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低压离子色谱法测定环境水样中的过渡金属离子

王照丽，G 张新申，G 蒋小萍，G 罗娅君
（ 四川大学 皮革化学与工程教育部重点实验室，四川 成都 -0""-,）
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G G 本文讨论了通过 一 次 进 样 同 时 测 定 环 境 水 样 中 的 - 种

过渡金属离子的低压离子色谱法的条件，并将该法用于环境

水样中实际样品的测定，取得了满意的结果。

!" 实验部分

! ! !" 仪器和试剂

G G )*(0+ 金属元素自动分析 仪（ 四 川 大 学 轻 纺 与 食 品 学 院

现代分离分析研究 室 研 制）；,-(! 恒 流 泵（ 上 海 沪 西 分 析 仪

器厂）；.,# 紫外 (可见 分 光 光 度 计（ 上 海 精 密 科 学 仪 器 有 限

公司）。酒石酸、柠 檬 酸、氨 水、氢 氧 化 锂、醋 酸、吡 啶 (（! (偶

氮 (#）雷 琐 辛（ /’0）均 为 分 析 纯；标 准 溶 液：12. H ，34! H ，

%5! H ，)6! H ，3"! H 和 12! H 均 为0 """ 78 9 -，使 用 时 用 去 离 子

水稀释到所需质量浓度。

! ! #" 实验条件

G G 低压阳离子 色 谱 分 离 柱（ 本 实 验 室 研 制 ），填 料 为 苯 乙

烯 (二乙烯基苯聚 合 物，带 有 阳 离 子 官 能 团，粒 径 为 0" I !"

!7，柱尺寸为 ., 77 J , 77 5K :K 。进 样 量：," !-；洗 脱 液

流速：0K - 7- 9 756；柱后衍生试剂流速："K = 7- 9 756；检测波

长：,"" 67；洗 脱 液：#" 77"# 9 -酒 石 酸 (!" 77"# 9 -柠 檬 酸

（ 用 -5&, 固 体 调 节 ;, #K ."）；柱 后 衍 生 试剂："K >, 7"# 9 -

%,.·,!&("K !, 7"# 9 - 3,.3&&,("K ", 77"# 9 - /’0。

! ! $" 实验方法

G G 参考实际样品中过渡金属离子各自的含量，用标准溶液

配制混合标 准 溶 液，过 滤 后 进 样。12. H ，34! H ，%5! H ，)6! H ，

3"! H 和 12! H 的 保 留 时 间 分 别 为 !K -，,K "，$K =，0,K !，0$K -，

!-K = 756。

#" 结果与讨论

# ! !" 检测波长的选择

G G 以试剂空白 为 参 比，分 别 扫 描 了 上 述 - 种 离 子 与 /’0

的配合物，扫描波长为 #," I -"" 67。从扫描光谱图可以看

出这些离子与 /’0 形成 的 有 色 配 合 物 的 最 大 吸 收 均 在 ,""

67 左右处，因此，本实验选择的检测波长为 ,"" 67。

# ! #" 洗脱体系的选择

G G 根据低压分离柱的分离行为，考察了柠檬酸 (草酸、乙二

胺 (柠檬酸、酒 石 酸 (柠 檬 酸 这 几 种 洗 脱 体 系。 实 验 结 果 表

明，前两个体系不能很 好 地 分 离 这 - 种 过 渡 金 属 离 子，而 酒

石酸 (柠檬酸体系则 可 以 很 好 地 分 离 这 - 种 过 渡 金 属 离 子，

其分离色 谱 图 见 图 0。 因 此 本 实 验 选 择 的 洗 脱 体 系 为 #"

77"# 9 -酒 石 酸 与 !" 77"# 9 -柠 檬 酸 的 混 合 溶 液，用 -5&,

固体调节洗脱液的 ;,。

图 !" 色谱分离图

0 $ 12. H（! 78 9 -）；! $ 34! H（0 78 9 -）；. $ %5! H（0 78 9 -）；

# $ )6! H（0 78 9 -）；, $ 3"! H（0 78 9 -）；- $ 12! H（0 78 9 -）$

# ! $" 方法的线性及精密度

G G 把 - 种过渡金属 离 子 的 标 准 溶 液 配 制 成 一 系 列 的 混 合

标准溶液，分别进样，测 定 其 信 号 强 度 峰 高 与 质 量 浓 度 的 关

系，结果表明其线性 关 系 良 好，相 关 系 数 都 大 于 "K $$= -，其

峰高的相对标准偏差为 "K =.< I 0K #-< 。

# ! %" 样品分析

G G 将从不同地方采集 到 的 水 样 各 0"" 7- 过 滤，根 据 实 际

样品中各种离子的浓 度，按 适 当 倍 数 稀 释，然 后 按 照 实 验 方

法进行分析，分析结果及回收率列于表 0。

表 !" 样品的分析结果

被测离子

绵阳某化工厂污水

背景值 9
（78 9 -）

加入值 9
（78 9 -）

测定值 9
（78 9 -）

回收率 9
<

湖水

背景值 9
（78 9 -）

加入值 9
（78 9 -）

测定值 9
（78 9 -）

回收率 9
<

池水

背景值 9
（78 9 -）

加入值 9
（78 9 -）

测定值 9
（78 9 -）

回收率 9
<

12. H 0 $ ,- , $ " - $ ," $= $ = ! $ =! , $ " = $ 0" 0", $ - 0 $ !- , $ " - $ .- 0"! $ "

34! H - $ .# , $ " 00 $ ,# 0"# $ " . $ ,# , $ " = $ #" $> $ ! # $ ,# , $ " $ $ -! 0"0 $ -

%5! H L , $ " # $ =" $- $ " 0 $ != , $ " - $ ." 0"" $ # ! $ != , $ " > $ 0= $= $ "

)6! H , $ .. , $ " 0" $ -" 0", $ # - $ =" , $ " 0! $ " 0"# $ " > $ 0" , $ " 0! $ " $= $ "

3"! H " $ >" , $ " , $ =" 0"! $ " " $ =" , $ " , $ -0 $- $ ! L , $ " , $ !" 0"# $ "

12! H 0 $ ,- , $ " , $ -= 0"! $ # " $ ,- , $ " , $ #! $- $ = 0 $ !# , $ " - $ 0! $> $ -


