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岛津LC-20液相色谱仪操作规程

1． 开关机顺序

· 开机顺序：打开LC各单元电源－控制器电源－电脑－LC-Solution工作站，开机后能听到“哔”声。

· 关机顺序：与开机顺序相反，即先关闭LC-Solution工作站－控制器－LC各单元电源
2． 流动相及样品的准备

· 流动相配制所用的有机相必须是色谱级的，所用的水必须是双重蒸馏水。流动相必须经0.45um 的微孔滤膜过滤后方能进入LC系统。水和有机相所用的微孔滤膜不同，有机相（如甲醇）的过滤用F膜，水用水膜。

· 样品溶液亦必须用0.45um 的微孔滤膜过滤后才能进样。

3． 工作站的进入及系统的开启

· 双击桌面上的“labsolution”图标，选择“operation”项并单击，在弹出窗口后按OK进入工作站。

· 首先打开A、B泵上的排空阀（open方向旋转180度）。然后按二泵面板上的“purge”键开始自动清洗A、B流路3分钟，然后在分析参数设置页中设置流速1ml/min，B CONC 0％，并设置合适的检测波长，柱温，停止时间。在完成后点击“Download”将分析参数传输至主机。

· 分析方法的保存：选择file－save method file as－取名保存文件

· 系统的启动：点击“instrument on/off”键开启系统（此时泵开始工作。

4． 进样准备

· 观察基线及柱压，待基线平直（－5～80mv），压力稳定（0.5Mpa内）时方可进样。

5.   进样

· 点击助手栏中的“single start”键，弹出对话框，在对话框中输入“sample name”“method”“data file”等。

· 填完后点击“start”，出现触发窗口，进样，仪器开始自动采样分析。

6.    数据文件的调用及查看

· 点击助手栏中的“Postrun analysis”键，打开数据处理窗口。

· 打开文件搜索器，定位至数据文件所在文件夹，选择文件的类型，双击文件名即可打开数据文件（此时可以查看峰面积、保留时间等参数）。

7.数据文件中图谱及数据的打印

· 报告模板的制作：在助手栏中选择“report format”键，出现空白页后，点击sample information、LC/PDA Chromatogram、LC/PDA Peak Table等快捷按钮，在空白页中拖曳鼠标，即可依次加入相应的统计信息。

· 报告模板的保存：File－save report format file as－桌面lcsolution－templates

· 数据文件的打印：在文件搜索器中选择欲打印的数据文件，拖曳至报告模板中，然后点击助手栏中的打印按钮即可。

注意：首次使用必须在杨潇老师的指导下操作

岛津液相色谱仪注意事项

1. 流动相必须用HPLC级的试剂，使用前过滤除去其中的颗粒性杂质和其他物质(使用0.45um或更细的膜过滤)。

2. 流动相过滤后要用超声波脱气，脱气后应该恢复到室温后使用。

3. 不能用纯乙腈作为流动相，这样会使单向阀粘住而导致泵不进液。

4. 柱子在进样前必须用流动相充分平衡，一般40min 左右。待基线及柱压稳定后方可进样。

5. 柱子在每天分析结束后必须用甲醇冲洗干净（一般30min）。如果流动相中含有盐、酸等成分，则冲洗柱子的程序为：水（40min）－甲醇（30min）

6. 清洗瓶中的水应每天更换，最好加入10%的异丙醇。

7. 使用缓冲溶液时，做完样品后应立即用去离子水冲洗管路及柱子一小时，然 后用甲醇(或甲醇水溶液)冲洗40分钟以上，以充分洗去离子。对于柱塞杆 外部，做完样品后也必须用去离子水冲洗20ml以上。

8. 长时间不用仪器，应该将柱子取下用堵头封好保存，注意不能用纯水保存柱子，而应该用有机相(如甲醇等)，因为纯水易长霉。

9. 每次做完样品后应该用溶解样品的溶剂清洗进样器。

10. C18柱绝对不能进蛋白样品，血样、生物样品。

11. 堵塞导致压力太大，按预柱→混合器中的过滤器→管路过滤器→单向阀检查 并清洗。清洗方法；①以异丙醇作溶剂冲洗：②放在异丙醇中间用超声波清 洗；⑧用10％稀硝酸清洗。

12. 气泡会致使压力不稳，重现性差，所以在使用过程中要尽量避免产生气泡。

13. 如果进液管内不进液体时，要使用注射器吸液：通常在输液前要进行流动相 的清洗。

14. 要注意柱子的PH值范围，不得注射强酸强碱的样品，特别是碱性样品。

15. 更换流动相时应该先将吸滤头部分放入烧杯中边振动边靖洗，然后插入新的 流动相中。更换无互溶性的流动相时要用异丙醇过渡一下。

