柱出口端暂勿与检测器连接。

通小流量氮气，在柱箱温度 160℃下老化 4h 以上，直至基线稳定。 

分离度 

在下面给定的条件下，正十六烷和萘的分离度不应小于 1.0。 

4．调整仪器 

汽化室温度：250℃； 

柱箱和色谱柱温度：恒温 130℃； 

载气为氮气：柱前压约 73.5kPa，流速 35mL /min，为柱后测量值； 

检测器：氢火焰离子化检测器； 

检测器温度：140℃； 

辅助气体流速： 

a） 氢气流速：40mL /min； 
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b） 空气流速：400m’L /min； 

灵敏度和衰减的调节：在萘的绝对进样量为2.5ⅹ10
8
 g，产生的峰高不低于10mm。 

 

 

 

 

 

色谱图 
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第十二章    常见植物油鉴别及掺伪的气相色谱检测方法 

色谱条件 

Φ4mmⅹ2m 玻璃柱，内填充 15% DEGS/6201  80-100 目固定相，柱温：180 

℃-200℃，检测器：FID 240℃ N2 30ml/min H2 30ml/min air 300ml/min 进样量

0.4-1.0ul；FFAP 30mⅹ0.32mmⅹ0.5um 毛细管柱，柱温：200℃-220℃，检测器：FID 240℃，

N2 30cm/sec 尾吹 30ml/min H2 30ml/min air 300ml/min 分流进样 0.4-1.0ul. 

色谱图 
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第十三章    中国人民共和国黑色冶金行业标准  YB/T  5029---93               

洗油萘含量的测定方法 

仪器 

1. 色谱仪：带有氢火焰离子化鉴定器或热导池鉴定器。 

2. 微量注射器：1ul、10ul。 

3. 吸液管：1ml、5ml，分刻度均为 0.1ml。 

4. 容量瓶：容积 50ml。 

5. 称量瓶：容积 10ml。 

6. 烧杯：容积 250ml。 

色谱条件 

1. 色谱柱的制备 

乙烯基硅弹性体与 101 担体按 10:100 的配比。先将称好的固定液置于烧杯内，

加适量的苯溶解后，再缓慢地加入担体，轻轻搅动使其混合均匀。带大部分挥

发后，在红外灯下干燥至无苯味，用真空泵抽吸装入长 1m，内径 3mm 或 4mm

的色谱柱内。在 170℃老化 4h 以上。 

2. 仪器条件 

a） 柱温：154℃（实测温度）。 

b） 气化温度 270℃（表温）。 

c） 检测温度：250℃（表温）（热导池：桥电流 120mA）。 

d） 载气：氮气（热导池为氢气），柱前压力 0.6kg/cm2，流量 27ml/min。 

e） 燃气：氢气，流量 20ml/min。 

f） 空气：流量 400ml/min。 

g） 灵敏度：对萘含量 0.025g/ml 的萘标样，其萘峰高不低于 100mm。 
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第十四章    中华人民共和国国家标准  GB10410.3---89                         

液化石油气组分气相色谱分析法 

色谱条件 

1. 气相色谱仪 

1.1 检测器 

热导检测器，氢作载气，灵敏度≥1 000mV·mL /mg（苯）。 

1.2 积分器或微处理机 

积分灵敏度：最小积分单位 1uV·s。 

线性度：在输入 1mV 以上的测定值为±0.1%。 

输入电压：最大 1000mV。 

2. 进样器 

    进样采用气体六通阀，定量管 0.5~1mL。被采集的试样经流路转换送到色谱柱。 

3. 载气 

    氢气，纯度≥99.9%。 

4. 色谱柱 

4.1 柱管：材质不锈钢或尼龙，长 8~10m，内径 3mm。 

4.2 固定相：混合固定液（顺丁烯二酸二丁酯 95%、ββ’一氧二丙腈 5%），

液相载荷量 26%（m/m），溶剂三氯甲烷，载体 6201 红色载体，粒径目 60～

80。 

4.3 填充方法：将柱管内部洗净烘干后，在柱出口端填入少量玻璃棉，并用纱

布裹好与真空泵连接，然后从柱入口端装入固定相，装填过程中应轻轻敲

打柱管，装满后填入适量玻璃棉。色谱柱要填充紧密均匀。 
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4.4 色谱柱的老化：将装填好的色谱柱与色谱仪连接，这时色谱柱出口一端不

与检测器连接，通入载气（如用氢气作载气时必须将出口导出室外），将

柱箱温度调节到固定液的最高使用温度以下，以 40mL /min 的载气流速老

化 4～8h。 

4.5 组分在色谱柱上的分离必须符合下列要求：当组分含量大于 5%，A/B 大于

0.8；当组分含量小于 5%，A/B 大于 0.4。在小组分相邻于大组分时，取小

峰的斜率作为基线。 

 

 

 

 

 

色谱图 
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第十五章    用气相色谱法分析甲缩醛纯度及其杂质含量 

色谱条件 

气相色谱仪，TCD 检测器。甲醛为化学纯；甲醇、甲缩醛和无水乙醇均为分析

纯，蒸馏水。 

色谱柱：Φ3mmⅹ3m 的不锈钢柱；固定相为 GDX-403,60-80 目；柱温 105℃；

检测温度 120℃；汽化温度 150℃；桥流 150mA；载气（N2）：69kPa。 

色谱图 
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第十六章    煤气中粗笨含量的气相色谱分析方法研究 

仪器 

检测器：FID 

毛细柱：30mⅹ0.25mmⅹ0.5um，SE—54 

进样器：10uL 注射器 

取样器：100mL 玻璃注射器 

色谱纯：苯、甲苯 

分析纯：苯、甲苯、无水乙醇、丙酮 

色谱分析条件 

柱温：60℃维持 2min，然后以 35℃/min 升温至 180℃保持 3min。 

汽化温度：230℃ 

检测器：230℃ 

载气压力：60kPa 

空气压力：50kPa 

氢气压力：60kPa 

分流比：1：16.5 

进样量：1uL 

尾吹:40mL /min 

隔垫吹扫：5.4mL /min 

色谱图 
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第十七章    中华人民共和国国家标准  GB 10410.2---89                        

天然气常量组分气相色谱分析法 

色谱条件 

1. 气象色谱仪 

热导检测器，氢作载气，灵敏度 S≥1000mV·ml/mg（苯） 

2. 记录器 

3. 进样器 

采用气体六通阀进样，定量管为 0.5~1ml，材质为不锈钢。 

4. 色谱柱 

1) 柱管：材质为不锈钢或尼龙，长 3~5m，内径 3~4mm； 

2) 固定相：色谱柱的填充物应对被分析的组分具有较好的分离能力。本方 

法采用两根色谱柱完成全分析。当样气中含氧量小于 0.2%时，可采用硅油

DC—200 的组合柱，含氧量大于 0.2 时，则采用 DBP-ODPN 的组合柱。 

   3）当组分含量大于 5%，A/B 大于 0.8；当组分含量小于 5%，A/B 大于 0.4。在小

组分相邻于大组分时，取小峰的斜率作为基线。 

   4）载气氢，纯度不小于 99.9%。 

 

色谱图 
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第十八章    铝材电泳涂料中的有机溶剂定量分析法 

仪器 

1. 气相色谱仪（毛细管柱用类型，带 FID 检测器） 

2. 数据处理器 

3.  电子天平（精确度 1mg） 

4. 自动取样器、自动注射器 

色谱条件 

1. 柱子温度 ：50℃，然后以5℃/min 升温至 75℃，然后再以 20℃/min 升温至 180℃

保持 1分钟，合计 11.3 分钟。 

2. 进样口温度：160℃ 

3. 检测器温度：260℃ 

4. 载气 He 或者 N2，流量由压力控制，分两段。 

初期压力 45KPaⅹ保温 5分钟，然后 10KPa/min 升压到 100KPa 保温 1分钟。合

计 11.5 分钟，分流比 1/1。 

5. 检测器量程：10 

6. 试样注入量：0.5ul。 
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第十九章    国家环境保护总局标准  HJ/T 38---1999                          

固定污染源排气中非甲烷总烃的测定  气相色谱法 

仪器 

1. 气象色谱仪：附氢火焰离子化检测器。 

2. 色谱柱 

2.1 甲烷柱:长 3m，内径 3mm 的不锈钢柱，管内填充 GDX-104 高分子多孔微

球载体 60~80 目。 

2.2 总烃柱：装硅烷化玻璃微珠或不装任何填料（空柱），长 1m，内径 3mm

的不锈钢柱。 

3. 注射器：全玻璃制 1ml、5ml、20ml、50ml、100ml 若干个。 

4. 玻璃真空采样瓶：1L。 

5. 铝箔复合气体采样装：3~5L。 

6. 采样管 

用不锈钢、硬质玻璃或氟树脂材质，具有适当尺寸的管料。 

7. 连接管 

聚四氟乙烯软管或内衬聚四氟乙烯薄膜的硅橡胶管。 

8. 无碱玻璃棉 

色谱条件 

1. 进样器温度：100~110℃； 

2. 层析室温度：70~80℃; 

3. 检测器温度：100~110℃； 
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4. 氢气（5.8）流量 25ml/min；空气（5.9）流量 400ml/min。根据仪器的具体情

况可作适当调整。载气（N2）（5.10）流量，甲烷柱约为 20ml/min；总烃柱为

40~50ml/min。根据色谱柱的阻力调节柱前压。 

5. 进样量：1ml。 

色谱图 
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第二十章   室内空气中总挥发性有机化合物（TVOC）的测定（GB50325---2001） 

色谱条件 

1. 气相色谱仪----带氢火焰离子化检测器； 

2. 热解吸装置---能对吸附管进行热解吸，解吸温度、载气流速可调； 

3. 毛细管柱-----长 50m，内径 0.32mm 石英柱，内涂覆二甲基聚硅氧烷，膜厚

1~5um，程序升温 50~250℃，初始温度为 50℃，保持 10min，升温速率 5℃/min，

至 250℃，保持 2min； 

4. 空气采样器---空气采样 过程中流量稳定，流量范围 0.1L/min～0.5L/min； 

5. 注射器---1uL、10uL、1mL、100mL 注射器若干个； 

6. 电热恒温箱---适用 E.0.6 热解吸气相色谱法的方法二，可保持 60℃恒温。 

*E.0.6 热解吸气相色谱法 

方法二：热解吸后手工进样的色谱法。 

    将吸附管置于热解吸装置中，与 100mL 注射器（经 60℃预热）相连，用氮

气以 50mL ～100mL，于 60℃平衡 30min，取 1mL 平衡后的气体注入气相色谱仪，

进行色谱分析，以保留时间定性、峰面积定量。 

色谱图 
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第二十一章    室内空气中苯的测定 

仪器 

1. 采样器---采样过程中流量稳定，流量范围 0.1~0.5L/min。 

2. 热解吸装置---能对吸附管进行热解吸，解吸温度、载气流速可调。 

3. 气相色谱仪---配备氢火焰离子化检测器。 

4. 色谱柱---毛细管柱或填充柱。毛细管柱长 30m~50m，内径 0.53mm 或 0.32mm

石英柱，内涂覆二甲基硅氧烷或其他非极性材料；填充柱长 2m、内径 4mm 不

锈钢柱，内填充聚乙二醇 6000-6201 担体（5:100）固定相。 

5. 注射器---1uL、10uL、1mL、100mL 注射器若干个。 

6. 电热恒温箱---适用 B.0.5 热解吸后手工进样的色谱法，可保持 60℃恒温。 

*B.0.5 将吸附管置于热解吸装置中，与 100mL 注射器（经 60℃预热）相连，用

氮气以 50mL /min 的速度于 350℃下解吸，解吸体积为 50mL～100mL，于 60℃平衡 30min，

取 1mL 平衡后的气体注入气相色谱仪，进行色谱分析，以保留时间定性、峰高定量。 

色谱条件 

1. 填充柱温度---90℃或毛细管柱温度---60℃； 

2. 检测室温度---150℃； 

3. 汽化室温度---150℃； 

4. 载气---氮气，50mL /min。 
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第二十二章    溶剂型涂料、溶剂型胶粘剂中苯含量测定 

色谱条件 

1. 气相色谱仪---带氢火焰离子化检测器； 

2. 毛细管柱---长 30m～50m，内径 0.32mm 或 0.53mm 石英柱，内涂覆二甲基聚

硅氧烷，膜厚 1～5um，柱操作条件为程序升温 50～250℃，初始温度为 50℃，

保持 10min，升温速率 10～20℃/min，至 250℃，保持 2min； 

3. 载气---氮气（纯度不小于 99.99%）； 

4. 顶空瓶---10mL、20mL 或 60mL； 

5. 恒温箱； 

6. 定量滤纸条---20mmⅹ70mm； 

7. 注射器---1uL、10uL、1mL 若干个。 

第二十三章    中华人民共和国国家标准  GB/T17623---1998                       

绝缘油中溶解气体组分含量的气相色谱测定法 

色谱条件 

1. 气相色谱仪：应具备热导鉴定器（TCD）（测定氢气、氧气、氮气）、氢火焰

离子检测器（FID）（测定烃类、一氧化碳和二氧化碳）、镍触媒转化器（将一氧

化碳和二氧化碳转化为甲烷），检测灵敏度应能满足油中溶解气体最小检测浓度的

要求。 

2. 色谱柱：1）高分子多孔小球，型号 GDX502，60~80 目或 80~100 目，柱长

3~4m，内径 2~3mm；2）碳分子筛，型号 TDX01，60~80 目，柱长 0.5~1m，内

径 3mm。 

3. 注射器：1mL。 

4．进样量：0.5mL 或 1mL。 

5. 温度条件： 

1）柱温：60℃； 

2）FID 温度：230℃； 
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3）转化炉：360℃； 

4）TCD 温度：60℃。 

6. 色谱流程： 

1） 一次进样，双柱并联二次分流控制： 

进样Ⅰ（FID）测 C1~C2 

进样Ⅱ（TCD）测 H2、O2（N2），(FID)测 CO、CO2 

2）此流程适合一般仪器； 

3）此流程若采用三检测器（TCD 和双 FID） 

柱Ⅰ（FID）测 C1~C2;柱Ⅱ (TCD)测 H2、O2(H2),转化器后接（FID2）测 CO、CO2 
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第二十四章    中华人民共和国国家职业卫生标准  GBZ/T 160.48---2004  工

作场所空气中醇类化合物的测定方法（异戊醇、异辛醇的溶剂解吸---气相色谱法） 

色谱条件 

1. 活性碳管，溶剂解吸型，100mg/50mg 活性碳（异戊醇、异辛醇）。 

2. 空气采样器，流量 0~500ml/min。 

3. 溶剂解吸瓶，5ml。 

4. 微量注射器，10ul。 

5. 气相色谱仪，氢焰离子化检测器。 

6. 操作条件 

色谱柱 2（用于甲醇以外醇类化合物）：2mⅹ4mm，FFAP：Chromosorb 

WAW=10:100; 

柱温：90℃（用于异戊醇）； 

         170℃（用于异辛烷）； 

汽化室温度：200℃； 

检测室温度：220℃； 

载气（氮气）流量:40ml/min。 

第二十五章    中华人民共和国国家标准  GB/T1751---92                       

稀释剂、防潮剂水分测定法 

色谱条件 

1. 仪器：气相色谱仪的灵敏度及稳定性应符合 GB0722 规定要求。 

2. 检测器：热传导检测器。桥电流：150mA 或参照仪器说明书规定。 
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3. 固定相:高分子多孔微球（0.15~0.18mm、0.18~0.25mm）。只要能符合下列色

谱柱指标使用。 

4. 载气：H2。 

5. 载气流量：20~30mL /min，或适当流量。 

6. 柱温：100~170℃，或适当柱温。 

7. 汽化室温度：150～250℃。 

8. 检测室温度：100～170℃，或适当温度。 

9. 柱长：1～3m 不锈钢或玻璃柱。 

10. 进样器：10uL 一支，50uL 一支。 

11. 进样量：1～8uL。必要时进样量可增加到 40uL
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第二十六章    中国人民共和国化工行业标准  HG/T3934---2007            

二甲醚(Dimethyl ether) 

仪器 

气相色谱仪：配有热导检测器（TCD）可进行毛细管柱操作，或配有火焰离子化检

测器（FID）和甲烷化转化器（转化一氧化碳、二氧化碳）的气相色谱仪，整机灵敏度

和稳定性符合 GB/T9722---2006 的规定。 

记录仪：色谱工作站。 

进样器：1mL 玻璃注射器（如卡介苗注射器，有良好的密封性），或具有加热装置

的自动六通阀，配有 1mL 定量环。 

采样器：不锈钢材质，双阀型液化石油采样器，符合 SH 0233----1992 规定，工作

压力大于 3.1MPa。 

恒温水浴。 

色谱条件 

推荐的色谱柱和色谱操作条件见表 

项目 毛细管柱法 填充柱法 

色谱柱固定相 
聚苯乙烯-二乙烯基苯（PLOT-Q

柱） 

二乙烯基苯和苯乙烯共聚

物，粒度 0.18mm~0.25mm 

柱管材质 熔融石英 不锈钢或玻璃管 

色谱柱长/m 30 3 

柱内经/mm 0.53 3 

膜厚/um 40.0 --- 

检测器 热导检测器 火焰离子化检测器 

柱箱温度 
初始温度 50℃，保持2min，以10℃

/min 的速度升温到 150℃ 

初始温度 50℃，保持 6min，

以 10℃/min 的速度升温到

80℃，保持 9min，以 10℃
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/min 的速度升温到 150℃，

保持 15min。 

汽化室温度/℃ 250 150 

检测器温度/℃ 250 360 

六通阀阀箱温度/℃ 100 100 

甲烷化转化器温度

/℃ 

 360 

载气流量（mL /min） --- 30（N2） 

载气平均线速 
64（H2或 He） --- 

燃气流量（mL /min） --- 30（H2） 

助燃气流量（mL 

/min） 

--- 300（Air） 

分流比 
5:1 --- 

进样量/mL（气

体） 

0.1 1 

色谱图 
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第二十七章    中华人民共和国国家标准  GB 4396---2005                   

二氧化碳灭火剂（Fire extinguishing agent---carbon dioxide） 

仪器 

气相色谱仪，热导检测器，灵敏度不低于 1000mV·mL /mg（氢气为载气，苯为样

品）。 

色谱条件 

项目 条件 

仪器 气相色谱仪 

检测器 热导检测器 

色谱柱 
HP-PLOT（molecular sieve 5A）15mⅹ 

0.53mⅹ50.0um 

载气 
氦气，纯度 99.999% 

载气流速/ （mL 

/min） 

50 

进样口温度/℃ 80 

柱温/℃ 100 

检测器温度/℃ 80 

第二十八章    顶空气相色谱法测定卡维地洛中有机溶剂残留 

色谱条件 

 

  色谱柱：Agilent DB WAX毛细管柱（30 m×0.25 mm×0.5 μm）；氢火

焰离子检测器，检测器温度：230 ℃，进样口温度 200 ℃；载气：氮气；流速：

3.0 mL/min；柱温：程序升温，起始温度 40 ℃，保持 12 min，以 40 ℃/min
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的升温速率升至 180 ℃保持 5 min;顶空瓶温度：90 ℃，顶空时间：30 min;进

样体积：1 mL。 
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第二十九章    固体废物 挥发性有机物的测定 顶空气相色谱法 

顶空制备仪条件的确定 

1. 顶空密封垫的选择 

用同一种浓度的挥发性有机物标准溶液对四种不同材料的顶空瓶密封垫进行选择，

分别是丁基、铝/硅氧烷、PTFE/硅氧烷、PTFE/丁基橡胶，各种顶空密封垫特性指标

见表。 

密封垫类型 最高使用温度（℃） 惰性比较 价格 

丁基橡胶 
100 

不好 低 

铝/硅氧烷 200 
好 中 

PTFE/硅氧烷 210 
好 中 

PTFE/丁基橡胶 100 
好 中 

可见，后三种密封垫明显好于丁基材料。结合 EPA5021 推荐条件，本方法选择 PTFE/

硅氧烷或 PTFE/丁基橡胶的密封垫。 

2. 顶空平衡温度的选择 

加热平衡温度的确定：样品的平衡温度与蒸汽压直接相关，它影响分配系数。一般

来说，温度越高，蒸汽压越高，顶空气体的浓度越高，分析灵敏度就越高。但是，随着

平衡温度的提高，气相中水分含量也会急剧升高，样品中水分对色谱柱寿命有影响。本

方法在加热平衡温度分别为 40℃、50℃、60℃、70℃和 85℃条件下，测定同一种浓度

的挥发性有机物标准溶液。综合上述因素，并参考 EPA5021，确定加热平衡温度为 85℃。 

3. 加热平衡时间的确定 

平衡时间本质取决于被测组分分子从样品基质到气相的扩散速度。由于样品的性质

千差万别，所以平衡时间很难预测，一般要通过实验来测定本方法在加热平衡时间分别

为 40min、30min、40min、50min、60min 和 70min 条件下，测定同一种浓度的挥发

性有机物标准溶液。综合上述因素，并参考 EPA5021，确定加热平衡时间为 50min。 

4. 采样针温度确定 

采样针温度高于热平衡温度 10~20℃即可，实验用采样针温度为 100℃。 
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5. 传输线温度和类型的确定 

传输线温度高于采样针温度 10~20℃，以防止样品吸附和冷凝，实验用采样针温度

为 110℃。传输线类型为经过去活处理，内径为 0.32mm 的石英毛细管柱。 

6. 压力化平衡时间 

一般压力化平衡时间为 1-3min，本实验选择 1min。 

气相色谱分析条件 

色谱条件的选择：根据美国 EPA 方法 8260B 提供的色谱柱信息，及国内水质分析挥

发性有机物常用色谱柱。本方法推荐使用 60mⅹ0.25mmⅹ1.4um（6%腈丙苯基、94%二甲

基聚硅氧烷固定液）DB-624 毛细柱。 

 

*EPA5021 方法主要内容 

适用范围：该方法是顶空前处理方式，适用于土壤、沉积物及固体废物中挥发性有

机物的气相色谱或气相色谱—质谱法，方法列出了 58 种化合物，其它挥发性有机物经

验证也适合用于本方法。当采用 EPA8260 方法分析时，检出限范围为 0.1~3.4ug/kg，

检测浓度范围为 10~200ug/kg。 

*EPA8260B 方法主要内容 

适用范围：该方法适用于各种样品中沸点在 200℃以下大部分挥发性有机物的测定。

适合的前处理方法为：EPA3585 直接进样、EPA5030/5035 吹扫捕集、EPA5021 顶空、

EPA5032 真空蒸馏。EPA8260B 方法列出了 108 种化合物，其中 7种是内标或代用品，适

合于顶空分析的挥发性有机物为 47种。 

色谱柱：美国 EPA 方法 8260 提供了 5种色谱柱，柱 1：60mⅹ0.75mmⅹ1.5um,VOCOL;

柱 2：30-75mⅹ0.53mmⅹ3.0um，DB-624、Rtx-502.2 或 VOCOL;柱 3： 30mⅹ0.25-0.32mm

ⅹ1.0um，DB-5、Rtx-5、SPB-5 或等效柱型；柱 4： 60mⅹ0.32mmⅹ1.8um,DB-624 或等

效柱型。 

色谱条件：进样口温度 200~225℃；质谱接口温度 250~300℃；载气流量 1.5ml/min；

程序升温条件为 35℃保持 2min，然后以 4℃/min 速度升至 50℃，然后以 10℃/min 速度

升至 220℃直至所有色谱峰流出。分流比为 100：1。 
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第三十章    GC 法测定水中硝基苯 

色谱条件 

色谱柱：Rt-5 30mⅹ0.5mmⅹ0.25um 

进样口温度：280℃ 

柱温：80℃（5min）--15℃/min--180℃（0min）--40℃/min--250℃（10min） 

检测器温度：280℃ 

柱流量：1mL /min（N2） 

分流比： 10：1 

载气流量控制方式：恒线速方式 

采集停止时间：12min 

 

色谱图 
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第三十一章    苹果中代森锌的残留 

色谱条件 

鉴定器：电子俘获检测器，色谱柱，C-1  25mⅹ0.25mm；载气（氮气）压力 12psi；

进样器温度 200℃，检测器温度 250℃，柱温：35℃，恒温 6min。 

自动顶空进样器条件 

载气压力 120kpa；加压时间 3min；进样时间 3s；放空时间 20s,保温时间 60min，

循环时间 6min，加热温度 80℃，进样针温度 105℃；传输管温度 105℃。 

 

第三十二章    自动顶空进样色谱法测定∠10PPB 苯的测定 

气相色谱条件与自动顶空进样器条件 

色谱柱：SE-31 石英毛细管柱（30mⅹ0.53mm），载气（氮气）压力 10psi；进样器

温度 200℃，柱温：40℃（3min）、升温速率 20℃、终止温度 140℃，检测器温度 200℃，

信号衰减 0。 

自动顶空进样器：载气压力 100kpa、加压时间 3min、进样时间 4s、放空时间 20s、

保温时间60min、循环时间10min、加热温度70 ℃、进样针温度105℃、传输管温度105℃。 

色谱图 
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第三十三章    气相色谱法测定葡萄酒中的甜蜜素 

仪器 

气相色谱仪：氢火焰离子化检测器 

色谱条件 

色谱柱：大口径毛细管柱 CBP1-W12-100（12mⅹ0.53mmⅹ1um）。 

柱温：65℃。 

进样口温度：150℃。 

检测器温度：150℃。 

线速度为 30cm/s。 

直接进样。 

色谱柱的选择：当柱温为 65℃，正乙烷为溶剂时，分别用 CBP1-M25-025（30mⅹ0.25mm

ⅹ0.25um）和 CBP1-W21-100(12mⅹ0.53mmⅹ1um)毛细管柱，发现 CBP1-W12-1OO(12mⅹ

0.53mmⅹ1um)大口径毛细管柱能将甜蜜素与溶剂和杂质很好的分离。当柱温为 65℃时，

在 2.736min 出峰，故该柱为最佳色谱柱。标准图与样品如下图所示。 
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色谱柱温的选择：以正乙烷为溶剂，色谱柱温从 60℃~80℃每隔 5℃进行实验，在

其他条件一致的情况下柱温为 65℃时，甜蜜素与溶剂和杂质能很好地分离，且色谱

峰面积最大。故柱温定为 65℃。 

线速度的选择：在检测器和进样口温度为 150℃，柱温为 65℃时，将线速度从

25~50cm/s 每隔 5cm/进行实验，由于本法所用色谱柱为大口径毛细柱且长度仅为

12m，当线速度低于 25cm/s 时，仪器经常报警出现错误。而线速度越大，标准峰和

溶剂峰分离得越不好，故在其他条件不变的情况下，线速度选择 30cm/s。 
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第三十四章    气相色谱法测定甘油氯化反应中的反应物和产物 

色谱条件 

色谱柱：KR-9 石英毛细管柱（30mⅹ0.32mmⅹ1um）；柱温：200℃；汽化室温度：

200℃；FID 检测器温度：280℃；载气：高纯 N2（纯度 99.99%）；柱流速：1.1mL /min；

分流比 60:1；进样量 0.6uL。 

 

色谱图 
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第三十五章    中华人民共和国化工行业标准      有机化工产品                

工业甲胺溶液实验方法 

色谱条件 

气相色谱仪带热导检测器，恒温箱精度±0.1℃。整机灵敏度大于或等于

1000mV·mL/mg。 

色谱柱：柱长 2m，内径 2mm 或 3mm 的不锈钢柱，或由使用者选择能满足分离要求的

柱长和内径。 

固定相配比：407 有机担体：四乙烯戊胺：氢氧化钾=90：9：1。 

色谱柱的填充：色谱柱的出口端（连检测器一端）用少许玻璃棉及纱布堵塞后，抽

真空，用小木锤轻轻敲打色谱柱，缓缓倒入固定相，直至固定相不能再装入，拆下色谱

柱在另一端也堵上玻璃棉。固定相的填装量，内径 2mm 柱约为 2.2g，内径 3mm 柱约为

4.8g。 

色谱柱的老化：新制备好的色谱柱，在柱温 100℃、流量约为 30mL /min 的载气（氮

气）下老化至少 8h。老化时柱末端应与检测器脱开。 

进样器：10ul 微量注射器。 

操作条件： 

柱温：约 80℃或由使用者选择的适宜温度； 

检测器温度：高于 100℃的适宜温度； 

汽化室温度：高于 100℃的适宜温度； 

热导桥流：200mA 或使用者选择的能满足测定要求的桥路电流值； 

载气流速：以氢气为载气，流速约 60mL /min 或使用者选择符合分离要求的载气流

速。 

色谱图 
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第三十六章    中华人民共和国国家标准  GB/T 5750.8---2006                    

生活饮用水标准检验方法  有机物指标 

色谱条件 

1. 气相色谱仪带电子捕获检测器。 

2. 工作站。 

3. 色谱柱 

色谱柱类型：U 型或螺旋形玻璃柱。长 2m，内径 2 或 3mm。 

填充物：a）载体:Chromosorb WAW 或 DMCS 60 目~80 目或 80 目~100 目，

用前筛分，然后于 120℃烘烤 2h。 

b）固定液及含量：15% DC-550（含 25%苯基的聚甲基硅氧烷）。 

4. 恒温水浴：精准度为±2℃。 

5. 微量注射器 

50uL。 

6. 顶空瓶 

血浆瓶，150mL。使用前在 120℃烘烤 2h。 

7. 操作条件 

汽化室温度：150℃。 

柱温：85℃。 

检测器温度：180℃。 

载气流量：40mL /min。 

 

色谱图 
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第三十七章    中华人民共和国国家标准  GB/T 12717---2007                     

工业用乙酸酯类试验方法 

色谱条件 

1. 气相色谱仪：配有火焰离子化检测器，整机灵敏度和稳定性符合

GB/T9722---2006 中的有关规定； 

2. 工作站 

3. 进样器：微量进样器，0.5uL 或 1uL。 

4. 色谱柱及操作条件 

样品 乙酸

甲酯 

乙酸乙酯 乙酸正丙

酯 

乙酸异丙

酯 

乙酸正丁酯 乙酸异丁酯 

色谱柱 
固定相为 5%二苯基-95%二甲基硅氧烷共聚物的熔融石英毛细管柱 

柱长/柱内径

/液膜厚度 

30mⅹ0.32mmⅹ0.25um 

 

柱温 
40~80 40~80 40~80 70~100 70~100 

汽化室温度

/℃ 

210 210 240 

检测器温度

/℃ 

160~200 

载气（N2）

平均线速/

（cm/s） 

50 

空气流量/ 300 
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色谱图 

 

（mL/min） 

氢气流量/

（mL/min） 

30 

分流比 
50:1 或 80:1 

进样量/uL 0.2~1.0 
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第三十八章    中华人民共和国国家标准  GB/T 14678---93                      

空气质量  硫化氢、甲硫醇、甲硫醚和二甲二硫的测定  气相色谱法 

色谱条件 

1. 色谱仪：配备火焰光度检测器的气相色谱仪。 

2. 工作站 

3. 色谱柱 

1） 规格 3mⅹΦ3mm，硬质玻璃。 

2） 固定相：以静态法在高效 chromsorb-G(60-80 目)担体上涂渍 25%β，β-氧二

丙腈。 

3） 色谱柱在 90℃通氮气条件下老化 24h。 

4） 柱效能和最高使用温度：在给定条件下，色谱峰总分离度大于 1.0，色谱柱最高

使用温度为 100℃。 

5） 操作条件 

汽化室温度：150℃。 

检测器温度：200℃。 

柱温：70℃。 

使用程序升温色谱可按下述条件设定柱箱升温程序：初始温度 70℃；保持至甲

硫醚出峰结束，以 20℃/min 升温速度升至 90℃，保持至二甲二硫出峰结束并返回

初始温度。 

载气流速：氮气 70mL /min 

空气：50mL /min 

氢气：60mL /min 

色谱图 



上海灵华仪器有限公司版权所有 021-65352003@ Created by 主编：黄河   文字编辑：李婷  



上海灵华仪器有限公司版权所有 021-65352003@ Created by 主编：黄河   文字编辑：李婷  

第三十九章   γ-氨丙基三乙氧基硅烷的气相色谱分析 

色谱条件 

色谱柱：OV-101 石英毛细管柱（30mⅹ0.25mmⅹ0.25um）；载气：氮气，99.995%；

燃烧气：氢气，99.995%，流速为 40mL/min；空气，流速为 400mL/min；柱前压：0.3MPa；

进样口温度：280℃；检测器(FID)温度：280℃；初始温度：120℃，保持 1min；终

止温度：260℃，保持 10min；升温速率：10℃/min；进样量：0.2uL. 

   色谱图 
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第四十章    中华人民共和国国家标准  GB/T 10345---2007               

白酒分析方法  

色谱条件 

1. 气相色谱仪配备氢火焰离子化检测器（FID） 

2. 色谱柱 

毛细管柱：LZP-930 白酒分析专用柱（柱长 18m，内径 0.53mm）或 FFAP 毛细

管色谱柱（柱长 35m~50m，内径 0.25mm，涂层 0.2um），或其他具有同等分

析效果的毛细管色谱柱。 

填充柱：柱长不短于 2m。 

载体：Chromosorb W(AW)或白色担体 102（酸洗，硅烷化）。80 目~100 目。 

固定液：20%DNP（邻苯二甲酸二壬酯）加 7%吐温 80，或 10%PEG（聚乙二醇）

1500 或 PEG20M。 

3. 微量注射器：1uL、10uL。 

4. 操作条件 

毛细管柱： 

载气（高纯氮）：流速为 0.5mL /min~1.0mL /min，分流比：约 37：1，尾吹

约 20mL /min~30mL /min; 

氢气：流速为 40mL /min； 

空气：流速为 400mL /min； 

检测器温度：220℃； 

进样器温度：220℃； 

柱温：起始温度 60℃，恒温 3min，以 3.5℃/min 程序升温至 180℃，继续恒温

10min。 
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填充柱 

载气（高纯氮）：流速为 150mL /min； 

氢气：流速为 40mL /min； 

空气：流速为 400mL /min； 

检测器温度：150℃； 

进样器温度：150℃； 

柱温：90℃，等温。
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第四十一章    水质---呲啶的测定---气相色谱法 

色谱条件 

1. 仪器型号：配备有氢火焰离子化检测器的气相色谱仪。 

2. 记录器：与仪器相匹配的工作站。 

3. 类型：氢火焰离子化检测器。 

4. 色谱柱： 

色谱柱类型及特征：硬质玻璃填充柱，长 2m，内径 2mm； 

色谱柱的预处理:经水冲洗后。将玻璃管内注入洗液浸泡（必要时可将洗液温热

效果将更好），用自来水冲洗至中性。最后用蒸馏水冲洗后，烘干备用。 

4.1 填充物： 

载体 Chromosorb WHP60~80 目。 

4.2 固定液: 

a.  名称及化学性质聚乙二醇 20M(PEG 20M) ,最高使用温度 200℃。   

b.  液相载荷量 PEG——20M 为 5%   

c.  涂渍固定液的方法： 动态法。 取一定量的聚乙二醇20M色谱固定（3.4.3.2.1)

置于 150mL 圆底烧瓶中，加入适量的丙酮溶剂。安装上冷凝管，在水浴上加热

回流使其完全溶解。然后加入适当比例的 Chromosorb WHP 白色载体，继续

回流 1h， 停止加热回流，接通水泵，边抽气边拍打，直至载体完全疏松为止。

最后将载体转移至培养皿中，在红外灯下加热除去剩余溶剂，冷却后装柱老化。 

4.3  柱效能和分离度 ： 

    在给定的条件下，色谱柱分离效能大于 1.0。 

5. 试样预处理时使用的仪器  
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    样品瓶：高为 97mm 瓶口内径为 18mm 的玻璃瓶 50±0.5mL    

    玻璃注射器：1mL、 2mL。   

    电热恒温水浴。 

    聚四氟乙烯薄膜。  

    橡皮塞：(500 盐水瓶塞) 。  

    10 mL 容量瓶 。 

    微量注射器：10 uL、50uL。 

6. 操作步骤  

6.1 仪器的调整  

气化室温度：150℃ ；  

柱温：60~70℃；   

检测器温度：150℃；   

氮气(柱前压)： 0.15MPa；   

氢气流速：70mL/min；   

空气流速：350mL/min；    

衰减：根据样品中被测组分含量调节记录器衰减。  

6.2 校准  

定量方法：外标法。  

标准样品： 

标准样品的制备：在线性范围内配制一系列浓度的标准工作溶液。  

标样在样品测定前进行测定，在试样分析结束后再进行标样测定一次 。 

气相色谱法中使用标准样品的条件如下 ： 

    a.  标准样品进样体积与试样进样体积相同，标准样品的响应值接近试样

的响应值 。 

    b.  调节仪器的重复性条件：一个样品连续注射进样两次，其峰高相对偏

差不大于 5%，即认为仪器处于稳定状态 。 

6.3 进样  
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进样方式：注射器进样 。 

进样量：一次进样量为 0.5~2.0mL 。 

色谱图 

在最佳操作条件下的标准色谱图见下图：  
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第四十二章  醋酸甲酯水解液的气相色谱分析法 

色谱条件 

固定相：癸二酸：硅油：GDX102=8：7：85； 

色谱柱：Φ 2mm×800mm； 

汽化温度：140℃； 

柱温：11O℃； 

氢焰温度：150℃。 

色谱图 
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第四十三章  气相色谱法测定芦荟及芦荟干粉中的多糖 

色谱条件 

色谱柱为 2.1mⅹ3.2mmi.d.不锈钢柱; 

固定相为 5% OV-225+3% OS-138 Chromosorb W AWDMCS（80~100 目）； 

检测器为火焰离子化检测器（FID）； 

柱温：195℃ ； 

检测室温度：230℃ ； 

载气为氮气，流速 50mL／min 。 

色谱图 
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第四十四章  顶空进样毛细管气相色谱法测定生物素中有机溶剂残留量 

色谱条件 

色谱柱：HP-INNO Wax（Polyethylene Glycol）30mⅹ0.32mmⅹ0.25um 毛细管柱。 

柱温：程序升温，初始 50℃维持 6 min，以 20℃/min 升温至 180℃保持 5min。 

载气：N2，流速：1.0ml/min 恒流 ，分流比 2:1，进样口温度：220℃。 

检测器（FID）温度：250℃。 

顶空进样器参数： 

甁加热温度 95℃，瓶加热时间：30min；样品管温度 100℃，导管温度：105℃，加

压时间：0.2min；样品平衡时间：0.1min，进样时间：1min。 

混合对照储备液制备： 

精密量取四氢呋喃、醋酸乙酯、乙醇、甲苯、二甲苯适量，加 70%DMF 溶液制成每

1mL 各含 89,90,158,35,90ug/mL 的溶液作为混合对照储备液。 

系统适用性试验： 

取混合对照储备液 25mL，加 70%DMF 定量稀释至 50mL，摇匀，作为混合对照溶液。 

取 5mL 至顶空瓶中，95℃加热 30min 后，顶空进样，记录色谱图。结果各组分的分

离度均大于 2.0，柱效大于 56442。见图 1，其中二甲苯为邻、间、对-二甲苯及乙基苯

的混合物，共有 4个峰。 

色谱图 
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第四十五章  顶空进样气相色谱法测定酱油中乙酰丙酸 

色谱条件 

仪器 

气相色谱仪：配备 FID 检测器 ; 

色谱柱: PE - WAX 0132mm×0125μm×30m ; 

顶空自动进样器:16 位自动顶空。 

操作条件 

柱温:60 ℃(2min)，5 ℃/ min 升至 140 ℃(1min)，25 ℃/min 升至 220 ℃(3min)。 

进样器温度:120 ℃； 

检测器温度:240 ℃； 

载气流量:115 mL/ min； 

分流进样,分流比:10∶1。 

顶空进样器条件 

    样品瓶平衡温度:80 ℃,时间:40 min； 

平衡压力:20 psi ,时间:3 min； 

进样时间:012 min； 

抽针时间:014 min； 

传输管路温度:110 ℃； 

色谱图 
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第四十六章  顶空气相色谱法测定香料油树脂中溶剂残留量 

色谱条件 

仪器 

气相色谱仪配备 FID 检测器，及工作站。不锈钢色谱柱，内径 3mm，长 2m，内填充 

GDX-103（80-100 目）。柱温 137℃，检测器温度 170℃，进样口温度 170℃。载气为

高纯氮，流量 44ml/min，氢气流量 50ml/min，空气流量 350ml/min。 

顶空取样瓶： 标示 50ml 的三角烧瓶（经标定容积为 60ml），用包有聚四氟乙烯薄膜

的胶塞密封。 

注射器：1mL，气密性好。 

试剂 ：1）残留溶剂标准 RSS：丙酮、甲醇、异丙醇、己烷、二氯甲烷、二氯乙烷、三

氯乙烯等，经气相色谱分析基本上是一个峰。2）内标物：丁酮（MEK），经气相色谱

分析基本上是一个峰。3)稀释剂：邻苯二甲酸二甲酯(DMP)减压蒸馏除去干扰成分。 

标准溶液:用 RSS、MEK 和 DMP 配成 100g/g 的标准溶液和 200g/g 的内标溶液。 

顶空标准样:在一系列顶空取样瓶中，分别称取适量的标准溶液和 2g 内标溶液，用 DMP

加到 20g，制成顶空标准样系列。盖紧胶塞，置于 60℃恒温水浴中，加热平衡一小时。 

色谱图 
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第四十七章  二氯二氢硅的气相色谱法分析 

色谱条件 

双气路气相色谱仪；工作站；检测器为热导检测器（工作电流为 100mA）。 

操作条件 

检测室温度为100℃；汽化室温度为80℃；层析室温度为36~38℃；载气为纯度≥99.999%

的氢气；载气流量为 40ml/min；色谱分离柱为Φ3ⅹ3000mm 不锈钢柱，其填充物为硅油：

101（102）白色硅烷化担体（40~60 目）=30：100。 
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第四十八章  小麦粉中过氧化苯甲酰与苯甲酸总量的毛细管气相色谱法测定 

色谱条件 

仪器和试剂 

气相色谱仪配有色谱数据处理机，氢火焰离子化检测器；多头磁力搅拌器。 

苯甲酸、乙醚、石油醚（60~90 ℃）、冰乙酸和丙酮均为分析纯。3% 冰乙酸的酸性

混合溶剂：取 100mL 乙醚、300mL 石油醚混合，再加入 12mL 冰乙酸。 

气相色谱条件  

采用弹性石英毛细管色谱柱 DB-WAX 柱（60mⅹ0.32mmi.d，液膜厚 0.25um）；色谱

柱温度为 240℃，进样器温度为 250℃ ，检测器（FID）温度为 270℃；载气高纯氮， 

柱前压 1.75kg/cm2 ，分流比 30:1。进样量 1.0uL 。外标法定量分析。 

色谱图 
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第四十九章  静态顶空一气质联用法测定茶叶香气 

主要仪器与原料  

仪器：气相色谱质谱联用仪(GC—MS)，顶空进样 器。  

茶样：福建铁观音。  

样品前处理  

干茶：将茶叶碾碎，过 40 目筛，称取 7．00 g 碾碎的茶样于 20mL 顶空进样瓶中，压

紧瓶盖，等待进样。  

茶汤：将茶叶碾碎，过 4O 目筛，在具塞锥形瓶中称取 20．00g 碾碎的茶样，加入 100mL

煮沸的超纯水，迅速盖上塞子并缠上封口膜以防香气溢出。15 min 后将茶汤滤出，移

取 15 mL 至顶空进样瓶中，压紧瓶盖，等待进样。  

仪器分析条件  

顶空条件：进样环体积 1 mL，样品瓶加压压力 20psi，加压时间 0．2min，充气时间 0．2 

min，进样时间 1 min，传输线温度 150℃。  

GC 条件：进样口温度 230℃，色谱柱为 DB-WAX 60mx0．25 mmx0．25 um 毛细管

柱，柱温从 3O℃以 3 ℃／min 的速率升至 180℃保持 10 min，载气为纯度为 99．999％

的氦气，载气流量 1．0mL／min，不分流。  

MS 条件：EI 离子源，离子源温度 230℃，电子能量 7O eV，质量扫描范围 45～600 amu。 

色谱图 
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第五十章  甲基丙烯酸甲酯-甲基丙烯酸正丁酯均聚共混物和无规共聚物的裂解

色谱定量分析 
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色谱条件 

气相色谱仪配备 FID 检测器。裂解条件是：温度 450~700℃，时间 2 秒。色谱条件是：

20％DEGS 柱（101 白色硅烷化担体），柱温 105℃，载气为氮气，流速 40ml/min。 

色谱图 
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第五十一章  气相色谱定量分析单糖的研究 

色谱条件 

仪器：气相色谱仪，2mⅹ4mm 不锈钢色谱柱，分别填装 3％XE-60/102，3％OS-138/102

和 3％XE-60/102(l.4m)+3％OS-138/102(0.6m)固定相。 

分析条件：汽化温度 250℃；检测器温度 230℃；氮气流速 30ml/min；柱温 200℃和

210℃。 

色谱图 
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第五十二章 气相色谱法测定生物柴油样品中脂肪酸甲酯和脂肪酸甘油酯的含量 

仪器与试剂  

气相色谱仪，带有冷柱头柱上进样系统，氢火焰离子化检测器；色谱工作站；

Ultra-ALLOY-DX30 不锈钢毛细管色谱柱(5 m X 0．53mm X 0．15 um)。 

油酸甲酯(含量大于 99％，Fluka 试剂)；单油酸甘油酯(含量大于 99％，Fluka 试剂)；1，

3-二油酸甘油酯(含量大于 99％，Sigma 试剂)；三油酸甘油酯(含量大于 99％，Fluka

试剂)；C 5～C100 正构烷烃混合物；双低菜籽油；转基因大豆油。 

色谱条件  

检测器：FID，温度 380℃，氢气 30 mL／min；空气 350 mL／min；氮气 25 mL／min。  

载气：氮气，5 mL／min。色谱柱温度：初温 50℃，升温速率 8℃／rain，终温 380℃。

进样量：1uL(样品稀释为 1％)。 

色谱图 
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第五十三章  气相色谱法测定液氧中微量乙炔含量 

主要仪器及材料 

气相色谱仪经改装, 成为专用色谱仪。 

CD P- 4S 数据处理机。 

GCD- 300A 全自动氢气发生器。 

专用进样器, ZF- 针型调节阀。 

吸气瓶, 乳胶管。 

色谱操作条件 

初始柱温 100℃, 恒温 4min, 以 10℃/min 升到 130℃, 130℃恒温 2min。 

气相色谱测定液氧中微量乙炔含量的最佳操作条件如表 1 

 

色谱图 
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第五十四章  气相色谱法分析水中的挥发性苯系物 

主要仪器和试剂 

气相色谱仪:上海灵华公司生产的 GC-9890A(配有 FID 检测器)；顶空进样器:上海灵

华公司生产的 DK-100 顶空进样器；积分仪:上海思达公司生产的 SD-2020 工作站。 

苯、甲苯、乙苯、间二甲苯、对二甲苯、邻二甲苯均为色谱纯标准物质；氯化钠:分

析纯；纯水:不含苯系物；高纯氮气、空气、氢气。 

色谱条件 

色谱柱:HP-1(交联甲基聚硅氧烷) 30m×0.32mm×0.25μm；柱温:40℃保持

3min,10℃/min 升温至 130℃,保持 2min；进样口温度:200℃；检测器温度:250℃；柱

头压:4619kPa。 

顶空进样器条件 

样品温度:40℃；进样针温度:40℃；传输线温度:40℃；气相循环时间:20min；加热

时间 40min；加压时间:015min；进样时间:015min；抽样时间:015min。 

第五十五章  气相色谱法同时测定白酒中的特征性香气成分 

主要仪器与试剂 

气相色谱仪: 6890 型,配 FID 检测器、自动进样器;乙醇: GR 级;乙酸乙酯、甲醇、丙酸乙

酯、2-丁醇、丁酸乙酯、丙醇、异丁醇、1-丁醇、异戊醇、己酸乙酯、乳酸乙酯、β-

苯乙醇、辛二酸二乙酯:纯度不小于 99%;3-甲硫基丙醇:纯度为 98%;庚二酸二乙酯:纯度

不小于 96. 0%;壬二酸二乙酯:纯度不小于 90%。 

色谱条件 
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色谱柱: HP- Innowax(30m×0. 32mmi. d，0. 5μm); 柱温: 初始温度 30℃, 保持 6 

min, 以 15℃/min 速度升至 150℃, 再以 25℃/min 升至 220℃,保持 2min;进样口温度: 

200℃;检测器温度:230℃;载气:高纯氮,分流比为 20∶1,流速为 1. 5mL/min;进样量: 1. 0

μL。 

色谱图 
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第五十六章  气相色谱法定量测定黄樟脑 

色谱条件： 

不锈钢柱充填涂 10％PEG 的白色担体，柱长 1.5 米×（I.D.）3 毫米，柱温 150℃，

等温分析，载气为氮，流速 30 毫升／分；检测器为氢火焰，其温度 250℃，氢 0.7 公

斤／厘米 2，空气 1 公斤／厘米 2，注入口温度 200℃，灵敏度 103×4。 

积分仪工作条件：斜率 200 微伏／分，漂移 200 微伏／分，最小面积 200 微伏·秒，

最小宽度 5 秒。 

色谱图 
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第五十七章  气相色谱分析三聚甲醛合成液 

色谱条件 

色谱柱：不锈钢 U 形管,柱长 2 米,固定相为天津化学试剂二厂。产 80 目 一 100 目

GDX-403。 

载气流速：N2 30mL /min；氢气流速：45mL /min；空气流速：550mL /min；柱

温 105℃；检测室温度：110℃（150℃格），汽化室温度：170（格） 

甲酸甲酯：自制,纯度为 94.88% 

甲缩醛：自制，纯度为 97.82% 

甲 醇 ：上海试剂总厂,分析纯 

丙 醇：上海化学公司工厂,纯度为 97% 

三巨甲醛：自制,精三巨甲醛,纯度＞99% 

色谱图 
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