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	　　问题1：为什么有些峰出现拖尾？
　　答：①这可能是由于进样口或色谱柱不干净，或色谱柱切割不正确。冷却进样口、关闭气流并更换或清洁进样口部件，包括进样口衬管和金密封垫。取出色谱柱。切掉一段色谱柱以清除不挥发性残留物、隔垫碎屑和密封圈碎片。这段色谱柱的长度可以是1英寸到1米，如果需要的话，可以更长。使用正确的切割工具来切割色谱柱。如果切割不好，则可能导致样品吸收。使用黄铜刷子或氧化铝粉末等软质研磨剂擦洗进样口钢质内壁。在重新安装其他部件前，要确保已将进样口清洗干净。对于5890，卸下分流出口管路并用溶剂清洗是比较好的方式。

　　②在不分流方式下进行分析时，不分流时间过长可能导致拖尾。通常时间应在0.5至1分钟范围内。

　　③未吹扫（死）体积也可能导致拖尾。确保在进样器和检测器中色谱柱安装正确。

　　④如果考虑色谱柱部分流失，则可以使用色谱柱前的保留间隙（制备色谱柱）。如果没有降低色谱柱效率，则可以将其切割掉或更换掉，并可延长色谱柱的寿命。但要注意保留间隙和分析色谱柱的连接可能引起泄漏和样品吸收。

　　问题2：如何改善峰形？（前伸峰、拖尾峰）
　　答：前伸峰是由于色谱柱过载。当一种或多种化合物的进样量超过色谱柱固定相容量时，可能发生这种情况。液相膜越薄，色谱柱中保留的每种化合物就越少。这涉及到进样体积和进样中每个峰的化合物浓度。通过减少进样量、分流样品或进样浓度较低的样品，可减小进样体积。

　　问题3：什么原因导致峰比原来大，而且出现的早？
　　答：过快、过大的峰通常是由于从分流口和隔垫吹扫口排出的载气减少，而更多的进入色谱柱；因此增加柱头压力，可降低分流比。检查分流出品的气体流量，如需调整分流比则对调整此流量。如果问题依然存在，可卸下并清洁分流口。这个问题也可能由于柱头压调节阀有问题而引起。

　　问题4：何时需更换隔垫或衬管？
　　答：通常比较好的隔垫至少能保证100次进样不发生问题。当色谱特征说明衬管有问题时，需要更换衬管。影响隔垫寿命的因素有注射器尺寸、进样口温度和压力，当然受压力影响的程度比较小。影响衬管寿命的因素通常是样品的清洁度。应该根据仪器维护历史记录来选择色谱需要的特定程序。

　　问题5：随着进样室温度升高，对分析物分解有影响吗？
　　答：如果化合物热稳定性差，分析物分解可能会带来一些问题。这在制药工业中比较常见。如果药物或中间体热分解温度低于进样口温度，则分析结果中将出现特殊的峰或与目标分析物发生反应。

　　问题6：排除色谱柱流失问题的最佳方法是什么？
　　答：诊断色谱柱是否存在流失问题的最佳方法是第一次在方法条件下安装色谱柱时，做一次空白色谱图，然后将最近的运行和空白运行色谱图对比。如果在空白运行中产生了很多峰，则色谱柱性能改变，这可能是由于载气中含有氧气，也可能是由于样品残留。如果有GC-MS，则低极性色谱柱的典型流失离子（例如DB/HP-1或5）质/荷比m/z将为207、73、281、355等，大多数为环硅氧烷。

　　问题7：如何得知分流/不分流进样口的进样体积不超过进样口衬管反应室的容积？
　　答：如果不是多次重复进样引起精度问题，则不会经常发生这个问题。精度问题经常是由于不合适的进样体积引起。因为分流进样的进样口流速比较高，样品进出进样口比不分流快得多。同样地，由于溶剂没有时间扩散到衬管外，因此分流模式进样体积要求没有那么严格。实际上，1微升是比较合适的，由于降低分流比对增大峰面积比增加进样量更有效。然而，不分流进样要求要严格的多，建议使用蒸汽体积计算器估算最终的扩散体积。

　　问题8：排除色谱柱流失问题的最佳方法是什么？
　　答：诊断色谱柱是否存在流失问题的最佳方法是第一次在方法条件下安装色谱柱时，做一次空白色谱图，然后将最近的运行和空白运行色谱图对比。如果在空白运行中产生了很多峰，则色谱柱性能改变，这可能是由于载气中含有氧气，也可能是由于样品残留。如果有GC-MS，则低极性色谱柱的典型流失离子（例如DB/HP-1或5）质/荷比m/z将为207、73、281、355等，大多数为环硅氧烷。

　　问题9：色谱分析运行时，标样和样品的峰均随时间加宽，这正常吗？
　　答：如果保留时间没有很大区别，只是加宽的峰拖尾，可能表明有活化点。如果加宽的峰是对称的，可能是由于正常的色谱柱“损耗和流失”。如果峰前伸，说明色谱柱过载。

　　问题10：为什么在空白运行中出现了我的样品组分峰？
　　答：有可能是由于样品制备或系统清洁问题。尝试在样品和空白样品制备中使用新溶剂，并在样品清洗瓶中装上新溶剂。尝试使用新的注射器和隔垫。取出并清洗分流出口管路。在未进样情况下运行以观察仅加热色谱柱有无峰出现。

　　问题10：什么原因导致基线不稳和干扰？
　　答：1.进样针受污染。清洗进样针；做一浓缩试验，载气线路可能也要清洗。

　　2.色谱柱受污染。烘焙色谱柱，限定时间1-2h。

　　3.检测器不平衡。检测器一般需要24h才能得到平衡。

　　4.在程序升温的时候改变载气流速（在很多情况下为正常现象）。

　　问题11：什么原因导致过多的基线噪音？
　　答：1.进样针受污染。清洗进样针；做一浓缩试验，载气线路可能也要清洗。

　　2.色谱柱受污染。烘焙色谱柱，限定时间1-2h。

　　3.检测器不平衡。清洗检测器，通常噪音不是突然增大而是逐渐产生。

　　4.污染或载气质量降低。使用高质量的载气或检查气体是否泄露。一般在换载气钢瓶的时候会突然发生。

　　5.柱子安装太过。可重新安装。

　　6.载气流速不合适。重新设定流速。

　　7.与MS、ECD、TCD联用时发生漏洞，查找并消除漏洞即可。

　　8.检测器的灯或电子倍增管老化。

　　问题12：什么原因导致峰形改变？
　　答：1.检测器响应改变。检查气体流速、温度和设置。

　　2.样品的浓度改变。检查并检验样品的浓度，样品的蒸发或成分的改变都可能引起。

　　3.色谱柱受污染。

　　问题13：如果分离度下降，如何处理？
　　1.柱温不同。检查柱温。

　　2.不同的色谱柱的维数和相位。核实色谱柱的特性。

　　3.改变载气流速。

　　4.色谱柱受污染，应用溶媒清洗柱子。

　　5.进样器的改变。检查进样器的设置。

　　6.样品的浓度或溶解能力的改变。试用一个不同的浓度。

　　问题14：如果出现分裂峰，如何处理？
　　1.试着改变一下进样方法。

　　2.改变溶媒，使其成为单一的溶媒。

　　3.重新安装色谱柱。

　　4.减小进样温度。

　　问题15：如果怀疑进样器或载气被污染了，应采用何种检测？
　　1.GC在40-50℃保持8小时或8小时以上。

　　2.运行一个空白分析（开启GC，但不进样）。

　　3.收集空白分析的色谱图。

　　4.第一个空白分析完成以后立即开始第二次，二者间隔时间不要超过5min。

　　5.收集第二次空白分析的色谱图，并与第一次的图谱进行比较。

　　6.假如在第一次时，峰图包含了大量的色谱峰，而且基线不稳定，那就暗示了

　　毛细管柱被污染了（进样器或载气被污染）。

　　7.假如两次色谱峰图都包含少数的峰或基线的微小漂移，那就可以假定进样器

　　或载气是比较干净的。假如

　　8.假如两次色谱峰图都包含重大数量的噪音和（或）基线漂移，那通常也就表

　　明了进样器或载气被污染了。

　　问题16：保护柱应为多长？
　　比较有代表性的保护柱柱长为0.5-10m。虽然没有确定的长度适合所有的样品，但是以下一些建议也可以参考。假如样品相对来说比较纯净，溶质为极性，保护柱应该在0.5-1.0m之间；若样品相对来说不纯净，保护柱应该适当长些。5-10m长的主要是为了维护单一系统。长保护柱允许使用者减去大约1m而代替整个保护柱安装。




