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内容概要

　　现代分析测试手段是我们认识客观物质世界的眼睛，是从事化学、化工、材料、生物、医学、药
物、食品、环境、安全、地质、刑侦等领域专业研究和生产实践中不可缺少的关键环节，是当代相关
专业本科生和研究生必须具备的基本科研素质。
越来越多的科研工作和生产实践离不开仪器分析，越来越多的学生反映在就业面试中经常会被询问到
在校期间对各种分析仪器尤其是大型分析仪器了解、掌握和应用的情况。
《仪器分析实验》作为一门实验课程的重要性日显突出。
　　教育部本科教学指导委员会对《仪器分析实验》仪器的配置提出如下基本要求，可以作为实验室
建设的参考依据。
　　必配仪器：可见分光光度计、紫外一可见分光光度计、红外光谱仪、原子发射光谱仪、原子吸收
分光光度计、气相色谱仪、高效液相色谱仪、电化学工作站。
　　选配仪器（至少配置三种）：分子荧光光谱仪、原子荧光光谱仪、X-射线衍射仪、气相色谱一质
联联用仪、毛细管电泳仪、核磁共振波谱仪、元素分析仪、顺磁共振仪、电感耦合等离子体发射光谱
仪。
　　本书在实验的选择上力求全面反应上述基本要求，将全部32个实验分为电化学分析（含电位、库
仑、伏安）、分子光谱分析（含紫外一可见、红外、分子荧光）、原子光谱分析（含原子发射、原子
吸收、原子荧光）、色谱分析（含气相色谱、液相色谱）和其他仪器分析共五章内容。
考虑到受学时或各校办学特点的限制，学生难以有机会全部完成本书收编的所有实验，也难以直接接
触和使用到全部的分析仪器，本书在第六章中对24类分析仪器优选了部分国产和进口的型号，对其基
本特点和操作方法等进行了简介。
　　各章开头均含有相关概要性内容，涵盖各类仪器分析的基本原理、仪器结构、定性和定量方法及
相关计算公式、适宜的分析对象及样品处理的基本原则、仪器操作使用的一般原则、经验和注意事项
等，在每个实验后还附有思考题。
使本书在成为体系完整的实验教材的同时，也成为《仪器分析》理论课学习既全面又简明的复习资料
，并成为指导日后工作的参考书。
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章节摘录

　　色谱仪是在常压下工作，而质谱仪需要高真空，因此，如果色谱仪使用填充柱，必须经过一种接
口装置一一分子分离器，将色谱载气去除，使样品气进入质谱仪。
如果色谱仪使用毛细管柱，则可以将毛细管直接插入质谱仪离子源，因为毛细管载气流量比填充柱小
得多，不会破坏质谱仪真空。
　　GC—MS的质谱仪部分可以是磁式质谱仪、四极质谱仪，也可以是飞行时间质谱仪和离子阱。
目前使用最多的是四极质谱仪。
离子源主要是EI源和CI源。
　　GC—MS的另外一个组成部分是计算机系统。
GC—MS的主要操作都由计算机控制进行，这些操作包括利用标准样品（一般用FC一43）校准质谱仪.
设置色谱和质谱的工作条件，数据的收集和处理以及库检索等。
　　这样，一个混合物样品进入色谱仪后，在合适的色谱条件下，被分离成多个单一组分并逐一进入
质谱仪，经离子源电离得到具有样品信息的离子，再经分析器、检测器得到每个化合物的质谱。
这些信息由计算机储存。
根据需要，可以得到混合物的色谱图、单一组分的质谱图和质谱的检索结果等。
根据色谱图还可以进行定量分析。
因此，GC—MSMS是有机物定性、定量分析的有力工具。
　　作为GC—MS联用仪的附件。
还可以有直接进样杆和FAB源等。
但是FAB源只能用于磁式双聚焦质谱仪。
直接进样杆主要用于分析高沸点的纯样品。
不经过GC进样，而是直接送到离子源，加热汽化后，由EI电离。
另外，GC—MS的数据系统可以有几套数据库，主要有NIST库、Willey库、农药库、毒品库等。
　　2.GC—MS分析条件的选择　　在GC—MS分析中，色谱的分离和质谱数据的采集是同时进行的。
为了使每个组分都得到分离和鉴定，必须设置合适的色谱和质谱条件。
　　色谱条件包括色谱柱类型（填充柱或毛细管柱）、固定液种类、汽化温度、载气流量、分流比、
温升程序等。
设置的原则是：一般情况下均使用毛细管柱，极性样品使用极性毛细管柱。
非极性样品采用非极性毛细管柱。
未知样品可先用中等极性的毛细管柱。
试用后再调整。
若有文献叮以参考，可采用文献条件进行初步尝试。
　　质谱条件包括电离电压、电子电流、扫描速度、质量范围等，这些都要根据样品情况进行设定。
为了保护灯丝和倍增器。
在设定质谱条件时，还要设置溶剂去除时间.使溶剂峰通过离子源之后再打开灯丝和倍增器。
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