
气相色谱和气质联用系统漏气检查的最

佳实践方案

技术概述

维护气相色谱或者气质联用系统的无泄漏对于确保系统实现最佳性能并提供可靠、可重

现性和准确的结果至关重要。本文介绍了漏气的常见征兆，并讨论了漏气检查应关注的

重点区域以及漏气后的修复方法。获取最佳系统性能的关键是使用高纯度的载气、选择

合适的密封垫圈、密封垫圈安装力度恰到好处 (JTE)、气相色谱和气质联用系统的漏气检

查，以及使用创新型手拧式柱螺母以保持无泄漏连接。

泄漏征兆

气相色谱气体泄漏一般分为两大类：严重漏气和轻微漏气，前者使整个仪器系统无法正

常工作，后者不妨碍系统运行，但会对色谱分析产生负面影响。

严重漏气通常会迫使仪器的电子压力控制 (EPC)模块安全关闭，使仪器无法到达就绪状

态。导致上述漏气现象的原因可包括例如色谱柱没有安装到预期的进样口、色谱柱没有

连接到预期的检测器、色谱柱存在损坏、接头出现松动或破损、垫圈有破损、隔垫成核

或管线堵塞等多种可能。一般来说，通过目测或检查方法设置可以快速发现产生这些征

兆的原因并加以解决。

对于那些不影响系统正常运行的轻微漏气，检查起来将更为复杂。轻微漏气的征兆可包

括实际压力读数的不间断循环（漂移幅度大于 0.02 psi）、保留时间重现性差、背景噪音

高于正常值、柱流失高于正常值（特别是在高于 230 °C的温度下）、基线漂移、进样口

活性高于往常、峰出现拖尾、进样口维护频率增高，以及峰面积重现性变差。
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图 1 为 US-EPA 8081 农药在暴露于 1000 µL/L 氧气前后的 Agilent

J&W DB-1701 固定相上洗脱的结果，氦气为载气。仅在进样 10次

之后，柱流失就出现了显著的升高，谱峰保留时间明显缩短。

载气注意事项

使用纯度已知的高质量载气和检测器气体是获得最佳气相分析结

果所必不可少的。安捷伦指定载气和检测器气体的纯度最低为

99.9995%（5 个 9 + 5）。火焰离子检测器推荐使用零级空气 [1]。

强烈推荐使用在线指示气体捕集阱，如安捷伦的气体净化过滤器

[2] 去除碳氢化合物、水分和氧气。不同供应商的气体认证测试和

产品说明各不相同，因此，获得气体的分析证书 (COA) 对掌握气

体质量非常重要。COA 上的关键信息包括执行的测试、污染物特

征，以及说明是对批次中的各个气瓶进行逐一测试（优选）还是

从同一批次中随机抽取代表性气瓶进行测试。

图 1. 暴露于 1000 µL/L 氧气前后的 US-EPA 8081 农药分析谱图对比，氦气为载气
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密封垫圈的选择

根据所使用的色谱柱管线尺寸和特定接头选择合适的密封垫圈是

最大限度减少潜在漏气和防止样品流路免受污染的关键因素。对

于 Agilent J&W 色谱柱，内径 0.1 mm 到 0.25 mm 的色谱柱适用

同一尺寸的密封垫圈，内径 0.32 mm 和 0.53 mm 的色谱柱分别适

用内径更大的密封垫圈，以确保这些外径更大的色谱柱可以顺利

通过。

密封垫圈材质的选择也同等重要，应根据具体的应用进行选择以

获得所需的结果。石墨垫圈常用于一般应用以及高温应用（大于

350 °C），但通常情况下，它不像聚酰亚胺/石墨垫圈或金属垫圈

那样无污染。此外，石墨是一种多孔性材料，透气性稍微好些，

因此会产生微小的连续泄漏。石墨碎屑还容易脱落，造成污染。

纯聚酰亚胺垫圈只推荐在非加热区使用，因为这种材料的垫圈经

过热循环后会急剧萎缩。
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聚酰亚胺/石墨垫圈是气质联用分析和痕量分析的极佳选择，但

经过反复的热循环后，这种垫圈也会出现萎缩，从而迫使操作者

要不断地调试接头避免漏气。垫圈萎缩常常会使操作者在使用聚

酰亚胺/石墨垫圈时倾向于将接头拧得过紧。

推荐在微板流路技术 (CFT)装置中使用可塑金属密封垫圈，此垫

圈是专为这种装置的接头特别设计的 [3]。分析人员同时也发现在

标准色谱柱连接（如分流/不分流进样口连接）中，可塑金属密

封垫圈是其他垫圈最佳的替代品。表 1列出了不同毛细管色谱柱

垫圈的一些常见优点。

避免过度拧紧

请注意，过度拧紧会使色谱柱断裂或者造成接口永久性损伤，最

后导致漏气。Agilent UltiMetal Plus 可塑金属密封垫圈经过设计，

可在安装时挤压色谱柱四周而减少了色谱柱的断裂。通过表面去

活处理，这些不锈钢的垫圈可提供稳定、惰性、无泄漏的连接。

将 Swagelok、SilTite 或UltiMetal 可塑金属密封垫圈拧得过紧会破

坏接口螺纹，使其不能实现密封，最终导致需要支付昂贵的费用进

行仪器维修。仔细阅读并遵循厂家对接口安装和使用的说明，以避

免接口损坏造成长期微小漏气。

正确安装石墨垫圈、聚酰亚胺/石墨垫圈、进样口密封垫、O 形圈

和隔垫对实现无泄漏连接同样重要。安装力度恰到好处 (JTE)是

正确安装这些较柔韧的组件的核心所在。如果已拧到刚刚好，再

拧紧则不见得更好 (TNB)，因为这些弹性材料很容易被挤压超过

它们的设计规格，导致更快出现泄漏且频率更高。如果反复过度

拧紧质谱传输线的黄铜螺母，螺母自身会产生裂纹，从而可能引

起质谱传输线永久性的损坏。

安捷伦的隔垫螺母在顶部装有一个 C形夹子，使得在安装进样口

隔垫时，螺母不会被拧超过 3/4 圈，一旦超过 3/4 圈，则需要使

用螺母组件进行旋转。过度拧紧隔垫螺母会导致进样口隔垫在重

复进样过程中过早成核，继而造成隔垫在仪器运行过程中发生漏

气。隔垫螺母是另一个需要安装力度恰到好处的接头。

表 1. 垫圈材料性质

* 当使用手拧式柱螺母时，避免过度挤压

要求 石墨

聚酰亚胺/
石墨

可塑

金属垫圈

需要低扭矩；
可与手拧式柱螺母兼容

X X

低成本 X

密封垫圈可重复使用 X

无碎片 X X

惰性 X

无泄漏 X* X

可达 350 °C 高温 X X

推荐在质谱接口使用 X

可用于 CFT 设备 X

预装配，确保插入接头的高度精确 X

检查气相色谱接头

安装、维护后应立即对所有接头进行检漏，在使用过程中定期检

漏是一种很好的做法。安捷伦可提供一种手持式检漏仪，可检测

空气中 0.0005 mL/min的氦气泄漏 [4]。手持式检漏仪对快速检

测气相色谱柱温箱内外的气体泄漏非常有效。每次更换色谱柱、

接头或者气瓶后，最好都要使用检漏仪进行气体泄漏检查。系统

故障排除时最好先检查潜在的泄漏。切勿使用肥皂液检漏，因为

皂液可能反吸到气相色谱流路中，严重影响色谱分析结果甚至会

造成色谱柱永久性的损坏。

另一个非常有用的资源是 Agilent 7890系列气相色谱故障排除手

册，本手册第 126 页对“漏气检查”做了大量的介绍 [5]。安捷伦

网站上也发布了关于基于仪器软件的 7890 气相色谱漏气检查工具

视频 [6]。
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气质联用系统漏气检查

随仪器订购的真空规或电离规对检测气质联用系统常规操作下的

真空压力是非常有用的。安捷伦还提供了 5977系列气质联用系

统的电离规组件 [8]。真空规对防止仪器的真空系统 (MS) 或者压

力系统 (GC) 漏气都非常有用。对装有 30 m × 0.25 mm，0.25 µm

气相色谱柱，流量为 1.0 mL/min的系统，保持真空时的真空读

数一般在 10–5或者 10–6 T 范围内。当MSD 真空舱关闭，开启真

空，在不存在漏气的情况下，真空读数一般在 10–6或者 10–7 T 范

围内。如果真空泵不能相对快速地达到这个水平，则说明在质谱

系统某处存在漏气。确认吹扫阀处于关闭状态，传输线接头安装

正确，真空腔侧板上大的 O 形圈安装位置正确。

可在“调谐选择”标签下方对水和空气进行基于软件的性能检查。

此检查着眼于查找空气中典型存在的分子离子相对于校准离子 69

的关系。离子 18（水）、28 (N2)、32 (O2)、44 (CO2) 和 69（自

动调谐使用的 PFTBA 典型基峰）均受到监测。氮气 (28) 相对于

69的丰度如果大于 10%，则说明系统还未达到足够的真空度或者

系统中存在漏气。如果存在空气泄漏，则氮气和氧气丰度比通常

为 4:1。水峰 (18)也常常会出现，尤其在系统排空并暴露于外环境

之后。一个无泄漏的平衡系统应该是氮气 (28)的丰度远低于 10%，

氧气 (32) 的丰度约为氮气丰度的 1/4，理想状况下，水峰 (18) 要

低于N2 (28) 的峰高。

气质联用系统漏气故障检查是一个排除的过程，需要检查可能会

发生漏气的每一个部位。可以使用塑料管直接进行碳氟化合物

（例如，1,1,1,2 -四氟乙烷，离子 69 和 83）或者氩气（离子 40）

喷雾，这对排查泄漏是非常有用的。在可疑的部位进行少量喷射，

然后通过人工调谐监测可能的离子碎片峰，是非常有效的漏气排

查手段。

需要检查的关键点包括连接柱温箱的传输线、隔垫螺母、色谱柱

螺母和质谱真空舱侧面板上大的 O形圈。一旦发现漏气，可以通

过更换隔垫，重新安装色谱柱，或者清洗真空舱侧板的 O形圈并

重新安装到位等方法进行补救 [7]。

不断创新以尽可能减少漏气

图 2为系统在正常运行状态下检查空气和水分得到的总离子色谱

图。在此系统中，在传输线和进样口接头处安装手拧式柱螺母。

这些柱螺母在色谱柱接头的两端都使用短的聚酰亚胺/石墨垫圈，

实现了无泄漏密封，无需在 300多个热循环后再对接头进行重新

调整 [9]。使用这些柱螺母，无需在柱温箱热循环后对进样口或者

质谱传输线接头进行重新拧紧。与此同时，当使用安捷伦手拧式

柱螺母时，仅需要非常小的扭矩进行无泄漏密封，因此安装时只

使用手指而不用扳手，从而消除了过度挤压和破坏接头的风险

（图 3）。
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结论

分析人员通过各种工具、备件和最佳做法使气相色谱或气质联用

系统实现无泄漏，从而提高他们系统的性能和分析效率。Agilent

UltiMetal Plus可塑金属密封垫圈可以为色谱柱提供稳定无泄漏的

连接，并为样品流路的接头提供惰性表面。安捷伦创新型的手拧

式柱螺母使用标准的短聚酰亚胺/石墨垫圈，可避免多次热循环

后对色谱柱接头和质谱传输线接头进行重新拧紧。这些新型接头

的优势还包括在进样口、检测器和质谱传输线接口处仅使用短聚

酰亚胺/石墨垫圈。

通过遵循本技术概述中提及的最佳做法并参考下面的相关文献，

有助于气相色谱和气质联用系统用户识别潜在的气体泄漏、准确

定位和快速修复并防止漏气再次发生。一个有效的经验法则就是

调整接头、隔垫和 O形圈的安装力度恰到好处，这样才能获得最

佳的效果。

图 2. 空气和水峰检查示例

图 3. 在传输线和进样口接口处使用安捷伦手拧
式柱螺母
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