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摘要!采用活性碳纤维作吸附剂流动注射在线富集$并采用
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饮用水中碘含量能够反应一个地区的碘营养水平!碘是

人体发育的必要微量元素之一!如果碘的摄入量过低!易引

起人体碘缺乏症!而摄入量过高!又会出现甲亢和智力下降

等症状"随着经济的快速发展!环境污染已经成为中国关注

的一大问题!尤其是水污染状况越来越严重"目前饮用水中

主要有三大类危害物质!包括重金属#病源微生物及有机化

学物!农药#化肥#自来水中的消毒副产物等有机化学物极易

引起人体细胞的突变#畸形#肿瘤等疾病的发生!水中的痕量

有毒有机物和消毒副产物/

"]<

0存在长期健康风险!而目前筛

查出来的危害有机物/

E]""

0已达
"$$

种以上!综上所述!为有

效控制危害有机物!同时检查饮用水中的多种离子!可以有

效地监控多种离子的比例!并可以判断有毒有害物质的影

响"草甘膦#

/,*

]

#

,(̂

]

<

属于有机化学物类危害物质!而

-

]属于水质控制指标"黄文锋等/
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0曾采用毛细管离子色谱

法同时测定饮用水中
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]和草甘膦!但未考察水中存

在的痕量消毒副产物
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!污染程度不同的水质中基体干

扰不同!而流动注射作为一种集合采样#萃取及富集于一体

的样品前处理方法!不仅操作简单#快速!并能有效排除样品

中部分基体成分的干扰!从而来提高方法的灵敏度和准

确性"

本研究拟在流动注射体系中!用装有活性碳纤维的圆型

柱对生活饮用水进行在线预富集!再用氢氧化钾洗脱液洗脱

柱上富集的
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和草甘膦!并用毛细管离子色

谱仪在线测定!以期建立一种同时测定饮用水中
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和草甘膦的方法"
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标准溶液(
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!中国计量科学

研究院-

草甘膦标准样品(纯度
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!德国
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公司-

试验用水(超纯水!实验室自制-

水样(无菌取样袋采集水样!不加任何保护剂在
<c

冷

藏保存!并在
#<2

内尽快进行测定!水样采集点详细信息见

表
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清水池
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流动注射在线富集原理及条件
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试验所用流动注射

分析仪见图
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!预富集圆形柱进行在线富集"采用双泵双进

样阀通道!将泵
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打开!将进样阀
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%状态下置

于采样位置!进样阀
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与标准溶液或者样品溶液相连接!标

准溶液或者样品溶液通过装有活性碳纤维的圆形柱进行预

富集!泵参数为
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%的位置!预富集的待分析样品通过
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洗脱液进行洗脱至离子色谱进样瓶!并通过毛细管阴

离子色谱柱进行分离与在线分析"待分析样品用洗脱液洗

脱完成后!将进样阀切换到$

A'8?

%状态!即可准备进行下一

个待测样品的富集"
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阴离子分离柱*
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试液接口
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洗脱液出口
!
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-柱温
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-检测器(抑制型电导检测器!

a/=/!$$

抑

制器*
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+!抑制电流
"E$La

!自循环抑制模式-以峰面积

定量"
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结果与分析
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预富集参数的选择

选择中间浓度的混合对照溶液!先固定蠕动泵速为

F$3

.

L4:

!尝试考察泵转时间为
E$

!

EE$5

进行样品富集!并

同时考察
")$

!

#)EL4:

的不同洗脱时间进行洗脱"当富集

时间
#

#E$5

!洗脱时间
#

#)$L4:

时!混合离子对照溶液峰

面积随着富集时间的延长呈线性增加趋势-而当装载时间
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时!对照溶液峰面积虽有所增加!但是不呈线性增

加"综合以上考虑!确定富集参数为(泵速
F$3

.

L4:

!泵转时

间
#E$5

!洗脱时间
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色谱系统及色谱柱的选择

在碱性情况下
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和草甘膦均以阴离子的

形式存在!因此可以采用阴离子交换色谱法进行分离"对饮

用水样品中常见阴离子的分析!如
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浓度较

高!而被测离子
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和草甘膦含量较低!所以选

择高柱容量的色谱柱!为了将饮用水中被测
<

种阴离子与基

体中其他离子得到有效分离!本试验选择
^K

]选择性强的

高容量阴离子交换分离柱
-':̀8>a/

"O

!该色谱柱主要用于

分析卤素含氧酸#饮用水#地表水#废水和其他复杂样品基体

中的无机阴离子"
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电导池温度优化

对比了不同电导温度*

#E

!

!$

!

!E c

+对测定结果的影

响"结果表明!饮用水中低浓度的消毒副产物受电导池温度

影响较大!而当电导池温度为
!Ec

时!
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和草

甘膦的浓度明显低于其他
#

个温度点"电导池温度为
#Ec

时!

<

种阴离子的峰面积比与
!$c

时略低"可能是这几种消

毒副产物是热不稳定化合物!当电导池温度较高时!对其影

响较大"因此!本试验选择电导池温度
!$c

作为试验条件"
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淋洗液浓度的优化

,(̂

]

<

和草甘膦的出峰时间较近!为了使二者基线分离

效果更好"比较了不同浓度的
P̂ K

溶液对峰分离的影响"

结果表明!当
P̂ K

溶液的初始浓度为
"$LL'(

.

A

时!草甘

膦和
,(̂

]
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不能得到很好的基线分离-当
P̂ K

溶液的初始

浓度为
ELL'(

.

A

时!草甘膦和
,(̂
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基线分离效果较好!结

果见图
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"这可能是
P̂ K

溶液的浓度越高!对一价离子的

出峰时间影响越大/

"!
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"因此!本试验选择
P̂ K

溶液的浓度

为
ELL'(

.

A

作为初始浓度"
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线性关系%线性范围及检出限

对
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个梯度浓度的混合标准溶液在线富集后分析测定!

图
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混合标准溶液的色谱图
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和草甘膦的

含量较低!所以选用
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X
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A

作校正曲线"对
%

个浓

度点进行了线性范围的考察!将标准品溶液稀释进样!将信

噪比为
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时的
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和草甘膦的含量确定为方法

的检出限!结果见表
#
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各组分回归方程及线性范围
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和草甘膦在各自浓度范围

内线性关系良好!检出限分别为
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和草甘膦的混合

标准溶液!按
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色谱条件重复进样
F

次!结果见表
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法同时测定水中痕量
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及草甘膦
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由表
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可知!
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和草甘膦保留时间的相对

标准偏差分别为
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!
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!
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!其峰面积的

相对标准偏差分别为
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!
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!
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!表明该

方法的重复性好!方法可行"
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样品测定及回收率

采集的样品经过流动注射预富集及淋洗液洗脱后!采用

$)##

#

L

滤膜过滤!在
")!)#

节色谱条件下!采用外标法对采

集样品进行定量分析!结果见表
<

"为了检验方法的准确性!

选取
#

号和
%

号采集水样作
!

个不同浓度水平的加标回收

试验!回收率见表
E

"根据
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#$$F

生活饮用水卫生

标准中水质常规指标及限值!氰化物限度为
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.

A

!氯酸

盐限度为
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A

!草甘膦限度为
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和草甘膦的含量测定结果g
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结论
随着离子色谱技术的不断发展/

"<

0

!其应用越来越广泛"

生活饮用水标准检验方法也将离子色谱法列入常见阴离子

的首选检验方法"本试验建立了一种流动注射在线富集
]

毛细管离子色谱法同时测定饮用水中痕量的
-

]

#

/,*

]

#

,(̂

]

<

和草甘膦的方法!该方法特异性好!淋洗液消耗低!可

以作为饮用水水质常规指标控制的检测方法"尽管离子色

谱法与流动注射在线富集联用有效扩大了离子色谱的应用

范围!提高了样品前处理的自动化程度!但不足之处在于目

标离子范围相对窄!复杂基质体系中要考虑设计更进一步的

基质去除系统!增加色谱柱"
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