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摘 要: 采用离子色谱法同时测定矿泉水中的 K +、Ca2+、Na+、Mg2+、C l-、SO2-
4 ,方法线性良好, 检出限为 0. 01 m g /L~

0. 09 mg /L,实际水样平行测定的 RSD 0. 8% , 加标回收率为 91. 7% ~ 105% ,标准样品的测定结果符合要求。
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矿泉水中的 K
+
、Ca

2+
、N a

+
、Mg

2+
、C l

-
、SO

2-
4

等离子对人体有益,但若摄入过量,则对健康有害,

如饮用水中 SO
2 -
4 超过 250 mg /L, 易致人腹泻

[ 1]
。

离子色谱法利用离子交换树脂填充的分离柱和电

化学或光学检测器,分离和检测阴阳离子,具有分

析速度快、灵敏度高、能实现多成分同时分离等优

点
[ 2- 3]
。离子色谱法分别测定水中阴阳离子已多

见报道,今用一台离子色谱仪, 通过切换不同的分

离柱, 实现矿泉水中 K
+
、Ca

2+
、N a

+
、Mg

2+
、C l

-
、

SO
2-
4 的同时测定,结果令人满意。

1 试验

1. 1 方法原理

离子色谱法利用水样流经系列的离子交换树

脂,基于待测阴阳离子对阴阳离子树脂 (分离柱 )

的相对亲和力不同而彼此分开 (扣除背景电导 ),

用电导检测器测量信号值, 并与标准相比较,根据

保留时间定性、峰面积定量, 主要优点是可同时检

测样品中的多种成分
[ 1, 4]
。该方法采用 Metrohm

881型离子色谱仪, 配置阴阳离子分析色谱柱, 阴

离子分析完毕, 换上阳离子色谱柱, 配制相应的淋

洗液, 切换进样, 即可实现阴阳离子的同时测定。

1. 2 主要仪器与试剂

M etrohm 881型离子色谱仪, 配 Metrosep C4

150阳离子分析色谱柱、M etrosep C4 guard阳离子

分析色谱柱保护柱、M etrosep A Supp 5阴离子分析

色谱柱、M etrosep A Supp 4 /5阴离子分析色谱柱保

护柱、抑制器、电导检测器、881 compact IC pro(主

机 )、863 compact Autosamp ler(自动进样器 )、M ag

IC Net 1. 1色谱工件站, 瑞士万通公司。

500mg /L K
+
、Ca

2+
、N a

+
、Mg

2+
、C l

-
、SO

2-
4 标

准储备液, 国家环境保护部标样研究所; 再生液:将

4. 0mL浓硫酸定容至 1 L(阴离子 ) ; 淋洗液: 在

2. 3mL浓硝酸中加入 2. 339 7 g吡啶二羧酸,定容

至 1 L(阳离子 ) ,将 0. 339 2 g碳酸钠和 0. 084 g碳

酸氢钠用超纯水定容至 1 L (阴离子 ); 标样

202603, 国家环境保护部标样 研究所; 标样

204715, 中国环境监测总站; 浓硫酸、浓硝酸,优级

纯;试验用水为超纯水。

1. 3 色谱工作条件

淋洗液流量 0. 7 mL /m in ~ 0. 9 mL /m in;进样

环体积 20 L; 温度 10 ~ 30 ; 相对湿度 25%

~ 85%。

2 结果与讨论

2. 1 校准曲线与方法检出限

在阳离子分析柱上, 将 K
+
、Ca

2+
、N a

+
、Mg

2+

标准储备液配制成 20. 0 mg /L混合标准溶液,并稀

释至相 应梯 度 ( 0. 200 mg /L、0. 400 mg /L、

0. 800 mg /L、1. 40mg /L、2. 00 mg /L ), 以保留时间

定性、峰面积定量,绘制校准曲线; 切换到阴离子分

析柱,将 C l
-
、SO

2-
4 标准储备液配制成 20. 0 mg /L

混合标准溶液, 并稀释 至相应梯度 ( C l
-
为

0. 200 mg /L、0. 400mg /L、0. 800mg /L、1. 40mg /L、

2. 00 mg /L, SO
2-
4 为 0. 500 mg /L、1. 00 mg /L、

2. 00 mg /L、3. 50 mg /L、5. 00 mg /L ), 以保留时间

定性、峰面积定量,绘制校准曲线, 结果见表 1。

连续测定 20次空白溶液, 计算标准偏差, 以
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3s /K 确定方法检出限,结果见表 1。

表 1 校准曲线与方法检出限

Tab le 1 Standard curve and detection lim its o fm ethod

离子 回归方程
相关系数

r

检出限

/ (m g L- 1 )

K+ y = 0. 005 3x - 0. 006 5 0. 999 9 0. 01

Ca2+ y = 0. 009 0x + 0. 054 2 0. 999 8 0. 02

N a+ y = 0. 010 1x - 0. 007 6 0. 999 9 0. 01

M g2+ y = 0. 018 9x - 0. 015 9 0. 999 9 0. 01

C l- y = 0. 009 7x - 0. 045 9 0. 999 6 0. 03

SO2-
4 y = 0. 007 2x - 0. 163 1 0. 999 5 0. 09

2. 2 精密度试验

取适量 ( > 10mL)矿泉水样品,用该方法平行

测定 6次,结果见表 2。

表 2 精密度试验结果

Tab le 2 Test resu lts o f prec is ion

离子 测定结果 / (m g L- 1 ) RSD /%

K+ 0. 230 0. 235 0. 229 0. 231 0. 231 0. 230 0. 2

Ca2+ 3. 40 3. 39 3. 40 3. 39 3. 39 3. 40 0. 8

N a+ 7. 90 7. 91 7. 90 7. 91 7. 90 7. 90 0. 4

M g2+ 1. 38 1. 39 1. 37 1. 38 1. 38 1. 38 0. 7

C l- 1. 61 1. 61 1. 60 1. 60 1. 61 1. 61 0. 2

SO2-
4 1. 45 1. 44 1. 45 1. 44 1. 45 1. 44 0. 6

2. 3 准确度试验

2. 3. 1 加标回收试验

吸取 2 mL矿泉水样品,加入 20. 0 mg /L K
+
、

Ca
2+
、Na

+
、Mg

2+
、C l

-
、SO

2-
4 混合标准溶液 0. 5 mL,

稀释至 10mL, 做加标回收试验,结果见表 3。

表 3 加标回收试验结果

Tab le 3 Test results of sp iked recoveries

离子 加标量 / (mg L- 1 ) 回收量 / (mg L- 1 ) 回收率 /%

K+ 1. 00 0. 973 97. 3

Ca2+ 1. 00 0. 925 92. 5

N a+ 1. 00 0. 981 98. 1

M g2+ 1. 00 0. 917 91. 7

C l- 1. 00 1. 05 105

SO2-
4 1. 00 0. 954 95. 4

2. 3. 2 标准样品测定

用该方法测定标准样品 202603和 204715,结

果见表 4。

表 4 标准样品测定结果 mg /L

Table 4 Test resu lts o f standard sam ples mg /L

标准样品 离子 测定值 保证值

202603 K+ 1. 53 1. 51 0. 09

C a2+ 4. 12 4. 03 0. 22

Na+ 1. 95 1. 98 0. 13

Mg2+ 0. 278 0. 290 0. 029

204715 C l- 8. 39 8. 48 0. 66

SO2-
4 20. 2 19. 9 0. 9

2. 4 样品测定

取适量 ( > 10mL)不同品牌矿泉水样品, 用该

方法测定, 结果见表 5。

表 5 样品测定结果 mg /L

Tab le 5 Test resu lts o f samp les mg /L

样品 K+ C a2+ Na+ M g2+ C l- SO 2-
4

1 5. 71 0. 226 0. 135 6. 53 5. 58 8. 33

2 0. 231 3. 40 7. 90 1. 38 1. 61 1. 45

3 0. 982 11. 9 7. 88 2. 04 9. 62 8. 25

4 3. 29 0. 930 0. 708 0. 320 3. 07 4. 04

5 7. 91 0. 402 0. 180 0. 695 7. 43 3. 84

6 2. 37 4. 37 6. 16 1. 63 1. 24 2. 43

7 3. 42 8. 82 32. 4 5. 24 9. 11 2. 87

8 1. 98 2. 14 0. 355 3. 24 2. 56 3. 45

9 0. 936 0. 834 0. 117 0. 126 1. 96 3. 04

10 7. 61 65. 3 38. 1 9. 71 6. 83 28. 6

11 5. 85 40. 2 23. 0 4. 87 7. 09 14. 1

3 结语

采用 M etrohm 881型离子色谱仪同时测定矿

泉水中的 K
+
、Ca

2+
、Na

+
、Mg

2+
、C l

-
、SO

2-
4 ,仪器分

辨率高,基线稳定,系统具有脱气预处理功能,操作

简便、快速,可实现多个组分的同时测定
[ 5]
。
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