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顶空毛细管气相色谱法测定水中碘化物
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& & 在酸性条件下水中的碘化物可被重铬酸钾氧化成 *! ，*!
与丁酮反应又生成 ’ )碘 )! )丁酮［@］。本文根据 ’ )碘 )! )丁酮易

挥发的特性，采用顶空进样技术［!］，结合毛细管气相色谱法

（+,+）分离 )微池电子捕获检测 器（!)-+.）检 测，建 立 了 一

种测定水中碘化物 的 方 法。该 方 法 操 作 简 捷，检 测 限 低，线

性范围宽，结果令人满意。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂

& & 配 !)-+. 的 /0 (A." 气 相 色 谱 系 统，/0 /(.) 顶 空 自

动进样器（ 美国安捷伦公司），台式水浴恒温振荡器。

& & 碘化钾为优级纯，硫 酸、丁 酮、硫 代 硫 酸 钠、重 铬 酸 钾 均

为分析纯，试验用水为无碘化物蒸馏水。

! ! #" 色谱条件和顶空进样器条件

& & 色 谱 条 件：/0)#12 石 英 毛 细 管 色 谱 柱（ ’" 1 3 "C !#

11 4C 5C ，"C !# !1），载气（ 高纯氮气）流速 !C ’ 16 7 148；柱

温：初温 )" 9（@C " 148），以 @" 9 7 148速率升至 @"" 9 ；进

样口温度 !#" 9 ，不分流进样；!)-+. 温度 ’"" 9［’］。

& & 顶空进样器条件：炉温 #" 9 ，定量管温度 (" 9 ，传输线

温度 /" 9 ；进样量 @ 16；载气压力 !"(C A :0;；顶 空 瓶 充 气

为高纯氮气，压力 !"(C A :0;；样品平衡时间 )" 148，充 压 时

间 "C @# 148，充 入 定 量 管 时 间 "C @# 148，定 量 管 平 衡 时 间

"C @" 148，进样时间 "C !" 148［)］。

! ! $" 标准溶液的配制

& & 称取预先在 @@" 9 条件 下 烘 干 至 恒 重 的 碘 化 钾"C @’" A

< 于 @ 6 棕色容量瓶中，用纯水溶解并定容，碘化物质量浓度

为 @"" 1< 7 6。再 分 别 配 制 成 "C #"，@C ""，’C ""，#C ""，/C ""，

@"C "，’"C "，#"C "，/"C "，@""，’""，#"" !< 7 6的标准溶液。

! ! %" 样品前处理

& & 用 !" 16 的顶空瓶 取 样 品 @" 16，分 别 加 入 "C # < 7 6的

硫代硫酸钠溶液 "C ! 16、!C # 1"# 7 6的 硫 酸 溶 液 "C @ 16、丁

酮 "C # 16，混匀后再加入 "C # < 7 6的重铬酸钾溶液 @C " 16，

然后在台式 水 浴 恒 温 振 荡 器 中 以 !#" = 7 148的 速 度 振 荡 @

148，取出供色谱分析用。

#" 结果与讨论

# ! !" 色谱柱的选择

& & 实验采用了分离效能较高的 /0)#12 柱，在一阶程序升

温条件 下，/ 148 内 可 将 ’ )碘 )! )丁 酮 与 水 中 丁 酮、三 卤 甲 烷

等挥发性卤代烃有效地分离（ 见图 @）。

# ! #" 顶空条件的选择

图 !" $ "碘"# "丁酮标准品（#）与地下水样品（$）的气相色谱图

峰 @：’ )碘 )! )丁酮 $

& & （@）样品平衡温度：随着温度的升高，进入气相的 ’ )碘 )
! )丁酮量增加，从而提高分析的灵敏度。但温度过高会导 致

水蒸气大量进入，从而 降 低 气 相 中 目 标 化 合 物 的 相 对 浓 度。

试验表明样品平衡温度选择为 #" 9 较为适宜。

& & （!）样品平 衡 时 间：随 着 平 衡 时 间 的 增 加，目 标 物 进 入

气相的量增加，色谱 检 测 响 应 值 增 加。试 验 表 明，平 衡 温 度

为 #" 9 、平衡时间为 )" 148 时，气 )液两相达 到 平 衡。考 虑

到分析速度，选择平衡时间为 )" 148。

& & （’）样品量：随 着 样 品 瓶 内 气 )液 体 积 比 的 降 低，目 标 物

的峰面积 响 应 值 会 增 高。实 验 表 明，样 品 瓶 体 积 为 !" 16

时，选择气 )液体积比为 @D @ 较为合适。

# ! $" 线性关系和检测限

& & 取“@ $ ’”节配制的系列质量浓度（!，!< 7 6）的 碘 化 物 标

准溶液，按上述色谱 条 件 测 定 相 应 的 峰 面 积 "，通 过 线 性 回

归，得到回归方程为 " > !" $ /"’ (! ? @!C @@@ !，# > " $ ... /.；

线性范围为 "C #" E #"" !< 7 6。采 用 逐 步 稀 释 法 测 得 方 法 的

检测限（$ % & > ’）为 "C "/ !< 7 6。

# ! %" 精密度和回收率的测定

& & 按“@ $ )”节对 ) 个碘化 物 浓 度 不 同 的 水 样 进 行 处 理 后，

连续测定 ( 次，峰面积的平均相对标准偏差（@A.）为 @C #B
C !C @B。采用标准 加 入 法 测 定 碘 化 物 的 回 收 率 为 .)C AB C
./C )B。

# ! &" 实际样品的测定

& & 采用本法测定实 际 水 样，结 果 表 明：地 下 水 中 碘 化 物 含

量相对较高，为 !" E (" !< 7 6；地 表 水 中 碘 化 物 含 量 为 @" E
!" !< 7 6；而检测的 ’ 种 瓶 装 饮 用 纯 净 水、瓶 装 饮 用 天 然 水、

瓶装饮用矿物质水中碘化物含量较低，在 # !< 7 6以下。

参考文献：
［@］& ,( 7 D A#’A )@..#
［!］& 章安安 $ 水和废水监测分 析 方 法 指 南（ 中 册 ）$ 北 京：中 国 环

境科学出版社，@../ $ !/"
［’］& 张莘民，徐 & 朝 $ 色谱，!"""，@A（’）：!/)
［)］& 刘永刚，刘 & 菲 $ 岩矿测试，!""!，!@（@）：##




