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水中无机阴离子的测定

离 子 色 谱 法

总则

主题内容

本标准规定了用离子色谱法测定水中无机阴离子

适用范围

本标准适用于地面水 地下水 饮用水 降水和工业废水中氟离子 氯离子 亚硝酸根 硝酸根 磷酸

氢根 硫酸根的测定 方法检测限 分别为

干扰及消除

与待测阴离子的保留时间相近或峰重叠的物质可引起干扰 高浓度的阴离子能干扰邻近阴离

子峰的分辨率 应通过稀释样品或样品加标消除其干扰

将相当于 淋洗液加到 样品和标准溶液中 可消除水峰对 和 的干扰

弱保留阴离子或不被保留的阴离子 如 和小的有机阴离子干扰 的测定 在 的浓度

大于 时 这种干扰影响不大 反之 应考虑改用弱淋洗液

原理

离子色谱法测定无机阴离子是利用离子交换原理进行分离 由抑制柱扣除淋洗液背景电导 然后利

用电导检测器进行测定 根据混合标准溶液中各阴离子出峰的保留时间以及峰高进行定性和定量测定

各种阴离子

仪器

离子色谱仪 由离子色谱仪及所需附件组成的分析系统 包括注射器 分离柱 压缩空气 检测器

阴离子保护柱 填料与分离柱相同

阴离子分离拄 柱或等效柱

阴离子抑制装置 阴离子微膜抑制器或等效抑制柱

检测器 电导池

记录仪 与离子色谱仪配套的记录仪 或积分仪

分析天平 感量

常用实验设备

试剂

纯水 不含待测阴离子的重蒸馏水或去离子水 电导率应小于

水利部 批准 实施



淋洗液 碳酸氢钠 碳酸钠 溶解 碳酸氢钠 和 碳

酸钠 于纯水中 并稀释至 装入专用的塑料桶中或按有关仪器说明书配制 淋洗液应

经 滤膜过滤后使用

硫酸再生液 量取 浓硫酸 在不断搅拌下慢慢倒入水中 并稀

释至 再移至专用的塑料桶中贮存 或按仪器说明书要求配制

标准贮备液 标准贮备液可用直接购买的标准溶液或用分析纯试剂制备 预先在

于燥 配制方法如下

氟离子 准确称取 氟化纳 溶于纯水中 再移至 容量瓶 用

水稀释至标线

氯离子 准确称取 氯化钠 溶于纯水中 再移至 容量瓶

用水稀释至标线

硝酸根 准确称取 硝酸钠 溶于纯水中 再移至 容量

瓶 用水稀释至标线

亚硝酸根 准确称取 亚硝酸钠 溶于纯水中 再移至

容量瓶 用水稀释至标线

磷酸氢根 准确称取 磷酸二氢钾 溶于纯水中 再移至

容量瓶 用水稀释至标线

硫酸根 溶解 硫酸钾 溶于纯水中 再移至 容量瓶 用

水稀释至标线

色谱分析条件

分离柱 见

检测器 见

淋洗液 见

泵流速

进样量

步骤

样品预处理 取一定量水样通过 滤膜过滤 除去水中悬浮颗粒物 微生物体 弃去初始

样品滤液 收集其余的样品滤液并与淋洗贮备液按 体积比混合 摇匀

校准曲线的绘制 根据水样中各离子的相对含量 准确量取一定体积的标准贮备液 到容量瓶

中 用逐级稀释法制备 个浓度水平的标准溶液和 个空白溶液 按前述色谱分析条件开动仪器 待基

线稳定后注入标准系列样品 记录各被测离子的峰高或峰面积 根据标准溶液中各离子的浓度和相应

的峰高或峰面积绘制校准曲线

样品测定 取一定体积已处理好的水样 注入离子色谱系统 以空白校正后的峰高或峰面积记

录实验结果 如果峰的响应值超过系统的线性范围 须用适量的纯水稀释样品使其在校准曲线范围内

并重新分析 如果色谱结果未能很好地分离或某一离子的定性是不可靠的 应将适量的标准溶液加入

样品并重新分析

结果表示

按绘制标准曲线的程序 测定样品峰响应值 然后从校准曲线上查出与峰响应值相对应的被测

离子浓度 再乘以稀释倍数即得水样中待测离子的含量 其计算公式如下



式中 阴离子浓度

待测阴离子的峰高或峰面积

标准物浓度与标准物峰高 或峰面积 之比

稀释因子

精密度和准确度

个实验室对含 和

的标准样品进行验证实验 测得 的相对标准偏差为 相对误差为

的相对标准偏差为 相对误差为 的相对标准偏差为 相对误差为

的相对标准偏差为 相对误差为 的相对标准偏差为 相对误差为

的相对标准偏差为 相对误差为

对 种阴离子含量 的饮用水 地面水和工业废水水样进行测定 相对标准偏差为

加标回收率为

注意事项

样品中含有大于 的颗粒物及试剂溶液中含有大于 的颗粒物时 必须用微孔滤膜过

滤除去 以免颗粒物对仪器流路的堵塞

标准溶液贮于聚乙烯塑料瓶中 在 保存时 贮备液至少可稳定一个月 标准使用液必须每周

配制 亚硝酸根 磷酸氢根的工作标准溶液应现用现配

不同型号仪器的色谱条件 可根据仪器说明书自行选定 只要能满足质量控制要求 也可采用其它

柱子 色谱条件或检测器

要经常校核校准曲线 特别是淋洗液改变或衰减调节时更要校核 一般每测定一系列试样 个

样品后 应校核一次校准曲线 若任何一个离子的响应值或保留时间改变大于 应重新作校准曲

线

在每次进样时 必须用新的样品彻底冲洗进样环路 标准溶液和样品要使用同样大小的样品环


