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制备制备制备制备柱柱柱柱的的的的使用说明使用说明使用说明使用说明    制备柱是用于样品分离纯化的色谱耗材，遵循严格的生产标准和测试程序出厂。为了充分发挥其性能、最大程度延长其寿命，请仔细阅读此使用说明。 制备制备制备制备柱的身份确认柱的身份确认柱的身份确认柱的身份确认    为了保证每一支制备柱的质量，月旭公司出售的每一支制备柱都有唯一的身份编码，根据此编码，我公司可以将质量问题确定到个人，为了保障您的利益，收到制备柱时，请完成以下程序： 1.仔细查看包装盒是否完好，与自己请购的制备柱是否一致； 2.盒内是否有质量检验报告及检验人员签名； 3.制备柱表面有无碰撞伤痕，柱两端保护制备柱的堵头是否完整；  4.制备柱体是否贴有月旭公司制备柱的身份标牌，并仔细对照包装盒与制备柱标签上的型号、编号是否一致。 制备柱制备柱制备柱制备柱的的的的正确使用正确使用正确使用正确使用    为了保证制备柱使用时有最高柱效，连接管路尽量使用适合的管路，制备柱进出口的连接必须非常适配，连接管端口部分必须平整，不能有毛刺或切口斜面等现象，各种连接管路请使用专业工具切割修整。 1.1.1.1.    制备柱的安装制备柱的安装制备柱的安装制备柱的安装    1.1 取出制备柱，仔细查看柱身流动相流向箭头标识，用手旋下柱两端的堵头，放好制备柱，使流动相流向和柱身所示流向一致。 1.2 用手将连接管路的不锈钢或其它材质的接头旋入柱两端，管路接头要和柱接口连接紧密，确保零死体积连接，在制备设备正常运行时没有漏液。 2. 2. 2. 2. 制备制备制备制备柱使用前注意事项柱使用前注意事项柱使用前注意事项柱使用前注意事项    2.1 制备柱内的存储液：月旭公司制备柱的存储液，如没有特殊说明均为质检报告中所述流动相，反相柱（C18、C8、C4、C1 等）均为甲醇/水体系。 2.2 新制备柱的平衡：新反相制备柱用纯甲醇冲洗约 30 个柱体积，再更换成能与检测流动相互溶的流动相冲洗约30 个柱体积，最后用流动相稳定系统至基线平稳。 3333....    制备柱制备柱制备柱制备柱的使用方向的使用方向的使用方向的使用方向    月旭公司生产的制备柱标签上的箭头方向为流动相流向，使用过程也需按此方向。避免双向混用，导致两端填料同时污染，不利于制备柱的再生和维护。    4444....    流动相和样品保持洁净流动相和样品保持洁净流动相和样品保持洁净流动相和样品保持洁净    由于悬浮在样品或流动相中的颗粒会堵塞制备柱的筛板，各种试剂在进制备柱前请尽量过滤，建议用 0.45um的滤膜过滤。样品中的杂质是造成制备柱污染、柱效下降的另一原因，样品进样前，可以选择针式过滤器过滤。 5555....    制备制备制备制备柱柱柱柱允许使用的允许使用的允许使用的允许使用的 pHpHpHpH 范围范围范围范围    每款制备柱都有自己特定允许使用的 pH 范围，请仔细对照您的制备柱的使用 pH 范围（表一）。在 pH 范围以外使用，会使硅胶基质溶解或键合相水解，对制备柱造成不可恢复的损伤。如果在临界 pH 值处使用，分析结束后立即用适合于制备柱保存并与当前使用的流动相互溶的淋洗液置换。 表一 Ultimate 系列制备柱 pH 耐受范围 柱型号 XB-C1、C4、C8、C18 XB-Phenyl XB-CN AQ系列 LP系列 pH 范围 1.5-10.0 1.5-10.0 1.5-9.0 1.5-10.0 1.0-8.0 制备制备制备制备柱的保存柱的保存柱的保存柱的保存    反相制备柱保存在 80%甲醇或 80%乙腈水溶液中。如果方便，长期不使用时，最好将制备柱从设备上取下，并将随柱的堵头旋紧密封。 
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制备柱制备柱制备柱制备柱的维护的维护的维护的维护    1. 1. 1. 1. 柱压升高柱压升高柱压升高柱压升高    长时间使用造成柱压的缓慢升高是正常现象，因为制备柱的使用就是一个污染的过程。短时间甚至是突然的柱压升高通常是异常情况所致，排除设备的故障后，可从以下几点寻找解决办法： 1.1 柱头的过滤筛板污染（固体颗粒物堵塞、强保留物质累积） 解决方法： 在柱前端加上在线过滤器或保护柱，用甲醇/水=20/80 5.0ml/min反向冲洗制备柱 180min。 1.2 柱头填料污染（固体颗粒物堵塞、强保留物质累积） 解决方法： 用可以溶解污染物的溶剂较长时间（180min）反向冲洗制备柱。 1.3 pH使用不当造成的损伤 解决方法： pH使用不当造成固定相的缺失或塌陷，很难使制备柱恢复，只能更换新柱。 2222. . . . 使用保护柱和在线过滤器使用保护柱和在线过滤器使用保护柱和在线过滤器使用保护柱和在线过滤器    样品和流动相中不能完全过滤掉及泵磨损、密封圈和管路老化产生的固体颗粒物，进入到制备柱中就会堵塞筛板，导致柱压升高，柱效下降。保护柱和在线过滤器上都有筛板，孔径与柱的孔径相同，能阻止颗粒物到达制备柱。在分析故障中，柱压升高占很大比例，因此建议您在制备柱前端加上在线过滤器或者保护柱。 3. 3. 3. 3. 缓冲盐的正确使用缓冲盐的正确使用缓冲盐的正确使用缓冲盐的正确使用    缓冲盐通常易溶于水，难溶于有机溶剂，其使用不当会析出，加快泵柱塞杆和密封圈，流通阀的磨损，堵塞制备柱头筛板，填料基质上的微孔和颗粒间的间隙，使填料板结柱压升高，阻碍基质上键合相的碳链自由舒展，使制备柱保留能力下降，柱效降低，缩短其使用寿命，缓冲盐析出后很难去除，因此正确的使用缓冲盐对延长制备柱的使用寿命非常重要，具体方法如下： 3.1 等度条件：实验前后用过渡流动相冲洗柱体积不少于 20-30 个柱体积，或实验完成后用过渡流动相以 2ml/min（根据柱规格调整）冲洗过夜。 3.2梯度条件：实验前，用与初始流动相组成相同的流动相以分析流速冲洗制备柱不少于 20-30 个柱体积，实验后，用该过渡流动相冲洗制备柱不少于 20-30 个柱体积，且梯度尽量平缓，避免缓冲盐析出。 过渡流动相：有机相和水相的比例和分析流动相中两相比例一致，或者水相比例高于分析流动相，绝对不含缓冲盐。 3.3缓冲盐析出：方案 1：用甲醇/水＝10/90 以分析速度流速 35℃条件下反向冲洗制备柱 120min； 方案 2：用甲醇/水＝10/90 以 2ml/min流速反向冲洗制备柱过夜。 4. 4. 4. 4. 避免强保留物质在避免强保留物质在避免强保留物质在避免强保留物质在制备制备制备制备柱柱柱柱内内内内保留保留保留保留    强保留物质和大分子化合物在制备柱中累积，是一个缓慢的过程，一段时间后会对样品成分产生额外的保留行为，引起峰变宽，拖尾，使柱效下降，保留时间变化，到一定程度时会导致柱压升高。对许多样品特别是复杂样品很难判断其是否含有强保留物质，因此要预防的方式是坚持每天分析完成后用纯甲醇或纯乙腈反向冲洗制备柱 20个柱体积以上。清洗方法： 4.1未使用缓冲盐，每天分析完成后用纯甲醇或纯乙腈反向冲洗制备柱 20个柱体积以上； 4.2 使用缓冲盐，用上述方法去除缓冲盐后，用纯甲醇或纯乙腈反向冲洗制备柱 20 个柱体积以上； 4.3补救方法：水—乙腈 —异丙醇（或氯仿）—乙腈 —水，每一步需要冲洗不少于 30个柱体积。     注意注意注意注意事项事项事项事项：：：：    1.1.1.1.反冲时反冲时反冲时反冲时请请请请使用正向使用正向使用正向使用正向流速的一半流速的一半流速的一半流速的一半！！！！    2.2.2.2.不要轻易打开柱头不要轻易打开柱头不要轻易打开柱头不要轻易打开柱头，，，，因为一旦打开因为一旦打开因为一旦打开因为一旦打开，，，，很难恢复到新柱的水平很难恢复到新柱的水平很难恢复到新柱的水平很难恢复到新柱的水平！！！！    


