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离子色谱脉冲安培法测定电镀铜液中的增亮剂
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摘
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要
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用二维离子色谱法测定了标准溶液和电镀铜液中的
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"首先!利用样品处理模块消除基质

中的铜离子"然后样品在第一套系统的柱子上分离!将一段馏分收集在预浓缩柱上!再用第二套系统测

定"标准工作曲线的线性相关系数达
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!对
?

种样品分别进行
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次分析!所得结果的相对标准偏

差小于
AB

!有很好的准确度和精密度"
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作者简介!杨秀丽!女!应用工程师!主要从事离子色谱方法开发研究工作"
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!化学名是聚二硫二丙烷磺酸钠!用于酸性

镀铜光亮剂!可得到装饰性和功能性镀层"光亮剂

加入量直接影响制件的电镀质量!国外有
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&报道的用
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双柱检测磺酸衍生物的方

法!国内则应用高效液相色谱法同时测定镀铜光亮

剂中的多种有机添加剂!实验选用
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!检测波长为
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"研究

中先用样品处理模块消除了基质中的铜离子!然后

用二维离子色谱法对
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分离测定!方法可以获得

较好精密度和准确度"
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仪器与试剂
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自动样品处理系统#离子色谱安培检测器#

HD!

样品

制备扩展模块#
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#所有溶液均用超纯水'电阻率
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样品

电镀铜液样品
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和
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用来模拟基质!客户的电

镀铜液样品
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未知成分与含量!所有样品成分如表
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检测器波形参数见表
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检测器波形参数
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样品制备

将所有样品按
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稀释"样品和标准均用
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进样器进样"电镀铜液中高浓度的铜离子用样

品处理模式块去除"将第一系统中
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到
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从

电导检测池中流出的馏分收集到第二系统的预浓缩

柱上"这部分馏分最终会在第二系统中用安培检测

器分析"收集时间用电导检测器监测!标准液不含

硫酸基质"分析一个样品所用的时间为
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结果与讨论
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工作曲线

配制浓度分别为
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的标准系列!进样量为
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的色谱

条件下!分别重复
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次进样!绘制工作曲线!得到的

线性曲线方程为
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!线性相关系数为
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精密度实验

表
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种被测样品
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次测定平均值及相对

标准偏差值"
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回收率试验

样品
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样品分析

按照
!>S

方法制备标准溶液和样品溶液!采用
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所述色谱条件分析"如图
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所示为标准溶液'
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(的色谱图"

图
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运行时间

只在第一次使用前!整个体系需要平衡"因此!

在第一次分析
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样品前!整个体系应该运行近
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!通过
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峰面积常数显示这个体系状况的好坏"

检测器用脉冲安培模式!在这种模式下!高能量的阳

极交换离子和阴极极化能防止氧化产物对电极的污

染!这对于高浓度基质的样品是非常有用的"
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结语

采用二维离子色谱法可以对电镀铜液中的
;=;

进行很好的分离和检测!方法前处理简单方便!结果

重现性好!可用于监测电镀铜液中增亮剂的加入量"
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