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离子色谱法测定貂场养殖水中６种阴离子
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摘　要　采 用 离 子 色 谱 法 同 时 测 定 养 殖 水 中６种 阴 离 子，淋 洗 液 为 Ｎａ２ＣＯ３／ＮａＨＣＯ３，流 速 为

１．０ｍＬ／ｍｉｎ，各标准物质的线性相 关 系 数 大 于０．９９９，进 样 在３０ｍｉｎ内，分 离 完 全，操 作 简 单，灵 敏 度

高，方法可同时测定６种阴离子。
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０　前言

水貂是一种小型珍贵毛皮兽类，近几年，我国水

貂养殖业的发展迅速，水貂养殖过程中对水的质量

要求很高，如果养殖水被污染，易使水貂患呼吸道疾

病，因此，貂场水的质量是养好貂的基础。
自然界的水中几乎没有溴酸盐，水在消毒过程

中易引进溴酸盐、氯酸盐［１－２］。溴酸盐对人体具有潜

在的致癌作用，氯酸盐可引起溶血性贫血，而其它阴

离子如氟、氯、硝酸盐和硫酸盐的含量过高也会对水

貂的皮毛产生影响。目前，检测这些离子的方法有

滴定法，电化学法，分光 光 度 法 等［３－４］。这 些 方 法 的

灵敏度低，很难满足养殖水痕量离子分析的要求，并

且化学方法检测干扰因素多，测定误差大［５－６］。本文

采用离子色 谱 法 同 时 测 定 养 殖 水 中６种 阴 离 子 含

量，一次进样５０μｇ，３０ｍｉｎ内分离完全，准确 检 测

养殖场水的阴离子含量。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ＩＣＳ－５０００离子色谱仪（Ｔｈｅｒｍｏ公司，美国）；高

纯氮气（ωＮ２≥９９．９９％）；０．２２μｍ水相滤膜。

１．２　标准物质与试剂

氟（０．５００ｍｇ／Ｌ）、氯（２０．００ｍｇ／Ｌ）、硝 酸 盐

（５．００ｍｇ／Ｌ）、硫酸盐（２０．００ｍｇ／Ｌ）标准溶液，上海

市计量测试技术研究所；氯酸盐标准（１　０００ｍｇ／Ｌ）



溶液，农 业 部 环 境 保 护 科 研 检 测 所；溴 酸 盐 标 准

（１　０００ｍｇ／Ｌ）溶液，中国计量科学研究所。
碳酸钠（中国计量科学研究院），碳酸氢钠（Ｆｌｕ－

ｋａ），超纯水（Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ，电阻率１８．２ＭΩ．ｃｍ）；养殖

水（养貂场提供）。

１．３　淋洗液和标准溶液的配制

淋洗液配制：称取０．７４２ｇ碳酸钠和０．０４２ｇ碳

酸氢钠溶于水，置于１　０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。
配制混合标准工作溶液，各浓度如表１所示。

表１　６种离子标准曲线

Ｔａｂｌｅ　１　Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｃｕｒｖｅｓ　ｏｆ　ｓｉｘ　ａｎｉｏｎｓ

项目

Ｉｔｅｍｓ

浓度／（ｍｇ·Ｌ－１）

Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
Ｆ－ ０．１０　 ０．２０　 ０．４０　 ０．５０
Ｃｌ－ ２．００　 ４．００　 ６．００　 １０．００
ＳＯ４２－ ２．００　 ４．００　 ６．００　 １０．００
ＮＯ３－ １．００　 ２．００　 ４．００　 ５．００
ＢｒＯ３－ ０．５０　 １．００　 ２．００　 ４．００
ＣｌＯ３－ ０．５０　 １．００　 ２．００　 ４．００

１．４　色谱条件

柱温：３０℃；电 导 池 温 度：３０℃；抑 制 器 电 流：

６７ｍＡ；进样体积：５０μＬ；柱流速：１．００ｍＬ／ｍｉｎ；淋

洗液碳酸 钠 浓 度 为７．０ｍｍｏｌ／Ｌ，碳 酸 氢 钠 浓 度 为

０．５０ｍｍｏｌ／Ｌ；电导检测，外标法以峰面积定量。

１．５　水样采集

使用处理过的样品瓶采集养貂场地下水和自来

水，水样采集后密封，置于０℃冰箱中保存，一般不

超过２４ｈ，否则各离子浓度会有所下降。水样经滤

膜过滤，含 有 机 物 水 先 经 过Ｃ１８柱 过 滤。按 仪 器 条

件进样，体积为５０μＬ。

２　结果与讨论

２．１　标准曲线与检出限

将配制好的６种阴离子混合标准系列溶液逐一

进样，以进样浓度（Ｘ）为横坐标，色谱峰面积（Ｙ）为

纵坐标，绘制校准曲线。方法的检出限、回归方程、
相关系数见表２。对接近空白浓度溶液测定１０次，
计算标准偏差和检出限，各组分浓度均为１．０ｍｇ／Ｌ
时的出峰顺序及保留时间见图１，在实验条件下，各

组份分离良好，分离度高，互不干扰。

表２　检出限及相关系数

Ｔａｂｌｅ　２　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔｓ　ａｎｄ　ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ

项目

Ｉｔｅｍｓ

回归方程

Ｌｉｎｅａｒｅ　ｑｕａｔｉｏｎｓ

相关系数

Ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ

检出限／％
Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔｓ

Ｆ－ Ｙ＝０．３２６　Ｘ＋０．３０３　 ０．９９５　９　 ０．０１
Ｃｌ－ Ｙ＝０．２１２　Ｘ－０．０４６　 ０．９９９　２　 ０．０５
ＳＯ４２－ Ｙ＝０．１５３　Ｘ－０．０９６　 ０．９９２　３　 ０．０１
ＮＯ３－ Ｙ＝０．０８４　Ｘ＋０．０６９　 ０．９９９　５　 ０．０５
ＢｒＯ３－ Ｙ＝０．０４１　Ｘ－０．００１　 ０．９９９　７　 ０．０２
ＣｌＯ３－ Ｙ＝０．１７７　Ｘ－０．０６５　 ０．９９９　０　 ０．０２５

图１　６种离子的色谱图

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ　ｏｆ　ｓｉｘ　ａｎｉｏｎｓ．

２．２　方法的精密度及加标回收实验

在水中加入 一 定 浓 度 的 混 合 标 准 溶 液，测 定６
次，计算加标回收率和精密度，结果见表３。

由表３得出，水中加入６种离子混合标准溶液，
得出的相对 标 准 偏 差 均 小 于４．０％，表 明 方 法 的 重

现性好。加标回收率均在９０％～１１０％，准确度高，
满足分析要求。

表３　精密度和加标回收率

Ｔａｂｌｅ　３　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓ　ａｎｄ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ

项目

Ｉｔｅｍｓ

加入量／（ｍｇ·Ｌ－１）

Ａｄｄｅｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ

测定值／（ｍｇ·Ｌ－１）

Ａｍｏｕｎｔ

回收率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｒａｔｅ

精密度／％
ＲＳＤ

Ｆ－ ０．２　 ０．１９５　０　 ９７．５　 １．６
Ｃｌ－ ２．０　 ２．０１０　５　 １００．５　 １．９
ＳＯ４２－ ２．０　 ２．０１２　６　 １００．６　 ２．１
ＮＯ３－ ２．０　 ２．０１５　６　 １００．８　 １．８
ＢｒＯ３－ １．０　 ０．９５０　８　 ９５．１　 ３．４
ＣｌＯ３－ １．０　 ０．９４０　７　 ９４．１　 ３．１
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２．３　样品测定

对养殖场送检的井水、自来水，采用离子色谱法

进行阴离子检测，检测结果见表４。

表４　样品检测结果

Ｔａｂｌｅ　４　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｆｏｕｒ　ａｎｉｏｎｓ　ｉｎ　ｔａｐ　ｗａｔｅｒ　ａｎｄ　ｗｅｌｌ　ｗａｔｅｒ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｏｆ　ｍｉｎｋ　ｆａｒｍｓ　　　　　／（ｍｇ·Ｌ－１）

样品名称Ｓａｍｐｌｅ　ｎａｍｅ　 Ｆ－ Ｃｌ－ ＮＯ３－ ＳＯ４２－ ＢｒＯ３－ ＣｌＯ３－

自来水Ｔａｐ　ｗａｔｅｒ　 ０．４　 １３．０　 １０．１５　 １０．７０ － －
井水 Ｗｅｌｌ　ｗａｔｅｒ　 ０．３５　 ５１．７７　 ６．０９　 ５７．２３ － －

　　检测结果表明，氟、氯、硝酸盐和硫酸盐结果低

于国家标准要求，能确保喂养水貂使用的饮用水质

量，保证水貂皮毛价值。

３　结语

实验采用离子色谱法对水貂场不同水样进行检

测，能 同 时 快 速 对６种 阴 离 子 进 行 测 定，并 且 在

３０ｍｉｎ内分离 完 全，重 现 性 好，具 有 灵 敏 度 高 等 特

点。
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