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摘要: 核磁共振(ｎｕｃｌｅａｒ ｍａｇｎｅｔｉｃ ｒｅｓｏｎａｎｃｅꎬ ＮＭＲ)法可以鉴定化合物的结构和组分ꎬ并在反应过程监控等方面提

供强有力的支撑ꎬ得到了广泛应用. 结合核磁共振波谱仪的实际使用情况ꎬ对波谱仪的日常维护、常见故障以及排

查方法进行探讨ꎬ为更好地使用和维护仪器提供一种思路.
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　 　 核磁共振 (ｎｕｃｌｅａｒ ｍａｇｎｅｔｉｃ ｒｅｓｏｎａｎｃｅꎬＮＭＲ )
是处于磁场中、具有自旋性质的原子核受到射频辐

射的激发ꎬ于分裂的能级间产生跃迁ꎬ伴随而产生的

一种共振吸收现象. 核磁共振波谱本质上隶属于吸

收光谱的范畴ꎬ即原子核对射频辐射的吸收. 该现

象于 １９４６ 年由哈佛大学的珀塞尔(Ｅ Ｍ Ｐｕｒｃｅｌｌ)和
斯坦福大学的布洛赫( Ｆ Ｂｌｏｃｈ) 用试验进行了证

实[１]ꎬ并由此获得了 １９５２ 年的诺贝尔物理学奖[２] .

核磁共振波谱与红外光谱、紫外光谱和质谱并称为

“四大谱” [３] . 特别是在有机化合物的结构鉴定与表

征、动态反应的监控[４]、化合物立体构象的研究、反
应历程及机理的探讨[５]等方面发挥了重大作用. 此

外ꎬ核磁共振波谱不仅可作为定性依据ꎬ亦可进行定

量分析ꎬ且具有检测速度快、检测过程中样品不被破

坏的优点ꎬ被测样品的用量仅需几至 １００ ｍｇ[５] . 自

１９５２ 年 Ｖａｒｉａｎ 推出了世界上第一台 ３０ ＭＨｚ ＮＭＲ
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谱仪后ꎬ核磁共振波谱仪的发展突飞猛进ꎬ超高场强

的超导 ＮＭＲ 谱仪相继面世[６] . ２００９ 年ꎬＢｒｕｋｅｒ 推出

了 ＡＶＡＮＣＥ １０００ꎬ世界上第一个 １ ＧＨｚ ＮＭＲ 系统

在法国成功安装使用.
我校于 ２０１５ 年购进了 Ｂｒｕｋｅｒ ＡＶＡＮＣＥ ４００

ＭＨｚ 核磁共振波谱仪ꎬ面向校内师生免费开放. 本

文结合我们的使用情况ꎬ总结 ＮＭＲ 波谱仪的日常

维护以及在实际使用过程中遇到的故障及解决方

法ꎬ与业内人士交流.

１　 核磁共振波谱仪的维护

ＮＭＲ 波谱仪主要由工作站(即 Ｔｏｐｓｐｉｎ 软件)、
超导磁体单元和机柜三大部分组成.
１. １　 工作站的维护

由于处于网络中的计算机容易受到病毒等因素

的影响ꎬ从而造成软件崩溃和数据丢失等问题ꎬ因而

不建议将软件安装在联网的计算机上. 此外ꎬ应定

期对计算机进行杀毒软件升级、数据备份ꎬ避免数据

丢失. 如需进行数据拷贝ꎬ建议使用专用的移动硬

盘ꎬ并在连接之前预先格式化ꎬ避免可能的病毒

传播.
１. ２　 超导磁体单元的维护

１. ２. １　 磁体的维护

对 ＮＭＲ 谱仪来说ꎬ超导磁体单元的维护是极

为重要的. 由于超导是由线圈浸泡在低冷液氦( －
２６９ ℃)中形成ꎬ因此维持超导的极低温环境是最为

重要的ꎬ需要定期观察磁体中液氦和液氮剩余量ꎬ并
及时进行添加. 对 Ａｓｃｅｎｄ ４００ ＭＨｚ 磁体来说ꎬ磁体

的设计已经极大程度地减少了制冷剂的挥发损失

(液氦消耗量减少 １３％)ꎬ约 ５ 个月添加一次液氦即

可. 相较之下ꎬ液氮消耗量较高ꎬ约 １０ 天添加一次.
仪器后台程序会在每天固定时间对液氦、液氮剩余

量进行测量并记录. 因此ꎬ管理员需及时关注ꎬ并根

据消耗量的异常判断管路是否有堵塞ꎬ以便及时排

查和处理.
由于磁体有很强的磁场(４００ ＭＨｚꎬ９.４ Ｔ)ꎬ对铁

磁性的物质有强吸引力ꎬ该吸引力会在短距离内增

大至无法控制的程度[７]ꎬ而被突然吸到磁体中心ꎬ
因此铁磁性物品(如手机、机械手表、钥匙等)、磁卡

(如银行卡、校园卡等)ꎬ以及使用心脏起搏器或金

属关节的人士禁止靠近磁体.
此外ꎬ由于样品的测试是在室温腔管中进行的ꎬ

周围环境温度的改变对磁体中心频率的稳定性ꎬ磁

体的稳定性均会产生影响[８]ꎬ因此需保持环境温度

的稳定.
１. ２. ２　 探头的维护

探头是核磁中较为关键ꎬ但同时也较为易损的

部件. 对探头的使用及维护应注意:(１) 选用洁净

无破损、划痕的核磁管ꎬ以免核磁管在磁体内发生断

裂ꎬ污染损坏探头. (２)核磁管型号较多ꎬ选用时需

注意与探头匹配. 不同场强磁体的探头无法替换使

用ꎬ探头的频率范围和功能不同[９] . 我校使用 ５ ｍｍ
４００ ＭＨｚ ＰＡＢＢＯ 宽带探头ꎬ其探头内部隔离样品和

线圈的石英管内径只有 ５.４ ｍｍꎬ若样品管过粗或变

形ꎬ容易卡在探头里而无法取出ꎬ甚至挤碎石英管

(３)核磁管一定要插入转子中ꎬ并使用定深量筒控

制好下端高度ꎬ避免核磁管过长进入探头时撞碎.
此外ꎬ转子底部的 Ｏ 型圈长时间使用会发生老化ꎬ
需及时更换.(４)长期使用的核磁管应定期更换ꎬ若
使用时间过长ꎬ或在高温下干燥ꎬ管体容易磨损或变

形ꎬ匀场效果变差ꎬ同时进入探头中可能会卡住甚至

断裂. (５)手动进样放入样品前ꎬ需先确认空压机有

无正常开启ꎬ气流是否正常ꎬ若需做变 /高温试验时

需将压缩空气改为高纯氮气ꎬ以免造成线圈氧化.
１. ３　 机柜的维护

由于机柜中包含了 ＮＭＲ 波谱仪相关的大部分

电子硬件ꎬ特别是集成电路ꎬ这些均应在合适的温度

和湿度范围内工作[１０]ꎬ因此需保证其处于良好的工

作环境中. 良好的工作环境要求无尘、恒温、防潮

等[１０] . 灰尘过多会造成电路板等接触不良或短路.
温度过高不利于电子元器件的散热ꎬ可能烧坏电路

板ꎬ过低可能会导致电子元件工作不正常. 湿度过

高容易造成器件生锈ꎬ或电路板上灰尘结块而短路ꎬ
过低则容易产生静电[７ꎬ１１] . 我校 ＮＭＲ 波谱仪温度

一般控制在 ２３ ℃ꎬ湿度控制在 ３０％ ~ ７０％ꎬ保证了

仪器在较好的状态下持续运行. 此外ꎬ每三个月应

拆下机柜侧面板上的防尘板ꎬ清理晾干后再装回.
定期检查机柜中的风扇是否正常工作ꎬ如发现有异

常ꎬ应及时维修或更换ꎬ以免散热不良引起故障.
为防止突然断电对仪器可能产生的影响ꎬ需配

备 ＵＰＳ 不间断电源ꎬ在断电几小时内保证仪器正常

运行ꎬ为正常关机提供充足的时间. 此外ꎬ学校同时

配备了两台空调、两台抽湿机、两台空气压缩机ꎬ既
保证了仪器在良好的环境下运行ꎬ又降低了辅助设

备长时间运行带来的安全风险ꎬ延长附件的使用

寿命[１２] .

０１１
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１. ４　 ９０ °脉冲定期校准

在日常维护中ꎬ还需定期校准 Ｆ１(观察通道)的
９０ °脉冲ꎬ来确认激发核磁共振现象的脉冲处于正

常范围. 以氢谱为例ꎬ使用氘代氯仿 ＣＤＣｌ３为溶剂ꎬ
０.１％乙基苯为标样ꎬ新建一个氢谱ꎬ经锁场 ｌｏｃｋ、自
动调谐 ａｔｍａ、匀场 ｔｏｐｓｈｉｍ 后ꎬ在命令行输入 ｐｕｌｓｅｃａｌ
指令ꎬ会自动优化 ９０ °脉冲 Ｐ１ 值并自动写入该数

值. 命令行输入 ｅｄｐｒｏｓｏｌ 指令ꎬ打开 ｐｒｏｓｏｌ 表ꎬ找到氢

核所属行ꎬ将 ｏｂｓｅｒｖｅ 和 ｄｅｃｏｕｐｌｅ 通道的脉冲宽度

ｐｕｌｓｅ ｗｉｄｔｈ 均改为上述值并保存. 一般来说ꎬ优化前

后的９０ °脉冲值不会差别很大ꎬ需通过偏差看此值

是否合理ꎬ脉冲是否正常.
１. ５　 ３Ｄ 匀场与 １Ｄ 线型样品校准

定期使用标准样品对磁体做 ３Ｄ 匀场与 １Ｄ 线

型样品校准. ３Ｄ 匀场以 ９０％ 水＋１０％ 重水为标样ꎬ
首先新建或打开一个氢谱试验ꎬ执行完 ｌｏｃｋ、ａｔｍａ 指

令后ꎬ命令行键入 ｔｏｐｓｈｉｍ ｇｕｉ 指令ꎬ勾选 ３Ｄ 选项进

行匀场ꎬ约 ２０ ~ ３０ ｍｉｎ 匀场结束后查看相应的

ｒｅｐｏｒｔ. 正常情况下ꎬｉｎｉｔｉａｌ Ｂ０值应比与 ｆｉｎａｌ Ｂ０值略

大. 再以线型样品 １％氘代氯仿为标样ꎬ氘代丙酮做

溶剂ꎬ选择 ＰＲＯＨＵＭＰ 标准实验ꎬ经 ｌｏｃｋ、ａｔｍａ 后ꎬ键
入命令 ｔｏｐｓｈｉｍ ｇｕｉꎬ选择 １Ｄ ｌｉｎｅｓｈａｐｅ ｈｕｍｐꎬ进行 １Ｄ
匀场校准. 匀场结束后输入 ｚｇ 指令进行采样ꎬ经
ｅｆｐ、ａｐｋ、ａｂｓｎ 命令处理后ꎬ键入命令 ｈｕｍｐｃａｌꎬ可得到

探头的频率参数值ꎬ将该参数值与探头出厂参数值

进行对比ꎬ在上浮 ３０％的范围内均可. 若超出该范

围ꎬ需按上述步骤重做 ３Ｄ 匀场、１Ｄ 匀场ꎬ若仍不达

标ꎬ可联系 Ｂｒｕｋｅｒ 工程师处理.

２　 核磁共振波谱仪的常见故障及排查

方法

２. １　 锁场失败

常见锁场失败的原因:(１)未使用氘代试剂或

未放置样品. 由于常规锁场是通过观察氘的放射信

号频率来调整磁场强度ꎬ因此在测试时必须要使用

氘代试剂. (２)样品管卡住ꎬ未能正常进入磁体内

部. 有些学生在测试前为了标记样品ꎬ会在核磁管

外壁粘贴标签ꎬ但有时标签过长ꎬ超过室温腔管直

径ꎬ导致核磁管卡在磁体上部ꎬ无法下沉至探头中.
(３)检查核磁管外壁是否洁净. 若核磁管外部脏污ꎬ
可能会污染探头ꎬ或导致锁场失败. (４)确认样品是

否处于液体状态. 由于大部分 ＮＭＲ 波谱仪仅支持

液体样品的测试ꎬ若使用固体样品直接测试ꎬ或样品

在磁场中凝固ꎬ会导致锁场失败. 如氘代二甲基亚

砜 (ＤＭＳＯ) 的凝固点为 １８.４ ℃ꎬ若在该温度下测

试ꎬ样品会凝固ꎬ此时可考虑适当升高探头温度再进

行测试. (５)氘代溶剂选择错误ꎬ该情况会使氘信号

的频率产生偏差而导致锁场失败.
２. ２　 匀场失败

匀场的目的是为了保证磁场的均一性. 造成匀

场失败的原因主要从以下几方面考虑:(１)样品是

否处于液体状态ꎬ若测试样品因温度过低而凝固ꎬ应
适当升高探头温度. (２)溶液体积是否足够或置于

正确位置. 对于 ５ ｍｍ 探头ꎬ定深量筒白色塑料基座

的位置应在中线(０ ｍｍ 线)以下约 １８~２０ ｍｍ. 若样

品量足够ꎬ可将核磁管底部推至基座位置ꎬ若样品量

较少ꎬ则应使核磁管沿中线上下液体量均等. (３)样
品浓度是否过高或过低. 两者均可导致匀场失败ꎬ
可适当稀释或补加样品. (４)磁体本身原因导致匀

场值偏差较大. 如使用氘代氯仿 ＣＤＣｌ３作为溶剂进

行 ｔｏｐｓｈｉｍ 匀场时出现报错 “ ｔｏｏ ｍａｎｙ ｐｏｉｎｔｓ ｌｏｓｔ
ｄｕｒｉｎｇ ｆｉｔ”ꎬ或报错“ ｌｉｍｉｔｓ ｅｘｃｅｅｄ”时ꎬ可输入 ｒｓｈ 指

令读取最近的一次匀场文件后重新匀场尝试. (５)
溶剂选择是否正确. 检查匀场使用的氘代试剂是否

和样品实际使用的试剂一致ꎬ或是否使用的混合溶

剂. 若样品使用了混合溶剂ꎬ可用相应的混合溶剂

进行锁场ꎬ或使用溶剂含量较多的一种作为溶剂进

行锁场.
２. ３　 探头温度异常

若仪器开启了探头温度控制功能ꎬ可能会出现

探头温度异常现象ꎬ软件界面 ｐｒｏｂｅ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ 显

示为 ｎｏ ｐｒｏｂｅꎬ该情况通常是由软件或硬件通讯异

常导致. 首先ꎬ可先通过重启软件或电脑进行尝试ꎬ
排查是否软件通讯异常. 若仍无法解决ꎬ检查是否

硬件接触不良. 可将磁体底部探头上的 Ｔｈｅｒｍｏ 线和

Ｈｅａｔｅｒ 线拔下ꎬ确认接口处是否有灰尘、杂物阻碍ꎬ
是否连接处变形或弹性不够等ꎬ排查可能导致接触

不良的原因. 均无误后将两根线重新插回ꎬ再确认

故障是否已解决.
２. ４　 核磁管无法弹出

若样品测试完毕后无法正常弹出ꎬ可先检查空

压机和机柜上气压是否正常. 若气压正常ꎬ可适当

调大气压值尝试. 若仍无法弹出ꎬ检查是否样品管

卡在探头中ꎬ或转子卡在匀场线圈中ꎬ可拧松探头下

部的固定螺丝ꎬ取下探头检查ꎬ排除故障后重新
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安装.
２. ５　 匀场不好

若出现溶剂峰或样品峰的峰形展宽ꎬ变形ꎬ峰裂

分差或裂分不符合规则等ꎬ则应考虑是否由于匀场

不佳导致ꎬ 可尝试以下操作:(１)重新进行二次匀

场. (２)使用 “ ｒｓｈ” 指令读取最近的匀场文件尝试.
(３)长期使用的核磁管可能会发生变形ꎬ使匀场效

果变差ꎬ可尝试更换核磁管. (４)使用“ ｔｏｐｓｈｉｍ ｇｕｉ”
指令进行 ３Ｄ 匀场. (５) 样品中若含有金属或磁性

杂质ꎬ亦可能会磁场的均匀性有影响ꎬ可考虑将样品

进行过滤或纯化[１３] .
２. ６　 序列运行卡住

安装了自动进样器的波谱仪ꎬ序列在运行过程

中ꎬ有时会出现卡住ꎬ无法弹出和运行后续样品ꎬ进
样器指示灯一直处于亮黄灯的状况ꎬ此时需排查是

软件还是硬件卡住. 若软件卡住ꎬ关掉软件重新打

开软件即可解决. 若硬件卡住ꎬ可先尝试按下进样

器上的 ｅｍｅｒｇｅｎｃｙ 红色紧急按钮ꎬ等待十几秒后拉

起该按钮ꎬ观察指示灯是否正常. 若仍不正常ꎬ可重

启电脑、自动进样器和机柜尝试. 若样品仍无法弹

出ꎬ可将进样模式由自动切换成手动进样ꎬ尝试将样

品弹出:主界面命令栏中ꎬ手动输入 ｈａ 命令ꎬ在弹出

的界面中选择 ｌｏｃｋ / ｓｈｉｍ( ｏｐｅｎ) － ｓａｍｐｌｅ ｈａｎｄｌｉｎｇ －
ｓａｍｐｌｅ ｔｒａｎｓｐｏｒｔｅｒ ｃｏｎｔｒｏｌ－ｌｉｆｔ ｍｏｄｅꎬ在下拉菜单中进

行手 /自动进样模式的切换. 切换完成后ꎬ用手预先

将在磁体上端入口处的进样小车支架推走ꎬ再点击

图标弹出 ＢＳＭＳ 键盘ꎬ单击 ｌｉｆｔ 按钮ꎬ可手动将样品

弹出. 通过切换成手动进样ꎬ可确定机柜、电路板等

控制硬件是否正常. 手动按下进样器上绿色上下箭

头按钮ꎬ使 ｈｏｌｄｅｒ 样品卡槽支架归回原位. 后续可再

按之前操作ꎬ将手动进样重新切换成自动进样模式ꎬ
即可恢复正常.

３　 结语

目前ꎬ我校的核磁共振波谱仪在教学、科研等方

面均已发挥出很大作用ꎬ协助科研人员在有机化学、
高分子材料、药物化学等领域发表 ＳＣＩ 论文数篇. 由
于之前未配备自动进样器ꎬ仅能在工作时间内进行

测试ꎬ夜间、周末及节假日均处于闲置状态ꎬ因而设

备的利用率不高. 现阶段安装了自动进样器ꎬ日后

可通过借鉴北京大学[１４]、西安交通大学[１５]、华南理

工大学[１６]等高校成熟的 ＮＭＲ 谱仪科学管理模式ꎬ
进一步优化管理与资源配置ꎬ使测试更加高校便捷ꎬ

更大程度地提高大型仪器的利用率.
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