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摘 � 要 :用同一吸收液采集、离子色谱法测定空气中的乙酸和溴化氢, 采样体积为 60 L时, 乙酸和溴化氢的检出限分别

为 0. 03 mg /m3和 0. 11 mg /m3, 相对标准偏差分别为 1. 9% 和 1. 7% , 实际样品的加标回收率分别为 90. 1% ~ 102% 和

97. 6% ~ 100%。
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Abstract: A m ethod for the determ inat ion o f Acetic acid and H ydrobrom ic acid in a ir and env ironm ental

samp le by ion-chrom atography is described. The resu lt show ed that detection lim its of them ethod for A cetic acid

and H ydrobrom ic acid were 0. 03 m g /m
3

and 0. 11 m g /m
3
. The RSD w ere 1. 9% and 1. 7%. The recovery rate

w ere 90. 1% ~ 102% and 97. 6% ~ 100%.
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� � 乙酸和溴化氢具有很强的挥发性,在精对苯二

甲酸 ( PTA)等化工生产中广泛使用,经常引起环境

纠纷。用同一吸收液采集、离子色谱法测定空气中

的乙酸和溴化氢, 在监测工作中具有很强的实

用性。

1� 试验

1. 1� 主要仪器与试剂
DIONEX TECHCOMP DX - 100T离子色谱仪;

DIONEX ASRS - ULTRA 4- MM抑制器; DIONEX

AS4A- SC4MM 阴离子分离柱; DIONEX AG4A -

SC4- MM保护柱;电导检测器。

淋洗储备液: c ( Na2CO3 ) = 0. 18 m o l/L,

c ( NaHCO3 ) = 0. 17 m o l/L; 1 000 m g /L乙酸、溴化

氢标准储备液: 称取 1. 390 g乙酸钠 (分析纯,

105 � 烘 2 h)和 1. 288 g溴化钠 (分析纯, 硅胶干

燥 ) ,分别定容至 1 000 mL; 乙酸、溴化氢标准使用

液:由标准储备液逐级稀释而成。

1. 2� 样品采集

配制 0. 001 8 m ol /L Na2CO3和 0. 001 7 mo l /L

NaH CO3混合吸收液, 可以增加碱度, 提高对待测

组分的吸收,同时不影响测定。用 10 mL气泡式吸

收管两级吸收采样,每级装入吸收液 10 m L, 采样

体积 60 L,采样流量不超过 1. 0 L /m in, 采样口加

装 0. 3 �m微孔滤膜夹
[ 1]

, 样品、吸收液、淋洗液均

经 0. 45 �m微孔滤膜过滤。采样容器清洗干净后

用吸收液涤荡两次, 减少玻璃瓶壁吸附损失, 采用

硅胶管连接,控制流量和采样体积,防止倒吸。

1. 3� 色谱条件

淋洗液浓度: c ( N a2CO 3 ) = 0. 001 8 m o l/L,

c( NaHCO3 ) = 0. 001 7 m o l/L; 平 流 泵 流 速

1. 5 m L /m in;柱前压 2. 063 MPa;进样量 50 �L。
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2� 结果与讨论

2. 1� 色谱柱选择
常见阴 离子色 谱柱除 D IONEX AS4A -

SC4MM阴离子分离柱外, 还有 YSI-Ⅱ阴离子分

离柱。在同一色谱条件下, 使用后者, B r
-
与 NO

-
3

出峰时间基本一致,两峰无法分开而形成叠加峰,

降低淋洗液浓度后, 依然无法完全分开而形成肩

峰,难以达到完全分离,无法准确定量,使用前者则

可达到完全分离的效果。

2. 2� 分离度试验

用去离子水配制 5. 00 m g /L A c
-
和 5. 00 m g /L

B r
-
混合标准液, 测定各物质的保留时间。Ac

-
和

B r
-
的保留时间分别为 3. 182 m in和 5. 998 m in,降

水中常见的阴离子 F
-
、C l

-
、NO

-
3、SO

2-
4 的保留时间

分别 为 2. 815 m in、4. 065 m in、6. 715 m in、

11. 815 m in, 表明各种离子可完全分离。离子色谱

峰见图 1。

2. 3� 校准曲线

配制 0. 00 m g /L ~ 50. 00 m g /L A c
-
和

0. 00 m g /L~ 15. 00 m g /L B r
-
标准系列, 绘制校准

曲线。Ac
-
校准曲线方程为: Y = 5. 077 � 10

4
X -

11 627, r = 0. 999 2; Br
-
校准曲线方程为: Y =

7. 665 � 10
4
X - 4 417, r= 0. 999 6。

1� � � F- ; 2� � � A c- ; 3� � � C l- ;

4� � � B r- ; 5� � � NO-
3 ; 6� �� SO 2-

4

图 1� 离子色谱峰

2. 4� 检出限
重复测试 1. 00 mg /L Ac

-
和 1. 00 m g /L Br

-
20

次,按《水和废水监测分析方法指南》中的方法, 计

算出 A c
-
和 B r

-
的检出限分别为 0. 20 m g /L 和

0. 67 m g /L。当采样体积为 60 L时,空气中乙酸和溴

化氢的检出限分别为 0. 03 mg /m
3
和 0. 11 mg /m

3
。

2. 5� 精密度

重复测试 2. 00 m g /L Ac
-
和 1. 00 m g /L B r

-
10

次, RSD分别为 1. 9%和 1. 7%,精密度较好。

2. 6� 加标回收试验

测定某 PTA化工厂水样, 并进行加标回收试

验,结果见表 1。

表 1� 加标回收试验结果

样品号
� 测定值 �/ ( mg� m- 3 ) � � 加标量 �/ (m g� m - 3 ) � 加标后测定值 �/ (m g� m - 3 ) � � � 回收率 /% � � �

乙酸 溴化氢 乙酸 溴化氢 乙酸 溴化氢 乙酸 溴化氢

1 0. 487 0. 115 0. 333 0. 167 0. 787 0. 278 90. 1 97. 6

2 0. 467 0. 093 0. 333 0. 167 0. 788 0. 260 96. 4 100

3 0. 550 0. 103 0. 333 0. 167 0. 864 0. 267 94. 3 98. 2

4 0. 310 0. 123 0. 333 0. 167 0. 650 0. 287 102 98. 2

3� 结论
用同一吸收液采集、离子色谱法测定空气中的

乙酸和溴化氢,与 F
-
、C l

-
、NO

-
3、SO

2-
4 等能完全分

离,具有较高的灵敏度和稳定性, 精密度和准确度

均能满足要求。
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