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离子色谱法测定食盐中的硫酸根 
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摘  要: 目的  建立食盐中硫酸根的离子色谱检测方法。方法  利用银柱和钠柱做固相萃取柱, 简化样品前处

理, 对分离硫酸根的淋洗液梯度条件进行了优化设计, 建立了食盐中硫酸根含量的自动分析方法。结果  在最

佳工作条件下, 获得硫酸根在 1~100 mg/L浓度范围内具有良好的线性关系, 加标回收率为 97.89~100.50%, 相

对标准偏差为 0.57%。结论  方法优化后, 基于 ICS3000型的离子色谱方法能够去除高浓度氯离子的干扰, 缩

短样品的处理时间, 提高硫酸根的选择性。本方法具有操作简单、响应迅速、干扰小、精确度和灵敏度高等特点。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a determination methods of sulfate in salt by ion chromatography. 

Methods  The modified gradient procedure was used to separate the sulfate standard on an anion exchange 

column by using silver column and nano-column as solid phase extraction column, and automatic analysis 

method of sulfate in salt was established. Results  Under optimal experimental condition, the linear range of 

the sulfate was 0~100 mg/L. Standard addition recovery was 97.89~100.50%, the sulfate of salt RSD value was 

0.57%. Conclusion  The method base on ICS3000 ion chromatography could exclude chloride ion 

interference, shorten the processing time of sample, and improve the selectivity of sulfate. This method has 

many advantages such as simple operation, quick response, low interference, and high accuracy and sensitivity. 
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1  引  言 

离子色谱(ion chromatography, IC)是高效液相色

谱的一个重要分支, 是分析无机离子、有机离子的重

要手段之一, 是由美国 Small等[1]在 1975年发展起来

的一项新的液相色谱技术, 已被广泛应用于食品、农

业、环境等分析领域当中。该法具有前处理简单、分

析速度快、灵敏度高、选择性好, 可实现多种组分同

时测定并且能够分析不同的化合价态, 易实现自动

化等优点, 是实验室常规的分析方法。其基本原理是

基于离子交换平衡, 固定相是离子交换树脂, 可游动

的配位离子以及固定的带电荷的基团分布于离子交

换树脂上。当样品进入离子交换色谱柱之后, 采用合

适的溶液进行洗脱, 分布于树脂上可游动的离子就

能够同样品离子进行交换, 同时还能够进行连续多

次的可逆吸附与解吸, 最终达到吸附平衡[2-5]。苗建
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明等[6]利用离子色谱法测定牛奶中的硫氰酸跟, 该方

法线性关系好、回收率高、重现性好。 

目前硫酸根的测定方法有很多种, 如比浊法[7], 

铬酸钡滴定法 [8], 电位滴定法 [9], 离子色谱法 [10-12], 

EDTA-钡容量法[13], ICP-AES[14]等, 其中比浊法虽然

操作简单但检测限不高, 对比色管洁净度要求严格且

受时间、温度影响较大而未被广泛采用; 铬酸钡滴定

法所需设备简单, 但操作较复杂且受外界环境影响较

大; 电位滴定法虽然设备简单, 操作方便, 但测定的

精确度不高, 且不宜低含量硫酸根的测定; EDTA-钡

容量法虽然经济, 但是耗时较长; ICP-AES 虽然准确

快速, 但是成本造价高; 离子色谱法既简单又准确快

速, 且准确度和精密度都比较高[15]。目前食品、药品、

纺织品都必须采用离子色谱, 发展简便快捷的离子色

谱新方法成为液相色谱研究领域的热点方向, 因此, 

探索简单、快速、灵敏的新方法已成为目前离子色谱

研究中的前沿课题[16]。本文通过离子色谱在检测阴离

子的优势建立了基于离子色谱法检测食盐中硫酸根离

子的新方法, 为制盐工艺提供更加快速方便的方法。 

2  材料与方法 

2.1  仪  器 

戴安 ICS3000 型离子色谱仪, 配电导检测器, 

ASRS-4 mm型抑制器, EG型OH- 自动淋洗液发生器, 

AS-AP型自动进样器。 

2.2  试  剂 

1000 mg/L 硫酸根标准溶液, 购于 Fluka 

2.3  前处理耗材 

1.0 mL 银柱及钠柱; 0.22 μm 水性针式过滤器, 

购于艾杰尔。 

2.4  色谱条件 

色谱柱: AS19 型阴离子分离柱及保护柱; 柱温: 

30  ; ℃ 检测池温度: 35 ; ℃ 流速: 1.0 mL/min; 洗脱条

件: 0~10 min, 10 mmoL/LOH-; 10.1~18.0 min, 35.00 

mmoL/LOH- ; 18.1~23.0 min, 10 mmoL/LOH-。 

2.5  样品处理 

准确称取 25 g 样品, 精确至 0.001 g, 置于 400 

mL烧杯中, 加入约 200 mL超纯水, 置沸水浴上加热, 

用玻璃棒搅拌至溶解, 冷却后定容至 500 mL容量瓶

中。准确吸取上述溶液 5.00 mL于 50 mL容量瓶中, 加

超纯水至刻度, 摇匀, 取此溶液分别过 1.0 mL串联的

银柱、钠柱及 0.22 μm水性针式过滤器后直接进样。 

3  结果与讨论 

3.1  定性分析 

按上述方法测定标准硫酸根溶液的硫酸根保留

时间为 15.00 min 

3.2  标准曲线及检出限 

按上述方法求得线性范围, 以3倍噪声求得最低

检出限, 硫酸根离子的线性范围为 1~100 mg/L, 标

准方程为: Y=1.748X0.383, 相关系数 r为 0.999188, 

检出限为 0.002 mg/L。 

3.3  精确度与回收率 

将处理后的样品溶液连续测定6次, 计算峰面积

的标准偏差 RSD为 0.57%。取 3个样品按 1.4方法处

理后测定硫酸根离子含量, 同时, 在这 3个样品中加

入一定量的标准硫酸根溶液, 做加标回收率实验。结

果见表 1。由表 1可见回收率在 96.89%~100.5%之间, 

平均回收率为 98.73%。 

表 1  加标回收率(%) 
Table 1  Recovery of standard addition (%) 

样品 未加标测试液本底质量浓度(mg/L) 加标量(mg) 加标实验测试液质量浓度(mg/L) 回收率(%) 

1 0.54 0.50 1.04  100.21 

  25.00 25.85  98.80 

  50.00 51.07  98.97 

2 25.25 0.50 25.62  100.50 

  25.00 51.33  97.89 

  50.00 76.43  98.45 

3 49.95 0.50 51.07  98.78 

  25.00 76.15  98.43 

  50.00 100.25  99.70 
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表 2  离子色谱方法与分光光度法结果比较(%) 
Table 2  Comparison of ion chromatography and spectrophotometry method 

样品 离子色谱法(%) 分光光度法(%) 

1 0.27 0.26 

2 0.23 0.25 

3 0.46 0.46 

4 0.48 0.49 

5 0.41 0.49 

6 0.23 0.22 

7 0.27 0.29 

8 0.26 0.26 

 

图 1  离子色谱图 

Fig. 1  The ion chromatogram 
 

3.4  与 GB/T 5009.42-2003 规定的方法比较  

用此两种方法分别测试了 8 个不同样品结果见

表 2。结果经 t检验, t=0.393, 差 t值表, t0.05.6=2.477, 

t＜t0.05.6, P＞0.05, 说明结果无显著性差异。 

3.5  样品结果离子色谱图。 

由图 1 可以看出样品中高浓度氯离子经过固相

萃取小柱之后, 氯离子已经降到很低的水平, 对硫酸

根离子无干扰。 

4  结  论  

用 ICS3000 型离子色谱测定食盐中硫酸根, 该

方法在 0~100 mg/L浓度范围内具有良好的线性关系, 

精密度、准确度好, 加标回收率为 96.89%~100.5%, 

相对标准偏差为 0.57%, 通过固相萃取银柱和钠柱处

理的样品测试结果, 消除了高浓度氯离子对结果的

干扰, 能简单快速测定硫酸根, 对于盐的加工与生产

有一定指导意义。 
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