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使用与维修

库仑阵列电化学检测器高效液相色谱仪的

日常使用与维护
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##摘#要#在使用库仑阵列电化学检测器高效液相色谱仪!FR#N&2N$#的过程中"难免碰到各种各样的问题"

本文参考该仪器厂家的技术文献"结合本实验室的使用经验"从仪器系统各组成部分$色谱柱以及流动相等几个方

面"探讨影响该设备正常使 用 的 因 素$常 见 故 障 的 成 因 及 解 决 方 法"为 FR#N&2N$仪 器 的 使 用 人 员 提 供 技 术 参

考%
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##库仑阵列电化学高效液相色谱仪!FR#N&2N$#
可应用于神经生理$药理学$临床诊断$中药现代化研

究$抗衰老相关研究$天然产物及食品科学$化妆品研

制等领域"是近年来分析实验室新购较多的重要设

备%该仪器由于自身构造和检测方法学特点使其在

应用中难免出现各种各样的问题"维护费用昂贵"解
决不当将直接影响到检测的准确性和仪器的正常工

作%本文结合本实验室使用经验"从以下几个方面探

讨其使用和维护中需注意的几个问题%

!<整机的使用与维护

!#!# TY*2-S2+系统

FR#N-2N$系统由库仑阵列电化学检测器和

高效液相色谱仪两大部分组成"因此"凡适用于高效

液相色谱仪的正确使用与维护注意事项都可作为该

仪器的使用参考’!(%由于库仑阵列电化学高效液相

色谱仪有它的自身特点"建议加装带有稳压器的大

功率不间断电源系统"避免突然断电或电压不稳引

起的仪器受损%

!#"#仪器放置环境条件

环境条件改变会对实验结果带来显著影响%房

间须双层玻璃"有向外通风防尘装置及遮挡紫外线

等避光措施"以 避 免 有 些 待 测 物 见 光 分 解 或 降 解%

并应配备冷暖空调$温度$湿度计"保持室温在/,"
/.Z$相对湿度H,d"I,d为宜%

!#$#开机维护

开机前"换好泵清洗液和流动相"如上液管内有

空气可用专用注射器抽出%检查电源线路连接是否

正确"各部分电源是否处于关闭状态%打开稳压电

源且 保 持 稳 定 后"再 依 次 打 开 脱 气 机$"$J泵 及

@KA;D阀"用 甲 醇"水!/,"-,#高 速 冲 洗 输 液 泵

H46C"排出气泡)冲洗 FR#N包括色谱柱H,46C"更

换实验用流动相平衡柱系统H,"M.46C"设定流速

时应从小到大缓慢增加"压力显示稳定后"依次打开

自动进样器$柱温箱$检测器$系统控制电脑电源"设
置参数并执行程序%观察柱压与流速是否相对应的

平稳上升"待流速$系统压力稳定后"再施加电势设

置检测参数并执行%此时要特别注意电势必须加在

含盐的流动相所通过的电化学电极上"否则会导致

昂贵的电极损坏%

!#%#关机维护

检测实验完毕"关闭电化学检测器的电势"在电

脑控制程序界面执行停泵$停柱温箱$停自动进样器

制冷"进 样 针 冲 洗 后"依 次 关 闭 电 脑$检 测 器$柱 温

箱$自动进样器%用适当的洗液清洗整个系统%一

般做法为"$J泵更换流动相为甲醇"水!/,"-,#"开

*0#/,*,年第H期#############分 析 仪 器



启输液泵控 制 流 动 相!高 流 量"@KA;D键#冲 洗 泵 系

统H46C!再用甲醇"水"/,"-,#,<M",<04#$46C冲

洗包括色谱柱 在 内 的 整 个 系 统H,"M.46C!即 可 停

泵!至柱压为.J5A以下!关闭泵%冲 洗 时 洗 脱 液 的

用量一般为柱体积的/,倍!如果*周以上不再使用

仪器!则需彻底冲洗系统!以洗净盐类物质%此时!
建议使用的冲洗液应与实验时用的流动相中的有机

溶液和水一致"不再含有缓冲剂和盐#!并按照不同

色谱柱存放要求进行处理&存放%反相柱一般继续

用甲醇或乙腈"水".,".,#,<M",<04#$46C冲洗系

统H,"M.46C!因为低浓度的有机溶液在 FR#N系

统中长时间保留!有可能发生霉变并导致其它问题!
所以最 后 应 用*,,d甲 醇 或 乙 腈!冲 洗 系 统H,"
M.46C"用高 浓 度 的 有 机 试 剂 替 换 系 统 管 路 中 的 流

动相#%溶剂过滤头储存在储液瓶中!瓶中的流动相

根据过滤头的 不 同 不 能 少 于/d"*,d!否 则 空 气

将会进入系统%再 次 开 机 前 先 冲 洗 系 统 时!回 到 甲

醇"水".,".,#冲洗系统H,"M.46C!后 再 用 甲 醇"
水"/,"-,#冲洗系统!开始使用%

关闭系 统 时 应 注 意 的 一 些 问 题’对 于 FR#N&
2N$系统!设备的运行程序因需停机时间长短不一而

不同%非梯度系统如果每天都在应 用!只 在 夜 间 停

机!应让2N$系统一直打开!关掉电化学电极并让流

动相以,<*47$46C的低流速循环(梯度系统则不能再

循环!而应使"&J泵各以.,d的量组成流动相并使

其总流速为,<,/.4#$46C运行系统!使流动相排到

废液中%因为大部分2N$应用的缓冲液盐浓度在.,
"*,,4!!如果没有流动!便有盐在 FR#N系统中沉

淀结晶!此沉淀不仅能损伤泵系统还能引起背景电压

增高&鬼峰&压强变化等其它问题%

"#仪器各部件维护

"#!#稳压电源

电源如果近期不用!则关闭不间断电源!可不拔

掉插销%拔掉插销不关闭电源!会使电源自动放电%
蓄电池须半年放电一次!以延长电池使用寿命!但每

次放电不要放净!留有一定电量!以保证稳压系统的

启动%

"#"#输液泵

仪器 设 置 的 流 速 范 围 是,<,,*"B<BBB4#$

46C!从系统压力和分离效果出发!一般实验时选择

流速,<0"*<,4#$46C%每 次 开 机 时 以 甲 醇"水

"/,"-,#!高速冲洗输液泵H46C!排出气 泡&冲 洗 可

能的盐结晶%每次关机时亦须以甲醇"水"/,"-,#!
高速冲洗输液泵H46C!冲洗可能的盐结晶%在各部

件流路清洗过程中!要关闭电势&断开电池%

"#$#Y\材料管路维护

系统压强最好要维持在/,,?5A以下!原因是该

仪器流 路 系 统 整 个 管 路 由R\材 料 管 连 接!而R\
管不耐高压!当 系 统 压 力 超 过/,,?5A以 上 时!管 路

的各个部位发生易出现漏液情况!渗液少时不易发

现!但影响 柱 压 使 检 测 样 品 的 保 留 时 间 发 生 改 变%
可用小张滤纸在各接口处擦拭!检测有无渗液!并且

各个接口的旋 扭 要 拧 紧%在R\管 转 弯 处!系 统 压

力&柱压高时经常会出现管壁穿孔"沙眼#漏液!因此

更换R\管时转弯处弧 度 要 大!否 则 易 出 现 穿 孔 漏

液%
如果泵系统是普通的高效液相色谱不锈钢泵!

在分析前应对系统中不锈钢材料的输液泵&进样器

和管道用0V硝 酸 溶 液 冲 洗!进 行 钝 化%钝 化 前 应

卸下色谱柱!用两通管连接管路%系统中的不锈钢

管如果被腐蚀!进入系统的污染物可能引起电化学

电池受污染!或本底电流变大!所以需定期钝化系统

管路或换用R\管%

"#%#过压检查

如果系统压力明显升高需查明原因!可采用分

段检查法!依次卸下检测电极&色谱柱&色谱柱前保

护柱&自动进样器前预柱!开泵分段检查管路压强%
引起柱压显著升高的主要原因有二!一是保护

柱中黑&白滤膜的堵塞!理想色谱条件下过滤膜是不

需要更换的!然而在实际中因其被堵塞!一定要定期

更换%液体进入色谱柱&电极前保护膜为白滤膜!液
体进入自动进样器前保护柱为黑滤膜!防止滤膜堵

塞除定期更换外!可采取以下解决办法’"*#每天开

机冲洗系统的甲醇"水"/,"-,#!用,<//#4滤膜过

滤!/"M周全部更换*次%"/#用水非常关键!要求

每厘米的阻抗必须是大于或等于*-!+的超纯水%
所制水当天使用为好或存放在温度为MZ的冰箱内

一周以内使用!使用前应恢复至室温%"H#所有配制

流动相的试剂均须色谱纯!以降低基线噪音!避免引

发高本底电流!提高灵敏度!防止堵塞滤膜%"M#卸

下保护柱!断 开 流 路 后!用 甲 醇"水"/,"-,#反 冲 滤

膜!如系统压强下降不明显则更换新的滤膜%二是

流路中出现盐结晶!解决办法’采用分段检查法!查
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出阻塞处后!断开流路!用超纯水冲洗!流速应从小

到大缓慢增加!待系统压强下降稳定后!逐渐加大流

速!连接系统流路后!再以甲醇"水"/,"-,#冲 洗 至

系统压强稳定在正常水平$建议每天使用系统时都

要做压力变化日志!提示%如果泵后面的过滤膜需经

常更换!说明流动相"包括长菌#或泵的密封圈有可

能出了问题!如果进样器后面的过滤膜需经常更换!
说明样品前处理有问题$为保护电化学电池!一定

要在线过滤!孔 径,<//#4过 滤 器 要 放 在 电 化 学 电

极的前面$

"#&#自动进样器

"*#使用之前和之后都要清洗*遍自动进样针!
如清洗不彻底!则会被阻塞!如进样针阻塞则卸下!
用超声法反复清洗!如仍阻塞则更换进样针$

"/#洗针液所用甲醇"水"/,"-,#!要用,<//#4
滤膜过滤!/"M周重新配制更换!否则长菌后使 滤

膜过滤无效!液体黏度增大!吸液阻力增大!也可损

坏进样器$
"H#把样品放入样品转盘池时!位置必须放正!

并且样品转盘盖必须合槽!否则极易损坏进样针$
"M#从自动进样器的可靠性和稳定性考虑!不建

议在无人监管情况下!长期过夜使用自动进样器$

"#’#元件组织箱!柱温箱"
温度设置后!等待自动升温到设置温度!系统压

强平衡后!再打开检测器进行检测$柱温箱温度设置

不应超过M.Z$注意保护柱温箱中的阻尼器!每次

拆卸安装管路时!特别注意各接口处要拧紧!以防系

统压力高突然崩开!如果突然崩开!流路压力突然下

降!可导致阻尼器损坏漏液&当系统压力在*,?5A以

上时!不要打开RcOX2阀!应等待仪器自动降压!否
则也可造成流路压力突然下降!导致阻尼器损坏$

"#1#检测器

当检测器检测了大量的样品"如血液’尿液#或

使用时间较长后!应对电极进行清洁!提高检测灵敏

度(/)$要经常注意维护工作电极的清洁度!一 般 做

法为实验前可进行高电势设定"W*,,,4Y!H,:!这

样 做 是 为 了 将 电 极 上 的 残 留 物 质 彻 底 氧 化&&
*,,,!H,:是为了将其彻底还原#!及定期清洗电极$
如怀疑电极污染!可观察电极压力是否增高!正常一

组电极压力应在H,?5A以下!如果压力高!要清洗电

极!如果加电势!用含盐的流动相清洗&如果不加电

势!则和清洗色谱柱一样!用纯水加甲醇’乙腈清洗$

不建议用硝酸清洗电极!只有在其他方法处理无效

时!才用硝酸做电化学电极的最后一次清洗!但处理

时决不能施加电势$
在满足实验需要的基础上!为了延长电极的寿

命!如能以较低电势来检测!尽量就不选择较高的电

势!而且低电势检测线’基线易平稳$使用库仑电极

电势绝对不要超过该仪器规定的最大限值$以保障

电化学电极在最好的状态下工作$
流动相的离子摩尔浓度对电化学电极的影响%

摩尔浓度须根据实验要求确定!一般选择范围.,"
*,,4!!使 用 无 盐 的 流 动 相 只 能 用 于 冲 洗 系 统!严

禁施加检测 电 势!当 施 加 检 测 电 势 时!不 允 许 停 泵

*.46C以上!可保持低流速!确保足够的流动相流速

以进行分析或过夜$如果泵在晚间存出了故障!而

电势依然加在没有流动相流动的电化学电极上!必

然会损坏电化学电极$在不运行系统时!最好关掉

电化学电极!这样能通过减少电化学电极的工作时

间和工作电流有效延长它的寿命$
流动相的@F 值 对 电 化 学 电 极 的 影 响%在 大 多

数情况下!低@F 值"酸性环境#能有 效 阻 止 有 些 分

析物质被 氧 化!防 止 分 析 物"如 儿 茶 酚 胺#自 氧 化$
在低@F值环境测量时!物质 氧 化 所 需 的 电 势 会 比

中性或碱性环境高$选择不同的@F值会影响化学

分离!尤其是色谱柱洗脱时的顺序$一般来讲不要

太注重@F值对电极较高响 应 的 影 响!而 应 保 证 在

自氧化最小的情况下使被分析物质得到有效分离$
建立伏安曲线"NY曲线(H)#将有助于通过优化分析

物质的响应来确定能产生最大响应的最佳电势$
在实验中!当电势增加!需检测样品的各组分峰

高和峰面积已达到最大!再增加电势也不会再增加

峰高和峰面积时!则应选择能达到最大面积时所需

的最低电势做为工作电势$

"#3#色谱柱的使用和保养#%$&%

由于待测样本多为血样’尿样’组织样 本!对 样

本的预处理应尽可能多地除去杂质和干扰物质$如

要冲洗色谱柱!必须断开色谱柱后端的连接!冲洗液

用烧杯接住!不使其进入检测器$使用预柱和保护

柱!可防止气体进入色谱柱$色谱柱的清洗’色谱柱

的存放等!均按照色谱柱使用说明书中的要求进行$

"#4#系统控制电脑及打印机

该仪器配备的电脑及打印机须为专用!不能用
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做其它的文件处理!以确保不染病毒!避免系统程序

重新安装带来的繁琐!每天每一批数据采集"处理完

成后!要以移动硬盘或光盘拷贝数据!进行备份#

$#流动相的配制应用问题!’"

$#!#流动相的过滤

流动相最好现用现配!在使用前一定要过滤!否
则会堵塞流路的正常通道!使色谱柱的阻力增加!柱
压升高!柱效下降#流动相过滤必须要用孔径,<//

#4的微孔滤膜!原因有二!第一是要滤去流动相中

的微粒以减少柱子的堵塞!第二是库仑电化学电池

里的工作电极是由多孔石墨制成的!石墨的孔径为

,<//#4#过 滤 膜 分 水 系 和 有 机 系 两 种!含M,d以

上的有机试剂!要用有机系膜过滤!检测所用试剂要

用色谱纯级!否则其中有些杂质过滤不掉#

$#"#流动相的:T操作范围

当使用极端@F时!一定要多加注意!如@F呈

碱性和大的背景电流同时作用将损坏电化学电池#
色谱柱对@F值的限制要求 也 要 特 别 注 意!一 定 要

确保色谱柱 适 于 分 析 时 的@F 环 境!不 适 宜 的@F
将使色谱柱中的填料有可能进入测量系统!污染或

损坏电化学电极#

$#$#流动相脱气

流动相进入系统前要使用脱气机或脱气法对流

动相进行脱气处理#如水和甲醇混合后会产生大量

的气泡#如果脱气不好!气泡会进入系统!停留在输

液泵!导致压力不稳!出现不稳定噪音!如进入检测

器!则导致出现连续规律的色谱峰!影响检测的准确

性#解决办法是停泵!流动相重新脱气!系统加大流

速冲洗!去掉其中的气体#

$#%#流动相中的电化学活性试剂

2$’"是流动项中经常使用的一种试剂!用于

螯和氧化的金属离子!可降低本底电流#在电势大

于M,,4Y时!2$’"具有很高的电化学活性!所以

工作电势大 于M,,4Y时!流 动 相 中 就 不 能 再 使 用

2$’"而 应 改 用 柠 檬 酸 盐 来 代 替#’2"$三 乙 醇

胺%可用来改善色谱峰的峰形!它含有电化学活性的

杂质!在高电势时这种杂质会发生特别的氧化反应#
因此要用最小量的’2"!一般用量小于*,,##&##
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