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1 问题的提出

山西兰花煤化工有限责任公司气相色谱采用美

国安捷伦6820型气相色谱，分析工艺气中净化气半

微量CO,CO2，微量 CO、CO2、CH4;合成气、氢回收原

料气中氩、氮、甲烷等常量气体。每日每班按频率

分析，遇系统开停车时间断，从 2003年至今系统

投产使用至今已十几年有余。该色谱具有分析速

度快，色谱峰峰型好，定性定量准确等优点，但是

由于是国外进口色谱，同时也存在遇到问题故障

排除难，易损件贵，备品备件贵，后期维修费用高

等现状。由于该系列仪器 24小时不间断分析服

务于生产系统，所以一直存在色谱柱运行周期短，

色谱柱老化困难，一直委外老化，老化后回来安装

难等诸多问题。针对这些问题，笔者多次思考和

探索色谱柱污染及寿命短的原因以及积极探索应

对新思路。

2 问题的分析

22..11 68206820色谱相关参数色谱相关参数

（1）色谱柱：Agilent Technologies inc.
19095p-MSO HP-MOLESIEVE
毛细柱30m×0.530mm 50Micron
-60℃ to 300℃

色谱柱在线老化的创新与应用
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摘 要：本文阐述了色谱柱常规老化的难点与不足，积极探讨创新新方法，通过实验成功实

现在线老化色谱柱，并已成功应用于日常维护中。这种方法简便、省时、省力、节约相关易损件及

标气费用，并且柱效显著，满足于日常分析，解决了原来老化难、安装难、费用高等相关技术难题，

使日常色谱柱维护又上一个新台阶。
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色谱柱填料：13X分子筛60~80目
（2）载气：氢气

（3）前检测器：TCD检测器 温度250℃
（4）柱箱温度：50℃
（5）对应仪器：CN1012
（6）分析项目：Ar N2 CH4

22..22 色谱柱老化相关定义色谱柱老化相关定义

在仪器分析的气相色谱分析中，色谱柱老化就

是在通载气的情况下，将柱温升到柱子最高使用温

度 30-50度以下，进行高温烘烤，除去残留在柱子

中的一些有机物质，保证在分析状态下不会出鬼

峰，在正常分析状态下，不进样走程序升温，基线走

直且没有组分流出来即可。

22..33 色谱柱常规老化步骤色谱柱常规老化步骤

色谱柱老化的方法多采用气体流动法,将柱入

口与进样室相连,出口与检测器断开，通小流量（一

般为 5~10ml/min）的载气,以（2~4）℃ /min程序升温

至低于固定液最高使用温度 20~30℃, 因为我们使

用是分子筛毛细柱,加热到 200℃,老化 6~8h,获得平

稳基线,则表明老化已合格。老化后装柱子，试漏，

连接系统。

3 问题的产生

（1）柱子安装难问题：因为是毛细柱，柱子的安

装每次都比较困难，与检测器连接端口经常用专用

的切割刀切割后，在安装的过程中，经常发生堵的现

象、漏气的现象，每次都得细细查找原因，费时费力

耗时非常长，这让操作者非常头疼。

（2）备品备件消耗高问题：每次老化后安装柱

子，因为频繁拆除和安装数次，连接的专用密封垫堵

头等易损件常常因种种原因更换数次，这样带来的

后果就是耗材高，备品备件采购困难。

（3）老化后柱子运行周期短的问题：老化后，运

行一段时间后，柱子分离度下降，各组分出峰时间前

移，用标气标定的次数增多，造成标气费用升高。另

外因为柱效降低柱子需要重新老化，安装难，消耗高

等问题循环发生。

4 问题的解决

针对以上问题，笔者积极探索并经过数次试验，

探索出在线老化色谱柱的新方法，以快捷、高效、省

时、省力、省钱且柱效非常好的效果已经应用于日常

操作中。

（1）首先从老化的原因分析柱被污染和柱效降

低的原因。因为是日常用的柱子，区别于新柱子柱

内有机物附着物几乎没有。工艺气是合成工段合成

塔进口含氨气体，因为是分流进样，每次进样采样量

非常少，进口氨含量在 2.1%左右，随气进入柱子的

污染物多为极微量的氨水，这个可以用提高柱温就

可以随柱载气赶出去，也不会污染检测器，造成灵敏

度下降。

（2）其次从老化的时间分析，以前每次老化在

200℃下老化 6~8小时，对于 30米或者更长的毛细

柱，这个时间可能不利于污染物全部的清除，因清除

不彻底造成柱子寿命短也是其中原因之一。

（3）基于以上种种因素，考虑在线老化色谱柱，

即在不拆除柱子的情况下，用仪表盘控制系统升温

老化来达到理想的柱效，恢复柱子的分离能力。其

中关键控制点有四点：①选择合适的老化温度②检

测器热丝必须断开但检测器温度保持250度不降③
选择合适的老化时间④注意柱子升降温速度要科学

缓慢

2017年 8月 23日当合成色谱 6820CN1012出现

连峰柱子已经不能正常工作的时候，笔者用以上方

法实施在线老化，老化温度选180℃，老化时间19小
时。柱子升降温缓慢进行。老化期间密切关注仪器
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各项性能指标变化情况及仪器运行情况，一切正

常。老化结束分别进行标准气检测试验，结果非常

好。

老化前柱子分离情况Ar、N2、CH4三组分已经连

峰，分离度不达 1，各组分峰面积，峰宽，峰高，对称

性数据都大幅降低（见图1）

图1

柱子老化后分离效果：Ar、N2、CH4 三组分完

全分离，Ar、N2两组分峰分离度达 5以上，N2、CH4

两组分峰分离度达 12 以上，各组分峰面积，缝

宽，峰高，对称性都恢复到正常指标，柱效非常

好。（见图2）

图2

9月 19 日，该柱子 Ar、N2 两组分峰又出现交

错现象，结合上次经验，重新选择老化时间，对

老化温度也做了微调，老化温度 160℃，老化时

间 15 个小时，结果比第一次老化效果还好，如图

所示：

老化前柱子出峰情况：Ar、N2、CH4三组分Ar、N2

两组分已不能完全分离，分离度小于1，N2、CH4两组

分峰能完全分离，分离度在 3以上，Ar、N2两组分峰

面积，缝宽，峰高，对称性都大幅降低，CH4组分峰面

积，缝宽，峰高，对称性正常，柱子已不能正常分析全

组分。（见图3）

图3

老化后柱子出峰情况：Ar、N2、CH4三组分能完

全分离，Ar、N2两组分峰分离度接近于 4，N2、CH4

两组分分离度在 11以上，分离效果非常好，各组分

峰面积，缝宽，峰高，对称性都恢复到正常指标，柱

效非常好，至今运行已达4个月以上，运行良好，完

全满足以准确的数据服务于生产。（见图4）

图4

5 结束语

通过以上在线老化色谱柱的创新操作，不仅彻底

解决了进口色谱维护难、老化难、维护费用高等难题，

省时省力高效，而且节约资金数万元以上，并且以易

于操作的绝对优势为色谱维护开启了新的篇章。
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