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摘　要　建立了紫外检 测 离 子 色 谱 法 测 定 海 水 中 碘 离 子 的 分 析 方 法。样 品 采 用 滤 膜 净 化 处 理，选 用

ＴＳＫｇｅｌ　ｇｕａｒｄ　ｃｏｌｕｍｎ　ＳｕｐｅｒＩＣ－Ａ　ＨＲ保 护 柱（４ｍｍ×５０ｍｍ）和 ＴＳＫｇｅｌ　ＳｕｐｅｒＩＣ－ＨＲ高 性 能 分 析 柱

（４ｍｍ×２５０ｍｍ），Ｎａ２ＣＯ３（３．２ｍｍｏｌ／Ｌ）－ＮａＨＣＯ３（１．０ｍｍｏｌ／Ｌ）为淋洗液。碘离子使用紫外法检测，

以消除氯离子干扰。在优化条件下，整个分析过程８ｍｉｎ内完成。碘离子的方法检出限３．６μｇ／Ｌ，相对

标准偏差（ｎ＝８）为２．０％～８．９％。加标回收率为９４．９％～１０６％。方法操作简便、快速，适合批量样品

分析检测。
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前言

碘（Ｉ）在自然界 中 分 布 广 泛，但 含 量 较 少，其 在

地壳 中 含 量 为０．００３％，均 以 化 合 物 形 式 存 在［１］。

碘是生命体中非常重要的元素。碘摄入量过低，会

引起碘缺乏病；碘摄入量过高，会引起高碘性甲亢和

智力下降［２］。海水中碘含量能够反映某一区域内海

水中基础碘营养水平，为海洋农业、环境和地质调查

提供 重 要 信 息。碘 离 子 的 分 析 方 法 有 分 光 光 度

法［３－４］、高效 液 相 色 谱 法［５］、气 质 联 用 法［６］、电 感 耦

合等离子体质谱法［７］、离 子 色 谱 法［８－１０］等。其 中 离

子色谱法 近 年 来 应 用 较 为 广 泛，其 具 有 前 处 理 简



单、选择性 好、测 定 准 确 度 和 灵 敏 度 高、测 定 离 子

浓度线性 范 围 宽、分 析 速 度 快 等 优 点［１１］。目 前 淡

水中碘离子测定 方 法 较 为 成 熟，报 道 最 多，但 海 水

中碘离子 测 定 方 法 报 道 较 少，主 要 由 于 海 水 中 盐

类含量很高，对含 量 较 低 碘 离 子 的 测 定 影 响 较 大。
本文采用 萃 取 柱 和 滤 膜 净 化 处 理 样 品，选 用 高 通

量分析柱 和 保 护 柱，建 立 了 紫 外 检 测 离 子 色 谱 法

测定海水 中 碘 离 子 的 方 法，通 过 海 水 样 品 分 析 验

证，本方法 的 分 析 速 度 快、精 密 度 和 准 确 度 较 好、
操作简单 方 便，适 合 批 量 海 水 样 品 的 快 速 分 析 和

海洋监测样品分析。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ＩＣ－２０１０型离 子 色 谱 仪（日 本 东 曹 公 司）：自 动

进样器；在 线 脱 气 机；并 联 双 柱 塞 泵；六 通 阀；柱 温

箱；抑 制 电 导 检 测 器；紫 外 检 测 器；ＴＳＫｇｅｌ　ｇｕａｒｄ
ｃｏｌｕｍｎ　Ｓｕｐｅｒ　ＩＣ－Ａ　ＨＲ保护柱；ＴＳＫｇｅｌ　Ｓｕｐｅｒ　ＩＣ－
ＨＲ高性能分析柱；离子色谱工作站；萃取柱。

０．４５μｍ微孔滤膜。碳酸钠、碳酸氢钠、碘酸钾

均为优级纯。实验用水为高纯水。

１．２　色谱条件

淋 洗 液：Ｎａ２ＣＯ３ （３．５ ｍｍｏｌ／Ｌ）－ＮａＨＣＯ３
（１．０ｍｍｏｌ／Ｌ）溶 液；洗 脱 方 式：梯 度 淋 洗；流 速：

１．５ｍＬ／ｍｉｎ；再生模式：外加水电解抑制模式；进样

量：３０μＬ；柱温：４０℃；峰面积定量。

１．３　样品预处理

海水中盐分含量很高，如果直接进样，样品中的

大量阴阳离子会缩短阴离子分析柱的使用寿命，降

低柱效，并干扰碘离子的测定。首先将样品用高纯

水稀释１０～５０倍，然后用萃取柱进行预处理，去除

杂质，经预处理的样品再经０．４５μｍ的微孔滤膜过

滤后用离子 色 谱 法 测 定。样 品 的 色 谱 图 见 图１（最

后一个峰即为碘离子）。

２　结果与讨论

２．１　检测器的选择

常规的阴离子（Ｆ－、Ｃｌ－、Ｂｒ－、Ｉ－、ＳＯ４２－ 等）用电

导检测器均可测定，但Ｉ－ 的检出限约为１００μｇ／Ｌ，
海水中Ｉ－ 的平均浓度约为５０μｇ／Ｌ，因此使用电导

检测器很难检出海水中的碘。使用紫外检测器，Ｉ－

在２２６ｎｍ处有特征吸收峰，可大大提高灵敏度，检

出限可达１０μｇ／Ｌ以下，完全满足海水中Ｉ－ 的检出

需要，因此，选用紫外检测器测定Ｉ－ 的含量。

图１　海水样品的离子色谱图

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ａ　ｉｏｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｉｏｄｉｄｅ　ｉｏｎ

ｉｎ　ａ　ｓｅａｗａｔｅｒ　ｓａｍｐｌｅ．

２．２　色谱柱的选择

Ｉ－ 在碱性条件下以阴离子形式存在，可以采用

高性能的阴离子分析柱进行分离测定。由于海水中

Ｃｌ－ 和Ｎａ＋ 浓度高，而被测的Ｉ－ 浓度低，即使溶液稀

释后，仍 需 要 高 柱 容 量 色 谱 柱。实 验 选 择 ＴＳＫｇｅｌ
Ｓｕｐｅｒ　ＩＣ－ＨＲ高容量阴离子分析柱。

２．３　淋洗液流速的选择

因流速和保留时间成反比，因此在不明显降低

分离效率的前提下，适当增加流速来缩短保留时间。
但是流速的增加受分析柱最大操作压力的限制，在

其它色谱条件不变的情况下，分别采用流速为１．０、

１．２、１．５、１．８、２．０ｍＬ／ｍｉｎ进 行 实 验，综 合 考 虑 分

离效率 和 灵 敏 度 的 相 互 影 响，选 择 淋 洗 液 流 速 为

１．５ｍＬ／ｍｉｎ，流速对峰面积影响的关系见图２。

图２　流速对峰面积的影响

Ｆｉｇｕｒｅ　２　Ｔｈｅ　ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｆｌｏｗ　ｒａｔｅ　ｏｎ　ｐｅａｋ　ａｒｅａ．

２．４　线性关系、线性范围及检出限

配制系列浓度的标准溶液，每个浓度测定３次，
取其峰面积的平均值，以峰面积为纵坐标，标准溶液

浓度为横坐标，建立标准工作曲线，线性关系、线性
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范围如表１，线性相关系数ｒ在０．９９９　８以上，以信

噪比Ｓ／Ｎ＝３计算出检出限为３．６μｇ／Ｌ。

表１　方法的线性关系

Ｔａｂｌｅ　１　Ｌｉｎｅａｒ　ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ

被测物

Ａｎａｌｙｔｅ

回归方程

Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ
ｅｑｕａｔｉｏｎ

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ
ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ

线性范围／
（μｇ·Ｌ－１）

Ｌｉｎｅａｒ
ｒａｎｇｅ

检出限／
（μｇ·Ｌ－１）

Ｌｉｍｉｔ　ｏｆ
ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ

Ｉ－
Ｙ＝０．０５８ｘ－
０．０２６

０．９９９　８　 ５～５　０００　 ３．６

２．５　实际样品精密度实验

选择不同地域海水样品６份，首先稀释１０倍，
经过预处理后，在选定的色谱条件下进行分析，分析

结果 见 表２。碘 离 子 测 定 结 果 的 相 对 标 准 偏 差

（ＲＳＤ）在２．０％～８．９％，说 明 该 方 法 精 密 度 良 好，
满足分析测试要求。

表２　海水样品中碘的测定结果

Ｔａｂｌｅ　２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　Ｉ－ｉｎ　ｓｅａｗａｔｅｒ　ｓａｍｐｌｅｓ（ｎ＝８）

／（μｇ·Ｌ－１）

样品编号

Ｎｏ．

测定值

Ｆｏｕｎｄ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
ＲＳＤ／

％

１＃
５５．６　５９．２　６０．３　５４．９　５６．８

５８．２　５５．１　５７．７
５７．２　 ２．０

２＃
７２．５　７８．１　７９．２　７０．６　７３．５

７２．９　７３．５　７７．６
７４．７　 ３．１

３＃
４０．２　３６．８　４３．１　４１．２　３９．６

３８．８　４２．５　４０．６
４０．４　 ２．０

４＃
６６．５　６９．３　７２．９　７３．５　６５．８

６８．９　７１．５　７０．２
６９．８　 ２．８

５＃
３６９　３５２　３６１　３４８　３７５　３６１

３５４　３５９
３５９．９　 ８．９

６＃
１５９　１４６　１６２　１５２　１５５　１４８

１６０　１５６
１５４．８　 ５．７

２．６　准确度实验

为了考察方法的可靠性，对不同地域海水同时

进行标准加 入 回 收 实 验，其 测 定 结 果 见 表３。碘 离

子的加 标 回 收 率 在９４．９％～１０６％，满 足 海 水 检 测

加标回收率８０．０％～１２０％之间的质量要求。

表３　海水样品的加标回收实验

Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ　　　／（μｇ·Ｌ－１）

样品编号

Ｎｏ．

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ

加标量

Ａｄｄｅｄ

测定值

Ｆｏｕｎｄ

回收率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ

１＃ ５７．２　 ５０　 １０３．９　 ９６．９
２＃ ７４．７　 ５０　 １３０．２　 １０４
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本文建立了离子色谱法测定海水中碘离子的方

法。方法经实际样品分析检验，操作简便，分析速度

快，选择性好，准确度和精密度较好，适合海水的批

量检测和日常分析检测。

参考文献

［１］尹明，李家熙 ．岩石矿物分析：第四分 册［Ｍ］．第 四 版 ．
北京：地质出版社，２０１１：２．

［２］叶明立，胡忠 阳，潘 广 文 ．毛 细 管 离 子 色 谱 法 同 时 测 定

饮用水中痕量碘离子、硫氰酸根和草甘膦［Ｊ］．分析化学

（Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｉｎｏｒｇａｎｉｃ　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ），

２０１１，３９（１１）：１７６２－１７６５．
［３］孙洋，李占清，魏 海 英 ．酸 性 红 褪 色 分 光 光 度 法 测 定 食

盐中碘的含量［Ｊ］．中国无机 分 析 化 学（Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ
ｏｆ　Ｉｎｏｒｇａｎｉｃ　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ），２０１６，６（１）：６５－６８．

［４］张慧芳，郭探，李权，等 ．双波长分光光度法同时测定溶

液中的 硝 酸 根 和 碘 离 子 ［Ｊ］．中 国 无 机 分 析 化 学

（Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｉｎｏｒｇａｎｉｃ　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ），

２０１１，１（４）：２４－２８．
［５］Ｓｃｈｗｅｈｒ　Ｋ　Ａ，Ｓａｎｔｓｃｈｉ　Ｐ　Ｈ．Ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ
ｉｏｄｉｎｅ　ｓｐｅｃｉｅｓ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ　ｏｒｇａｎｏ－ｉｏｄｉｎｅ，ｆｏｒ　ｆｒｅｓｈｗａｔｅｒ
ａｎｄ　ｓｅａｗａｔｅｒ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｕｓｉｎｇ　ｈｉｇｈ　ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ　ｌｉｑｕｉｄ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ　ａｎｄ　ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ［Ｊ］．
Ａｎａｌｙｔｉｃａ　Ｃｈｉｍｉｃａ　Ａｃｔａ，２００３，４８２（１）：５９－７１．

［６］Ｋｉｓｈａｎ　Ｒ　Ｎ，Ａｒｃｈａｎａ　Ｊ，Ｖｅｒｍａ　Ｋ　Ｋ．Ｌｉｑｕｉｄ－ｐｈａｓｅ　ｍｉ－
ｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ－ｇａｓ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ　ｆｏｒ
ｔｈｅ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｂｒｏｍａｔｅ，ｉｏｄａｔｅ，ｂｒｏｍｉｄｅ　ａｎｄ　ｉｏ－
ｄｉｄｅ　ｉｎ　ｈｉｇｈ－ｃｈｌｏｒｉｄｅ　ｍａｔｒｉｘ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇ－
ｒａｐｈｙ　Ａ，２００７，１１４８（２）：１４５－１５１．

［７］沈璐佳 ．电感 耦 合 等 离 子 体 质 谱 法 同 时 测 定 矿 泉 水 中

痕量溴和碘［Ｊ］．中国无机分析化学（Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ
Ｉｎｏｒｇａｎｉｃ　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ），２０１２，２（４）：３１－３４．

［８］林立，王海波，史 亚 利 ．二 维 离 子 色 谱 法 同 时 测 定 环 境

水样 中 的 碘 离 子、硫 氰 酸 根 和 高 氯 酸 根［Ｊ］．色 谱

（Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ），２０１３，３１（３）：

２８１－２８５．
［９］钟志雄，李攻科 ．海产品中氟、溴、碘与硫的电导－紫外串

联检测离子色谱法分析［Ｊ］．分 析 测 试 学 报（Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ
Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ　Ａｎａｌｙｓｉｓ），２００９，２８（５）：５７２－５７５．

［１０］陈晓青，钟 付 金，张 树 朝，等 ．离 子 色 谱 法 测 定 拜 尔 法

铝酸钠 溶 液 中 有 机 酸 和 无 机 阴 离 子［Ｊ］．冶 金 分 析

（Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ　Ａｎａｌｙｓｉｓ），２００７，２６（６）：１－５．
［１１］张明星，李 华 昌，于 力，等 ．离 子 色 谱 抑 制 电 导 法 测 定

铜氨 浸 出 液 中 氯 离 子［Ｊ］．冶 金 分 析（Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ），２０１０，３０（１２）：４４－４７．

０４ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１６年


