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前言

高等学校分析化学教学正面临知识体系的更新和课程设置的改革，如何有效提高学生学习效果成为教
学的重点课题，化学分析与仪器分析实验作为一门独立课程开设，将教学与实验融合起来，用实验来
巩固和加强理论知识的学习，是分析化学理论教学的有机补充。
本书以谷春秀老师二十多年来的实际教学经验为指导，融会贯通了她以学生为主体的教学思想，以培
养学生科学的学习态度，引导学生掌握正确操作方法为目的，通过综合性实验培养学生分析问题，解
决问题的能力。
为引导学生自学，规范操作，每个章节后还增加了考核标准，以帮助学生掌握知识要点和技能要点。
仪器分析部分结合了当今科学仪器的发展情况，编入了具有科学性、前瞻性的知识内容，拓宽了基础
知识的应用。
所介绍的各类仪器分析方法主要包括方法原理、仪器的使用维护方法和实验技术等知识点，每种方法
均编写有多个以掌握基本操作为目的的典型实用的实验，达到培养学生实际动手能力的目的。
本书结合了分析化学学科发展趋势及国内教学的实际情况，适应高等工科院校理科化学、应用化学专
业教学的需要。
中国科学院院士江雷研究员2012年6月
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章节摘录

版权页：   插图：   2.微量注射器的维护 微量注射器使用前要先用丙酮等溶剂洗净，使用后立即清洗处
理（一般常用下述溶液依次清洗，质量浓度为509／L的NaOH水溶液、蒸馏水、丙酮、氯仿，最后用
真空泵抽干），以免芯子被样品中高沸点物质沾污而阻塞；切忌用重碱性溶液洗涤，以免玻璃受腐蚀
失重，不锈钢零件受腐蚀而漏水漏气；对于注射器针尖为固定式者，不宜吸取有较粗悬浮物质的溶液
；一旦针尖堵塞，可用0.1mm不锈钢丝串通；高沸点样品在注射器内部冷凝时，不得强行多次来回抽
动拉杆，以免发生因卡住或磨损而造成损坏；如发现注射器内有不锈钢氧化物（发黑现象）影响正常
使用时，可在不锈钢芯子上蘸少量肥皂水塞入注射器内，来回抽拉几次就可去掉，然后再洗清即可；
注射器的针尖不宜在高温下工作，更不能用火直接烧，以免针尖退火而失去穿戳能力。
 3.六通阀的维护 六通阀在使用时应绝对避免带有小颗粒固体杂质的气体进入六通阀，否则在转动阀盖
时固体颗粒会擦伤阀体，造成漏气。
六通阀使用时间长了，应该按照结构装卸要求卸下进行清洗。
 三、分离系统 ①新购买的色谱柱一定要在分析样品前先测试柱性能是否合格，如不合格可以退货或
更换新的色谱柱。
新制备的或新安装色谱柱使用前必须进行老化。
色谱柱使用一段时间后，柱性能可能会发生变化，当分析结果有问题时，应该用测试标样测试色谱柱
，并将结果与前一次测试结果相比较。
这有助于确定问题是否出在色谱柱上，以便于采取相应措施排除故障。
每次测试结果都应保存起来作为色谱柱寿命的记录。
 ②色谱柱暂时不用时，应将其从仪器上卸下，在柱两端套上不锈钢螺帽（或者用一块硅橡胶堵上），
并放在相应的柱包装盒中，以免柱头被污染。
 ③每次关机前都应将柱箱温度降到室温，然后再关电源和载气。
若温度过高时切断载气，则空气（氧气）扩散进入柱管会造成固定液氧化和降解。
仪器有过温保护功能时，每次新安装了色谱柱都要重新设定保护温度（超过此温度时，仪器会自动停
止加热），以确保柱箱温度不超过色谱柱的最高使用温度，对色谱柱造成一定的损伤（如固定液的流
失或者固定相颗粒的脱落），降低色谱柱的使用寿命。
 ④对于毛细管柱，如果使用一段时间后柱效有大幅度的降低，往往表明固定液流失太多，有时也可能
只是由于一些高沸点的极性化合物的吸附而使色谱柱丧失分离能力，这时可以在高温下老化，用载气
将污染物冲洗出来。
若柱性能仍不能恢复，就得从仪器上卸下柱子，将柱头截去10cm或更长，去除掉最容易被污染的柱头
后再安装测试，此时往往能恢复柱性能。
如果还是不起作用，可再反复注射溶剂进行清洗，常用的溶剂依次为丙酮、甲苯、乙醇、氯仿和二氯
甲烷。
每次可进样5～10μL，这一办法常能奏效。
如果色谱柱性能还不好，就只有卸下柱子，用二氯甲烷或氯仿冲洗（对固定液关联的色谱柱而言），
溶剂用量依柱子污染程度而定，一般为20mL左右。
如果这一办法仍不起作用，说明该色谱柱只有报废了。
 四、检测系统的维护保养 1.热导池检测器的维护和保养 ①尽量采用高纯气源；载气与样品气中应无腐
蚀性物质、机械性杂质或其他污染物。
 ②载气至少通入30min，保证将气路中的空气赶走后，方可通电，以防热丝元件氧化。
未通载气严禁加载桥电流。
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编辑推荐

《普通高等教育规划教材:化学分析与仪器分析实验》既可作为本科生实验教材也可作为化学相关专业
、化学检验相关专业等岗位的岗前培训和继续教育的参考书，同时还可作为从事分析检测相关工作技
术人员的技术指导用书。
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