
高效液相色谱仪（HPLC）是分析实验室的常用分

析仪器之一, 由于 HPLC 具有高分辨率、高灵敏度、速

度快、色谱柱可反复利用, 流出组分易收集等优点,

因而被广泛应用到生物化学、食品分析、医药研究、环

境分析、无机分析等各种领域。液相色谱仪具有紫外、

荧光、二极管阵列、示差折光等多种检测器,而尤以紫

外检测器使用最为广泛。现将在使用过程中的维护及

常见故障排除方法介绍如下。

1 维护

1.1 环境条件

仪器应放置于平稳固定台面上, 无振动、无辐

射、无磁场、无灰尘, 温度范围 15～30 ℃, 相对湿

度 30%～85% , 因为流动相多为有机溶剂, 室内应

有排风扇等通风设施。

1.2 开机维护

检查所用流动相、色谱柱是否正确, 先开稳压电

源, 再开输液泵、柱箱, 设置好色谱柱最大保护柱

压,排气, 确保流路无气泡出现。流速应从小到大缓

慢增加, 有利于色谱柱的保护, 同时观察柱压与流

速是否相对应的平稳正常上升, 待流速到达实验所

需流速后, 柱压稳定后, 再打开检测器, 有利于延

长检测器寿命。

1.3 柱前维护

由于临床样本多为复杂的混合物, 极易堵塞和

污染色谱柱, 因此在进入液相色谱仪操作前需对样

本进行预处理, 通过超速离心、萃取、吸附、过滤等方

法, 除去样本中的杂质和干扰物质, 将所要分析的

成分配成易于进行定性或定量分析的试液, 还可在

色谱柱前采用加保护柱, 避免色谱柱的污染, 延长

柱子寿命。

1.4 关机维护

实验完毕冲洗色谱柱时,首先要关掉检测器,目

的是为了节约光源,保证灯的有效使用,此外,尽量断

开色谱柱与检测器的连接,防止污染检测池，用流动

相继续冲洗整个流路 30 min, 再用 25%甲醇水溶液

冲洗 15 min, 最后用纯甲醇冲洗 30 min, 并用纯化

水同时冲洗泵头外流路。输液泵流速应由大到小缓慢

减小, 至柱压为零, 方可关闭输液泵、稳压器。

2 常见故障的排除

2.1 系统压力波动很大,无法正常工作

检测过程中压力波动大,流量不稳定是由于系统

中有空气或单向阀的宝石球和阀座之间有异物,使两

者不能密封造成的。

排除方法：注意观察流动相的量,保证不锈钢滤

器沉入储液器瓶底,避免吸入空气，流动相要充分脱

气；单向阀污染后,需要拆卸清洗，先将单向阀轻轻拆

下来,整体浸渍异丙醇或水中,用超声波清洗,清洗后

再轻轻地平衡用力重新装入泵头, 拧紧不漏液即可,

注意切不可用力去拧,否则会造成单向阀磨损。

2.2 柱压高原因

缓冲液盐分沉积于柱内或样品污染沉积。

排除方法：简单的处理是选择能溶解污染物的流

动相,将色谱柱反接后进行冲洗,冲洗时柱出口端与

检测器断开以防污染检测器, 冲洗液体积约为 20～

30倍色谱柱容积。对于一些保留强的污染物,如脂类

可用四氢呋喃、乙腈或甲醇冲洗;蛋白质类可用乙腈、

丙醇和 1%三氯乙酸进行梯度洗脱; 高疏水性化合物

可用乙腈或甲醇洗脱。
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2.3 既无压力指示,又无液体流过

泵密封垫圈磨损或有大量气泡进入泵体。

排除方法：对于第一种情况,更换密封垫圈;对于

第二种情况, 在泵作用的同时, 用一个 50 mL 的玻

璃针筒在泵的出口处帮助抽出空气。

2.4 出峰不佳或峰分叉

长期使用后的色谱柱,由于有杂质进入,会使色

谱柱入口处的固定相“板结”并在流动相所产生的高

压作用下,形成柱头的塌陷,色谱柱被污染。

排除方法:先用纯水反向冲洗柱子,然后换成甲

醇冲洗,接着用甲醇∶异丙醇(体积比为 4∶6)冲洗

柱子 (冲洗时间的长短由样品污染的情况而定) ,再

用甲醇冲洗,然后用纯水冲洗,最后甲醇冲洗正向柱

子30 min以上,如果冲洗后依然出峰不佳,就要拧开

柱头,检查柱填料是否硬结和塌陷,去除硬结部分(污

染的填料) ,装入新填料,滴一滴甲醇,填料下陷,再

填, 用与柱内径相同的顶端平滑的不锈钢杆压紧,再

填平,滴入甲醇反复填充,直到填平。柱头用甲醇冲洗

干净,拧紧柱头,用纯甲醇冲洗30 min以上。

2.5 峰面积重复性差

由于进样阀漏液或加样针不到位会影响到峰面

积的重复性。

排除方法：进样阀漏液应更换进样阀垫圈;并且

保证加样针插到底,注射样品溶液后需快速、平稳地

从 LOAD 状态转换到 INJECT 状态，以保证进样量的

准确。

2.6 流动相中有气泡

如果操作不慎空气进入输液系统,在使用前流动

相需脱气, 以尽可能除去溶解在流动相中的气体,否

则,这些气体会使柱填料的性能降低,还能对检测器

的信号产生很大的干扰。

排除方法:将过滤器浸泡于 5%硝酸溶液中,超声

清洗几分钟即可；亦可将过滤器于 5%硝酸溶液中浸

泡 12～36 h,轻轻振荡几次,再将过滤器用纯水清洗

几次,打开泄压阀,清洗脱气;如仍有气泡从过滤器冒

出,继续将过滤器浸泡于 5%硝酸溶液中,直到没有气

泡产生, 打开泄压阀和泵, 流速调至 1.0～

3.0 mL/min,纯水冲洗过滤器 1 h,即可将过滤器清

洗干净。关闭泄压阀,用纯甲醇冲洗0.5 h即可。

2.7 进样阀溢流管的堵塞

向进样阀内注射样品时,注射针推不动,这是由

于溢流管的堵塞所致。

排除方法:用小烧杯盛少量蒸馏水使溢流管口稍

加浸泡,端口处盐的结晶即被溶解掉,如能在再次进

样完成之后,用蒸馏水反复冲洗直至溢流管中的盐分

全部冲出,则可避免此干扰的发生。

实际工作中采用上述办法, 减少了不稳定因素，

延长了仪器稳定运行的时限,收效良好。做到有问题

及时解决,则会大大延长仪器的正常使用期限，并使

仪器的性能得到最大限度的发挥，保证检测的准确

性,降低检测成本。
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从图 2可以看出，20% Al2O3/PTFE 压缩强度随压

制压力的升高而增加，从 55 MPa 增至 60 MPa，压缩

强度增加的较快，在压力大于 60 MPa 后，压缩强度只

是缓慢的增长。

3 结 论

通过对 Al2O3/PTFE 复合材料进行的压制试验，

得到在冷压成型压制试验中压制压力为65 MPa。
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