
关于气体纯度对色谱仪影响的认识

赵海峰�刘贞超�赵燕梅�窦海妮
（二滩水力发电厂�四川 攀枝花　617000）

摘　要：通过对二滩水电厂ＧＣ－14Ｂ气相色谱仪调试过程中出现的故障进行分析�并及时处理�阐述了气体纯度对气
相色谱仪的影响�为同类设备出现类似故障提供参考。
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　　二滩水电厂使用的两台 ＧＣ－14Ｂ气相色谱仪
（主机系日本岛津生产 ）近期进行了一次维护调试。
整个调试过程为常规维护：更新 “Ｎ2、Ｈ2自动延

时关闭装置 ”；两台 “Ｈ2发生器 ”干燥管更换硅胶；1
号ＧＣ－14Ｂ更换01柱；2号ＧＣ－14Ｂ更换502柱、
转换柱；更新转换炉温控仪。更新项目完毕后�按顺
序向仪器通Ｎ2和Ｈ2燃气�将ＧＣ－14Ｂ色谱仪主机
开启�仪器升温�待温度稳定后�通入空气�当各气路
气体压力正常后�即进行 “点火 ”操作。此后仪器出
现未预料到的异常�ＦＩＤ检测器输出值极大�将衰减
器 （信号缓冲器 ）档位旋至 “256”档�调节基流补偿至
最大也不能使记录仪指针置 “零 ”位 （测试 ＦＩＤ输出
值电位达1000ｍＶ）�即出现本底值极大的情况。

观察各仪器载气、Ｈ2燃气压力�相关温度值都系
正常值。两台ＧＣ－14Ｂ色谱仪都出现本底值极大
的状况�在此状态下�仪器是不能进行正常的色谱
分析工作。为了查明问题的症结�就此进行如下
剖析。

1　仪器原理简介
ＧＣ－14Ｂ系统结构如图1所示。
ＧＣ－14Ｂ色谱仪各气路如图2所示。

2　原因查找及分析
2．1　排除新换01柱、502柱、转化柱的影响

新更换的色谱柱和转换柱是提前进行装柱并进

行了充分老化�而且验证色谱柱和转换柱分别满足实
验要求。将换下来的旧色谱柱和转化柱重新换上�并
检查其密封性�经过活化�在同样的试验条件下开机�
仪器仍然出现同样的状况�可以认为新色谱柱、新转
化柱本身是没问题的。
2．2　载气的影响

两台仪器同时出现ＦＩＤ收集极本底值较高的情

况�说明可能是气路出现了问题而导致燃烧室内燃烧

图1　ＧＣ－14Ｂ色谱仪各装置连接示意图
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图2　ＧＣ－14Ｂ色谱仪气路示意图
不理想。经过检查后�证明各气路均连接正确�无漏
气现象�发现氮气钢瓶中瓶压为1ＭＰａ�经减压阀后
输出压力为0．5ＭＰａ。色谱仪所用的氮气应满足氮
气瓶瓶压大于3ＭＰａ�纯度为99．998％�杂质含量 （体
积分数 ）：氢＜1×10－6�氧＜1×10－6�氩＜10×10－6�
二氧化碳＜1×10－6�水＜5×10－6�甲烷 ＜1×10－6。
当瓶压过低时�瓶内气体水分较重�造成502色谱柱、
01色谱柱受潮�柱效降低�甚至失效；同时载气中水
分过高�会导致ＦＩＤ燃烧室中温度有所降低 （不能达
到理想温度 ）�燃烧状况较差�离子定向运动减弱�使
ＦＩＤ检测器的灵敏度下降。

鉴于上述情况�将此氮气瓶更换成新购买的氮气
瓶 （其内部压力＞12．5ＭＰａ）。
2．3　氢燃气的影响

氢燃气的纯度对燃烧室环境有着重要影响�对于
作为燃气的氢气�纯度至少为99．995％�杂质含量
（体积分数 ）：氮 ＜1×10－6�氧 ＜5×10－6�二氧化碳
＜1×10－6�水＜5×10－6�总烃＜1×10－6�其中有机
杂质会使ＦＩＤ收集极基流激增�噪声加大�本底值大
增�使得色谱仪不能进行微量分析。

经分析�两台Ｈ2发生器干燥管中更换的硅胶均
取自玻璃干燥器内�主要用于干燥其他化学试剂�因
而干燥管中的硅胶很可能被 “化学试剂 ”污染。当
Ｈ2发生器所产生的氢气流经 “干燥管 ”时被硅胶污
染�含极性物质�当气体再进入转化柱中�将转化柱中
的镍触媒污染 （即中毒 ）�流经转化柱的气体仍带有
极性物质�这些物质被带入了 ＦＩＤ燃烧室中。仪器
“点火 ”促使燃烧室核心 “离子室 ”构成高温环境�这
些物质在这里被极化 （即发射极与收集极之间加有
极化电压 ）�形成离子流定向运动�大大提高了 ＦＩＤ
本底值。此时调节基流补偿电位至最大也不能抵消

其本底值�从而ＦＩＤ就无法正常工作。

3　问题的处理
（1）将两台氢气发生器干燥管中的硅胶全部更

换成新硅胶。
（2）转化炉重新更换镍触媒并进行活化约6ｈ。
（3）对于同样受到污染的01柱和502柱重新进

行活化�打开ＧＣ－14Ｂ色谱仪的加热器�将502柱色
谱柱尾端放开 （与检测器断开 ）后提高柱温至 110
℃�活化试验5ｈ。

在检查各气路连接良好和各电路接触完好后�重
新打开气路�色谱仪开机�稳定后�调节双笔记录仪�
指针能够正常指零。用万用表检查ＦＩＤ信号�输出电
压属于正常范围。

4　结　论
载气、燃气纯度对色谱仪性能影响很大�特别是

氢燃气的纯度对ＦＩＤ检测器本底值影响极大。为保
证载气和Ｈ2燃气的纯度�在气相色谱仪的日常维护
中应注意以下环节：①观察Ｎ2载气瓶中压力的变化�
当气瓶压力＜3ＭＰａ时�应及时更换Ｎ2气瓶 （压力满
足要求的 ）。②Ｈ2发生器的干燥硅胶应专用化�不得
使用与其它化学试剂接触过的硅胶。这样可以提高
色谱仪灵敏度�延长色谱柱、气路控制部件及整台仪
器的寿命。
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