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摘 要:采用抑制型电导 -离子色谱法测定生活饮用水、污水和地表水中 F-、C l-、NO -
2、B r-、NO-

3、PO
3-
4 、SO

2-
4 等 7种

无机阴离子,对清洁水样过滤后直接测定,浑浊样品离心后取上清液过滤测定。 F-在 0. 100 mg /L~ 1. 20 m g /L范围内、其

余 6种阴离子在 1. 00 mg /L~ 12. 0 m g /L范围内线性良好,方法检出限为 0. 031 mg /L~ 0. 47 m g /L, 水样平行测定的 RSD为

0. 9% ~ 1. 8% , 加标回收率为 82. 6% ~ 110%。
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Abstract: Seven inorganic anions w as determ ined by ion chromatography w ith suppressed conduct iv ity de-

tector inc lud ing F
-
, C l

-
, NO

-
2 , Br

-
, NO

-
3 , PO

3-
4 and SO

2-
4 in drink ing w ater, sew age and surfacew ater. F i-l

tered clean w ater samples w ere directly tested but samples wh ich conta ined suspended so lid materials shou ld be

centrifuged and filtered for the tes.t R esults show ed good linearity for F
-

rang ing from 0. 100 mg /L to

1. 20 mg /L, for the o ther six inorgan ic an ions rang ing from 1. 00 mg /L to 12. 0 mg /L; de tect ion lim its o f the

method betw een 0. 031mg /L and 0. 47mg /L; sampleRSD by para lle l tests betw een 0. 9% and 1. 8% ; and av-

erage recoveries betw een 82. 6% and 110% .
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近年来,离子色谱法在水质、烟草等阴离子检

测中得到了广泛应用
[ 1- 4]

,电导检测是离子色谱法

中较为常用的一种方法
[ 5- 6]
。生活用水和生活污

水中通常含有氟化物 ( F
-
)、氯化物 ( C l

-
)、亚硝酸

盐 (NO
-
2 )、溴化物 ( B r

-
)、硝酸盐 ( NO

-
3 )、磷酸盐

( PO
3-
4 )、硫酸盐 ( SO

2-
4 )等无机阴离子

[ 7]
, 今采用

抑制型电导 -离子色谱法测定, 在试验过程中, 根

据水质优劣分类处理。对于浑浊样品, 直接通过

C18小柱容易损伤小柱,因而将水样离心,取上清液

经 0. 45 m 滤膜过滤后再过 C18小柱, 然后经

0. 22 m微孔滤膜过滤后测定。方法不仅定量准

确, 还可以更好地保护色谱柱和节约 C18小柱,适用

性良好。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

D ionex ICS- 1500型离子色谱仪, IonPac AS14

分离柱, IonPacAG14保护柱,美国戴安公司。

氟化钾、氯化钾、亚硝酸钾、溴化钾、硝酸钾、磷

酸氢二钾、硫酸钾标准品,优级纯; 1 000 mg /L F
-
、

C l
-
、NO

-
2、B r

-
、NO

-
3、PO

3-
4 、SO

2-
4 标准储备液: 将
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各标准品于 110 干燥 2 h后,称取适量用超纯水

配制而成,于 4 保存;试验用水为去离子水。

1. 2 色谱条件

淋洗液为 3. 5 mmo l/L碳酸钠 + 1. 0 mmol /L

碳酸氢钠;流量 1. 2mL /m in;进样体积 20 L;电流

24mA;柱温 35 。

1. 3 水样采集与预处理

在水质稳定的情况下,分别采集云南民族大学

雨花校区的自来水,污水处理池进、出水,捞渔河河

水及井水样品。参照文献 [ 8- 9]中的方法, 连续

采集 3 d, 每天 3次, 分别为 9: 00、14: 00和 18: 00。

自来水和井水水质较清, 可直接用 C18小柱处

理, 再经 0. 22 m微孔滤膜过滤后测定。污水处

理池进、出水和河水样品较混浊,可在离心机上以

3 000 r /m in的转速离心 5 m in后, 取上清液经

0. 45 m滤膜过滤后过 C18小柱
[ 10 - 11 ]

,过柱时弃去

前 1. 5mL滤液
[ 12]

, 再经 0. 22 m微孔滤膜过滤后

测定。试验用 0. 45 m和 0. 22 m滤膜先用去离

子水洗涤至滤液中不含上述 7种阴离子,水样采集

后当天分析。

1. 4 试验方法

样品经过滤、SPE- C18柱净化后, 在上述色谱

条件下测定,以保留时间定性, 峰高标准曲线外标

法定量
[ 13]

, 峰高与样品质量浓度成正比
[ 14]
。

2 结果与讨论

2. 1 标准谱图

7种阴离子的标准离子色谱峰见图 1, 图中各

峰峰形对称、尖锐, 分离度较好。

图 1 标准离子色谱峰

F ig. 1 Ion chrom atogram o f standa rd so lution

2. 2 标准曲线

将 7种阴离子标准储备液用超纯水配制成不

同质量浓度的混合标准溶液系列, 在上述条件下测

定, 以峰高为纵坐标、质量浓度为横坐标,绘制标准

曲线,回归方程与相关系数见表 1。

表 1 标准曲线

Table 1 Ca libration curve

离子 线性范围 / (m g L- 1 ) 回归方程 相关系数 R

F- 0. 100~ 1. 20 Y= 1. 46X - 0. 008 0. 999 6

C l- 1. 00~ 12. 0 Y= 1. 15X - 0. 519 0. 999 8

NO-
2 1. 00~ 12. 0 Y= 0. 684X - 0. 138 0. 999 7

Br- 1. 00~ 12. 0 Y= 0. 270X - 0. 036 0. 999 8

NO-
3 1. 00~ 12. 0 Y= 0. 293X - 0. 005 1. 000 0

PO 3-
4 1. 00~ 12. 0 Y= 0. 096 8X - 0. 015 0. 999 9

SO 2-
4 1. 00~ 12. 0 Y= 0. 282X - 0. 034 1. 000 0

2. 3 方法检出限

配制质量浓度接近空白值的 7种阴离子标准

溶液,在上述条件下平行测定 12次,计算平均信号

X及标准偏差 s0,按下列公式计算方法检出限 DL:

DL= ks0
C

X

式中: k为置信因子, 取 3; C为待测离子质量

浓度。 7种阴离子方法检出限见表 2。

表 2 方法检出限 m g /L

Tab le 2 Detection lim its of the m ethod m g /L

离子 F- C l- NO-
2 Br- NO-

3 PO 3-
4 SO2-

4

检出限 0. 031 0. 47 0. 13 0. 16 0. 15 0. 22 0. 14

2. 4 精密度与加标回收试验

在上述条件下平行测定井水样品 ( n = 7) , 并

做加标回收试验, 结果见表 3。

表 3 精密度与加标回收试验结果

Table 3 Test results of prec ision and sp iked recovery

离子
测定均值

/ (mg L- 1 )

RSD

/%

加标量

/ (mg L- 1 )

加标后测定均值

/ (m g L- 1 )

回收率

/%

F- 0. 068 1. 6 0. 100 0. 170 102

C l- 1. 77 0. 9 1. 00 2. 87 110

NO-
2 1. 00 0. 975 97. 5

B r- 1. 00 0. 958 95. 8

NO-
3 1. 46 1. 4 2. 00 3. 21 87. 5

PO 3-
4 1. 00 0. 826 82. 6

SO 2-
4 1. 39 1. 8 1. 00 2. 39 100

2. 5 实际水样测定

用该方法测定采集的水样, 结果见表 4 表 6。
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表 4 自来水和井水测定结果 mg /L

Table 4 Test results of tap w ater and we ll w ater mg /L

离子 F- C l- NO-
2 B r- NO-

3 PO 3-
4 SO 2-

4

测定值 自来水 0. 100 3. 96 0. 220 17. 9

井水 0. 074 1. 78 1. 40 1. 46

国标限值 [ 15] 1. 0 250 20 250

表 5 河水测定结果 mg /L

Tab le 5 Test results of riverw ater mg /L

离子 F- C l- NO-
2 B r- NO-

3 PO3-
4 SO2-

4

测定值 0. 640 37. 8 1. 12 1. 08 37. 9

国标限值 [ 16] 1. 5 1. 5 0. 5

表 6 污水处理池进出水测定结果 mg /L

Table 6 Test results of sew age in and out treatment poo l

mg /L

离子 F- C l- NO-
2 B r- NO-

3 PO3-
4 SO2-

4

进水测定值 0. 310 69. 4 0. 600 15. 9 29. 6

国标限值 [ 17] 15 2. 0 5. 0

(以 P计 )

1. 0

出水测定值 0. 390 69. 6 0. 820 17. 9 41. 8

国标限值 [ 18]

由表 4可见,自来水和井水中各阴离子质量浓

度较低,符合 生活饮用水卫生标准 ( GB 5749-

2006)
[ 15 ]
的要求, 井水指标优于自来水, 当地居民

以此井水作为生活饮用水。由表 5可见, 河水中

SO
2 -
4 质量浓度过高,可能是干旱导致水流量小、水

位低所致。由表 6可见, 污水处理池出水中的 F
-
、

C l
-
、NO

-
3、PO

3-
4 、SO

2-
4 的质量浓度均高于未经处

理的进水,这是污水在中水处理过程中, 有机物矿

化转变成可溶性无机盐所致。中水处理系统的出

水符合城市杂用水水质标准
[ 18 ]

,可用于校园绿化。

3 结语

采用抑制型电导 -离子色谱法测定生活饮用

水、污水和地表水中 F
-
、C l

-
、NO

-
2、B r

-
、NO

-
3、

PO
3-
4 、SO

2 -
4 等 7种无机阴离子,方法简便快捷, 灵

敏度高,精密度与准确度良好。在水样预处理过程

中, 为了减少待测离子的损失, 对清洁水样如自来

水和井水,过滤后直接进样测定;对含有悬浮物的

浑浊样品,离心后取上清液过滤后测定, 快速实现

了固液分离, 具有一定的实用价值。
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