热电离子色谱仪-1100操作规程
一、开机 

1 确认淋洗液的储量、抑制器再生液储量、基体冲洗液储液量是否满足需要,充足，即测完样后剩余量≥500ml。 

2 若仪器超过一周以上未使用，需要活化抑制器。即分别从抑制器的Eluent out和Regin in两个孔注入5ml以上的超纯水。 

3开启氮气瓶总开关，分压表调至0.3MPa左右，淋洗液瓶上减压阀调至6-9psi；抑制器再生液储液瓶分压调至5psi。 

4打开稳压电源开关，待稳压电源稳定后，再打开仪器电源开关、电脑开关。 
二、测定

1、电脑屏幕下方出现仪器连接成功的图标后，双击桌面上“变色龙软件”快捷键进入工作站，进入仪器的“控制面板”。  

2、在上边的左右“联接”方框前打“√”，使软件与仪器之间建立起联接。若已经打上“√”，则不需要重新打“√”。 

3、反时针旋松右泵头上的快速冲洗阀（约拧松2圈左右），用10ml注射器或小烧杯来接废液，再点击控制面板左边“淋洗阀开关”模块下的的“打开”键，排除管路中存在的气泡，约排除2注射器体积的废液，管路气泡排除完毕，旋紧右泵头快速冲洗阀，注意不要拧得太紧，防止损坏密封圈。

4、反时针旋松左泵头上的快速冲洗阀（约拧松2圈左右），点击控制面板中左模块中的“注满”，排除泵头里残留的气泡。约20秒左右等泵头气泡排完后，旋紧左泵头快速冲洗阀，注意不要拧得太紧，防止损坏密封圈。 

5、设定淋洗液流速为0.38ml/min,依次打开泵、点击“RFC ON”“AXP ON” ，设置柱加热器温度、池温箱温度，输入抑制器类型（ASRS 4mm），SRS模式选择为ON 

6、点击工具栏中的蓝色圆点图标“采集开始/停止”，在弹出窗口中的“ECD_Total”和“ECD_1”前打“√”,然后按“确定”键即可采集基线。 

7、准备好需要分析的标液和待测样品溶液。注意，第一标样或第一个样品前需用超纯水清洗定量环，最后一个样品结束后也需要清洗定量环。 
8、待基线平稳（20min内的基线漂移应≤0.1μS）后，且总电导在正常范围内（阴离子系统总电导值在15-20μS之间），停止基线的采集。 

9、在“文件”中点击“浏览器”。 

10、找到上次做过的序列文件，单击选中后，点击“文件 ”中的“另存为”，改名，则保存为正准备测试的系列名。更改样品表中需要进样的标液和待测液的样品名。更改后，按工具栏中的“保存”键重新保存。若仅测样品不做标样（即需要使用上次的标样线性测含量），则在“保存原始数据..”前“√”。 

11、转换至测试窗口，点击工具栏中的快捷键“开始/停止批处理”，将弹出需要运行的序列表。如果列表中有其它系列，则选中后点击右边的“删除”。点“添加”加入要测的序列名。若需要在做完样后自动停机，则需另外添加一个停机的序列。所需要运行的序列全部添加完毕后，按“就绪检查”进行检查，如果无错误则按左下边的“开始”，开始运行系列进行样品分析。 
三、谱图数据处理 

1在“文件”中找到并点击“浏览器”，选择需处理的样品系列，点击右上方的方法文件（方法文件.qnt），打开并进行数据处理。 

2在“检测参数”项下，逐个检查标样或样品的积分情况，若积分不正确，可使用手动积分工具（“定界符工具”和“插入峰工具”）重新进行积分并分别保存。 
3在“峰表”选项中，根据谱图中各个离子的实际保留时间，在“保留时间”列中进行相应的修改。 

4在“数量表”项下，输入各标样中各个离子的浓度值。 

5在“校准”项下，检查各离子的线性是否正常，若某个点偏离线性较远，则将相应的点去掉不参与线性校正。 

6以上各项处理正确后，点击工具栏或菜单中的“保存”键保存方法文件。
 四、打印结果报告 

1在快捷栏中按“打印机布局”进入打印报告界面。 

2根据需要进入想要打印的界面中去，如“结果统计表”中可看各个离子的测定结果的统计表，“校准”可看各个离子的曲线线性关系等等，“积分”中可看每个样品的色谱图。 

3按工具栏中或菜单中的打印键即可打印当前界面。 
五、关机及关机后处理。 

1分析样品结束后，用淋洗液冲洗流路约二十分钟后，关抑制器电流、柱温、池温，然后关泵、冲洗泵，关主机电源，最后关压力表、气瓶主阀、气瓶减压阀、稳压电源。 

2填写实验记录，将样品、试剂移出仪器间，清理室内卫生，关好水、电、门窗等。

六、注意事项
 1  使用环境：室温，仪器不能正对着空调出风口，无腐蚀性气体。

 2 严格遵守操作规程，出现故障时应及时采取正确应对措施、上报并作好记录。

 3 仪器日常应保持无尘。

 4 必须保证电源的良好接地。

 5 配制淋洗液所有试剂必须优级纯度试剂，配好的淋洗液最好用带0.45um水系滤膜过滤后，再超声20分钟。

 6 常规样品溶液进样前，需用0.45um水系滤膜过滤，以免堵塞色谱柱和抑制器。含有机物/金属离子浓度较高的复杂样品，进样前需用专门的前处理柱去除样品中的有机物或金属离子。

 7  管路出现漏液的情况下，应首先关闭抑制器电流；禁止在没有流速的情况下开抑制器电流，否则抑制器易被烧坏。

 8 若该仪器使用频率不高，建议不用前用超纯水将流路中的盐清洗干净，以免堵塞电导池或管路。最好的办法是定期（每周）开机运行30分钟后关机。

 9 色谱柱不能用纯水冲洗和保存。

 10 色谱柱长时间不用，应用淋洗液冲洗约30分钟后，从仪器上拆开来并用堵头堵死密封保存，以免其中的液体挥发导致损坏。

 11 抑制器短期不用（五天以上），应用注射器分别从淋洗液出口和再生液入口注入5毫升以上的去离子水，然后用堵头堵死密封存放。抑制器再次使用前也应按此方法活化。长期不用（一个月以上），应用超纯水清洗10分钟以上后再用堵头堵死封存。

12  阴/阳离子系统的互换之前，必须用超纯水冲洗管路1小时以上，并且总电导需降至1μS以下。

