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双通道毛细管离子色谱法同时测定降水中阴、阳离子 *
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摘要　采用离子色谱法测定降水中的阴阳离子。F–，Cl–，NO2
–，NO3

–，SO4
2–，PO4

3– 6 种阴离子的检出限在

0.002～0.015 mg／L 之间，Na+，NH4
+，K+，Mg2+，Ca2+ 5 种阳离子的检出限在 0.010～0.025 mg／L 之间。阴离子加标回

收率在 88.4%～109% 之间，相对标准偏差小于 5% ；阳离子加标回收率在 85.0%～112% 之间，相对标准偏差小于 7%。

用离子色谱法测定降水中的阴阳离子，操作简单、快捷，灵敏度高。
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Abstract　A method for simuhaneous determination of anions and cations in precipitation by dual channel capillary 
ion chromatography was established. Determination limits of the method were 0.002–0.015 mg／L for F–，Cl–，NO2

–，NO3
–，

SO4
2–，PO4

3– and 0.010–0.025 mg／L for Na+，NH4
+，K+，Mg2+，Ca2+. Recoveries were from 88.4% to 109% for anions and 

from 85.0% to 112% for cations. The RSDs of determination were lower than 5% for anions and 7% for cations． The 
method had high sensitivity，speediness and exactness．
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离子色谱法［1–3］作为一种分析阴、阳离子的液

相色谱方法，与光度法［4］、原子吸收法［5］等方法 ( 这
些方法一次只能测定单一组分，且仪器使用复杂、

操作繁琐）相比，可同时测定样品中的多种成分，短

时间内即可获得阴、阳离子以及样品组成的全部信

息。氟、氯、亚硝酸根、硝酸根、硫酸根、磷酸根是降

水中主要的阴离子，通常用重量法、比色法、电极法

和离子交换色谱法测定，国家标准方法有浊度法、分

光光度法等，这些方法操作繁琐，干扰消除困难，准

确度不高［6–7］；钾、钠、钙、镁金属离子是降水中的主

要阳离子，对降水中的酸性物质起着重要的中和作

用。目前，测定降水中钾、钠、钙、镁的方法主要有原

子吸收光谱（AAS）法、电感耦合等离子体发射光谱

（ICP–AES）法和离子色谱（IC）法［8］。AAS 法虽然

是国标方法，但该法每次只能测定一种元素，分析每

种元素都需要更换和预热相应的空心阴极灯，操作

较繁琐。

笔者采用离子色谱法同时测定大气降水中的

氟、氯、亚硝酸根、硝酸根、硫酸根、磷酸根及钠、氨、

钾、镁、钙，该法快速、灵敏度高，结果准确。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

毛细管型离子色谱仪：Dionex ICS–5000 型，配

有自动进样器、淋洗液发生器、抑制器、电导检测器，

美国戴安公司；

Milli-Q 超 纯 水 机：超 纯 水 电 导 率 为 18.2 
MΩ · cm，0.2 µm 水性过滤头；

F–，Cl–，NO2
–，NO3

–，SO4
2–，PO4

3– 标准储备液：F–

质量浓度为 100 mg／L，其余离子均为 500 mg／L，
环境保护部标准样品研究所；

Na+，NH4
+，K+，Mg2+，Ca2+ 标准储备液：质量浓

度均为 500 mg／L，环境保护部标准样品研究所。

1.2　色谱条件

1.2.1　阴离子分析

色 谱 柱：IonPac AS11–HC–4µm 分 析 柱 (250 
mm×0.4 mm，美国戴安公司 )，AS11–HC–4µm 保

护 柱 (50 mm×0.4 mm，美 国 戴 安 公 司 ) ；柱 温：
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15℃；电导池温度：35℃；抑制器电流：10 mA ；进

样体积：0.4 µL ；淋洗液：氢氧化钾溶液，起始浓度

为 10 mmol／L，5 min 后 为 10 mmol／L，10 min 后

为 20 mmol／L，15 min 后为 30 mmol／L，18 min 后

为 30 mmol／L，18.1 min 后为 10 mmol／L ；流速：

0.010 mL／min ；电导检测；实验数据的采集均由

Chromeleon 工作站完成；以色谱峰面积外标法定量。

1.2.2　阳离子分析

色谱柱：IonPac CS12A 分析柱 (250 mm×0.4 
mm，美国戴安公司 )，CG12A 保护柱 (50 mm×0.4 
mm，美国戴安公司 ) ；柱温：15℃；电导池温度：

35℃；抑制器电流：5 mA ；进样体积：0.4 µL ；淋洗

液：20 mmol／L 甲基磺酸；流速：0.010 mL／min ；

电导检测；实验数据的采集均由 Chromeleon 工作

站完成；以峰面积外标法定量。

2　结果与讨论

2.1　阴离子淋洗液梯度的选择

比较了等度和淋洗液浓度梯度洗脱对阴离子

分离度和分离时间的影响，结果表明：在等度条件

下，即氢氧化钾溶液浓度和流速保持不变的情况下，

空白样品中有一未知峰对 NO2
– 产生干扰，采取淋

洗液浓度梯度洗脱，即氢氧化钾溶液流速保持不变，

起始浓度为 10 mmol／L，5 min 后为 10 mmol／L，
10 min 后为 20 mmol／L，15 min 后为 30 mmol／L，
18 min后为 30 mmol／L，18.1 min后为 10 mmol／L，
可以使未知峰与 NO2

– 分离（如图 1 所示）。
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（1）阴离子标准溶液等度洗脱色谱图
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图 1　阴离子等度洗脱色谱图

2.2　色谱分离效果

在确定的条件下，阴阳离子标准样品及其加标

样品的色谱图如图 2 所示。
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（2）阴离子加标样品色谱图
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（3）阳离子样品色谱图
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（4）阳离子加标样品色谱图

图 2　阴、阳离子标准样品的色谱图

2.3　标准工作曲线及检出限

在 1.2 色谱条件下，对阴阳离子的系列标准溶

液进行检测，以色谱峰面积（Y）对离子的质量浓度
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(X，mg／L) 进行线性回归，得线性方程，以 3 倍信噪

比 (S／N=3) 计算检出限，结果见表 1。
表 1　待测离子的回归方程、线性范围、相关系数及检出限

离子 线性方程
线性范围／
（mg · L–1）

相关
系数

检出限／
（mg · L–1）

F–

Cl–

NO2
–

NO3
–

SO4
2–

PO4
3–

Na+

NH4
+

K+

Mg2+

Ca2+

Y=0.876X–0.004
Y=0.521X+0.003
Y=0.232X–0.005
Y=0.278X–0.009
Y=0.427X–0.013
Y=0.573X–0.015
Y=0.329X–0.041
Y=0.229X2+0.282
Y=0.204X–0.006
Y=0.635X–0.132
Y=0.393X–0.077

0.01～2.0
0.05～10.0
0.05～10.0
0.05～10.0
0.05～10.0
0.05～10.0
0.1～10.0
0.1～5.0

0.1～10.0
0.1～10.0
0.1～10.0

0.999 8
0.999 7
0.999 7
0.999 1
0.999 2
0.999 8
0.999 3
0.995 7
0.999 8
0.999 1
0.999 1

0.002
0.008
0.012
0.015
0.010
0.010
0.010
0.025
0.015
0.015
0.020

2.4　降水样品的分析

2.4.1　降水样品前处理

所取降水样品经 0.2 µm 滤膜过滤，滤液直接上

机分析。

2.4.2　降水样品测定及其加标回收率

按照实验方法对降水样品中阴、阳离子进行分

析，采用外标法定量，然后对降水样品进行加标回收

试验，结果见表 2。由表 2 可知，测定结果的相对标

准偏差小于 7%，加标回收率在 85.0%～112% 之间，

表明方法精密度、准确度均较高。
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表 2　加标回收试验结果（n=3）

样品
待测
组分

本底值／
（mg · L–1）

加标值／
（mg · L–1）

测定值／
（mg · L–1）

RSD／
%

回收率／
%

1#

F–

Cl–

NO2
–

NO3
–

SO4
2–

PO4
3–

Na+

NH4
+

K+

Mg2+

Ca2+
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0.25

–
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6.78

–
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1.17
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2.50
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91.0
110
112
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13.9
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一种用于全自动化学分析仪的镉柱还原检测装置
申请公布号：CN104181319A　　　申请公布日：2014.12.03

申请人：长春星锐智能化科技有限公司

摘要：一种用于全自动化学分析仪的镉柱还原检测装置，属

于生化设备技术领域，其特征：在取样针与普通连接管之间

设有三通阀，在柱塞泵与普通连接管之间设有三通阀，镉柱

与两个三通阀连通，真空泵通过三通阀分别与取样针及液路

清洗液罐和镉柱清洗液罐连通。有益效果：能够实现全自动

化学分析仪采用镉柱还原法进行硝酸盐检测，在提升化学分

析仪检测能力的同时实现了镉柱还原法检测的自动化过程。

该法操作简单、检测准确，特别适应于对海水、饮用水等硝酸

盐含量低的水质检测。

一种液相色谱法测定吩嗪含量的方法
申请公布号：CN104198620A　　　申请公布日：2014.12.10

申请人：山西翔宇化工有限公司

摘要：本发明涉及吩嗪含量的检测方法，具体涉及一种液相

色谱法测定吩嗪含量的方法；提供一种液相色谱法测定吩嗪

含量的方法，该方法实现了吩嗪的定量检测，重现性好、测定

结果准确、易于操作，可广泛应用于吩嗪的检测；吩嗪样品中

吩嗪含量按照以下公式计算：c=–18.06+2.029 2×10–7S，式中：

c–––– 吩嗪样品中吩嗪的含量，单位为 mg／mL ；S–––– 液相

色谱检测的峰面积。本发明主要应用在吩嗪检测方面。




