色谱资料汇编（气相、液相的安装、调试、故障及解决方法、检修实例等） 
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气相色谱维修维护经验 
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v0    要分析和判断色谱仪的故障所在，就必须要熟悉气相色谱的流程和气、电路这两大系统，特别是构成这两个系统部件的结构、功能。分析化学网社区门户
e
V3l%}%Z
v
j
p2F
      若是温控系统的毛病，则应首先要检查可控硅是否坏，加热丝是否坏（断或短路），铂电阻是否坏（断或短路）或是否接触不良。其次检查辅回路的其它电子部件。。放大系统常见故障是离子讯号线受潮或断开、高阻开关（即灵敏度选择）受潮、集成运算放大器（如：AD515JH、OP07等）性能变差或坏等等。分析化学网社区门户 H
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c​s‑y2G0第三篇

n
w!o7M R-o8Y0氢焰系统常见故障的判断和检查 
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E.?‑G0FID（氢焔检测器）的灵敏度高、死体积小、响应快、线性范围广，能有效地与毛细柱联用，成为目前对有机物微量分析应用最广的检测器。FID检测 系统主要由检测器、检测电路（放大器）和气路三大部分组成，当发生故障或分析谱图不正常时，应首先判断区分问题是出在哪一部分。分析化学网社区门户:h
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　　FID系统常见不正常情况有：1、不能点火---问题主要出在气路或检测器；2、基流很大---问题主要出在气路或检测器； 3、噪音很大---气路、检测器和电路出问题都有可能； 4、灵敏度明显降低---气路、检测器和电路不正常都有可能；5、不出峰---气路、检测器、电路不正常都有可能； 6、色谱峰形不正常---进样器、气路、检测器为主要检查对象； 7、基线漂移严重---气路、检测器都有可能； 8、有时有讯号，有时无讯号---问题主要出在电路上。分析化学网社区门户+A
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　　一、检查气路：检查 H2（氢气）、N2（氮气）、AIR（空气）流量是否正常，空气流量太小和喷嘴严重漏气就会引起较大的爆鳴声而不能点火；氢气太小，氮气太大会使点火困难和容易熄火； 喷嘴漏气，色谱柱漏气不仅会使点火困难，也会导致灵敏度降低，甚至不出峰；氢气与氮气流量比将明显影响灵敏度；很大氢气流量太大也会造成噪音变大；气路系统不干净，包括进样器污染，检测器污染或色谱柱没有充分老化都会引起基流、噪音较大和基线漂移。在点火时请注意基流大小：在点火前，放大器基线位置尽可能调在记录仪零位及附近， 在不旋动调零电位器的条件下， 点火后， 记录笔偏离零位的距离可指示基流大小，可改变记录仪量程或放大器衰减倍数来确定，一般来说，点火后H2气调回正常工作值时，基流偏离小于1mV，说明系统十分干净，基流小于10mV，一般还能使用，若基流大于几十mV，就说明系统污染比较严重， 这时噪音、漂移都很大，仪器稳定时间也较长。检查是哪部分受到污染的简单方法，就是分别单独将某一部分的工作温度升高， 若基流明显变大， 该部分就污染严重。气路（包括进样器）中的堵塞和漏气，往往会引出峰不正常；进样器中衬管没有压平也会破坏正常峰形。
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]-f5L0　　二、检查检测器：检查喷嘴是否漏气，这将影响点火、灵敏度、峰形和基线漂移；检查极化极与喷嘴的象对位置是否正确： 喷嘴口高于极化极圈平面，灵敏度明显下降，这往往是装色谱柱管时柱管将石英喷嘴顶上去所致，象反喷嘴口低于极化极圈平面或极化极与喷嘴象碰，噪音会增大；检查收集极绝缘是否良好，若收集极绝缘不良，则噪音会很大，基线不稳定，漂移严重；收集极离子流讯号线接触不良或断线就会造成不出峰；检测器是否污染，可用升温看基流变化大小来确定。清除污染的办法就是拆洗零部件和进行高温老化。分析化学网社区门户9T
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第四篇分析化学网社区门户"o&?
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高效液相色谱常见故障的判定及解决方法分析化学网社区门户
R"U'x;d-h
D ?!v
W6N
Y
A
(一)保留时间变化
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[0V01.柱温变化 柱恒温，必要时需配置恒温箱
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q​n2P02.等度与梯度间未能充分平衡 至少用10倍柱体积的流动相平衡柱
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l P03.缓冲液容量不够 用>25mmol/L的缓冲液
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G S04.柱污染 每天冲洗柱分析化学网社区门户.w T'J6W+h
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5.柱内条件变化 稳定进样条件,调节流动相分析化学网社区门户%N0o
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6.柱快达到寿命 采用保护柱分析化学网社区门户0V \:B
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(二)保留时间缩短
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i01.流速增加 检查泵,重新设定流速
‑}4h1r8J&h02.样品超载 降低样品量分析化学网社区门户3D
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3.键合相流失 流动相PH值保持在3~7.5检查柱的方向分析化学网社区门户
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4.流动相组成变化 防止流动相蒸发或沉淀
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e05.温度增加 柱恒温分析化学网社区门户!Y4x/M
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(三)保留时间延长
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z'u4j01.流速下降 管路泄漏,更换泵密封圈,排除泵内气泡
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j02.硅胶柱上活性点变化 用流动相改性剂,如加三乙胺,或采用碱至钝化柱
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CO b03.键合相流失 同前(二)3分析化学网社区门户
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4.流动相组成变化 同前(二)4
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o e/H05.温度降低 同前(二)5
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{0(四) 出现肩峰或分叉分析化学网社区门户
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1.样品体积过大 用流动相配样,总的样品体积小于第一峰的15%分析化学网社区门户
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2.样品溶剂过强 采用较弱的样品溶剂
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n3M03.柱塌陷或形成短路通道 更换色谱柱,采用较弱腐蚀性条件
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}04.柱内烧结不锈钢失效 更换烧结不锈钢,加在线过滤器,过滤样品分析化学网社区门户 g2l
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5.进样器损坏 更换进样器转子
F ?$w
e​y0(五)鬼峰分析化学网社区门户
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1.进样阀残余峰 每次用后用强溶剂清洗阀,改进阀和样品的清洗
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t02.样品中未知物 处理样品分析化学网社区门户,d {
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3.柱未平衡 重新平衡柱,用流动相作样品溶剂 (尤其是离子对色谱)分析化学网社区门户
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4.三氟乙酸(TFA)氧化(肽谱) 每天新配,用抗氧化剂
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hH​H8r05.水污染(反相) 通过变化平衡时间检查水质量，用HPLC级的水分析化学网社区门户5W"K
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(六) 基线噪声
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x01.气泡(尖锐峰) 流动相脱气,加柱后背压
,m
H G
K*I2l02.污染(随机噪声) 清洗柱,净化样品,用HPLC级试剂分析化学网社区门户.Z
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3.检测器灯连续噪声 更换氘灯分析化学网社区门户:X7^+S-f
}+W
4.电干扰(偶然噪声) 采用稳压电源,检查干扰的来源(如水浴等)分析化学网社区门户
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5.检测器中有气泡 流动相脱气,加柱后背压分析化学网社区门户1}​e(n
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(七)峰拖尾分析化学网社区门户3?4BL.z:w"~
F8`1t
1.柱超载 降低样品量,增加柱直径采用较高容量的固定相
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y1r02.峰干扰 清洁样品,调整流动相分析化学网社区门户)n#L
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3.硅羟基作用 加三乙胺,用碱致钝化柱增加缓冲液或盐的浓度降低流动相PH值,钝化样品
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D04.同前(四)4 同前(四)4
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D6^05.同前(四)3 同前(四)3
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Q06.死体积或柱外体积过大 连接点降至最低,对所有连接点作合适调整,尽可能采用细内径的连接管
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U07.柱效下降 用较低腐蚀条件,更换柱,采用保护柱
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1.进样体积过大 同(四)1
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F02.在进样阀中造成峰扩展 进样前后排出气泡以降低扩散分析化学网社区门户8S
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3.数据系统采样速率太慢 设定速率应是每峰大于10点
7F3Y9L
e/] r O
^04.检测器时间常数过大 设定时间常数为感兴趣第一峰半宽的10%分析化学网社区门户1i
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5.流动相粘度过高 增加柱温,采用低粘度流动相
+O,_
W
K​W'c06.检测池体积过大 用小体积池,卸下热交换器
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Y07.保留时间过长 等度洗脱时增加溶剂含量也可用梯度洗脱
5x
t#l:c S7b/S08.柱外体积过大 将连接管径和连接管长度降至最小

h*U*W,u#V*v
c B09.样品过载 进小浓度小体积样品
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常见故障及排除
,p0r#y%E {
e0柱压升高        色谱柱入U滤片被流动相或样品中颗粒堵住。样品组分在滤片上沉淀堵住滤片。        卸下入口接头的滤片，使用1：1的硝酸溶液超声清洗5min，再用水、甲醇清洗除去水份。样品及流动相使用0．45µm滤膜除去微量杂质。使用流动相作溶剂配制样品。
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n0新柱柱效低        柱外死体积大。样品在流动相中溶解不好，影响传质过程。        更换连接管，重新连接色谱柱，降低死体积。使用合适的流动相或使用流动相溶解样品。分析化学网社区门户
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旧色谱柱柱效低，分离不好，柱入口床层塌陷。        填料被流动相溶蚀而流失。        用同型填料填补柱效可部分恢复。对硅胶质填料，流动相PH值在2—7范围内，否则可能被溶蚀。
#e
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m(n0旧色谱柱柱效低分离不好，有时出现双峰。        入门填料被污染变质所致。        用强溶剂冲洗。刮除被污染的床层，用同型的填料填补柱效可部分恢复。污染严重，则废弃或重新填装。

H l$`1X
I L9m%z0新柱接到仪器上后，柱头漏液。        柱接头与仪器之间连接管的压环变形量不够。        用扳手顺时针方向拧紧1／4圈直到不漏液为止。
i)x#T#@,k {
T O2X0新柱接到仪器上后，启动仪器没有柱压降。        柱放置时间过长柱内充装的液体己挥发干。        继续开泵，用流动相将柱内气体置换掉。分析化学网社区门户
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y!v*E'A
新柱接到仪器上后，检测器出口不断有小气泡出现。        ①同上。② 流动相脱气不彻底特别是MeOH／H20体系由于氢键作用很容易出现气泡。        ①同上。②配好流动相后一定要进行脱气处理。分析化学网社区门户6N
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F;f
新柱接到仪器上后柱压降不断增加，甚至超过仪器的耐压限。        柱入口滤片被固体颗粒堵塞(或被毒菌堵塞)。        更换或清洗柱入口滤片；用0．45µm过滤膜过滤流动相除去微小颗粒物。分析化学网社区门户"E
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进样次数增加柱压降逐渐增加。        ①样品中含有不溶于流动相的微小颗粒物。②样品在流动相中析出微小结晶。        ①用0．45µm过滤膜过滤样品。②推荐使用流动相溶解样品。
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d0使用—段时间后，柱效下降，分离不好。        ①柱填料被流动相溶解而流失。②柱填料被样品杂质污染。        ①推荐使用予柱。如柱床层塌陷，用相同型号填料填补。②推荐使用保护柱或用强溶剂冲洗色谱柱除去污染杂质。
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x Z:d0柱使用一段时间后，柱效下降出现双峰。        柱入口床层被污染使柱填料变质。        用强溶剂冲洗除去杂质。
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g1Z0柱使用—段时间后，柱效下降，出现峰拖尾。        柱入口床层被污染。        用强溶剂冲洗20-30ml，若效果不明显应废弃。
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r0进样量增大与峰面积增加不成正比．即进样量与峰面积不是线性关系。        样品在流动相中的溶解度小，只有部分样品被流动相冲如色谱柱中而另一部分则沉积在柱人口端。        ①用流动相溶解样品。②样品的浓度不宜太大。④进样量不宜过大。
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Y0使用缓冲液作流动相时，柱压降升高很快。        霉菌生长所致。        ①在流动相中加入有毒物质或加叠氯化钠防止霉菌生长。②实验结束后先用纯水后用MeOH各冲洗20-30ml后关机。
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_0用5µm颗粒填料柱时， 以MeOH／H20作流动相柱压较高。        MeOH与水之间由于氢键作用黏度增大。        可用乙腈／水体系使柱压降低，分离效率更好。分析化学网社区门户2m8?
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长时间放置的色谱柱，出现双峰。        柱床层出现干裂。        柱放置时，最好使用相应的溶剂充填好，防止受大的机械震动，如床层干裂应废弃掉。
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D0流动相洗涤强度由弱渐强时出现很多杂质峰。        强溶剂将弱溶剂洗不出的杂质冲出来。        不影响柱的性能。
3\
L
B i&I
c0柱使用一段时间后保留值逐渐缩短。        柱中固定相流失所致。        ①更换色谱柱。②检查所用的色谱条件是否合适。
#k0?"E0h"C0在U V色谱图中，靠近死时间处出现负峰。        ①进样时压力波动所致。②样品溶剂比流动相的UV吸收值低。        ①采用阀进样。②用流动相溶解样品。分析化学网社区门户1L
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]0岛津LC-4A液相色谱仪紫外检测器故障检修两例 
#b‑V2u
\ ?#e5q0故障现象一：1mV定标时，峰值为负
/v5{3c4~1p'\0分析及检修：此故障的原因有两方面，1.紫外检测电路，即电流放大器A101、A102，对数放大器A201、A202有故障；2.光路部分的故障。分析化学网社区门户 yf1w1k u
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将D2断开，关闭光路，在无信号的情况下调节调零电阻，包括粗调、细调旋钮，见终端显示基线可调零，说明电路部分工作正常，问题在光路部分。用无水乙醇清洗比色池，将手动波长调节旋钮调到零光谱，看光斑是否在比色池前的入口中央。其上下位置偏移影响波长的精度，左右位置偏移影响峰值。现光斑上下位置尚可，而左右位置不准，偏向参比池一边。先调D2灯的前后位置，使光斑与入射狭缝两侧的定位孔左右对齐，再调反光镜M1的固定螺丝A，使光斑上下位置与定位孔对齐。调反射M2位置，即调节固定M2螺丝使光斑在比色池前的入口中央，此时光路调整完备。校正波长后，开机后一切正常。分析化学网社区门户;S3@$z
z1s
故障现象二：基线漂移、干扰大
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\0分析与检修：LC-4A紫外检测器由光学系统、液体输送系统、紫外接收及放大电路等部分组成。其原理是：D2灯发出紫外光经透镜M1、M2反射到光栅，由光栅分出不同波长的光。紫外光经比色池到紫敏二极管D1、D2，D1、D2分别为测量和参比二极管。同一波长下不同浓度的样品对紫外光的吸收不同，在D1紫敏管上产生不同的电流，此电流经A101、A102放大而产生不同电压信号。基线漂移、干扰大，原因有如下几方面：（一）经过比色池的液体有气泡；（二）紫敏管性能不稳定；（三）放大器的电源电压和D2的电源电压不稳定；（四）放大器的性能差、不对称等。分析化学网社区门户!b‑w
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检查时，首先将比色池的液体吸干，排除因气泡引起的干扰。打开密封紫敏管及比色池的盖，在自然光的照射下，测电流放大器的输出Mo、Ro，电压均为14.8VDC，且稳定。重新上好密封盖，断开D2灯电源，在暗电流下测Mo、Ro，电压均为0V，故紫敏管正常。测电源电压，D2阳极电压为90VDC、灯丝电压为3V，放大器的正、负电源分别为+15.12VDC、-15.09VDC，均较稳定，说明故障在放大器部分。用1MΩ电阻二个分别代替D1、D2，将A101、A102放大器输入端短路，看CRT显示，基线仍有干扰。测Mo、Ro分别有
