Thermo Fisher公司Ultimate 3000高效液相色谱仪标准操作规范

1．目的：制定Thermo Fisher Ultimate 3000高效液相色谱仪的标准操作规程

2．范围：Thermo Fisher Ultimate 3000高效液相色谱仪的使用及保养

3．责任：相关设备使用及管理人员

4．规程
4.1启动仪器控制器： 双击电脑右下角的变色龙软件的服务管理器，单击【启动仪器控制器】，激活服务管理器
4.2进入软件

双击电脑桌面的【Chromeleon 7】图标，进入变色龙软件。

单击“仪器”模块

【Pump Module】进入泵的控制界面，设置条件冲系统。每天或每次使用仪器分析样品前，需先清洗泵头或管路中残留气泡或溶剂。在使用此键前需先向上掀开泵头前面板，然后拧松快速清洗阀（反时针两圈左右）。然后在软件中按此“冲洗”键，泵将以3.0 mL/min的速度自动快速清洗泵内残留的气泡，5分钟将自动停止。若想手动停止，只要再按“冲洗”键，将停止清洗。
【Sampler】选择灌注注射器，清洗缓冲环，外部清洗针,设置进样量

【Colum Oven】设置柱温箱温度，【切换阀】选择6-1（右泵）或1-2（左泵）
4.3 建立样品表

新建仪器方法：

选择【新建】-【仪器方法】，采集时间和采集通道设置- LPG-3400SD泵常规设置（设置溶剂名称、压力限值）-泵流速梯度的设定- WPS-3000自动进样器的常规设置（选择默认）-进样模式（Normal）- TCC-3100柱温箱常规设置-完成，检查后保存
新建处理方法：选择定量方法-完成，检查后保存
新建报告模板：选择报告模板，检查后保存

新建序列：仪器选择（选中U3000 仪器）-输入待测样品名称-输入待测样品个数-输入每个待测样品进样次数-设置自动进样器开始位置-输入待测样品进样体积-建好待测样品表-为新建序列指定所用方法和报告-保存新建序列表
4.4 数据存放:在需要新建的目录上右键单击“新建文件夹”，并重要命名即可
4.5 基线采集：

弹出“选择监视通道”窗口： “√”选择所需的监视波长和通道，当基线平稳后，
再次点击工具栏的“监视基线”立即停止采集。

4.6 开始序列进样
 “新建”右边点击“开始”，就可以开始进样分析。

队列中加入待测的序列:点击上图右方的“添加”，从弹出“添加”小框中选择需要进样的序列加入队列表中，如有多个序列样品要分析，以相同的方法一一添加进队列表仪器经检查就绪后方可开始按队列进样分析，点击上图中右方“开始”，仪器会根据队列安排先后程序进样分析

监测样品序列分析进程:双击下图中绿色的样品序列行，从目前的 Chromeleon Console 切换到Chromeleon Studio 的“进样列表”界面。
观察某一样品的分析结果:双击图中已完成的某个样品，立即切换到 “数据处理”界面，点击图上部功能区中选项“结果”，可以看到完整的色谱图和结果，从色谱峰图可以观察分离情况，如果发现没有达到基线分离，可以修改和优化色谱条件即先前已设定并正在采用的“仪器方法”。

4.7 样品做完后流路的冲洗
做完所有的样品后，需要冲洗流路（包括色谱柱）。
a) 先关闭检测器的紫外灯
b) 如果流动相中没有电解质（即缓冲盐或酸等），可以直接用甲醇或乙腈冲
洗流路约20-40 分钟。
c) 如果流动相中有电解质，需要执行清洗程序自动关机。

4.8 清洗进样针自动进样器，需先在软件进样器面板上分别依次启动三个清冼键

4.9 关软件
4.10 关仪器各部份电

Thermo Fisher Trace 1300气相色谱仪标准操作规范

1．目的：制定Thermo Fisher Trace1300气相色谱仪的标准标准操作规程

2．范围：Thermo Fisher Trace 1300气相色谱仪的使用及保养

3．责任：相关设备使用及管理人员

4．规程
4.1 打开气源
4.2 依次打开GC、RSH，电脑电源，右键单击任务栏图标，选择【Start Chromeleon
Instrument Controller】,等待图标变亮，打开工作站软件进行联机。
4.3 点击左下角“Instruments”在右侧会显示仪器当前的状态，切换顶部的选项卡可设置
GC 进样口、自动进样器、柱温箱、检测器等模块的实时参数值。

【Front Inlet】设置进样口在其流速（1.5 or 2ml/min）

【Split Flow】 分流比（根据情况选择是否分流）

【气化室温度】（200~250℃）

【Channel 1】:FID检测器
参数设置：

温度：250~300℃

氢气：35ml/min

空气：350ml/min

尾吹气：40ml/min

温度达到设定值后，点击【Flame】点火，点火后信号值突跃后下降，待信号值稳定后开始下一步

【Channel 2】:NPD检测器
参数设置：
温度：250~300℃

氢气：2.3ml/min

空气：60ml/min

尾吹气：15ml/min
4.4新建仪器方法：点击【Create】 菜单，选择【Instrument Method】，进入创建仪器方法向导。

【General Setting】（运行时间建议设置1min），设定后点击【NEXT】
编辑 Oven 参数，设定后点击Next
设定RSH 参数，选择进样模式（GC Headspace -顶空进样），点击【Create New Method】，进入顶空进样方式仪器方法设置。设定后点【Next】
设定进样口及载气参数，然后点击【Next】
设定检测器参数，然后点击【Next】
设定Run Table（使用于外部启动装置，如果没有可忽略）

点击【Finish】，完成仪器方法编辑
如果需要修改，可以点击对应Module 进行修改
如果无需再修改，保存方法，然后关闭仪器方法编辑界面。
新建数据处理方法

点击【Create 】菜单，选择【Processing Method】，创建数据处理方法。

选择【2D Quantitative】，然后点击【Next】。

在数据仓下命名保存，然后点击【Finish】
创建报告模板

点击【Create】 菜单，选择【Report Template】，创建报告模板。

选择【General/Default 】模板
定义一个报告模板名称，点击【Finish】 完成

编辑序列、运行样品
点击【Create 】菜单，选择【Sequence】，创建序列。
进入序列编辑向导，选择相应的设备，然后点击【Next 】进入下一标签。

添加样品个数、样品位置等信息，然后点击【Next 】进入下一界面。

在序列中添加之前编辑好的仪器方法、数据处理方法、报告模板。点击【Next】 至下一界面。

点击【Finish】，保存Sequence 文件

退出序列编辑向导后会自动转入序列界面，可以显示详细的序列信息。点击【Start】，开始采集数据。

4.5关机：待进样口、检测器温度降下来再关机，最后关闭载气阀门。
