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气相色谱仪常见故障分析

张亚秋 郭 琳
辽宁医学院药学院

,

娜州
,

摘 要 根据实际工作经验
,

介绍 了气相色谱仪使用中常见的故障现象及其排除办法
。

关妞询 气相色谱仪 故障分析

气相色谱仪结构复杂
,

条件设置多
,

恢复准备时

间长
,

在使用过程中会出现各种故障
,

影响正常分析

检测
。

本文介绍气相色谱仪使用中常见的故障现象

及处理方法
,

供气相色谱工作者参考
。

进样后不 出色谱峰

进样后检测器没有信号输 出
,

不 出峰
。

遇到这

种情况
,

应按样品
、

注射器
、

气化室
、

检测器的顺序逐

一排查
。

首先检查注射器是否堵塞
,

如果没有问题
,

再检

查气化室硅胶垫是否老化需要更换 再检查气化室
、

检测器与色谱柱各连接点的密封圈是否 紧 固不 漏

气 然后检查色谱柱是否有断裂漏气情况
,

最后观察

检测器出 口 是否畅通
。

如果 以上各 因素都排除在外
,

进一步检查氢火

焰检测器是否火焰熄灭
。

如果 重新点火后 火焰 正

常
,

问题可能在色谱柱
。

首先考虑将色谱柱再老化
,

通常三个月未用的色谱柱
,

再老化 左右 此时载

气要保持低流速
。

经老化后的色谱柱若还不能出峰
,

可更换新柱
。

值得注意的是
,

如果仪器放置在潮湿环境 中长时间

不用
,

应将色谱柱卸下
,

放入干燥器 内存放
,

下次使

用即可避免发生此种情况
。

峰形不规则

峰拖尾或前伸 主要通过降低进样量
、

排除气

化室污染
、

采用强极性 固定液
、

消除担体活性 以及

提高柱温来解决
。

平顶峰或锯齿峰 主要是由于进样量超出检测器

线性范围
,

应通过减少进样量
、

提高柱温和载气流速

来解决 另外当放大器输人饱和时也会形成平顶峰
。

怪峰 主要是 由于前次进样的残留物造成的
,

应

适 当延长进样间隔
,

待前次 的样 品完全流 出后再进

样 样品分解也可 能形成怪峰
,

应适 当改 变分析条

件
,

防止样品分解 有时色谱柱污染也会 出现怪峰
,

应更换或重新老化色谱柱
。

峰丢失
、

假峰

造成峰丢失的原因有两种
,

一种是气路系统有污

染
,

另一种可能是峰没有分开
。

第一种情况可以通过

净化气源
,

提高气体质量
,

多次空运行和清洗气化室
、

检测器等来解决
。

防止气路的污染可采用以下措施

定期对气体净化器中的分子筛
、

硅胶等物质进行更换

或干燥处理 程序升温的最后阶段应有一个高温清洗

过程 注人气化室的样品应 当清洁 减少高沸点油类

物质的使用 适 当提高气化室
、

检测 器及柱箱温度
。
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峰丢失的第二种情况是峰没有分开
,

有可能是因为系

统污染或者柱子老化导致柱效下降造成的
。

柱子老

化所造成的峰丢失是渐进的
、

缓慢的
,

可 以通过对色

谱柱活化处理或更换加以解决
。

如果是 因为检测器

灵敏度太低
,

含量少的组分检测不 出来
,

可 以通过加

大进样量来解决
。

假峰一般是 由于系统污染和漏气

造成的
,

解决方法是检查漏气和去除污染
。

点火困难或者反复熄灭

首先检查连接导线并打开离子室顶 盖
,

低压点

火可直接观察点火线 圈是否发红
,

接地是否接触不

良
。

高压点火可从检测 器 中取 出在外面打火
,

调节

打火距离并检查充电电容是否漏电而使放电电压不

够
。

如果点火装置正常
,

检查是否气路有问题
,

例如

氢气漏气
、

氢气流量不足
、

氢气载气流量 比不正确
、

喷嘴堵塞或部分堵塞等
。

值得注意的是环境温度
、

湿度对点火会产生严重影响
,

尤其在北方秋冬季
,

如

果仪器长时间放置不用
,

由于色谱柱
、

检测器系统湿

度较大
,

检测器温度太低
,

火焰喷嘴产生水蒸气冷凝

现象
,

也可造成点火困难或检测过程中反复熄火
,

使

检测无法进行
。

此时应在实验条件 如柱温
、

检测器

温度及载气流量 下开机恒温运行数小时
,

或者提高

柱温和检测器温度
,

降低载气流量
,

缩短运行 时间
,

驱除色谱柱
、

检测器系统中的水蒸气
,

同时保证室内

温度
、

湿度达到仪器工作要求
。

基线波动和漂移

气相色谱基线波动
、

漂移会使测量误差增大
,

甚

至导致仪器无法正常使用
。

遇此问题时应先检查仪

器条件是否有改变
,

是否更换过气源及仪器配件
,

判

断基线波动
、

漂移是否是 由以上原因造成 的
。

一般

来说
,

载气控制不稳时
,

会造成不规则基线漂移或波

状基线漂移 载气纯度不够时
,

基线逐渐上升 氢气

纯度不够时 含 甲烷等可燃性气体
,

基线严重不

稳
。

其次
,

应 当检查进样垫
、

衬管 中石英棉是否需要

更换
,

衬管是否清洁
。

值得注意 的是
,

清洗衬管时
,

可先用试验最后定容的溶剂充分浸泡
,

再用超声波

清洗几分钟
,

然后放人高温炉 中加热到 比工作温度

略高的温度
,

最后再重新安装
。

若在实验条件全部

稳定后
,

基线长时间 以上 不能稳定
,

可能是

检测器潮湿造成 的
,

可将检测 器温度设置在 ℃

加热去潮一段时间
。

此外
,

检测器污染也能造成基

线不稳
,

可 以通过清洗或热清洗的方法来解决
。

灵敏度降低

有很 多因素可 以造成灵敏度的降低
,

如接触不

良
,

氢气流量不是最佳数值
,

空气流量太低
,

气路有

泄漏等
,

这些都应当重新检查和调整
。

注射器
、

气化

室
、

色谱柱接头
、

喷嘴等都有可能发生泄漏
。

电极被

污染也能导致灵敏度下降
,

需要逐一进行排查
。

环境条件影响

气相色谱仪对环境要求并不苛刻
,

一般在 一

℃的室温与 湿度情况 下 即可正 常操

作
,

室温过低或湿度太大
,

对氢火焰离子化检测器有

较大影响
,

可导致放大器绝缘性能下降
,

也会造成点

火困难
,

应适当延长仪器预热时间
,

或进行程序升温

操作
。

气源的影响

气体纯 度 气相 色谱仪要 求气 源 纯度在

以上〔‘〕,

气源纯度不高会导致检测器性能下

降且基线不稳 如果载气纯度不高又含有微量氧时
,

还会影响毛细管柱的使用寿命
。

气流 比例〔〕 氢火焰离子化检测器需要 富

氧焰
,

空气应过量
,

以保证氢气完全燃烧
,

调整 比例

为 一
。

空气 一
,

或空气量更大 不 同厂家的仪器气流 比不同
,

在此

条件下
,

检测器灵敏度高
、

稳定性好
,

做出的定量校

正因子可靠
。

其 他

电路故障一般较容易判断
,

如电源不启动
,

检

测器
、

气化室不加热
,

恒温箱不 能恒温等
。

若基线

出现周期性 正弦波
,

则 是 由于放大 电路故 障引起

的
,

处理方法一般是更换损坏 的电子元件
。

出现倒

峰可能是主机或处理机的极性接反了
,

遇到这种情

况
,

可先检查仪器的极性
。

出现进样量 与积分面积

不符的情况
,

则很可能是输出信号线连接错 了
。

结 语

以上是气相色谱分析中常见的几种故障及其排

除方法
。

在具体工作中常出现几种故障并存的复杂

情况
,

这就需要根据故障现象认真分析和判断
,

然
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后逐一排除
。

总之
,

避免故障最 主要 的是正确操作

仪器
,

符合仪器说明书中的技术要求
。

核心部件
,

如

离子室
、

微电流放大器等
,

要减少震 动和碰撞
,

保证

绝缘
,

并避免各种 因素对仪器 的污染和干扰
。

只有

这样
,

才能减少故障发生的可能性
,

使仪器始终处于

良好状态
。
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型高精度紫外
一 可见分光光度计使用经验
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黑龙江省计 检定侧试院
,

哈尔滨
,

摘 要 根据 日常使用经验
,

提出了 萦外可见分光光度计使用 中应注意的几个问题
。

关钻询 萦外 一 可见分光光度计 使用 维护

紫外一 可见分光光度计是一种应用很广泛 的分

析仪器
。

它的应用涉及制药
、

医疗卫生
、

化学化工
、

环保
、

地质
、

机械
、

冶金
、

石油
、

食品
、

生物
、

材料
、

计量

科学
、

农业
、

林业
、

渔业等领域中的科研
、

教学
,

以及

生产中的质量控制
,

原材料和产品检验等各个方面
。

紫外一 可见分光光度计可 以用 于定性分析
、

纯度检

查
、

结构分析
、

络合物组成分析
、

稳定常数的测定
、

反

应动力学研究等
。

型高精度紫外一 可见分光光度计有

优异的光学性能
,

灵活的附件和独特的样品室设计
。

并具有效率高
,

稳定性好
,

精密度高
,

操作简单
,

维护

方便等优点
。

在我院的计量检定工作中
,

这 台仪器

主要用于滤光片标准物质及某些液体标准物质的定

值
。

例如
,

可见光区透射 比标准滤光片的透射 比和

吸光度测定
,

干涉滤光片最大吸收峰和 中心波长的

测定
,

以及碘化钠标准溶液和 亚硝酸钠等溶液不 同

浓度吸光度值的测定
,

完成传值工作
。

以下是实际

应用中的几点体会
。

开机前注意事项

仪器应安装 在 太 阳不 能直接 照射到 的地

方
,

室内阳光太强会影响仪器的使用寿命
。

保证有适当的实验环境
,

恒温 ℃
,

相对湿

度
,

这是仪器正确使用和维护的前提
。

电源与仪器
、

仪器与计算机
、

计算机与打印

机要连接完好
,

避免通电时对仪器造成损伤
。

确保样品室内没有以前遗留的测量样品
。

开机后注意事项

测量工作开始前
,

首先应开启计算机
,

待计

算机完全启动后
,

打开仪器
,

进人测量工作程序
。

仪

器 自动校准
。

预热 以上方可开始测量工作
,

否则仪器不稳定
。

测量过程 中零点有 的变

动就会影响测量结果的准确
。

仪器预热完毕
,

开始测量前
,

检查仪器波长

点
,

测量结果偏差应在 士 内
,

若

超出此范围
,

需重新校正仪器
。

仪器完全由相应的
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