仪器分析复习资料
一、单项选择题 
1.在液相色谱法中，按分离原理分类，液固色谱法属于（   ）。
A分配色谱法		B排阻色谱法
C离子交换色谱法		D吸附色谱法
2.在高效液相色谱流程中，试样混合物在（   ）中被分离。
A检测器	B记录器	C色谱柱	D进样器
3.液相色谱流动相过滤必须使用何种粒径的过滤膜（   ）。
A 0.5μm 	B 0.45μm	C 0.6μm 	D 0.55μm
4.在液相色谱中，为了改变色谱柱的选择性，可以进行如下哪些操作（   ）。
A改变流动相的种类或柱子
B改变固定相的种类或柱长
C改变固定相的种类和流动相的种类
D改变填料的粒度和柱长
5.一般评价烷基键合相色谱柱时所用的流动相为（   ）
A甲醇/水（83/17）	B甲醇/水（57/43）
C正庚烷/异丙醇（93/7）	D乙腈/水（1.5/98.5）
6.下列用于高效液相色谱的检测器，（   ）检测器不能使用梯度洗脱。
A紫外检测器		B荧光检测器
C蒸发光散射检测器	D示差折光检测器
7.在高效液相色谱中，色谱柱的长度一般在（   ）范围内。
A 10～30cm 	B 20～50m	C 1～2m 	D 2～5m
8.在液相色谱中,某组分的保留值大小实际反映了哪些部分的分子间作用力（   ）。
A组分与流动相		B组分与固定相
C组分与流动相和固定相	D组分与组分
9.在液相色谱中，为了改变柱子的选择性，可以进行（   ）的操作。
A改变柱长		B改变填料粒度
C改变流动相或固定相种类	D改变流动相的流速
10.液相色谱中通用型检测器是（   ）。
A紫外吸收检测器		B示差折光检测器
C热导池检测器		D氢焰检测器

二、判断题 
1.液相色谱分析时，增大流动相流速有利于提高柱效能。（   ）
2.高效液相色谱流动相过滤效果不好，可引起色谱柱堵塞。（   ）
3.高效液相色谱分析的应用范围比气相色谱分析的大。（   ）
4.反相键合相色谱柱长期不用时必须保证柱内充满甲醇流动相。（   ）
5.高效液相色谱分析中，使用示差折光检测器时，可以进行梯度洗脱。（   ）
6.在液相色谱法中，提高柱效最有效的途径是减小填料粒度。（   ）
7.在液相色谱中，范第姆特方程中的涡流扩散项对柱效的影响可以忽略。（   ）
8.由于高效液相色谱流动相系统的压力非常高，因此只能采取阀进样。（   ）
9.高效液相色谱仪的色谱柱可以不用恒温箱，一般可在室温下操作。（   ）
10.高效液相色谱中，色谱柱前面的预置柱会降低柱效。（   ）

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__________。

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？

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。

3.原子吸收的背景有哪几种方法可以校正。

4.吸光光度分析中选择测定波长的原则是什么？

五、计算题
1.有一每毫米1200条刻线的光栅,其宽度为5cm,在一级光谱中,该光栅的分辨率为多少?要将一级光谱中742.2 nm和742.4 nm两条光谱线分开,则需多少刻线的光栅?


2.当柱长增加一倍，色谱峰的方差增加几倍？（设除柱长外，其他条件不变）



仪器分期标准答案
一、单项选择题
1.D 2.C 3.B 4.C 5.A 6.D 7.A 8.
二、判断题
1.× 2.√ 3.√ 4.√ 5.× 6.√ 7.× 
三、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、
5、
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？
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。
3.


五、论述题
1.   (1) 设光栅的分辨率为
    R = nN = 1×(5×10×1200) = 60,000
    (2) 需如下刻线的光栅
                 (742.2+742.4)/2
    R’= ─── = ───────── = 3711
                  742.4-742.2
    N = R’/n = 3711/1 = 3711 条



2.   当其它条件不变时，柱长虽增加，但理论塔板高度可视作不变。
     [image: ]
    因此柱长增加一倍后，
    [image: ]
[bookmark: _GoBack]    可见方差增加一倍。
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