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水溶性有机化合物中氯、溴、碘元素的测定 电感耦合等离子体发射

光谱法 

1 范围 

本标准规定了用电感耦合等离子体原子发射光谱法（Inductively Coupled Plasma-Optical 

Emission Spectrometry ，以下简称ICP-OES）测定水溶性的有机化合物中氯、溴、碘元素。 

本标准适用于溶液进样方式下，使用标准曲线法或标准加入法对水溶性有机化合物中氯、溴、碘元

素的分析。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文

件。凡是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 6682  分析实验室用水规格和试验方法 

GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定 

 

3 方法原理 

样品经超纯水溶解后，由载气（氩）带入雾化系统进行雾化，样品以气溶胶形式进入等离子体的轴

向通道，在高温和惰性气氛中被充分蒸发、原子化、激发和电离，发射出所含卤素的特征谱线。通过测

定被测卤素的谱线强度，根据一定浓度范围内卤素的谱线强度与该卤素浓度所成的正比关系，进行定量

分析。 

4 试剂和材料 

4.1 氩气：纯度不低于 99.99%。 

4.2 超纯水：电阻率大于 18.0 MΩ/cm，其余满足 GB/T 6682 中的一级水标准。 

4.3 氯元素标准储备溶液：1000 μg/mL，有证标准溶液。 

4.4 溴元素标准储备溶液：1000 μg/mL，有证标准溶液。 

4.5 碘元素标准储备溶液：1000 μg/mL，有证标准溶液。 

5 仪器和设备 

5.1 电感耦合等离子体光谱仪，能检测氯、溴、碘元素，氯、溴元素的测定可以考虑具备有远紫外区

域或近红外区域的仪器。 
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5.2 分析天平：称样量≥100 mg 时，精确到 1 mg；100 mg＞称样量≥10 mg 时，精确到 0.1 mg；称样量

＜10 mg 时，精确到 0.01 mg。 

5.3 可调移液器：量程为 2 μL-20 μL，10-100 μL，100-1000 μL，1000 μL-5000 μL。 

5.4 一般实验室常用仪器设备。 

6 样品处理 

称样前根据有机化合物性质对样品进行干燥处理。样品称样量可根据不同有机化合物中氯、溴、碘

的含量、溶解性及稀释倍数来确定。应保证进样溶液中氯、溴、碘元素含量大于方法定量限。采用超纯

水溶解有机化合物并定容，同时制备相应的试剂空白溶液。 

7 分析步骤 

7.1 ICP-OES仪器参数设定 

首先应确认有足够的氩气用于连续工作，废液收集桶有足够的空间用于收集废液。打开通风系统，

调节氩气压力输出，使其满足仪器正常工作的要求。点燃等离子体稳定至少30分钟，根据仪器说明书对

仪器工作参数进行调节，使仪器对氯、溴、碘元素的测试为最佳条件，参数可能包括射频功率、气体流

量、蠕动泵转速、分析元素波长、背景扣除方式、标准溶液的浓度值等参数。（ICP-OES参数设定、波

长选择参考及对应检出限见附录A、B） 

7.2 干扰的消除 

7.2.1 物理干扰 

因样品溶解后溶液的粘度、比重及表面张力等物理特性与水相明显差异应考虑使用 

7.2.2 光谱干扰 

氯、溴、碘元素谱线重叠干扰较小，主要考虑背景干扰。由于ICP-OES仪器的种类和性能不同, 本

标准中没有列出的参考谱线也可以使用。谱线应根据元素的最佳发射强度、峰形和无干扰原则进行选择。

对于所有测定元素，发射光谱谱峰的基线背景点要靠近峰形两侧没有发射强度信号的位置。在方法建立

过程中，应尽可能地将样品光谱和标准光谱在发射线上进行比较，以确保积分信号正确。 

7.2.3 记忆效应 

氯、溴、碘元素记忆效应强，可适当延长清洗时间来减少这类干扰的发生。 

7.3 标准工作曲线的建立 

标准曲线法的工作曲线范围根据样品溶液中氯、溴、碘元素的含量预估范围确定，样品中的氯、溴、

碘元素含量应在标准工作曲线范围内，至少配置5个浓度点，曲线的相关系数应达到0.999以上。  

标准加入法的工作曲线根据样品溶液中氯、溴、碘元素的含量确定，依次成倍加入大于或与样品溶

液中氯、溴、碘元素含量相当的标准储备液，至少配置5个浓度点，曲线的相关系数应达到0.999以上。 

7.4 测定 
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在仪器的最佳条件下，按照设定的分析程序，依次分析校准空白溶液、校准工作曲线溶液以及样品。

每个浓度点标准样品及样品至少积分或测定3次。在分析每个样品前，先用清洗溶液对系统冲洗至信号

降至最低，待分析信号稳定后方可开始测定。将系列标准溶液，按浓度从低到高依次测定，建立标准曲

线。 

8 结果计算与表示 

有机化合物中氯、溴、碘元素含量按公式（1）进行计算 

 
m

VC-C 
=

）（ 空检

样W  .................................. (1) 

式中： 

W样——样品中待测元素含量，常用单位可以是mg/kg、mg/g、%； 

C检——样品溶液所测得的待测元素浓度； 

C空——空白样品所测得的待测元素浓度； 

V ——定容体积； 

m——样品质量。 

测定结果小数位数与方法检出限保持一致，最多保留三位有效数字，数字修约按GB/T 8170要求进

行。 

9 精密度和正确度 

9.1 精密度 

元素含量≤0.1 mg/kg时，在重复性条件的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平 均值的

20 %；  

元素含量在 0.1 mg/kg~1 mg/kg时，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过

算术平均值的 15 ％； 

元素含量≥1 mg/kg 时，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值

的10 %。  

9.2 正确度 

正确度可用标准物质或标准方法进行对照试验,或加入待测定组分的纯物质进行回收试验来确定或

估计正确度(验证正确度试验数据见附录C)。 

 

10 质量保证与质量控制 

10.1 通常情况下标准曲线溶液应当天配当天用。 

10.2 每批样品应至少测定 10 %的平行双样，做平行样时，两个平行样品测定结果的相对偏差应小于

等于 10~20 %（见 9.1）。 

10.3 每批样品应至少做一个全程序空白及实验室空白，测定结果应低于方法检出限。 
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10.4 每分析 10 个样品，应分析一次校准曲线中间浓度点，其测定结果与实际浓度值相对偏差应小于

等于 10 %，否则需要查找原因后重新测定。 
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A  A  

附 录 A 

（资料性附录） 

仪器参数设置推荐 

仪器参数设置推荐见表A.1。 

表A.1 仪器参数设置推荐 

工作参数 使用含深紫外区域谱线 使用近红外区域谱线 

等离子体气流速 12.00~14.00 L/min 12.0 L/min 

辅助气流速 0.20~1.50 L/min 0.2~0.3 L/min 

载气流速 0.40~0.90 L/min 0.40~0.65 L/min 

RF 功率 1300~1500 W 1500 W 

中心管内径 1.8~2.0 mm 2.0 mm 

蠕动泵转速 30 rpm 或 1.0~2.0 mL/min 1.0~1.5 mL/min 
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B  B  

附 录 B 

（资料性附录） 

波长选择参考及对应检出限 

波长选择参考及对应检出限见表B.1。 

表B.1 波长选择参考及对应检出限 

元素 波长/nm 检出限/(mg/L) 

氯（Cl） 
134.724 0.101~0.216 

858.597 1.01~8.39 

溴（Br） 
154.065  

863.866 0.907~3.49 

碘（I） 

145.798 0.011 

178.215  

182.976 0.163 

 

0.001~0.022

0.031~0.276
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C  C  

附 录 C 

（资料性附录） 

正确度试验数据 

19种标准有机化合物正确度试验数据见表C.1、C.2。 

表C.1 正确度实验数据 

标准物质 
验证实验室

数目 
检测元素 测定值/% 证书值/% 绝对误差/% 

四戊基氯化铵 3 

氯（Cl） 9.86 10.4 0.54 

氯（Cl） 10.1 10.4 0.3 

氯（Cl） 10.4 10.4  

四丙基溴化铵 3 

溴（Br） 28.6 29.7 1.1 

溴（Br） 29.6 29.7 0.1 

溴（Br） 29.8 29.7 0.1 

四戊基溴化铵 3 

溴（Br） 19.5 20.8 1.3 

溴（Br） 20.5 20.8 0.3 

溴（Br） 20.1 20.8 0.7 

苯扎溴铵 2 
溴（Br） 19.6 19.8 0.2 

溴（Br） 19.6 19.8 0.2 

四丙基碘化铵 2 
碘（I） 40.8 40.1 0.7 

碘（I） 40.1 40.1  

四戊基碘化铵 2 
碘（I） 28.1 29.2 1.1 

碘（I） 29.1 29.2 0.1 

6-氯烟酰胺 1 氯（Cl） 22.0 22.4 0.4 

克罗米芬柠檬酸

盐 
1 氯（Cl） 5.90 5.90  

三氯蔗糖 1 氯（Cl） 25.8 26.5 0.7 

氯霉素 1 氯（Cl） 21.4 21.9 0.5 

盐酸氨溴索 1 溴（Br） 38.3 38.6 0.3 

盐酸胺碘酮 1 碘（I） 37.6 37.1 0.5 

[4-[(2-羟基十

四烷基)氧基]苯

基]苯基碘六氟

锑酸盐 

1 碘（I） 16.7 16.9 0.2 

苯扎氯铵 1 氯（Cl） 9.49 9.52 0.03 

富马酸氯马斯汀 1 氯（Cl） 7.66 7.69 0.03 

双氯芬酸钠 1 氯（Cl）    

1-丁基-3-甲基

咪唑氯盐 
1 氯（Cl） 

 
  

0.0

0.0

0.0

22.1 22.3

19.9 19.7 0.2

0.2
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表C.2 正确度实验数据（续表） 

标准物质 
验证实验室

数目 
检测元素 测定值/% 证书值/% 绝对误差/% 

四甲基氯化铵 1 氯（Cl） 31.5 32.1 0.6 

四丙基氯化铵 1 氯（Cl） 16.2 16.0 0.2 
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