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凝胶渗透色谱异常问题系列讲座!U"液相色谱仪压力异常
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在凝胶渗透色谱分析中)通过进样器8注入的样品在流动相中经色谱柱N进行分离)后经检测器P
进行信号处理得到我们需要的结果-但在分析过程中经常会发生操作压力过高的现象)而这种变化往往
是故障的征兆-我们列举了一些常见的问题)并对观察到的一些导致系统压力升高的原因加以分析)提
出了相应的解决方法!如图#所示"-

#!流动相的使用引起的压力异常

我们通常使用的流动相在使用前均应以"c!!&=的滤膜过滤)在分析中)如果溶剂中的各种痕量杂
质造成较高的基线和鬼峰)流动相溶剂的纯度和质量发现问题)则需更换批次-水相作为流动相)尤其在
使用缓冲液流动相时)如果使用或操作不当常常会引起系统压力异常现象-

使用缓冲液流动相或含较高浓度中性无机盐的缓冲液时)如果冲洗不彻底)冲洗后压力仍然会很高)

可能是缓冲液中的无机盐成分残留在体系之中-它们会因在新的流动相体系中的溶解度降低而析出)造
成流动相阻力加大)压力升高-当改换流动相体系时)一定要置换彻底)在同一体系中使用不同性质,互
不相溶的流动相)都会造成压力升高-可使用混溶的溶剂!异丙醇"彻底冲洗-

!!仪器硬件故障引起的压力异常

仪器本身的硬件故障问题)其中包括进样器,连接管路或检测器等仪器本身引发的压力异常问题-

8>:!进样器堵塞
排除进样器损坏的原因)大多是由于进样环故障所致)主要原因是由于更换流动相引起的)或实验后

未作清洗)或清洗操作不当)也有可能是进样时样品的沉淀引发的问题-遇此问题应清洗进样器或更换
进样管-

8>8!连接管路问题
检查连接管路出现问题)应将各连接断开)进行分段测试)发现压力高的连接管路后进行更换-

8>;!检测器问题
检测器问题有可能是由于样品在检测池的吸附或沉淀引起的)大多是由于使用带缓冲盐的水相流动

相)使用后冲洗时间不够或者盐的析出造成沉淀-

$!色谱柱压高的原因

;>:!样品污染沉积
当样品所用的溶剂与流动相不一致时)样品注入时有可能因溶解度降低而沉淀出来)造成压力升高-

建议此时使用对样品有较高溶解度的溶剂冲洗-
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图#!色谱压力异常问题

;>8!非特异性吸附
当所用的流动相难以将样品洗脱时且当部分组分在柱子上有较强的非特异性吸附)那么强保留组分

的累积会造成阻力增大和压力升高-可选用适当的溶剂冲洗以除去吸附物质-
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;>;!色谱柱筛板
洗脱液或样品如果处理不当会使固体杂质滞留在筛板上造成筛板的堵塞)使用前应采用"c!!&=的

滤膜对所用流动相进行过滤)样品应采用"c()&=的滤膜进行过滤)除去样品中存在的机械杂质或微
溶胶-

;>T!色谱柱断开后系统仍有较高压力
由于连接色谱柱的柱端接头发生堵塞)导致流动相阻力加大)可采用反冲的方法去除堵塞物-这种

情况下还应考虑保护柱是否堵塞)如果保护柱压力过高则需检测柱性能)建议更换保护柱内的柱芯-发
现系统压力升高时)可首先使用两通短接色谱柱观察相同条件下系统本身压力是否正常)排除由系统其
它部分造成的压力升高-

系统压力问题是使用液相色谱过程中需要密切关注的)尤其是柱压的稳定与色谱图峰形的好坏,柱
效,分离效果及保留时间等密切相关-系统压力稳定并不是指压力值稳定于一个恒定值)而是指压力波
动在一定范围之间)压力过高,过低及波动较大都属于压力不稳)其中柱压的高低与色谱柱的种类,品牌,
液相系统本身及使用的流动相种类有关-值得注意的是在使用梯度洗脱时)压力平稳缓慢的变化是允许
的-另外)流动相配比是否正确)不同配比的流动相由于其粘度系数不相同)使用较高粘度的流动相)其
相应的系统压力也大)如果可能)可更换成粘度较小的溶剂或重新设定配比-在实际应用中)系统压力过
高需要从不同方面进行综合考虑-
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