
大型仪器维护与维修 (269 ~ 275)

岛津 LC-20A 型液相色谱仪示差折光检测器

常见故障排除

杜诗雨
（国药集团化学试剂沈阳有限公司，辽宁 沈阳　110000）

摘要：针对岛津 LC-20A 型液相色谱仪的示差折光检测器（RID）在实际应用中频繁出现的基线异常波动、灵敏度
降低以及重复性差等典型故障，系统性地研究了其成因，并提出有效的排除与预防策略. 基于在仪器分析领域的
实践经验，结合日常故障案例统计分析，深入探究了基线异常现象（包括基线毛刺状、持续向下漂移、持续向上漂
移及周期性杂峰）的产生根源，并系统分析了灵敏度降低（峰面积减小）和重复性差（RSD>1%）的主要原因. 针对
以上问题提出了解决方案，包括更换流动相、清洗/更换耗材（吸滤头、色谱柱、检测池）、排除气泡（系统流路、参
比池）、调整检测器光源电压、校正进样针位置以及优化色谱柱保存与冲洗规程等. 结果表明，构建系统化的多级
防御体系是有效排除 RID 检测器故障并保障其长期稳定运行的关键，该体系包括以下内容：制定严谨的操作规
范、实施耗材的周期性维护、建立关键参数（基线噪声、系统压力、标准峰面积）的历史数据库并进行实时监控，

以及根据环境因素制定预防性维护策略（如流动相更换频率）. 以期为 RID 检测器的故障诊断与日常维护提供系
统性的实践指导.
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Troubleshooting Common Failures of Differential Refractive Index Detector for
Shimadzu LC-20A Liquid Chromatograph

DU Shiyu
（Sinochem Reagent Shenyang Co. Ltd., Shenyang 110000, China）

Abstract：The causes for the common failures, such as abnormal baseline drift, low sensitivity, and poor repeatability of
the differential  refractive index detector  (RID) for  the Shimadzu LC-20A high-performance liquid chromatograph were
systematically studied. And the effective troubleshooting and preventive strategies were developed. Based on the practical
experience  in  the  field  of  instrumental  analysis  and  combined  with  statistical  analysis  of  routine  fault  cases,  the  root
causes  of  specific  abnormal  phenomena,  including  pronounced  sawtooth  baseline,  persistent  downward  baseline  drift,
persistent  upward  baseline  drift,  and  periodic  ghost  peaks,  were  thoroughly  explored.  The  primary  reasons  for  low
sensitivity  (decreased  peak  area)  and  poor  repeatability  (RSD  >  1%)  were  also  analyzed.  The  targeted  solutions  were
proposed  for  the  above  problems,  including  replacing  the  mobile  phase,  cleaning/replacing  consumables  (solvent  inlet
filter,  chromatographic  column,  detector  cell),  eliminating  bubbles  (system  flow  path,  reference  cell),  adjusting  the
detector  lamp voltage,  calibrating  the  springe  position,  and optimizing the  procedures  for  column storage  and flushing.
The  results  showed that  constructing  a  systematic  multi-level  defense  system is  key  to  effectively  troubleshooting  RID
detector  faults  and  ensuring  its  long-term  stable  operation.  The  system  included  establishing  rigorous  operating
procedures,  implementing  periodic  maintenance  of  consumables,  establishing  a  historical  databases  for  key  parameters
(baseline noise, system pressure, standard peak area) with real-time monitoring, and developing preventive maintenance
strategies  based  on  environmental  factors  (such  as  the  frequency  of  mobile  phase  replacement).  The  study  provides
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systematic practical guidance for the fault diagnosis and routine maintenance of RID detector.
Key words：liquid chromatograph；RID detector；baseline fluctuation； troubleshooting

液相色谱仪的核心组件包含以下 5 大功能模

块：流动相动力输送系统（含 Purge 排气功能）、温

度调节控制单元、色谱分离系统、检测器（如示差折

光检测器/RID）及数据处理软件工作站（图 1）. 值得

关注的是，虽然现代液相色谱仪普遍配备智能故障

诊断系统，但大多数异常情况仍需操作人员通过色

谱图异常、系统压力波动或进样异常等现象进行人

工分析排查. 目前文献中关于液相色谱仪故障排除

的研究主要集中在通用性硬件维修（如泵密封圈更

换、单向阀清洗）[1]，而针对 RID 检测器特有问题的

系统性解决方案还较少，现有的 RID 检测器使用说

明书中也仅提供了一些基本参数设置和故障代码

对应问题解决方案，并未对异常谱图的成因展开详

细分析. 本文基于作者在仪器分析领域的实践经验，

结合日常实际操作中故障案例统计分析，重点探讨

基线异常波动、灵敏度衰减与重复性差等典型问题

的成因，并提出创新性维护策略. 与现有研究相比，

本文的创新点在于构建系统压力异常、污染累积、

模块失常与基线噪声的关联逻辑，形成故障快速定位、

耗材成本降低、维护方案优化的一体化解决方案.
 
 

流动相 洗针液
数据工作站

滤头

脱气机

排气阀 泵

在线过滤器

六通阀
进样针

进样瓶

色谱柱

排废
样品池

参比池

RID检测器

图 1    液相色谱仪 RID 检测器组成示意图

Fig. 1　Schematic diagram of liquid chromatograph with
RID detector

在故障处理方面需遵循特定原则. 商用仪器通

常要经过严格的环境测试、电磁兼容验证及质量认

证流程，其硬件故障发生率极低. 在日常工作中，约

90% 的其他类型故障实则源于操作失误、维护缺失

或耗材超期等人为因素. 此类故障通常会在数据系

统中呈现异常谱图特征，建议采取“先简后繁”的

排查策略，即优先检查易损件与常规耗材，这样既

可以提升维护效率，又能显著降低维修成本. 以下

对液相色谱仪 RID 检测器的常见故障案例进行分

析，并给出相应解决办法. 

1　基线不稳

以岛津 LC-20A 型液相色谱仪为例，按检测标

准配制流动相，连接色谱柱并设置分析方法，将吸

滤头置于流动相中，打开泵排气阀并执行“purge”
（快速排气程序）排除管路气泡，完毕后关闭排气阀.
启动泵以设定流速输送流动相，待柱温箱达到设定

温度（波动±0.5 ℃ 以内）后，在软件工作站点击

“R flow”选项（冲洗参比池流路程序），打开 RID
检测器使流动相进入参比池通道，观测软件工作站

系统基线直至达到平稳状态（通常需要 15~30 min），
待基线平稳后再次点击“R flow”选项关闭参比池

通道. 在软件工作站中点击“balance”选项（检测

池平衡程序），使流动相进入样品池进行平衡，观测

软件工作站系统基线，待其达到平稳状态（通常需

要 15~30 min）后，点击“ZERO”将基线归零，以便

观察，随后监视基线稳定情况（通常需要 15~30
min），平衡后正常基线如图 2 所示.
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图 2    平衡后正常基线示意图

Fig. 2　Schematic diagram of normal baseline after
equilibration
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系统平衡需要 30~90 min 达到稳定状态，若工

作站显示基线仍然不稳定（图 3），则可能为基线漂

移异常. 当出现这 4 种非正常漂移时，可以从以下

几个方面分别排除原因，进而解决故障.
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图 3    基线漂移异常示意图

（a）基线明显毛刺状，（b）基线持续向下，（c）基线持续向上，（d）规律性杂峰

Fig. 3　Schematic diagram of abnormal baseline drift
(a) pronounced sawtooth baseline, (b) persistent downward baseline drift, (c) progressive upward baseline drift,

(d) periodic ghost peaks
 
 

1.1　基线毛刺状

色谱图基线呈现明显的毛刺状 [ 图 3（a）]，通常

是由于流动相、吸滤头污染以及色谱柱固定相、柱

筛板污染导致的检测信号波动. 可以采用以下方法

进行消除.
（1）更换流动相. RID 检测器所用的流动相介质

较为简单，如在糖类分析中，通常使用以超纯水为

主的流动相，但其易受环境因素的影响. 例如，在高

温、潮湿等条件下，流动相容易滋生微生物，甚至肉

眼可见絮状物，从而导致流动相路径堵塞. 此类污

染在糖类分析中尤为常见，不仅会造成基线不稳，

还会污染色谱柱. 因此，建议对水相流动相进行过

滤（0.22 μm）且每日更换，同时应避免阳光直射. 此
外，需保持液相色谱仪所在环境温度在 15~30 ℃ 范

围内，波动不超过 2 ℃，室内相对湿度控制在 20%~

85% 之间[2-3].
（2）更换或清洗金属吸滤头. 操作人员应严格执

行仪器的周期性维护规程，流动相吸滤头作为耗材，

需根据污染程度定期更换或超声清洗. 当肉眼观察

到吸滤头外壁附着有絮状物或所连接的管路有气

泡产生时，表明其可能存在堵塞或严重污染. 此类

问题会导致基线漂移、数据重复性差等异常现象.
为优化实验成本效益，可采用清洗的方式处理吸滤

头，清洗步骤：首先使用超纯水置换出吸滤头中的

残留溶剂，然后使用 10% 稀硝酸浸泡 30 min 以上，

随后放入超声波清洗仪中进行超声清洗，超声完成

后用超纯水反复冲洗以去除残留的硝酸溶剂，并用

无尘纸轻轻擦拭干净，最后在 60 ℃ 下烘干或自然

晾干后放置于干净的容器中或上机使用.
（3）色谱柱梯度冲洗. 液相色谱柱入口筛板孔径
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通常仅几微米[4]，用于保留固定相，但却易被流动相

或样品中的固体颗粒堵塞. 因此，使用者应建立色

谱柱使用档案，持续监测并记录流动相及柱压变化.
当观察到柱压较以往明显升高或超过色谱柱出厂

说明书安全压力上限时，即可基本判断色谱柱存在

堵塞或污染. 部分色谱柱可通过反向的冲洗方式解

决以上问题，但前提是色谱柱说明书明确允许可以

反向冲洗，具体流程：将色谱柱出入口反向连接，采

用从低到高的梯度流速用流动相进行冲洗（应避免

系统压力过高，容易导致仪器故障和色谱柱损坏），

将保留在色谱柱入口的固体颗粒物冲出，观察系统

压力是否降低和基线噪音是否平整来判断色谱柱

梯度冲洗的效果. 但需注意：（1）冲洗出入口筛板上

的污染物时可能会同时冲出柱头填料，导致柱效降

低甚至柱子报废；（2）如果出入口筛板孔径不一致，

反向冲洗可能会导致填料漏出和柱效降低； （3）应
根据色谱柱说明书选择冲洗溶剂； （4）反向冲洗后

需立即恢复正向操作模式（连续反向使用超过 3 次

可能会导致柱床松动）. 

1.2　基线持续向下

色谱图基线持续向下 [ 图 3（b）] 是由于系统流

路连接不严或系统压力过高导致密封失效造成的

检测信号降低[1]. 操作人员需建立系统压力基线档

案，当工作压力低于历史均值的 15% 时，有潜在泄

漏风险，应依次检查泵出入口、色谱柱出入口、检测

器出入口. 当系统压力超过部件额定耐压值时，为

防止接口密封失效，需立即停机并检查泵密封圈及

管路接头状态. 若泵压过高，可能是单向阀或在线

过滤器堵塞，此时可拆除后放置在干净容器中，使

用超纯水在超声波清洗仪中进行清洗. 若色谱柱柱

压过高，可能是柱头筛板堵塞或填料污染，可尝试

反向冲洗或根据色谱柱不同型号的说明书进行填

料冲洗. 若检测器出入口压力过高，通常是由于检

测器出口至废液桶之间存在阻碍，应重点排查排废

管路是否弯折或堵塞. 

1.3　基线持续向上

色谱图基线持续向上 [ 图 3（c）]，通常是由于

RID 检测器检测池污染、色谱柱污染、平衡不完全

造成的检测信号上升.
（1）冲洗 RID 检测池. 建立仪器周期性运行制

度，若停机超过 72 h 以上，需执行 30 min 的低流速

（0.2 mL/min）系统冲洗程序. 因为当仪器经长时间

放置后，残留在检测池中的溶剂会结晶或降解并附

着在检测池内壁，若再次开启时出现信号值不断上

升的现象，应立即进行检测池冲洗处理. 具体操作：

在“R flow”处于 ON 时，从入口注入 50 mL 丙酮

溶解有机残留物，随后用 50 mL 超纯水冲洗置换丙

酮，再使用 50 mL 0.1 mol/L 硝酸溶液清除无机沉淀，

最后用纯水冲洗至流出液 pH 呈中性.
（2）停用色谱柱的标准化保存规程. 长时间停用

且未经正确保存的色谱柱，再次使用时柱压通常会

高于正常值且缓慢升高，使得基线向上漂移. 因此

色谱柱长时间停用时（大于 72 h），为避免残留溶剂

污染固定相（如钙化的聚苯乙烯/二乙烯基苯填料），

应使用含 EDTA-Ca 的水溶剂或 10% 乙醇溶液作为

保存溶剂，将色谱柱终端用专用密封堵头进行气密

性处理，在 5 ℃ 冰箱环境内进行保存. 对于新出厂

的色谱柱，通常需用流动相平衡冲洗 10~20 个柱体

积，以 250 mm 长度的色谱柱为例，冲洗时间一般不

小于 30 min，待基线平稳即可使用. 多次使用的色

谱柱，若在该条件下冲洗后基线仍向上漂移，需要

考虑填料污染的可能性，以钙化的聚苯乙烯/二乙烯

基苯填料色谱柱为例，可采取以下处理步骤：在 85 ℃
柱温条件下，以 0.1 mL/min 为增量逐步提高流速，

待柱压稳定后再继续增加流速，使用至少 100 mL
质量浓度为 500 mg/L 的 EDTA-Ca 超纯水溶液，以

0.1 mL/min 的流速反冲色谱柱，使钙离子充分平衡，

观测检测信号平稳后即可正常使用色谱柱[5]. 

1.4　基线周期性杂峰

色谱图基线出现规律性杂峰 [ 图 3（d）]，该现象

可能由以下原因导致：RID 检测器参比池有气泡、

六通阀或洗针液污染等.
（1）为提高进样效率，目前较多实验室已采用更

加精密且效率高的自动进样器替代传统的手动进

样方式. 自动进样器核心部件为六通阀，由于品牌

型号差异，原理也有所不同 .  常见的如岛津 SIL-
20A 型自动进样器，其工作流程：在待机状态下，流

动相由泵输送，依次流经六通阀、定量环、进样针和

进样口，随后返回六通阀并进入色谱柱. 当触发进

样时，六通阀首次切换，进样针穿刺样品瓶，计量泵

吸取样品暂存至定量环中. 进入样品注入阶段后，进

样针插入进样口，六通阀再次切换，此时流动相进入

定量环将样品带入到色谱柱中. 最后进样针吸取清

洗液，依次清洗针座和定量环，完成连续进样工作.
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因此，清洗液不洁净是引起周期性杂峰的主要

原因[6]. 由于清洗液多为流动相或超纯水，且对基线

影响较小，容易被分析人员忽视. 然而，若清洗液变

质，其中的污染物会随进样过程进入色谱柱，造成

污染，并影响检测器的信号值反应. 由于进样工作

多为连续进行，若已污染会出现周期性杂峰现象，

可通过每日更换洗针液排除该问题.
（2）RID 检测器的工作原理基于斯涅耳定律，利

用被测组分（样品池）与流动相（参比池）折光指数差

异，通过测量两者的折射率差值来实现检测. 该检

测器具有灵敏度高、稳定好的特点，常用于糖类物

质（如麦芽糖、葡萄糖、蔗糖等）的检测. 然而，由于

其检测原理基于折光指数的差异，因此对流动相和

系统中的气泡更为敏感. 气泡引起的折射率突变具

有非线性响应特征，当参比池气泡体积超过检测池

容积的 0.1% 时，会破坏光路的稳定性. 当“R flow”

关闭时，参比池进出口保持封闭状态，内部充满流

动相，此时若参比池存在气泡，在分析样品时会出现

出周期性杂峰[7]. 解决方法：设置泵流速在 1 mL/min
以内，反复开关“R flow”选项（避免过大流速损坏

电磁阀），使参比池进出口反复开关，利用流体扰动

排除气泡. 在后续使用中，应注意将配制好的流动相

进行超声脱气处理[8]，并安装在线脱气装置，同时应

避免流动相受到阳光直射，尽量减少此类现象的发生. 

2　灵敏度低

液相色谱仪在使用一段时间后，可能会出现峰

面积过小、检出限升高的情况，从而影响最小检测

浓度，这种现象可能是由于仪器灵敏度降低所导致.
其原因主要有以下两种：

（1）RID 检测器能量值不足. RID 检测器的光源

为钨灯，当检测器频繁使用时，钨灯能量值会有所

下降，因此应建立不同浓度下标准样品浓度对应的

峰面积档案. 例如，原来进样体积 10 μL，质量浓度

为 2.5 g/L 葡萄糖的峰面积为 420 000，使用一段时

间后，其峰面积变为 260 000，可以判断为检测器钨

灯能量不足.
以 RID-20A 型检测器为例，解决以上问题的具

体操作流程：在仪器面板上反复按 FUNC 键，直至

屏幕显示为“TOTAL EN”，此能量为照射至二极

管上的总光能量，正常范围一般为 6 000~9 000. 若
数值不在此范围时，需调节“LAMP Volt”使之处

于该范围内，完成调节后重新进行参比池、样品池

平衡操作，此时进样分析得到的峰面积较之前有显

著提高[9-10].
（2）样品量的多少. 样品量与峰面积大小呈正比，

液相色谱的进样量通常在 5~20 μL 之间，当自动进

样器计量泵吸取量不准确时，进样量过多会出现平

头峰，这是色谱工作站的采样电压过载导致. 进样

量过少会使峰面积降低，检出限也会随之变高，检

测低浓度样品数据就会不准确[11]. 发生此类情况时，

一般为自动进样器计量泵的计量异常，可以在进样

针吸取样品操作前后，使用差量法对其进行称重，

判断是否为计量泵异常所导致. 

3　重复性差

相对标准偏差（RSD）是衡量数据精密度的核心

指标，其数值可以直接反映出数据波动幅度的大

小[12-13]，可采用日常分析工作中标准曲线的最大浓

度标准物质，重复进样 5 次计算 RSD，当 RSD 大于

1% 时，应重新对液相色谱仪进行平衡操作. 如若问

题仍未得到改善，可以考虑如下操作进行排查.
（1）进样针位置发生偏移. 当液相色谱仪进行重

复进样操作后，由于其反复接触样品瓶隔垫及进样

槽，进样针可能会发生形变，若此时再继续进样，进

样针的抬起和插入动作会引起系统压力的波动，从

而导致基线不稳. 当仪器停止工作后，可以通过自

动进样器控制面板调节自动进样针落下的位置，依

目前偏离情况移动进样针，使进样针正对校正孔，

最后控制进样针下降，直至进样针触碰到校正孔的

底部即可完成. 当进样针发生严重弯曲时，可考虑

摘下进样针手动恢复平直后再进行上述校正操作.
（2）压力不稳. 当液相色谱仪系统管路存在气泡

时，系统压力会上下波动，直接造成基线忽高忽低

进而影响样品峰型[14-15]. 当压力波动时，可先在仪器

能直接观察到的流动相以及管路上大致排除气体

来源，若不方便直接观察，可以依次断开色谱柱出

口、色谱柱入口、泵出口、泵入口的连接，通过观测

每次断开后系统压力是否仍在波动判断气体来源.
（3）样品室温度差异大. 自动进样器样品室有制

冷控温功能，当控温异常时，因热膨胀导致的进样

体积偏差会造成取样量不准确、样品变质加速. 可
以通过观察样品室的样品架放置位置是否有积水，

或观察样品瓶中存放的液体是否有过多气泡产生
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进而判断制冷功能异常情况. 要避免此类现象产生，

应减少频繁开关自动进样器门，控制实验室温度适

宜且避免阳光直射，若硬件异常应进行样品室的温

度校准[16].
表 1 系统总结了 RID 检测器主要故障的诊断

特征、处理措施及预防策略.
 
 

表 1    RID 检测器故障排除与预防策略 

Table 1　Troubleshooting and prevention strategies for RID detector

故障类型 诊断特征 处理措施 预防性维护策略

毛刺状基线 基线大于检定漂移值 更换流动相；冲洗吸滤头/色
谱柱

每日过滤水相（0.22 μm）；定期对耗材进行维护，并将维

护日期及内容填写在仪器使用记录本上

持续向下漂移 系统压力突降>15% 检查接口漏液或阻碍物；清洗

单向阀/在线过滤器

系统压力监控；定期对耗材进行维护

持续向上漂移 信号持续增长 清洗检测池；冲洗/更换色谱柱 每月检测池冲洗；停用色谱柱规范保存

周期性杂峰 固定间隔峰 更换洗针液；参比池脱气 洗针液每日更换；平衡阶段多次对参比池进行脱气操作

灵敏度降低 峰面积大幅减少，

TOTAL EN<6 000
调节LAMP Volt；校准进样

体积

每次实验时记录检测器灯能量值；每次实验时对相同

浓度标准溶液峰面积进行对比

RSD>1% 数据重复性差 校正进样针位置；系统脱气 对于不易挥发的样品可采用开口样品瓶隔垫；排气操

作后观测可视管路是否仍存在气泡
 
 

4　结论

液相色谱仪 RID 检测器的常见故障排除需构

建多级防御体系. 操作人员应具备基础逻辑判断能

力，建议强化操作培训，减少人为失误. 建立基线噪

声、压力波动、标准物质峰面积、仪器系统流路冲

洗维护、色谱柱冲洗维护历史数据库. 根据季节变

化预设流动相更换频率等故障防御体系. 由于液相

色谱仪属于精密仪器，轻微的系统压力波动都会造

成数据的偏差，因此以操作人员需培养严谨的实验

习惯，如实时关注仪器状态、对异常情况进行及时

分析及梳理，对于已解决的故障案例应记录并分析

原因. 通过不断经验积累进而形成完整的解决方案，

有效提升仪器使用效率.
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