
 仪器分析答案  

一、单项选择题
1.在环保分析中，常常要监测水中多环芳烃，如用高效液相色谱分析，应选用下述哪种检波器(     )。

A.荧光检测器          B.示差折光检测器

C.电导检测器          D.吸收检测器

2.在液相色谱法中，提高柱效最有效的途径是(     )。
A.提高柱温                B.降低板高

C.降低流动相流速          D.减小填料粒度

3.在液相色谱中，不会显著影响分离效果的是(     )。
A.改变固定相种类          B.改变流动相流速

C.改变流动相配比          D.改变流动相种类

4.不是高液相色谱仪中的检测器是(     )。
A.紫外吸收检测器          B.红外检测器

C.差示折光检测            D.电导检测器

5.高效液相色谱仪与气相色谱仪比较增加了(     )。
A.恒温箱                  B.进样装置

C.程序升温                D.梯度淋洗装置

6.在高效液相色谱仪中保证流动相以稳定的速度流过色谱柱的部件是(     )。
A.贮液器                  B.输液泵

C.检测器                  D.温控装置

7.高效液相色谱.原子吸收分析用标准溶液的配制一般使用(     )水。

A.国标规定的一级.二级去离子水      B.国标规定的三级水

C.不含有机物的蒸馏水               D.无铅(无重金属)水

8.高效液相色谱仪与普通紫外－可见分光光度计完全不同的部件是(     )。
A.流通池            B.光源

C.分光系统          D.检测系统

9.下列哪种是高效液相色谱仪的通用检测器(     )。

A.紫外检测器          B.荧光检测器

C.安培检测器          D.蒸发光散射检测器

10.高效液相色谱仪中高压输液系统不包括(     )。

A.贮液器             B.高压输液泵

C.过滤器             D.梯度洗脱装置

E.进样器

二、判断题
(    )1.液相色谱中，化学键合固定相的分离机理是典型的液－液分配过程。

(    )2.高效液相色谱分析中，固定相极性大于流动相极性称为正相色谱法。

(    )3.高效液相色谱分析不能分析沸点高，热稳定性差，相对分子量大于400的有机物。

(    )4.在液相色谱法中，约70－80％的分析任务是由反相键合相色谱法来完成的。

(    )5.在高效液相色谱仪使用过程中，所有溶剂在使用前必须脱气。

(    )6.填充好的色谱柱在安装到仪器上时是没有前后方向差异的。

(    )7.保护柱是在安装在进样环与分析柱之间的，对分析柱起保护作用，内装有与分析柱不同固定相。

(    )8.检测器、泵和色谱柱是组成高效液相色谱仪的三大关键部件。

(    )9.紫外－可见光检测器是利用某些溶质在受紫外光激发后，能发射可见光的性质来进行检

测的。

(    )10.应用光电二极管阵列检测器可以获得具有三维空间的立体色谱光谱图。

三、填空题
1.光谱是由于物质的原子或分子在特定能级间的跃迁所产生的，故根据其特征光谱的            进行定性或结构分析；而光谱的            与物质的含量有关，故可进行定量分析.

2.AES定性分析方法叫           ，常用的AES半定量分析方法叫           .

3.在AAS分析中，只有采用发射线半宽度比吸收线半宽度小得多的           ，且使它们的中心频率一致，方可采用测量         来代替测量积分吸收的方法.

4.物质的紫外吸收光谱基本上是其分子中            及            的特性，而不是它的整个分子的特性.

5.把原子核外电子云对抗磁场的作用称为            ，由该作用引起的共振时频率移动的现象称为            .

6.质谱图中可出现的质谱峰有            离子峰、            离子峰、碎片离子峰、重排离子峰、亚稳离子峰和多电荷离子峰.

7.一般而言，在色谱柱的固定液选定后，载体颗粒越细则            越高，

理论塔板数反映了组分在柱中            的次数.

四、简答题
1.为什么作为高效液相色谱仪的流动相在使用前必须过滤、脱气？

高效液相色谱有哪几种定量方法，其中哪种是比较精确的定量方法，并简述之。

五、论述题
1、ICP 光源与电弧、火花光源比较具有哪些优越性？




2、什么叫锐线光源？在 AAS 分析中为什么要采用锐线光源？


标准答案
单项选择题


1A 2.D 3.B 4.B 5.D 6.B 7.A 8.A 9.D 10.E

判断题
1.× 2. √ 3. × 4.√ 5.√ 6.× 7. × 8. √ 9. × 10.√

填空题
1、波长 (或波数、频率 ) ，强度（或黑度、峰高）

2、光谱图（或铁光谱图、标准光谱图）比较法，谱线强度（或谱线黑度、

标准系列）比较法或数线（显线）法

3、锐线光源，峰值吸收

4、生色团，助色团

5、屏蔽效应，化学位移

6、分子，同位素

7、柱效，分配平衡
简答题
1. 为什么作为高效液相色谱仪的流动相在使用前必须过滤、脱气？

答：1. 高效液相色谱仪所用溶剂在放入贮液罐之前必须经过 0.45 μm 滤膜过滤， 除去溶剂中的机械杂质， 以防输液管道或进样阀产生阻塞现象。 所有溶剂在上机使用前必须脱气； 因为色谱住是带压力操作的， 检测器是在常压下工作。 若流动相中所含有的空气不除去， 则流动相通过柱子时其中的气泡受到压力而压缩， 流出柱子进入检测器时因常压而将气泡释放出来， 造成检测器噪声增大，使基线不稳，仪器不能正常工作，这在梯度洗脱时尤其突出。

2. 高效液相色谱有哪几种定量方法，其中哪种是比较精确的定量方法，并简述之。
答：高效液相色谱的定量方法与气相色谱定量方法类似， 主要有归一化法、 外标法和内标法。其中内标法是比较精确的定量方法。 它是将已知量的内标物加到已知量的试样中， 在进行色谱测定后， 待测组分峰面积和内标物峰面积之比等于待测组分的质量与内标物质量之比，求出待测组分的质量，进而求出待测组分的含量。

论述题
1、ICP 光源与电弧、火花光源比较具有哪些优越性？
答：答： 电弧与电火花光源系电光源，所用的两个电极之间一般是空

气，在常压下，空气里几乎没有电子或离子，不能导电，所以一般要靠高电压击

穿电极隙的气体造成电离蒸气的通路 （或通电情况下使上下电极接触产生热电子发射后再拉开）方能产生持续的电弧放电和电火花放电 .

而 ICP 光源是由高频发生器产生的高频电流流过围绕在等离子体炬管 （通入

氩气）外的铜管线圈， 在炬管的轴线方向上产生一个高频磁场， 该磁场便感应耦合于被引燃电离后的氩气离子而产生一个垂直于管轴方向上的环形涡电流， 这股几百安培的感应电流瞬间就将通入的氩气加热到近万度的高温， 并在管口形成一个火炬状的稳定的等离子炬 . 由于电磁感应产生的高频环形涡电流的趋肤效应使得等离子炬中间形成一个电学上被屏蔽的通道， 故具有一定压力的氩载气就可以载带着被雾化后的试样溶液气溶胶粒子而进入该中心通道被蒸发和激发， 从而具有稳定性高、基体效应小、线性范围宽（5-6 个数量级）、检出限低（10 -3 -10 -4 ppm）、精密准确（ 0.1-1%）等优点 .

而电弧和火花光源的放电稳定性一般较差， 放电区的温度又较 ICP 低且不均

匀，一般又在空气中放电等， 其基体干扰和第三元素影响较大， 自吸现象较严重，从而使元素谱线的绝对强度不能准确测定而需采用测定其相对强度的办法即内标法进行定量分析， 由此带来的需选择好内标元素、 内标线及选择好缓冲剂等问题，即使如此，其线性范围、检出限、精密度和准确度也都不如 ICP 光源的好 .只是一种直接对固体样进行定性和半定量分析较为简单方便和实用的廉价光源而已.

2、什么叫锐线光源？在 AAS 分析中为什么要采用锐线光源？
答： 能发射出谱线强度大、 宽度窄而又稳定的辐射源叫锐线光源 .

在原子吸收光谱（ AAS）分析中，为了进行定量分析，需要对吸收轮廓线下所包

围的面积（即积分吸收）进行测定，这就需要分辨率高达 50 万的单色器，该苛

刻的条件一般是难以达到的 . 当采用锐线光源后，由于光源共振发射线强度大且其半宽度要比共振吸收线的半宽度窄很多， 只需使发射线的中心波长与吸收线的中心波长一致，这样就不需要用高分辨率的单色器而只要将其与其它谱线分开，通过测量峰值吸收处的共振辐射线的减弱程度， 即把共振发射线 （锐线）当作单色光而测量其峰值吸光度即可用朗伯 - 比尔定律进行定量分析了 .




