
峰

故障症状           可能原因                                                            解决办法

不出峰 错误的流动相条件 检测器显示的基线噪音是否正常？如果检测器的输出只是一条直线，可能检测器或数据传输不正常。去掉色

谱柱进已知样品检查检测器的响应是否正常。

没有进样，或进样量不足 确保样品被注入定量环，检查进样已经发生（进样后会有压力波动）。

过高的背景电流/噪音（CAD） 检查流动相的质量，具体见基线部分。

样品容易挥发（CAD） 查看分析物的蒸气压

峰拖尾 样品与硅烷官能团反应 选择合适的色谱柱

缓冲能力不够 增大缓冲盐浓度

与固定相中痕量金属发生螯合反应 同上

柱外体积过大 用更短的管路连接，检查管路内径：UHPLC（0.13 mm/0.005英寸），HPLC（0.18 mm/0.007 英寸），柱外体积

应不要超过最小峰体积的1/10。

不合适的管路接头 检查接头ferrule是否正确，建议使用Viper管路。

柱性能下降 更换色谱柱。高温条件下：避免使用强腐蚀条件（比如磷酸盐），将温度降至常温（比如40度），更换色谱

柱类型（比如水性柱）。高pH值条件下：应选用兼容高pH值的色谱柱。

柱失效（特别发生在UHPLC压力下） 更换色谱柱。试着反冲（出口直接流废液）。预防措施：缓慢增加柱流速以减少色谱柱压力冲击。避免超出

pH使用范围（查看色谱柱须知）。平常使用压力应低于压力允许值的70%-80%。

峰前延 色谱柱前端过滤筛板堵塞 更换筛板。如前延峰很快再次出现，注意检查颗粒物来源（样品，流动相，泵，进样阀）

色谱柱塌陷 更换色谱柱。检查色谱柱是否匹配此应用条件（压力或pH值范围）。

柱过载 减少进样量。增加柱容量（选用更大内径色谱柱）

样品溶解液洗脱能力较强 用初始流动相溶解样品。降低样品溶解液洗脱强度或进样量。

峰展宽 检测池体积过大 检测池体积应不超过最小峰体积的1/10。UHPLC需用更小体积的检测池。

保留时间短的峰展宽更严重 柱外体积过大。检查管路内径及长度，定量环尺寸，检测池等。

检测器响应时间（或时间常数）过长 响应时间应小于最窄峰半峰宽的1/4。使用变色龙程序向导来优化响应时间（或时间常数）。

CAD与UV比较 CAD检测器峰展宽程度要大于UV，原因是CAD有雾化器。选择Viper或nanoViper管线连接降低死体积。

水平扩散过大 等度分离：保留时间太长。使用梯度淋洗或选用洗脱能力更强的溶剂进行等度分离。选择保留强度更低的固

定相（比如C8代替C18）。线速度太低：检查流速。

鬼峰 只有几个宽峰：前一个样品没有洗

脱干净

延长分析时间。提高流动相洗脱强度(提高有机相)。在运行结束前，用强流动相冲洗色谱柱。

污染（进样器或色谱柱） 清洗进样器，更换易污染的部件（比如针或针座）。

使用强流动相冲洗色谱柱（检查色谱柱使用须知；允许的话使用反方向冲洗色谱柱）。

流动相污染 水的质量：使用HPLC级水。还有可能脱气机中细菌污染，流动相改良剂（比如纯度级别低的TFA），配制中

手污染（比如氨基酸流动相配制中没有戴手套）。

样品基体干扰 使用样品净化技术比如SPE

污染的雾化器（CAD） 雾化室需要清洁。去除色谱柱，用50/50：水/甲醇 2 mL/min冲洗几个小时，并0.2-0.4 mL/min平衡过夜。再还原

成原来流动相检查噪音水平。

污染的电位过滤器（CAD） 更换电位过滤器

电雾针（CAD） 使用甲醇清洁喷雾针

分叉峰或双峰 保护柱或色谱柱污染 1. 更换保护柱。2. 使用强溶剂清洗色谱柱，必要时可以反冲。3. 更换分析柱。

样品溶解液洗脱能力强 用流动相稀释样品

共淋洗干扰 充分净化样品。选用不同流动相或色谱柱改变选择性。

磨损的转子密封 更换转子密封。对于较高或较低pH值的应用，确保转子密封材料的兼容性。

色谱柱损坏（UHPLC应用） 更换色谱柱。检查压力，确保工作压力在允许压力的70-80%。缓慢的增加压力避免对色谱柱的过压冲击。

温度不匹配 一般发生在色谱柱内径大于3 mm，并且温度条件很高的情况下。选用预加热来确保色谱柱中流动相温度不会

梯度变化。

不合适的管路接头 更换合适的Ferrule。使用Viper管线，可以将死体积降至最低。

负峰 不合适的参比波长（DAD） 样品在参比波长范围内不能有吸收，可能的话方法中可以不设置参比波长。

样品溶解液与流动相差别太大 使用流动相溶解样品

洗脱物比流动相吸收值低 1. 更换波长。2. 使用低吸收溶剂做流动相。

错误的信号输出极性 检查信号输出极性

废液引起（CAD） 确保PEEK管在废液瓶中

电引起（CAD） 清洁喷雾针

峰面积精度

故障症状           可能原因                                                            解决办法

仪器或样品引发 可能原因在于样品或自动进样器 使用HPLC系统重复分析样品：1. 所有峰的峰面积总和有差异 → 自动进样器原因；

2. 仅有部分谱峰面积有差异 → 样品不稳定。分析稳定的混合样品可以用来确定这原因 → 此时混合成分的峰面

积应无变化；

3. 若部分色谱峰的面积值依然有差异,请检查系统压力的稳定性和短期流速的稳定性。

Passion. Power. Productivity.

故障症状 可能原因 解决方案

积分参数设定 色谱峰起止边界有差异 检查软件积分设定，例如，可查询Chromeleon®软件的在线支持帮助。有条件的话，最好使用chromelon® 7 Cobra
算法使之自动选择一个理想的积分设定。使用固定的数据采集频率而勿选用系统自动选择设定（automatic）。

基线波动 泵脉冲，比例阀混合产生的波动等

原因造成色谱图积分没有重现性

请参考基线故障表

进样体积有差异 自动进样器从进样瓶中抽了空气 检查样品填充高度及进样针抽样高度

样品降解 使用合适的保存条件，如使用含温控单元的自动进样器。

自动进样器流路中有气泡 根据相关操作手册上的步骤冲洗自动进样器的流路管道。

自动进样器/进样阀或者注射器阀某

处的连接不紧密

检查密封性，紧固包含进样器的进样环节在内的各接头。

进样针堵塞或变形 更换进样针，排出自动进样器流路中的气泡。

自动进样器抽样速度过快，导致吸

入的样品中有很高的气体含量

降低进样针的抽样速度，使抽样时间至少2-3秒，在程序中设定一个抽样延迟时间（如3秒）。给样品脱气泡并

降低抽样速度。

进样阀密封泄露，注射器中存在气泡 检查进样器的密封性，注射器（Syringe）排气泡。

不适当的检测器参

数设定

选择了错误的检测波长 使用紫外光谱仪进行一次波长扫描有助于准确选择波长，选择靠近光谱图最高点附近的波长，如果多成分的

光谱图差异较大，则需要在检测时使用波长切换。

响应时间过短    高噪音    痕量样品

积分不准确

请确认使用了正常的响应时间设定（或时间常数设定）。通常情形,时间常数设定为最窄的色谱峰半峰高时峰

宽的1/4，请参考操作手册以了解详情。

错误的雾化器温度（Corona Ultra*型） 检查雾化器温度设定，如果流动相使用大量的四氢呋喃或卤代试剂，请设定温度为30℃。如果样品为半挥发

性,则需关闭掉雾化加热器以恢复监测器的响应。

前次分析有残留 残留（进样针，定量环，针座） 扩展自动进样器的清洗选项以降低残留，清洗进样针，针座和转子密封。

柱记忆效应 每个样品分析之后运行一个空白样品（不进样）。如果此时有峰被检测到，则说明有柱记忆效应存在。使用

洗脱能力强的淋洗液冲洗色谱柱，如果允许，反置色谱柱进行再次冲洗；更换色谱柱。

压力问题

故障症状 可能原因 解决方案

压力过高/压力持

续增加

缓冲溶液有析出物 1. 检查缓冲溶液和最高比例的有机成分的兼容性（在烧杯里）；

2. 使用低比例有机溶剂的流动相冲洗整个系统及色谱柱；

3. 对流体部分（从泵到检测器）做一个系统性的检查以确定堵塞发生的部位。

毛细管弯折 对流体部分（从泵到检测器）做一个系统性的检查以确定堵塞发生的部位

固体颗粒物存在于梯度混和器，滤

芯，保护柱或色谱柱中。

使用合适的过滤膜对流动相和样品进行过滤。滤膜的规格依使用的色谱柱粒径的规格而定。（例如，使用低

于2 µm的柱填料粒径使用0.22 µm的滤膜，3-5 µm的柱填料粒径使用0.45 µm的滤膜）。检查和密封性有关的部

件（柱塞杆密封圈，转子密封）。

流速设定过高或温度设定过低 使用正确的设定

色谱柱老化 随着色谱柱的长期使用系统压力有逐渐的升高是一种正常客观的现象。

梯度的变化引起压力的改变 正常现象！流动相组成直接影响其黏度，而整个流动相的黏度直接影响整个系统的压力。

入口或雾化器处有堵塞（CAD） 检查CAD仪器的背压，其背压应低于10 Bar。

压力过低 毛细管线路连接有泄漏 1. 检查接头是否紧固，尤其是色谱柱前的接头。不借助工具仅用手指紧固的PEEK管和接头可能滑出了其理想

位置；

2. 使用戴安公司的Viper或nanoViper毛细管可保证连接处的零死体积。

流速过低或温度过高 使用正确的设定

泵头有气泡 1. 使用脱气后的流动相.最好使用氦气脱气或者使用在线真空脱气设备；2. 泵头排气泡（Purge）；3. 使用手工

方式将液体从泵中抽出，例如，使用一个注射器连接到泵的出口处将液体抽出；4. 临时使用脱气后的有机溶

剂代替水进行相关管道的排气泡（Purge），然后再换回脱气后的水做流动相。

泵入口/出口单向阀被污染 取出阀芯，使用合适的溶液（例如甲醇）浸泡于容器中进行超声波清洗。

泵单项阀或者密封圈坏掉 高压梯度泵：根据泵工作循环中的相关压力降低来确认损坏的泵。通过改变B泵的混合比例，观察压力降低值

得变化。使用Chromeleon®软件中的泵诊断功能确定相关损坏的部件。

溶剂管道滤芯堵塞 更换溶剂管道滤芯

保留时间变化

症状 可能原因 解决办法

保留时间缩短 固定相老化 更换色谱柱，使用时注意色谱柱适用的PH值范围，通常反相硅胶柱适用的pH值范围为2-8。

平衡时间不够 增加平衡时间，平衡流量须达到柱体积的5-10倍。

色谱柱过载 减少进样量或者用更大柱容量的柱子

流动相配比错误 1. 检查预先混合好的流动相； 
2. 作比例混合准确度的OQ测试；

3. a) 高压比例混合：检查泄漏或水相中的气泡； b) 低压比例混合：检查比例阀。

流速增加 检查流速的设置，作流速准确度的OQ测试。

低有机相导致固定相疏水塌陷 使用能兼容低有机相的固定相；在高浓度有机相，高压条件下润湿化色谱柱；仔细阅读色谱柱说明书。

症状 可能原因 解决办法

保留时间增加 流动相配比错误 1.  检查预先混合好的流动相，确保混合充分；

2.  作比例混合准确度的OQ测试；

3.  高压比例混合：检查泄漏或改良有机相中的气泡； 
4.  低压比例混合：检查比例阀。

固定相中活性部位 在有机相中加入碱性改良剂（例如TEA），增加缓冲容量或者用更好端基封尾的柱子。

流速降低 检查流速的设置，检查毛细管连接处漏液情况。

保留时间分散 平衡时间不够 增加平衡时间，平衡流量须达到柱体积的5-10倍。

流动相比例混合不准确 作比例混合准确度的OQ测试；清洗/更换单向阀；或是联系Dionex客服校准/更换比例阀。

缓冲容量不足 增加缓冲液浓度到20 mM以上，在其缓冲范围的pH条件下工作

柱温改变 最好把柱子放入柱温箱中，监测柱温箱温度。

进样与泵周期不同步（低压泵） 在Chromeleon®软件中激活功能：进样与泵同步。

基线

症状 可能原因 解决办法

高噪音基线周期性

波动

源于泵的压力波动 采集压力通道的信号，观察压力波动是暂时性的还是一直存在的。要是基线波动与泵压力波动一致，冲洗

泵，使用Chromeleon®软件对泵诊断测试；观察预压缩值，并与手册中的值进行比较；观察在现在的流动相/流
速条件下，混合体积是不是合适。

流路中的气泡 移除气泡（请参考前面压力部分）

设置了错误的参比波长（DAD） 样品在参比波长范围内不能有吸收，可能的话方法中可以不设置参比波长。

混合不充分 周期性成波浪状的噪音，噪音大小与流动相，检测器类型，检测器布局都有关系。根据厂家推荐值来增加混

合体积。

流动相降解 用新配制的流动相冲洗系统。有必要的话，反冲色谱柱（柱压过高）。

接地不合适（CAD） CAD仪器应该连接电涌保护器，并且与HPLC使用同一个电路。

高噪音基线非周期

性波动

流动相质量 保证用色谱级或是更好质量的有机相，尤其是柱填料低于2 µm或使用蒸发型检测器（例如CAD）时。尽量用

固体颗粒含量很低的流动相。

不挥发流动相（CAD） 使用CAD时，保证用挥发性缓冲盐和添加物。

喷雾器（CAD） 喷雾器需要清洗：断开色谱柱，用水/甲醇（80/20），2 mL/min的流速清洗HPLC-CAD系统数小时，然后降低

到0.2-0.4 mL/min过夜冲洗。使用与原来组成和流速一样的新制流动相，观察基线水平。

溢流（CAD） 自检时确认没有errors；确认所有的诊断测试结果都在指标的要求范围以内。

氮气（CAD） 使用纯度99%和没有水蒸汽、固体颗粒的氮气；必要时，更换第二级过滤器。

响应时间（时间常数）设置太短 时间常数通常设置为最窄峰半封宽的1/4；更多信息请参考操作者手册。

带宽设置太短（UV检测器） 带宽越小，峰分辨率越好；带宽越大，信噪比越好；更多信息请参考操作者手册。

不合适的参比波长（DAD） 样品在参比波长范围内不能有吸收，可能的话方法中可以不设置参比波长。

高噪音漂移 “高噪音基线非周期性波动”所述

原因

见上面“高噪音基线非周期性波动”部分

梯度分析（CAD） 保证流动相质量；尽量使用梯度变化缓慢的方法；用逆转梯度法。

检测器灯室/光路温度不稳 检测器需要预热，根据光路设计不同可能需要30分钟到几小时不等；请参阅操作者手册。

流动相不均匀 一天以上未使用流动相，用前轻轻晃动瓶子使流动相均匀。

色谱柱污染 用强流动相清洗色谱柱；可能的话反接色谱柱（参阅色谱柱说明书）。

流通池污染 清洗流通池（参阅操作者手册）；必要时更换流通池。

新灯 点灯数小时让灯能量达到一个平衡值

环境温度不稳 确保实验室温度和湿度稳定；在Chromeleon®软件中可以用检测器温度通道来记录温度波动；确认灯和流通池

盖子在正确的位置；关好检测器的门。

色谱柱平衡太慢 离子对色谱 通常离子对色谱需要较长的起始平衡时间；使用短烷基链的离子对基质时，平衡时间会短于长烷基链的离子

对基质。

毛刺峰 流通池中的气泡 通常，气泡是随机产生的，通过下面步骤判断：1. 另外一个波长下也有相似高度的怪峰；2. 在流通池后面加

背压，怪峰消失。解决办法：确保连接处紧密；为流动相脱气；在流通池后面加背压管（例如100 psi，请参阅

流通池说明书）。

排放造成的怪峰（CAD） 检查废液瓶和排液/放空装置上是否泄漏；检查排液管线里面是否还有一根管。

放电头被污染（CAD） 电晕金属线需要清洗

喷雾器（CAD） 喷雾器需要清洗：断开色谱柱，用水/甲醇（80/20），2 mL/min的流速清洗HPLC-CAD系统数小时，然后降低

到0.2-0.4 mL/min过夜冲洗。用新鲜配制的，与原来组成和流速一样的流动相，观察基线水平。

接地不合适（CAD） CAD仪器应该连接浪涌电压保护器，并且与HPLC使用同一个电路；确保CAD使用的电路中没有大功率设备，

例如冷冻箱，空压机等。

色谱柱储放时两端未加盖 用强流动相冲洗色谱柱；注意合适的储放条件，反相柱通常储放在无缓冲盐，高有机相溶液中。

检测时灯强或是参比波长的迅速

变化

1. 更换紫外灯或是可见灯；2. 检查灯安装是否到位。

电的干扰 先排除了别的可能原因；怪峰不是随机的，而是与某些周期有关的（例如电路中大功率设备的周期性耗

电）；另外，电路中电流的波动很容易引起怪峰。解决办法：仪器使用的电路中不要使用大功率设备或是用

UPS来防止电流波动。

柱温大大高于流动相的沸点 在流通池后面加背压管（例如100 psi，请参阅流通池说明书）；使用柱后冷却器（只为某些型号柱温箱提供，

例如UltiMate® 3000 TCC-3000RS）。

液 相 维 修 指 南

基础型系统
标准分析型系统 RSLC系统 RSLCnano系统 Corona ultra Chromeleon®软件系统 附件
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