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摘要 高效液相 色讲仅是药品检浏的主要设备
。

其中色语柱尧其关健部件
。

因此
,

高效液相色语柱的 日常保养与维

护显得特别重要
。

本文就 高效液相 色语柱的维护和保养提出 了必要的程序和方法
。
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高效液相色谱仪是各医院药剂科和药品检验所

必备的分析仪器
。

其核心部件液相色谱柱既是一种

消耗材料又相当于传感器件
。

对它的维护和保养关

系到测量的准确性
,

因此对高效液相色谱柱的维护

保养至关重要
。

高效液相色谱柱的保养与使用注意事项

高效液相色谱柱是消耗品
,

因此尽可能地仔细

使用会延长色谱柱的寿命
。

色谱柱使用前注意事项 色谱柱的储存液无

特殊说明均为评价报告所示的流动相
。

在使用前一

定要注意色谱柱的储存液与要分析样品的流动相是

否互溶
。

如胺基 氛基 柱均为正相条件下

评价
,

所以如果使用条件为反相条件时
,

请用一中介

流动相 如异丙醇
。

双刃刃环

手紧螺丝柄

连接管

与通用接头连接的色

谱柱或其他部分

要使用含盐浓度较高的流动相
,

使用前请用超纯水

或甲醇含量相对较低的甲醇
一

水顶替掉原来的评价

流动相
,

否则会对色谱柱造成极大的伤害
,

将会明显

地减少色谱柱使用寿命
。

色谱柱的使用方向 高效液相色谱柱标签上

的箭头所示方向是评价时流动相流动的方向
,

使用

过程相流动的方向也最好按此方向
。

流动相 流动相中所用的各种有机溶剂要尽

可能地使用色谱纯
,

或至少是分析纯试剂 配流动相

的水最好是超纯水或全玻璃器皿的双蒸水
。

如果将

所配得流动相再经过 或 的滤膜过滤一

次则更好
,

这一点对含盐的流动相尤为重要
。

另外装

流动相的容器和色谱系统中的在线过滤器等装置应

该定期清洗或更换
。

总之
,

必须保证所使用的流动相

和色谱系统是足够的清洁
。

样品 样品也要尽可能的清洁
,

同样可选用样

品过滤器或样品预处理柱 柱 对样品进行预

处理 若样品不便处理
,

要使用保护柱
。

在用正相色

谱法分析样品时
,

如无特殊要求
,

所有的溶剂和样品

应严格脱水
。

值 以常规硅胶为基质的键合相填料高

效液相色谱柱通常的 值适用范围是
一 。

当

必须要在 值适用范围的边界 特别是在

镇 时 条件下使用高效液相色谱柱时
,

每次使

用结束后立即用适合于色谱柱储存并与所使用的流

动相互溶的溶剂清洗
,

并完全置换掉原来所使用的

流动相
。

图 通用接头连接示意图

先置换掉柱内的储存液
,

然后再应用反相条件

对于 固定相采用的是甲醇
一

水为评价流动相
,

若
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色谱柱的保存

在别无选择的情况下
,

流动相的使用条件又非

常剧烈时 如 或
,

凡是以硅胶为

基质的色谱柱
,

关机前最好用适当的溶剂 如超纯

水 将流动相顶替出柱
,

然后方可短时间或过夜保
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存
。

如色谱柱要长时间保存
,

色谱柱必须存于合适

的溶剂状态下
。

对于反相柱可以储存于纯甲醇或乙

睛中
,

正相柱可以存于严格脱水后的纯正己烷中
,

离

子交换柱可以储存于水 含防腐剂叠氮化钠或柳硫

汞 中
,

并将购买新色谱柱时附送的防尘防干裂塑料

堵头堵上
。

对使用过含盐浓度较高的流动相的色谱

柱
,

在储存之前
,

必须用超纯水顶替掉原来的流动相

后
,

再储存于合适的溶剂状态下
。

储存的温度最好是

室温
。

色谱柱的再生

因为高效液相色谱柱是消耗品
,

,

随着使用时间

或进样次数的增加
,

当出现色谱峰高降低
,

峰宽加大

或出现肩峰时
,

一般来说可能是柱效下降
。

反相柱的再生 采用 以 甲醇 水
,

纯甲醇
,

二氯甲烷等溶剂作流动相
,

顺次冲洗
,

每种流动相流经色谱柱的量为
一

倍色谱柱体积

然后再以相反顺序冲洗色谱柱
。

正相柱再生 顺次以正 己烷异丙醇二氯甲烷

甲醇作流动相冲洗色谱柱每步注意平衡溶剂的顺序

不要颠倒每种流动相流经色谱柱的量为
一

倍柱

体积 因异丙醇的粘度较大
,

冲洗过程中请随时注意

调整冲洗的流速
,

用 甲醇冲洗完后
,

再以相反的顺

序冲洗色谱柱
。

要注意上述溶剂必需严格脱水
。

离子交换柱的再生 长时间在高 值和高

离子强度缓冲溶液中使用
,

将导致色谱柱离子交换

能力降低
。

用稀酸缓冲溶液冲洗
,

可使阳离子柱再

生 反之
,

用稀碱缓冲溶液冲洗
,

可使阴离子柱再生
。

以上色谱柱的再生方法并不是绝对的标准方法
,

使

用者可根据 自己的实际经验和 目的
,

选择合适的并

能溶解柱内污染物的溶剂作流动相
,

按正方向或反

方向的冲洗
。

但是需要指出是
,

无论采用什么方法再

生色谱柱
,

均不可能完全恢复柱效或其他参数至新

柱水平
。

题就是柱压升高
。

如果柱压是在长时间使用过程中

缓慢地增加
,

通常这属于正常现象
。

但柱压在使用过

程中突然升高 系统管路堵塞除外
,

可能的原因有

如下几点

色谱柱头中过滤筛板 图 中的 部件污染

色谱柱头内的填料被污染

色谱柱内缓冲液中的盐遇到高浓度的甲醇或

其他有机溶剂
,

形成结晶析出

流动相 值过大或过小使固定相结构破坏

或溶解 解决方法如下

当断定是色谱柱头中过滤筛板污染时
,

可将

柱头螺丝卸下
,

取出过滤筛板
,

并将其放置在 左

右的稀硝酸内
,

用超声波超声清洗约 分钟后
,

再

用超纯水超声约 分钟
,

重新装人色谱柱内

当断定是色谱柱头内的填料被污染时
,

可将

柱头螺丝卸下用专用小匙挖出柱内前段被污染的填

料
,

用相同的柱填料重新填人
,

仔细修复后重新安装

上柱头螺丝
,

或以能溶解污染物的流动相
,

按色谱柱

使用的相反方向
,

冲洗色谱柱 流动相的冲洗量为

至 倍色谱柱体积或视具体情况而定
。

另外
,

此时

最好不要连接检测器
,

将污染物冲出色谱柱
,

再按

色谱柱标明的箭头方向使用 色谱柱上箭头方向说

明色谱评价是按此方向价
。

因此使用时最好按此方

向

当断定是盐结晶时
,

用水冲洗色谱柱
,

使柱

内盐全部溶解并被冲洗出色谱柱
,

再换用含高浓度

甲醇或其他有机溶剂的流动相

如果是因使用的流动相 值控制不当
,

通

常很难将色谱柱恢复
。

有一点必须注意一旦色谱柱

头被打开
,

即便是经过很仔细地修复都很难恢复到

原有新柱水平
。

综上所述
,

高效液相色谱柱的使用涉及到了大

量机械化学知识和应用经验
。

因此
,

使用者可以根据

自己实际情况加以总结
,

不断提高色谱仪的使用寿

命
。
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色谱柱在使用过程中易出现的问题和解决方法

高效液相色谱柱在使用过程中最容易碰到的问
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