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 前 言 

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。 

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。 

本文件由吉林省长春生态环境监测中心提出。 

本文件由吉林省生态环境厅归口、组织实施并负责监督管理。 

本文件起草单位：吉林省长春生态环境监测中心。 

本文件主要起草人：李雪花、赵利民、李丹、翟影、国营、孙柏峰、肖慧萍、刘寅、杨雪晶、刘兆

煐、郑荣钦、宋微、李京瑾、丁晓鹏、于舰、宋佳、杜博宇、于千傲。 
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土壤  碘化物的测定  离子色谱法 

警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。

使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。 

1 范围 

本文件规定了测定土壤中碘化物的离子色谱法的方法原理、干扰和消除、试剂和材料、仪器和设备、

样品、试验步骤、结果计算和表示、精密度、质量保证和控制、废物处理、试验报告。 

本文件适用于土壤中水溶性碘化物和总碘化物的测定。 

注： 当称样量为5.0 g，定容体积为50.0 mL，进样量为250 µL时，测定水溶性碘化物的方法检出限为0.03 mg/kg，

测定下限为0.12 mg/kg；当称样量为1.0 g，定容体积为50.0 mL，进样量为250 µL时，测定总碘化物的方法检

出限为0.10 mg/kg，测定下限为0.40 mg/kg。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。 

GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定 

HJ/T 166  土壤环境监测技术规范 

HJ 613  土壤 干物质和水分的测定 重量法 

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 方法原理 

土壤水溶性碘化物经水溶解、总碘化物用碱熔提取后，用抗坏血酸将碘酸根还原成碘离子，经阳离

子交换树脂静态交换，试液随氢氧化钠淋洗液进入阴离子色谱柱分离，用安培检测器检测，根据保留时

间定性，峰面积定量。 

5 干扰和消除 

常见阴离子如F
-
，CI

-
，NO2

-
，NO3

-
，Br

-
，PO4

3-
，SO4

2- 
等对碘化物的测定没有干扰；金属离子锰会影

响碘化物的测定，可采用阳离子交换树脂去除干扰；样品中有机物可选择C18 或 RP 固相萃取柱去除干

扰。 

6 试剂和材料 
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6.1 碳酸钠（Na2CO3）。 

6.2 氧化锌（ZnO）。 

6.3 艾斯卡试剂：碳酸钠(6.1)与氧化锌(6.2)按 3:2 质量比充分混匀，备用。 

6.4 抗坏血酸（C6H8O6）。 

6.5 抗坏血酸溶液：浓度为 15 g/L，称取 1.5 g 抗坏血酸(6.4)溶于 100 mL 水中，临用现制。 

6.6 氢氧化钠（NaOH）。 

6.7 氢氧化钠溶液：浓度为 100 mmol/L，称取 4.0 g 氢氧化钠（6.6）溶于 1000 mL 水中。 

6.8 氢氧化钠淋洗液：浓度为 40 mmol/L，称取 1.6 g 氢氧化钠（6.6）溶于 1000 mL 水中。 

6.9 硫酸（H2SO4）：浓度为 1.84 g/mL。 

6.10 硫酸溶液：浓度为 2 mol/L，移取 42 mL 硫酸(6.9)缓慢地加到 700 mL 水中，搅匀。 

6.11 无水乙醇。 

6.12 碘标准溶液：浓度为 500 mg/L，溶剂为氢氧化钠溶液。 

6.13 碘标准使用液：浓度为 10.0 mg/L，移取 2.00 mL 碘标准溶液（6.12）至 100 mL 容量瓶中，用

水稀释定容至标线，摇匀，临用现制。 

6.14 732 型阳离子交换树脂(50 网目～100 网目)：用水浸泡阳离子交换树脂，清洗三遍后，将树脂

装入直径约 1.5 cm、长约 30 cm 的玻璃交换柱中，顶端与梨形分液漏斗衔接。于分液漏斗中加入 150 mL 

硫酸溶液(6.10)，以约 1.5 mL/min 流速流经交换柱，流毕。用水以同样流速流经交换柱，直至流出液

洗至无硫酸根。再生的树脂以真空抽滤至干，装瓶备用。 

6.15 一次性注射器：5 mL。 

6.16 水系微孔滤膜：0.45 μm。 

6.17 预处理柱：固相萃取柱(C18 或 RP)。 

注： 分析时均使用符合国家标准的优级纯试剂，实验用水均为无碘化物，电导率值小于0.01 mS/m (25℃)，经过0.45 

μm水系微孔滤膜（6.16）过滤。 

7 仪器和设备 

7.1 离子色谱仪。 

7.2 色谱柱：阴离子分离柱(聚二乙烯基苯/乙基乙烯苯基质、具有烷醇季铵功能团、亲水性、高容量

色谱柱)和阴离子保护柱。 

7.3 分析天平：感量 0.0001 g 

7.4 超声波清洗器：超声频率 40 kHz，超声功率 500 W，温度可显示。 

7.5 提取瓶：聚乙烯/聚丙烯瓶，100 mL，带盖。 

7.6 离心机：最高转速不低于 4000r/min，配 50 mL 聚乙烯/聚丙烯离心管。 

7.7 瓷坩埚：50 mL，带盖。 

7.8 马弗炉：最高工作温度应高于 800 ℃。 

7.9 烧杯：玻璃材质，10 mL、50 mL、100 mL。 

7.10 容量瓶：50.00 mL。 

7.11 比色管：50.0 mL。 

7.12 棕色磨口玻璃瓶：100 mL。 

7.13 尼龙筛（0.149 mm）。 

7.14 一般实验室常用仪器和设备。 

8 样品 



DB22/TXXXX—XXXX 

3 

8.1 样品采集与保存 

按照 HJ/T 166 中的规定，采集与保存土壤样品。 

8.2 样品制备 

按照 HJ/T 166 中的规定，对土壤样品进行风干、缩分、研磨和过 0.149 mm（100 目）尼龙筛（7.13）。 

8.3 干物质含量测定 

按照 HJ 613 中的规定，测定土壤样品中的干物质含量。 

9 试验步骤 

9.1 试样制备 

9.1.1 水溶性碘化物 

9.1.1.1 称取土壤样品（8.2）5.0 g（精确至 0.0001 g）于提取瓶（7.5）中，加入 50 mL 水，加盖

摇匀，于室温（25±5 ℃）下超声提取 30 min 后静置 10 min，转移至离心管中，4000 r/min 离心 5 min ～ 

10 min，静置 10 min。 

9.1.1.2 吸取 5.00 mL 上清液（9.1.1.1）置于 50 mL 干燥烧杯中，加入 0.1 mL 抗坏血酸溶液（6.5），

摇匀。加入 5 g 阳离子交换树脂（6.14），中间摇动 2 次～3 次，静态交换 2 h。 

9.1.1.3 用注射器（6.15）吸出 3 mL 经静态交换后的制备溶液（9.1.1.2），置于 10 mL 干燥烧杯中，

滴加氢氧化钠溶液（6.7）调节 pH 值至 7～8 之间，混匀，经 0.45 μm 水系微孔滤膜(6.16)过滤，立

即分析。 

注： 超声提取过程中，水浴液面应不低于提取液面，水浴温度过高时可加入冰水或冰袋降温。 

9.1.2 总碘化物 

9.1.2.1 称取土壤样品（8.2）0.2 g～1.0 g（精确至 0.0001 g）于预先盛有 1.5 g 艾斯卡试剂（6.3）

的瓷坩埚（7.7）中，混匀并均匀覆盖约 1.5 g 艾斯卡试剂，于室温马弗炉（7.8）中升温至 800 ℃，

在此温度下保持 30 min 后取出冷却；将熔块倒入 100 mL 烧杯中，用 25 mL 热水浸取熔块，若熔块呈

绿色，需滴无水乙醇（6.11）至绿色消失，加热煮沸，冷却；将溶液连同沉淀一起移入 50.0 mL 比色管

（7.11）中，用水稀释至刻度，摇匀后放置澄清。 

9.1.2.2 吸取 5.0 mL 上清液（9.1.2.1）置于 50 mL 干燥烧杯中，加入 0.1 mL 抗坏血酸溶液，摇匀，

加入 5 g 阳离子交换树脂，中间摇动 2 次～3 次，静态交换 2 h。 

9.1.2.3 用注射器吸出 3 mL 经静态交换后的制备溶液（9.1.2.2），置于 10 mL 干燥烧杯中，滴加氢

氧化钠溶液（6.7）调节 pH 值至 7～8 之间，混匀，经 0.45 μm 水系微孔滤膜过滤，立即分析。 

注： 如使用自动进样器测试，9.1.1.2、9.1.1.3、9.1.2.2、9.1.2.3步骤吸取上清液体积均酌情增加，加入抗坏血

酸、阳离子交换树脂的量均成比例增加。 

9.2 空白试样制备 

不加土壤样品，按照与试样制备（9.1.1 和9.1.2）相同步骤分别制备水溶性碘化物和总碘化物的

空白试样。 

9.3 仪器测量条件 
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根据仪器说明书设定仪器条件，色谱条件根据色谱柱（7.2）选择。采用氢氧化钠淋洗液体系等度

洗脱参考条件如下: 

a.淋洗液为40 mmol/L的氢氧化钠溶液； 

b.流速为1.0 mL/min； 

c.柱温30 ℃； 

d.银工作电极，施加电位：+0.26 V； 

e.进样体积250 µL。 

9.4 校准曲线的建立 

分别移取0.00 mL、0.10 mL、0.20 mL、0.30 mL、0.40 mL和0.50 mL碘标准使用液（6.13）于50.00 

mL容量瓶（7.10）中，用氢氧化钠淋洗液（6.8）稀释定容至刻度，摇匀。配制成碘离子含量分别为0.00 

µg/L、20.0 µg/L、40.0 µg/L、60.0 µg/L、80.0 µg/L 和100.0 µg/L 标准系列溶液。按照仪器测量条

件(9.3)进行测试，以碘离子含量（µg/L）为横坐标，峰面积值为纵坐标，建立校准曲线。 

9.5 试样测定 

在与绘制校准曲线相同的条件下，测定空白试样（9.2）和试样（9.1）的峰面积。由峰面积值在校

准曲线上查得碘离子含量。如试样在测定前进行了稀释，应将测定结果乘以相应的稀释倍数。碘离子参

考色谱图见图1。 

 

 

图1 碘离子色谱图 

10 结果计算和表示 

10.1 结果计算 

样品中水溶性碘化物或总碘化物的含量 （mg/kg），按公式（1）计算： 

  =
1.07×𝜌×𝑉

𝑚×𝑤𝑑𝑚
× 10−3 × 𝑓 ································································ (1) 

式中： 

  ——样品中碘化物的含量（以I
-
计），单位为 mg/kg； 

  ——由校准曲线查得试液中碘离子的质量浓度，单位为 µg/L； 

  ——称取土壤样品的质量，单位为 g； 

  𝑚——土壤样品中干物质含量，单位为 %； 
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  ——土壤样品提取液总体积，单位为 mL； 

𝑓 ——稀释倍数； 

注：1.07——稀释因子（由 9.1.1.2、9.1.1.3 和 9.1.2.2、9.1.2.3 步骤中加入的抗坏血酸和氢

氧化钠所引起的试样体积的变化）。 

10.2 结果表示 

当测定结果小于1.00 mg/kg 时，结果保留小数点后两位，当测定结果大于等于1.00 mg/kg 时，结

果保留三位有效数字，数字修约规则应符合 GB/T 8170 中的规定。 

11 精密度 

在同一实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测试样相

互独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的 20 %。 

在不同实验室，由不同操作者使用不同设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测试样相

互独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的 20 %。 

12 质量保证和控制 

12.1 每批样品分析应建立校准曲线，校准曲线的相关系数应大于或等于 0.999。 

12.2 每批样品应至少做 2 个空白试样，测定结果应低于方法检出限。 

12.3 每 10 个样品应分析一个标准系列零浓度点和一个中间点浓度的标准溶液，零浓度点测定结果应

低于方法检出限，中间浓度点测定结果与标准曲线该点浓度之间的相对误差的绝对值应 ≤10 %。 

12.4 每批样品应分析不少于 20 %的平行样（样品数量少于 5 个时至少测定 1 个平行样），平行双样

测定结果的相对偏差应在 ±20 %以内。 

12.5 每批样品应分析不少于 10 %的加标样（样品数量少于 10 个时至少测定 1 个加标样），加标回

收率应控制在 80 %～ 110 %之间，或选择随样品同步进行有证标准物质分析，结果应在保证值范围内。 

13 废物处理 

实验过程中产生的废物应分类收集，集中密封存放，做好相应标志及标识，依法委托有资质的单位

处理。 

14 试验报告 

应包括任务名称、试验日期、使用标准、仪器设备信息、样品标识、取样质量、取样体积、定容体

积、结果等信息。 

 


