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沈 莹 李增华
（徐州师范学院化学系，221009）

离子色谱法简称IC，1975年由Small提出〔1，

发展快，应用广，迄今已能分析40多种阴离子，并

能测定碱金属、碱土金属及过渡元素，而在阴离子

方面尤为突出，已成为阴离子分析的强有力手段。

然而目前IC法为应用，多数是浓度低的试样，对

于基体浓度大的样品，报道较少。该法用于高浓度

试液中微量组分测定，也存在基体影响问题，会掩

盖邻近离子峰或使之展宽，甚至分裂。

在自然界与生活中以及工业生产上，CI-是最

常见的离子，因此常会遇到含基体氯高的试样。有

的样品，本身氯含量不高，用盐酸消解或萃取，会

引入大量氯。IC法分析基体氯的干扰，可采用扩散

分离、在线除氯等技术以及加表面活性剂、改变淋

洗液、改换检测器或分离柱、稀释试样、减少进样

量与化学前处理等方法消除。现将前人工作择其有

代表性的加以归纳，以利IC法更有效更广泛地应

用。

大量氯存在的影响�

（一）掩盖邻近峰 Hiroko Saitoh〔�2 用
Yokokawa Hokushin 100型离子色谱仪（C）电导

器SAX-1柱NaHCO6-Na2CO3淋洗液测定腌菜中

NO2- ，由于存在大量 Cl-，使NO2-峰全被掩盖，

无法测定。

（二）正的非组分峰 我们用Diouex2010i型

IC电导仪AS3柱碳峻盐淋洗液分析高盐试液中

的F- 发现色谱图前沿有正的非组分峰，与F-峰

几乎完全重叠，影响测氟。

（三）峰的展宽 Tan3〕用Dionex 2020i型

IC电导器AS3柱 Na2CO-NaOH淋洗液测定矿物

中As(V)，用FeCI3-HCI提取液，大量CI-造成柱

超容量。100g/mlAsV）于 0.3mol/LFeC13-

0.3mol/LHC1试液中，砷峰微小又展宽，测得量只

有原值9％。中冈寿子 用Dionex14型IC测定矿

泉水中F-、Cl-与Br-，大量C1-使F-与Br-峰都展

宽，展宽程度随Cl-浓度增大而增加。

（四）峰的失真与分裂 大量Cl-不但使邻近

峰展宽，甚至猎造成失真或分裂。Iaw 用Waters
M45型输液系统HPLC Hamilton PRP-X100 柱

NH4 CO3-（NH4PO4-Na2SO淋洗液测定尿中

所加的甲胂酸XMA及AsV，用ICP-AES光

谱仪检测，CI-用电化学（gAgCI-Pt检测器检

测，发现大量CI-使MM A峰分裂，提出分离柱表

面原位微界变化 （in-situ micro-environmental

chang）解说。大量CI-进入柱，会取代离子交换剂

表面淋洗离子，扰乱柱的表面。开始时进入柱中样

液层离子强度远大于流动相中离子强度，高浓度

CK-起淋洗作用，使被淋洗的MMA移动很快。随

着CI-在柱中迁移，其浓度逐渐下降，使MMA在

柱中移动速度减慢，最后MMA移动完全受 淋洗

液控制。因而MM A在整个色谱过程中移动速度一

直在变化。柱中处于不同位置的MM A受到不同程

度淋洗，前部分主要受CI-淋洗，后部分受原淋洗

液淋洗，导致MM A峰分裂。分裂程度取决于CI-

浓度，即CI-与淋洗液离子强度之差，见图1。

Law收集柱后流出液进行质谱分析，未发现有新物
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methods was experimentally verife .



质，证实是NMMA峰分裂。

大量氯干扰的消除

（一）扩散分离 奥谷忠雄6〕用东洋曹达601

型HPLC电导器，Shodex IC 1-524A柱，邻苯二甲

酸淋洗液测定海水中F-，大量CI-干扰，用扩散分离

技术消除。样液注入聚苯烃的扩散器外层，内层充

NaOH捕集液，试样中加六甲基二硅氧烷 HMDS

的HCIO 饱和溶液，加盖室温放置过夜，F  与

HMDS作用发生的三甲基氟硅烷，被捕集在NaOH

溶液中水解成F-，用H＋型离子交换树脂除Na+后

测F-，F-检测限为4g/g。

（二）在线除氯 LaW 测定尿中砷，大量

CI-使MM A峰分裂，采用浸Ag+预柱在线除氯技

术。将AgNO 溶液通过装有阳离子交换剂的柱，

联入色谱系统，使CI-成为AgCI留于预柱被除去。

Kehr 也用此技术消除大量CI-，直接进样测定

盐水中阴离子NO2-、NO-与PO-，检测限达

3g/。这种预柱缺点几乎能将所有卤素除去，且

是消耗型。

（三）表面改良剂 Law5〕使用浸A+预柱在

线除氯，由于手续麻烦，改用柱表面活性剂。利用

阴柱表面改良剂有机胺上的烷基，与离子交换剂

上未反应的苯基，发生疏水性基团相互间的吸

引，使带正电荷胺与苯基暂时连结，产生密集层

denser，在交换剂表面形成电荷层，改良柱表面

性质，使其能容纳很高浓度阴离子，消除大量CI-

干扰。淋洗液中加2mmol二丁基胺麟酸盐，可消除

0.15mol/LCl-引�起的MMA峰分裂。CI-浓度1mol

则需12mmol胺。总之，加胺使柱上有效交换位置

远超过在此系统中阴离子浓度，就能排除干扰。

（四）改变淋洗液 Hiroko Saitoh 分析腌

菜中NO-，改换淋洗液并调节其浓度，使离子出

峰时间改变，减少CI影响。将4mmoINaHCO-

4mmoINa3O3改用 15mmoINaB4O-1mmol

NaCO淋洗液, NO-与CI-可相隔4min出峰。

五澹 改换检测器 Hirolko Saitoh改变淋洗

液测定腌菜中NO2还不够理想，再将电导检测改

用紫外吸收检测，可存在300ppm CI-不影响样中

NO3测定，见图2。海水中测定痕量Br-，将电

导检测改为安培检测，可在1000g/mlcl-中测定

0.05g/mlBr 。

（六）改换分离柱 离子交换剂碳链不同，亲

水性就不同，故不同交换剂的柱的离子保留时间也



不同，甚至离子间出峰次序也会改变。如 Dionex

AS3或AS4柱离子出峰次序为F-CI-NO2Br�

NO-、SO42-，而AS2柱Br-、NO2-在SO2-后出

峰〔 。选用合适分离柱可减少离子间干扰。

（七）稀释试样减少进样量 离子亲合力与

CI-差异大的离子，稀释试样可消除一定程度的干

扰。伊藤久昭 用Dionex 10虸 IC电导器 SA-

Dowex2交换剂柱碳酸盐淋洗液分析海水，试样稀

释10倍，可测定样中Br-、NO3-、SO22， 但对树脂

亲合力相近离子 NO2- 仍无效。另外，适当减少进

样量，也可取得较满意结果。

（八）前处理试样 Tan 测定矿物中

AsV 将提取液稀释还不够理想，用 H+型离子

交换剂处理，先除Fe3+CI-成为HC 再蒸发除去。

分析结果：5 200g/mlAsV ，回收率为 90.8～

112.5％。

结 语

试匝� 中写罅柯氯却 存在，对其它组分测定，会掩盖

邻近峰，造成后行峰展宽，甚至分裂，还会在图谱前

沿出现正的非组分峰影响氟等测定，须采取适当技

术消除干扰。本文所归纳基体氯的各种影响及消除

方法，基本上也都适用于其它阴离子基体的 IC法

分析。
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表 2 两种方法测血清Na+重复试验 mEg/L

表 3 两种方法 血清K+结果（mE9/L）

讨 论

我们认为采用《低压钠、钾快速分析离子色谱

仪》测血清中Na+K，方法简便，具有灵敏

度高、重复性好、性能稳定的优点，与用《BEC-

KMANE4A电解质分析仪》测定血清K+、Na+的

结果相比较，华西医科大学附属一医院儿科血液实

验室认为，二者结果十分接近，无明显差异，且该

仪器价格低廉，耗血量少。因此，该仪器有一定的

特色，具有向临床医学界普及、推广的价值。

要使我们所研制的《低压钠、钾快速分析离子

色谱仪》真正用于临床医学，还有待于进一步地作

些工作及试验。


