
76 引进与咨询 2006年第 6期 ·环境监测 · 

离子色谱分析样品的预处理 

陈胜炜 

(福建省环境监测 中心站 ，福建 福 州 350003) 

摘要：首先讨论 了离子色谱的常见预处理技术，阐述了其在环境监测分析工作 中的具体应用及相应的 

预处理方法，通过预处理技术来扩展离子色谱在环境监测中的应用 
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1 前言 

离子色谱技术的出现，第一次为我 

们提供了同时测定多种并存的痕量阴离 

子的分析方法[1]。此后相关的大量研究 

极大地丰富和发展了离子色谱的应用范 

围，运用不同的预处理方法、分离柱和 

检测器，离子色谱已经可以测定低分子 

量有机酸 、有机碱 、重金属 以及其他常 

见阳离子。这其中，对复杂样品的预处 

理是一个非常重要的研究领域 。基于 目 

前环境监测工作中的实际情况，本文主 

要讨论使用电导检测器测定无机离子时 

遇到的主要干扰及相应的样品预处理方 

法 。 

2 有机物和重金属离子的去除 

2．1 对含 大量有机 物样 品的预处 

理 

大量有机物的存在将导致分离柱性 

能的下降乃至报废，所以，用活性炭或 

者树脂先行吸附有机物是常见的选择。 

也有报道用三氯 甲烷 、乙丙醚或石油醚 

等有机溶剂萃取，弃去有机相，水相经 

滤膜 过滤后测定 。对于有机污染较轻 的 

样品 ，可以用活性炭或树脂 以甲醇或 乙 

醇浸泡后装柱，用适当溶剂淋洗后制成 

前处理柱，进行在线分析，但由于未知 

样品的不确定性及前处理柱的吸附效率 

问题，更广泛采用的是非在线方式。特 

别是对于严重污染的样品，由于前处理 

柱的在线吸附容量有限必须使用非在线 

方式，即先与处理后的活性炭及树脂混 

合振荡，吸附分离，或者以有机溶剂萃 

取等方式除去有机物后 ，经滤膜过滤、 

定容后方可进行 1C分析。适当地萃取 

方法甚至可以测定有机样品中的无机离 

子，熊启 勇[2 等 曾经报道用二甲苯溶解 

原油样品后加入甲醇一水溶液萃取，取 

下清液过滤、定容后测定原油中无机盐 

含量。氧瓶、氧弹燃烧一1C法也可测 

定有机物中无机物含量，一般以水或碳 

酸钠溶液吸收，加入适量过氧化氢后测 

定。测定范围包括油类、塑料、脂肪、 

有机氯化合物、食品等。 

2．2 含重金属离子样品的前处理 

重金属离子会使分离柱中毒以至报 

废，因此研究者发展了许多传统化学分 

析所使用的方法如沉淀分离、活性炭吸 

附等，但最常用也是最有效的方法还是 

使用装填经乙醇、稀盐酸等溶剂处理后 

的强酸性阳离子交换树脂和螯合型树脂 

的前处理柱，另外，使用能吸附特定目 

标离子的树脂柱，对目标离子进行预浓 

缩后解 吸也可达到这一 目的，下文将具 

体述及 。 

2．3 混合柱的使用 

大部分成品前处理柱均为由吸附树 

脂或活性炭 (除去溶解性有机物)和阳 

离子交换树脂 (除去重金属离子)分层 

湿式装填法混合装柱，将一定量样品经 

混合柱后取流出液与用水或稀淋洗液的 

洗出液合并后定容。混合前处理柱也该 

能在处理水样时不存在互相干扰和记忆 

效应的问题，对所分析的目标离子不发 

生吸附，回收率应达到定量分析的要 

求 。 

3 干扰离子影响的排除 

3．1 高离子强度体系的测定 

在离子色谱分析中，最难处理的情 

况是在高离子强度的溶液体系中或强酸 

性、强碱性的条件下，测定痕量被测离 

子。前者如海水、卤水样，大量离子的 

存在经常导致离子交换的替代反应，使 

出峰变宽 ，分离效果变差。解决前者的 

常用方法是减少进样量或者稀释样品， 

使被测离子的基体离子不再干扰分离效 

果，但这同时也减少 了被测离子的含 

量，此时受限于检测器的灵敏度，便可 

能无法检 出。因此有必要寻 找其 他预处 

理方式 。 

预浓缩是最经常使用的方式之一。 

一 种常见的选择是使用和分离柱相同的 

树脂装填预浓缩柱 ，样 品先经预浓缩 柱 

富集后再行测定。这对于分析低离子强 

度的溶液相当有效。当样品存在大量其 

他干扰离子时，预浓缩柱将会过饱和乃 

至中毒，被测离子的回收率大大降低。 

最典型的例子是在含大量氯离子、溴离 

子的样品中测定痕量其他阴离子，研究 

者做了大量相关工作 ，常用的方法是将 

样品顺序通过银型阳离子交换树脂和金 

属吸附柱 (除去残余银离子)后测定 ， 

有报道开发出可以实现在线去除氯离子 

的产品，但在过高的干扰离子浓度条件 

下，只能选择非在线的处理方式。郭磊 

等 通过电解银电极法降低海水样中的 

氯离子浓度，实现了不用稀释海水样品 

测定海水中其他阴离子浓度 。环境监测 

样品 中常见 的还有含 高浓度 SO 、 

F一干扰的问题，前者一般加入 氢氧化 
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钡溶液沉淀后离心分离．也有报道使用 

钡型阳离子交换树脂．后者则通过羟基 

磷灰石、活性分子筛吸附实现大大降低 

浓度的目的。 

上述方 法的一个明显缺陷是难 以实 

现在线处理。可能引进污染。而另外一 

种方法较好的解决了这个问题 ．即使用 

选择能够吸附特定 目标离子的预浓缩柱 

吸附目标离子，弃去流出废液．再用适 

当淋洗液解吸。如在分析食物中亚硫酸 

盐时．使用 dionex AS一2阴离子交换 

树脂吸附亚硫酸根离子．弃去基体中的 

其他离子．再用溶剂将其解吸后测定； 

在测定氯离子、溴离子时使用载银阳离 

子交换树脂吸附目标离子，再用氢氧化 

铵溶液洗提．用锌汞齐柱去除银离子而 

后测定。这种方法的关键在于制备有特 

定吸附选择性的树脂。当树脂的选择性 

能够达到分析的特定要求时，利用流路 

切换装置可以很方便的进行预处理，典 

型的流程如下：先将样品装入定量管 

中，切换流路．用去离子水或其他适当 

溶剂将装在定量管中的样品溶液带入能 

选择性吸附目标离子的预浓缩柱中，目 

标离子被保留在预浓缩柱中，而干扰离 

子则被废液带走。第三步，再切换流路 

为淋洗液一预浓缩柱一分离柱，将预浓 

缩柱上 的被测离子带到分离柱进行分 

析 。 

3．2 强酸 、强碱性体系 的测定 

强酸、强碱性体系意味着较高 的 

H 、0H一浓度，除了 H 、OH一本身 

作为一般离子的干扰效应之外，还对流 

路系统、分离柱的性能构成威胁，另外 

高浓度的 H 、()H一将可能使分离柱 

过载 (如强酸性溶液体系用于分析阴离 

子时)并可能形成干扰峰 (负峰)和造 

成基线不稳。而简单地加入试剂中和很 

容易带来其他离子的污染，如在测定强 

碱性体系中的阴离子时，显然不能加入 

强酸中和而带入干扰阴离子，使用 H 

型阳离子交换树脂去除大量 ()H一是很 

自然的选择。利用选择性渗透膜 (道南 

排斥效应)．人们设计了一些能够连续 

在线消除 OH一的装置．如使强碱性的 

被测溶液流过 浸在适 当的酸 (通常是有 

机酸)中的由选择性阳离子交换膜制成 

的空心管．被测样品中的阳离子通过渗 

透膜与交换，或者更进一步，设计用两 

层阳离子交换膜隔成阴极室 (氢氧化钠 

溶液)、被测样品流路、阳极室 (提供 

H 的媒质)的电透析装置。实现 了在 

线消除 ()H一的同时对大多数强酸型离 

子也有满 意的回收率．对 lmol／L的 

NaOH溶液体系约需 lO分钟处理时间． 

同理，在测定强酸性介质中的阳离子时 

也可 以利 用阴离 子交换膜 在线 去除 

H+[ 。 

4 离子色谱 预处 理技术在 环境 监 

测中的应用及前瞻 

目前我 国环境监测分析方法标 准要 

求或推荐使用离子色谱法的有环境水样 

及 大 气 降 水 中 的 F一、C1一、NO 、 

SO 、NO 一、PO 等阴离子，钾、 

钠、钙、镁等阳离子及甲酸、乙酸的测 

定，环境空气和污染源废气中氯化氢、 

氮 、硫酸盐 化速 率 、甲醛 的测 定 ][6]。 

对于大气降水以及清洁环境水样中的常 

见阴离子，使用事先用合格的去离子水 

浸泡 24小时处理的 0．25ttm的微孔 滤 

膜过滤 ，即可满足分析需要 ，正常的环 

境空气采样吸收液也可同上处理；受轻 

微污染的地表水、地下水等水样可经微 

孔滤膜过滤后用成品混合柱去除有机物 

和重金属离子后测定；污染物排放明确 

的污染源废气采样吸收液则要针对干扰 

物质采用针对性的预处理柱处理后进行 

分析，或者在采样流路前加接不影响 目 

标物质吸收效果的净化装置。对于不明 

污染物质种类、干扰物浓度较高的样 

品．如综合性工业区下游河段的水样 ， 

垃圾焚烧场废气的采样吸收液等 ，除进 

行常规预处理外 ，最好用特殊选 择性 吸 

附柱萃取分离后再行测定，并特别注意 

采取全程加标回收的质量控制措施。 

离子色谱在许多分析领域作为一种 

快速简便、同时分析多种离子的分析技 

术，得到了越来越大的重视。她的应用 

领域 已经 大大超出了当初分析几种常见 

阴离子的阶段 ，开始涉足以前看来似乎 

毫无关系的领域．预处理技术的发展正 

是分析领域扩展的关键之一。利用各种 

消解方法 (电弧燃烧 、光降解、高温热 

解、燃烧、气化等)、转化反应以及具 

有特殊性能的树脂、吸附载体．已能测 

定许多环境监测项 目，但相 当一部分由 

于方法的繁琐或 回收率不能满足要求 

(许多研究报道的回收率低于 8O％)等 

原因还难 以上升为标准方法 。就环境 监 

测领域的离子色谱应用而言，预处理技 

术的主要研究方向应该是自动化和在线 

式连续预处理 ．以适应实验室内大批量 

快速测定以及无人值守自动监控点的监 

测需要，同时针对环保工作的要求，研 

究通过适当的预处理技术拓展离子色谱 

在环保排放标准和环境质量标准所列污 

染物监测上 的应用 。 
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