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SH-AS-11 HC 型阴离子色谱柱
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前言

感谢您选择青岛盛瀚色谱技术有限公司的色谱柱产品！

青岛盛瀚色谱技术有限公司的系列阴阳离子色谱柱均是自主研发的产品！相信有一款适合您的分析

需求。青岛盛瀚色谱技术有限公司的色谱柱形式多样，从类型分有离子交换型，离子排斥型和离子

对型；从功能分有阴阳离子色谱柱；从规格分有标准孔、细孔和微孔色谱柱。每一款您选择的产品

均有详细的用户手册以供参考，请在使用之前详细阅读本手册。

我公司保留对用户手册做出修订的权利，修订后请恕不另行通知，如有需要请致函我公司索取最新

版本。

如有疑问，联系我公司或我公司在各地设立分公司和技术服务中心：

全国免费服务电话：4006-619-009
青岛总部:0532-68069791
沈阳:13694116939
石家庄:18553217710/15192531831
上海: 13210058660
广州: 18561510191
成都: 15884457709/18200121343
西安: 18561366282

再次感谢您的惠顾。

青岛盛瀚色谱技术有限公司
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1.简介

离子色谱柱是离子色谱仪的核心部件，主要起分离作用。离子色谱柱一般可以分为三种类型：

离子交换色谱柱、离子排斥色谱柱和离子对色谱柱。目前应用最为广泛的一类是离子交换型色谱柱。

按所分离的离子可分为：阴离子色谱柱和阳离子色谱柱。阴离子色谱柱填充阴离子交换树脂，主要

分离阴离子。按照目前最为广泛的抑制电导检测所用的分离所用体系不同又可以简单分为碳酸根体

系和氢氧根体系。

离子色谱柱的选择性主要由树脂的组成、离子交换功能基的位置和类型以及结构等因素决定，

树脂床的形态也会影响交换与分离。阴离子色谱柱中最常用强碱性阴离子交换树脂作为填料，其离

子交换功能基均为季铵盐型，按照键合的官能团不同可以分为烷基季铵盐型和烷醇基季铵盐型。

SH-AS-11 HC 型色谱柱是青岛盛瀚色谱技术有限公司开发并生产的一种高容量亲水型阴离子色谱柱，

烷基季胺基质，氢氧根分离体系。主要可同时分析 7 种常见阴离子：F
-
、Cl

-
、NO2

-
、Br

-
、NO3

-
、H2PO4

-
、

SO4

2-
、部分小分子有机酸及部分消毒副产物，尤其适用于复杂基体中 F

-
的检测分析。

2.规格

表 1
型号 柱尺寸（mm） 理论塔板数/米 粒径 柱容量

SH-AS-11HC 250×4.6ID ＞45000（SO42-） 5μm ≥220μeq

SH-AG-11HC 50×4.6ID ＞9000（SO42-） 5μm ≥40μeq

表 2
名称 SH-AS-11 HC 型阴离子色谱柱

柱管材质 不锈钢

推荐淋洗液 25-35mM NaOH (可根据色谱柱使用报告适度调整)
最大允许流量 3 mL/min（基于系统耐压能力和分离度）

最大耐受压力 30MPa
适用 pH 范围 pH 0-14
适用温度范围 20℃-50℃（推荐 35℃或以出厂报告为准）

有机溶剂兼容性 100%乙腈或甲醇（请按操作说明进行）

3.色谱柱的使用

3.1拆包

拆开包装取出色谱柱时，请先仔细检查外包装是否有破损，如果有破损导致色谱柱损坏（漏液或堵

头折断等），立即联系通知运输方，并且联系公司技术服务部或直接联系公司在当地的办事处以便

进行后续处理。

注意：取出色谱柱时请拿稳，防止色谱柱跌落导致堵头折断或树脂床损伤；切不可猛烈敲

击色谱柱，以防止破坏色谱柱树脂床均一性！

3.2淋洗液的配制

3.2.1水质的要求：所有经过色谱柱的水（含配制淋洗液用水）均要求使用经过灭菌灭藻处理的超纯

水，电导率 0.1μs/cm 以下（电阻率大于 10MΩ），最好为 0.055μS/cm（电阻率 18.2MΩ）；或按

照试验室水质 33087-2016 的各项要求进行，超纯水要现取现用。

3.2.2试剂的要求：所有配制淋洗液所用的化学试剂均要求采用优级纯或以上级别的试剂，最低要求

不得低于分析纯。

注意：严禁使用分析纯以下级别试剂，严禁使用不知名小公司产品

！

！
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3.2.3淋洗液的配制：使用万分之一精度分析天平准确称取优级纯氢氧化钠（NaOH）含量 100%试

剂 1.0 克---1.4 克于小烧杯中用超纯水小心溶解后转移至 1000mL 容量瓶中，小烧杯用超纯水洗涤

三次将洗涤液转移至容量瓶中，用超纯水定容至 1000mL，此为 25--35mmol/LNaOH 的使用淋洗液。

配制好的淋洗液在使用之前需经过 0.22μm 或 0.45μm 的滤膜抽滤以除去其中可能存在的固体颗

粒物等杂质，防止出现由于流动相不洁净而导致的基线不稳或出现杂峰等。使用前需对淋洗液进行

充分的脱气处理。可选用真空脱气或超声脱气，或按公司推荐的脱气方法进行。

推荐使用淋洗液发生器选择相应的淋洗液浓度。

注意：所有经过柱子的溶液都要求经过严格过滤，否则会降低色谱柱使用

寿命或堵塞系统，推荐使用以下装置经过 0.22μm 滤膜抽滤。

3.3保护柱

保护柱是离子色谱分析系统的重要组成部分。这是因为它对于色谱柱和色谱系统的保护起着重要的

作用。不但可以吸附淋洗液中的污染物，还可以对样品中未处理干净的藻类、菌类和蛋白质、腐殖

质进行再次吸附，延长色谱柱的使用寿命，并对柱后系统其保护作用。所以保护柱的使用是必要的。

注意：保护柱顾名思义起保护作用，因此必须安装在色谱柱之前。保护柱是消耗品，在

使用过程中压力会逐渐升高，这是因为吸附了淋洗液和样品中的固体颗粒物所致，

所以是正常现象。压力升高后可按照后面的处理方法进行处理，但不会一劳永逸，

建议定期更换。

3.4连接色谱柱

在将色谱柱装到色谱仪上之前，请确保整个流路是经过清洗且是洁净的。如不能确定整个流路是洁

净的，请用超纯水和使用淋洗液清洗整个管路 30 分钟。

将泵流速降低到 0.3mL/min 或以下，在管路正常流出液体的情况下，按照保护柱标注的液流方向连

接保护柱；当保护柱末端液流正常后再连接分离柱，连接分离柱请按照分离柱标注的液流方向进行。

注意：请一定按照色谱柱上标识的液流方向安装色谱柱！另外新分离柱初次连接到色谱

系统测试或使用时，请先通过水和淋洗液的冲洗，冲洗色谱柱时色谱柱出口请放空，这

样可以防止高电导物质或气泡等进入到检测器或抑制器。当分离柱出口末端流出清洁、

无气泡的液体后，再连接抑制器和电导池。

色谱柱、抑制器和检测器之间的连接管路应尽可能短。推荐使用 0.25mm 内径的 PEEK 管线（蓝色），

并按照仪器用户手册规定的规格进行，请勿任意更换规格，以尽量减少对峰扩散的影响。

检查保护柱和色谱柱连接处无泄漏后，打开柱温开关调节到规定的色谱柱温度，逐渐增加流速到色

谱柱额定工作流速。

用水或洗脱液冲洗色谱柱，注意柱中不能进入气泡。如果确定柱中已经混入气泡，断开末端连接，

用严格脱气的超纯水冲洗，确定系统所有管路的气泡被排净后重新正确的连接柱子。

！

！

！

！
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注意：在断开流路冲洗色谱柱时，请务必关闭抑制器电流，防止在没有液体通过时损坏

抑制器！

4．注意事项

（1）必须在色谱仪的流路管线完全充满超纯水或淋洗液后才能将色谱柱连接到色谱仪上。

（2）请按照色谱柱上标识的液体流向连接色谱柱。

（3）淋洗液中可添加适量的有机溶剂进行改性（通常低于 50%乙腈或甲醇等）。

（4）推荐使用柱温是 35℃，建议配备柱温箱使用。温度与各离子的洗脱时间有一定相关性，温度

改变，离子的洗脱时间会有所变化，请务必在实际使用中注意。

（5）开泵后保持流量低于 0.2 mL/min，之后逐渐增加流量至工作流量；SH-AS-11 HC 型阴离子色谱

柱推荐的标准流速为 0.6 mL/min。
（6）含有机物或其他杂质的样品，应对样品进行预处理后再进样分析。

（7）为了保护色谱柱性能、延长使用寿命，强烈建议使用保护柱并定期更换！

（8）请不要随意拆装柱头，否则导致分离柱树脂床变化而降低色谱柱性能。

（9）请轻拿轻放，不要随意丢弃碰撞，并防止高处跌落。

（10）色谱柱长时间不用时（两周以上），请将色谱柱从仪器中取下，两端密闭置于阴凉干燥处保

存。

（11）本色谱柱只适应于氢氧根体系，严禁采用碳酸根体系淋洗，将导致损伤。

（12）虽然仪器本身具备完备的高压报警保护和低压报警保护功能，请在运行过程中注意检查压力

的变化情况：低压可能流路有气泡或泄露，高压可能流路堵塞，尤其要关注保护柱的压力变化，

并定期更换。

注意：SH-AS-11 HC 为氢氧根淋洗体系阴离子色谱柱，请勿使用碳酸钠或碳酸氢钠做淋

洗液，这将导致分离以及性能的改变！

5.样品简易预处理

进入色谱柱的样品需经过严格的前处理，尤其是环境污水样品。详细的前处理方案请参考仪器

用户手册进行，简易前处理方案请按以下原则进行：

（1）沉淀和粗过滤的样品经过 0.22 μm 滤膜过滤去除杂质，澄清的样品用紫外灯照射，并经过至

少 1:99——1:9 的稀释后才可以进样分析，推荐进样体积 25μl。
（2）含有蛋白质的样品，需先经过沉淀蛋白质后，经过合适的稀释（1:9——1:99）后，再经 C18
柱或者 RP 柱去除残存的微量蛋白质，才可进样分析。

（3）含有机物的样品，必须以固相萃取柱去除有机物后方可进样；大量的有机物需先经过有机溶剂

（如氯仿等）萃取再过固相萃取柱后，然后经过 1:9——1:99 稀释后进样分析。

推荐使用以下前处理耗材：

！
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6.色谱柱清洗

6.1 分离柱的清洗

原因 冲洗过程

亲水性离子污染

按以下步骤冲洗（流量 0.3 mL/min）
1、25 分钟：去离子水

2、100 分钟：10 倍淋洗液浓度的溶液

3、25 分钟：去离子水

4、100 分钟：淋洗液

油性物质污染

按以下步骤冲洗（流量 0.3 mL/min）
1、25 分钟：去离子水

2、20 分钟：10%乙腈/水
3、20 分钟：20%乙腈/水
4、20 分钟：50%乙腈/水
5、100 分钟：100%乙腈

6、20 分钟：50%乙腈/水
7、20 分钟：20%乙腈/水
8、20 分钟：10%乙腈/水
9、50 分钟：去离子水冲洗

10、100 分钟：淋洗液平衡

注意：

（1）再生时请反接色谱柱，且一定要将抑制器从流路中断开，避免损伤抑制器。

（2）藻类、菌类的滋生和蛋白质、腐殖质等污染再生效果不佳。

（3）色谱柱污染程度不同，清洗和再生效果不同，严重不可逆污染再生效果不佳。

（4）色谱柱的自然降解（季铵盐的 Hofmamn 降解反应）导致的分离变差不能再生。

6.2 保护柱的清洗

保护柱在使用过程中以牺牲自己保护分离柱，所以在使用一段时间后压力会有升高现象，若要延

长保护柱使用寿命，需予以清洗：打开保护柱入口柱头，将污染的筛板小心取下，请借助镊子进行，

置小烧杯中加入 1:1 的甲醇水溶液没过筛板，于超声波中清洗 15 分钟后,然后用清水超声清洗 15 分

钟，小心装回。

7.色谱柱的拆除和保存：

（1）将泵流量减小到 0.3mL/min 或以下，关闭柱温加热系统。在此流速下继续以淋洗液冲洗色谱柱

直至柱温降至室温。

（2）关闭输液泵将色谱柱从仪器上拆下来。

（3）将色谱柱两端封闭置阴凉干燥处保存；同时将仪器流路用二通连接器连接，如长时间不用，请

！
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将仪器流路（抑制器除外）灌注 40%异丙醇。

8．附录:
8.1 分析示例

8.1.1 七种阴离子标准溶液分析
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分析条件：

分离柱：SH-AS-11 HC

流速：0.6mL/min

淋洗液：31mM NaOH

样品：标准溶液

进样体积：25μl

进样浓度：F
-
: 2.0 BrO3

-
:5.0 Cl

-
:2.0 NO2

-
:10.0 Br

-
:10.0 NO3

-
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检测方法：抑制电导法

8.1.2 十种阴离子标准溶液分析
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分离柱：SH-AS-11 HC

流速：0.6mL/min

淋洗液：31mM NaOH

样品：标准溶液

进样体积：25μl

进样浓度：F
-
: 2.0 ClO3

-
:5.0 BrO3

-
:5.0 Cl

-
:2.0 NO2

-
:5.0 ClO3

-
:10.0 Br

-
:10.0 NO3

-
:10.0 H2PO4

-
:10.0

SO4

2-
10.0（mg/L）

检测方法：抑制电导法

8.1.3 果汁样品中氟离子的分析
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分析条件：

分离柱：SH-AS-11 HC

流速：0.6mL/min

淋洗液：0-25 min，5 mM KOH

125-25.1 min，5-40 mM

25.1-45 min，40 mM

45-45.1min，40-5 mM

45.1-50 min，5 mM

样品：橘子汁样品

进样体积：25μl

检测方法：抑制电导法

8.1.4 药典应用-亚硝唑注射液中亚硝酸根的测定
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分析条件：

分离柱：SH-AS-11 HC

流速：0.4mL/min

淋洗液：30mM NaOH

样品：亚硝唑注射液

进样体积：25μl

检测方法：抑制电导法

8.1.5 锂空气电池电解液中氟离子的测定
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分析条件：

分离柱：SH-AS-11 HC

流速：0.4mL/min

淋洗液：0-12 min，15 mM KOH

12-13 min，15-50 mM

13-40 min，50 mM

40-41 min，50-15 mM

样品：电池电解液

进样体积：25μl
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检测方法：抑制电导法.

8.2色谱柱性能测试

由于季铵盐的性质所决定，色谱柱在贮存过程中随着存储时间的延长，会有微量的季铵盐分解

导致性能的下降；在使用过程中此过程依然存在，并且使用过程中会导致一定量的污染，因此色谱

柱在使用一段时间后，要对柱性能进行测试，以达到最佳分析效果。

色谱柱性能测试请按以下步骤进行：

8.2.1 标准溶液：

配置以下浓度标准溶液

F-: 2.0 BrO3-:5.0 Cl-:2.0 NO2-:5.0 Br-:10.0 NO3-:10.0 SO42-:10.0（mg/L）
8.2.2 使用淋洗液：请按色谱柱出厂是提供的分离条件配制使用淋洗液或配制：

使用万分之一精度分析天平准确称取优级纯氢氧化钠（NaOH）含量 100%试剂 1.0 克---1.4 克于

小烧杯中用超纯水小心溶解后转移至 1000mL 容量瓶中，小烧杯用超纯水洗涤三次将洗涤液转移至

容量瓶中，用超纯水定容至 1000mL，此为 25--35mmol/LNaOH 的使用淋洗液。 配制好的淋洗液

在使用之前需经过 0.22μm 或 0.45μm 的滤膜抽滤以除去其中可能存在的固体颗粒物等杂质，防

止出现由于流动相不洁净而导致的基线不稳或出现杂峰等。使用前需对淋洗液进行充分的脱气处理。

可选用真空脱气或超声脱气，或按公司推荐的脱气方法进行。

推荐使用淋洗液发生器选择相应的淋洗液浓度。

8.2.3 请按照仪器用户手册的标准操作流程运行仪器至平稳后，进样上述浓度的标准溶液 3 次，测定

SO42-柱效（理论塔板数）和 Br-/NO3-分离度，其中柱效按照：

N=5.54（tR/W）2计算，SO42-柱效应该≥40000/米
分离度：Br-/NO3-≥1.5
如果测定的数据小于上述要求，通过调整淋洗液浓度或比例使之达到上述要求；通过调整淋洗液也

不能达到上述要求，则请更换色谱柱。

8.3色谱柱分离能力测试

氯离子和亚硝酸酸根的分离性能来测试色谱柱分离能力。

8.3.1 标准溶液

Cl-：1000；NO2-：0.01（mg/L）
8.3.2 测试条件

仪 器：CIC-D180
色谱柱：SH-AS-11 HC
淋洗液：KOH 等度淋洗，3mmol/L；
流 速：1.0 mL/min
柱 温：35℃
池 温：35℃
进样量：25 μL
抑制电流：50 mA
柱 压：8.4 MPa

8.3.3 测试方法

请按照仪器用户手册的标准操作流程运行仪器至平稳后，进样上述浓度的标准溶液，分析采集

谱图，由分离度判断其分离能力。

8.3.4 测试结果
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────────────────────────────────

序号 保留时间 名称 浓度（mg/L） 峰面积 峰高 峰分离度

────────────────────────────────

1 18.523 Cl 1000 15874282291 391990623 9.22

2 27.945 NO2 0.01 957874 26350 0.00

────────────────────────────────

8.3.5 可行性分析及结论

通过上述实验证明：氯离子与亚硝酸酸根浓度比 100000:1时，两种组分能够被完全分离（峰分

离度，9.22），SH-AS-11 HC 分离性能优越，能够适用于此类样品中待测组分含量的测定。


