
第 37卷 

2009年 l0月 

分析化学 (FENXI HUAXUE) 

Chinese Journal ofAn~yfical Chemistry 

增刊 

D16l 

离子色谱法电导检测电镀液中的有机酸、S 0。 和 SCN一 

钟乃飞 朱 岩 2 焦 霞 盖学武 

(桂林理工大学化学与生物工程学院，桂林 541004) (浙江大学理学院化学系，杭卅I 310028) 

f青岛盛瀚色谱技术有限公司，青岛 266001) 

电镀工业中，为了改善镀层性能，通常需要在电镀液中加入适量电镀添加剂，起到稳定镀液、细 

化结晶、提高分散能力与深镀能力、增加镀层光亮性等作用I1】。添加剂的含量直接影响着电镀产品的 

质量，因而能否在生产过程中及时准确地监测其浓度变化是控制电镀过程的至关重要的环节。常见组 

分采用化学滴定、高效液相[ ，3]等方法分类测定，相比而言，离子色谱法能同时完成的分析，优势更为 

明 ]。本研究建立了一种简单易行的离子色谱方法，同时测定了电镀液中弱保留组分和易极化离子 

S，O ‘和 SCNr，使得电镀槽液的组分变化的监测更为精确且更加实时化。 

aC．100标准型离子色谱仪，SH．2自再生抑制器，五电极电导检测器SH-Anion 4型阴离子色谱柱 

(250mm× 4．6一mm i．d．)，H柱，0．22 uIl1有机滤膜 (青岛盛瀚色谱技术有限公司)；HW2000色谱工 

作站 (上海千谱软件有限公司)；CleanertIC．ODS 500mg固相萃取 (SPE)柱 (AgelaTechnologies)。 

SH-Anion 4阴离子分析柱，柱温 25℃；以 2．0 mmol／L Na2CO3为淋洗液进行淋洗，流速为 1．0 

mL／min；SH．2自再生抑制器；电导检测池；电流30 mA；进样体积100 oL，峰面积定量。 

将待分析的电镀液样品稀释数倍后，经0．22 gna有机滤膜和C1 8柱、H柱后，进行离子色谱分析。 

观察电镀液的上层，有油状液体，因此需要 C 除去疏水性的有机物；另外，电镀液中含有较高 

浓度的金属离子，如不除去，金属离子会与色谱柱填料结合而被保留，影响色谱柱的寿命；同时金属 

离子进入抑制器后，会堵塞膜，导致抑制器的漏夜。因此需要选择自制H型交换预处理柱将电镀液中 

的金属离子去除。 

待分析的电镀液中待测得成份中有弱保留的有机酸和强保留的疏水性离子，需要选择一款特殊的 

色谱柱，保证待测成分的同时检测。SH-Anion 4阴离子分析柱是一款高容量的亲水性色谱柱，可以满 

足待测离子的同时分析。 

在选定的色谱条件下，1 d内连续测定 l1次同一浓度待测离子的溶液的相对标准偏差 (RSD)，以 

考察其稳定性。此时待测离子的色谱峰的保留时间和峰面积的相对标准偏差分别小于 1．30％和2．94％； 

对连续 5 d待测离子的保留时间和峰面积的RSD分别小于 1．58％和3．05％，在较宽的浓度范围内线性 

关系良好，r>0．9990，检出限为5．0、30．0 几之间，保证实际样品中待测离子检测的准确性。 

对富液、脱前、脱后的电镀液样品进行了加标回收率实验 ，3种样品的加标回收率均在 

93．0％ 102．2％之间。 
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