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实验技术与方法
双系统离子色谱同时测定饮用水中氨氮*亚硝酸盐和硝酸盐的含量
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摘&要!目的&建立准确%快速测定饮用水中氨氮%亚硝酸盐和硝酸盐含量的方法$ 方法&水样经 (1)) !S微孔

滤膜过滤后!部分含盐量高的水样采用固相萃取柱净化!通过阴%阳离子双系统离子色谱仪!分别以氢氧化钾和甲

烷磺酸作为流动相!高容量阴%阳离子交换色谱柱分离!抑制型电导检测器检测得到数据$ 结果&对水样进行 , 次

平行测定!加标回收率为 $^1,- c’(’1%-!E0;为 %1.- c$1(-!方法检出限为 (1((’ c(1(() SG‘H$ 结论&该方

法操作简便%快速%选择性好!检测限可满足饮用水水质分析的要求$
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&&随着城市化*工业化进程的不断加快"人口集
中和工业发展导致了污染物排放量增大"加之农业
生产使用的化学肥料大量流失"使地表水体中的氨
氮达到了较高的浓度) 水中的氨在氧的作用下可
以生成亚硝酸盐"并进一步形成硝酸盐) 同时水中
的亚硝酸盐也可以在厌氧条件下受微生物作用转
化为氨) 亚硝酸盐氮和硝酸盐氮"与氨氮一起简称
.三氮/ ’’( ".三氮/对水质造成污染"引起水体富营
养化"如果作为饮用水源饮用"水中的亚硝酸盐和
蛋白质硝酸盐结合形成强致癌物质亚硝胺"对人体
健康极为不利) 在饮用水源突发污染事故中".三
氮/通常作为水质污染的重要指标)

氨氮的测定方法"通常有纳氏试剂分光光度
法*气相分子吸收光谱法*流动分析光度法*蒸馏4中
和滴定法和水杨酸分光光度法 ’) j,( ) 亚硝酸盐氮和
硝酸盐的测定方法主要有分光光度法*气相分子吸

收光谱法*离子色谱法 ’. ĵ (等) 这些方法操作繁琐*
干扰因素较多"需配置多种试剂"保存时间短且包
括一些有毒试剂"存在二次污染环境等问题)

传统的检测方法难以同时检测饮用水中的.三
氮/"且操作繁琐"试剂毒性较大) 本文在前人研究
的基础上进行创新"采用双系统离子色谱"可在双
系统中完成同一水样中阴*阳离子的同时检测"用
于分析饮用水中的氨氮*亚硝酸盐氮和硝酸盐氮)
试验证明"该方法具有简单快速*灵敏度高*多组分
定量*线性范围宽等优点"检测效果较好)

’&材料与方法
’1’&材料

样品&瓶装纯净水$娃哈哈%*自来水$天津市%)
仪器&离子色谱仪 $b<@EMXILO4+((( 型%"配有

b<@EMXI@EWCV37’^ 阴离子保护柱$# SSi%( SS%*
3O ’^ 阴离子分离柱$# SSi)%( SS%*3O0O +(( 自
动再生抑制器$# SS%*b<@EMXI@EWCVL7’)3阳离子
保护柱$# SSi%( SS%*LO ’)3阳离子分离柱$# SS
i)%( SS%*LO0O +(( 自动再生抑制器$# SS%*色谱
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工作站*电导检测器*甲烷磺酸自动发生装置*氢氧化
钾自动发生装置$美国戴安公司%)

试剂& ’(( SG‘H氨 氮 标 准 溶 液 ’7!5 $8%
($())("成分为 6B#

l46("’(( SG‘H亚硝酸盐氮标准
溶液’7!5$8%($())+"成分为6])46("’ (((SG‘H硝

酸盐标准溶液’7!5$8%($(),#"成分为 6]+
j("均购

于国家标准物质研究中心)
’1)&方法
’1)1’&色谱条件

阳离子系统&淋洗液为甲烷磺酸")( SS@F‘H"流
速为 ’1( SF‘S<E"抑制电流 %( S3"进样量 ’(( !F)

阴离子系统&淋洗液为氢氧化钾"( c’( S<E"
’( SS@F‘H#’( c)% S<E"’( c#% SS@F‘H#)% c+( S<E"
’( SS@F‘H"流速为 ’1( SF"抑制电流’’) S3"进样
量 ’(( !F)
’1)1)&测定方法

水样经 (1)) !S滤膜过滤后直接进样测定"根
据标准曲线计算氨氮及亚硝酸盐氮*硝酸盐氮含量)
’1)1+&氨氮的检测原理

氨氮以游离氨$6B+%或铵盐$6B#
l%形式存在于

水中"二者的组分比例取决于水的 WB值) 当 WB值
偏高时"游离氨的比例较高"反之"则铵盐的比例高)
WBm. 时"水中氨氮几乎都是以离子铵形式存在’’(( )
采用甲烷磺酸作为流动相"流动相 WB值$’1%"室温
时在此 WB值下"水体中的氨氮绝大部分以铵盐
$6B#

l%形式存在’’’( ) 使用离子色谱检测其中的铵
盐含量"即可得到水中的氨氮含量结果)

)&结果与分析
)1’&进样体积的选择

考察了不同进样量"进样量为 )% !F时"被测组
分即可得到较好灵敏度"由于笔者日常检测水中
阴*阳离子工作较多"为满足相应的灵敏度要求及
方便起见"方法选用 ’(( !F进样体积"此法可实现
包括氨氮*亚硝酸盐氮和硝酸盐氮在内的多种阴阳
离子的同时检测) 其离子色谱图见图 ’ 和图 ))
)1)&标准曲线的绘制

本试验中"氨氮分别选取 (1((*(1(%*(1%*’1(*
)1(*%1( SG‘H, 个浓度点#亚硝酸盐氮*硝酸盐氮分
别选取 (1((* (1(’* (1()* (1(%* (1’* (1) SG‘H和
(1((*(1’*(1)*(1%*’1(*)1( SG‘H浓度点做标准曲
线"将标准溶液依次注入离子色谱中"以峰面积与
被测组分浓度绘制标准曲线) 氨氮在 (1(( c
%1( SG‘H范围内具有较好的线性关系"<o(1,+, $!
l(1)(^ )"’o(1̂^^ ,) 亚硝酸盐氮和硝酸盐氮在
(1(( c(1) SG‘H和 (1(( c)1( SG‘H范围内具有较好的

图 ’&水中氟化物*氯化物*亚硝酸盐*

溴化物*硝酸盐*硫酸盐离子色谱图
A<G;9M’&L:9@SC"@G9CS@NNF;@9</M" V:F@9</M" E<"9<"M"
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图 )&水中锂离子*钠离子*氨氮*

钾离子*镁离子*钙离子离子色谱图
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线性关系"线性方程和相关系数分别为 <o)1)%% .!j
(1((# ) 和 <o(1%,+ )!j(1((. ’*’o(1̂^^ . 和
(1̂^^ #)
)1+&方法的最低检出限

选取 ’1( SG‘H浓度的氨氮标准溶液"进样测定
其峰高"按计量检定规程 aa7$)+!’^^+ 离子色谱
仪 ’’)(的最小检出浓度计算公式来计算) 该法氨氮
最低检出浓度为 (1(() SG‘H) 同样选取 (1’ 和
’1( SG‘H浓度的亚硝酸盐氮和硝酸盐氮标准溶液
进样" 通 过 计 算" 亚 硝 酸 盐 氮 的 检 出 浓 度 为
(1(() SG‘H"硝酸盐氮的检出浓度为 (1((’ SG‘H)
)1#&精密度试验

取 (1’ SG‘H的氨氮*亚硝酸盐氮*硝酸盐的标
准溶液"分别连续进样 , 次进行分析"计算 + 种阴离
子的保留时间和峰面积"测定结果见表 ’)
)1%&方法的回收率与相对标准偏差

选用市售纯净水作为空白基质"分别以 (1’*
’1(* )1( SG‘H# (1(’* (1(%* (1’ SG‘H# (1%* ’1(*
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&&& 表 ’&精密度测定结果$E0;‘-%
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被测离子 保留时间 峰面积

氨氮 (1(+ ’1)

亚硝酸盐氮 (1(+ ’1$

硝酸盐 (1(% ’1̂

)1( SG‘H的水平添加氨氮*亚硝酸盐氮和硝酸盐氮"
按本方法进行加标回收试验"每个水平的加标样品分
别重复试验 , 次"结果见表 )) + 个加标水平的平均
回收率为 $^1,- c’(’1%-"E0;为 %1.- c$1(-"方
法显示了较好的准确度与精密度)

表 )&样品回收率测定结果
*CJFM)&*:M9MQ;F"Q@N9MV@UM9<MQ

被测离子 添加浓度‘$SG‘H% 回收率‘- E0;‘-

氨氮

亚硝酸盐氮

硝酸盐

(1’ ’(’1% $1(
’1( ^^1, ,1#
)1( ^#1% %1.
(1(’ ^,1+ ,1$
(1(% $^1, %1$
(1’ ^.1% ,1,
(1% ^)1. .1#
’1( ^,1$ .1’
)1( ^$1( ,1#

)1,&干扰及消除
测定亚硝酸盐氮和硝酸盐氮时"LFj离子浓度

较大时会对 6])
j离子造成影响"可采用 ]E7;C9/

3G‘B柱除去 LFj离子后进行测定"试验表明该法可
有效消除 LFj离子对 6])

j离子的干扰) 图 + 为经
过 ]E7;C9/ 3G‘B柱处理后的离子色谱图"可发现
经过处理后 LFj离子被消除"同为卤素的 !9j离子
也被消除)

+&结论
本研究建立了饮用水中氨氮*亚硝酸盐氮和硝

酸盐氮 + 种含氮物质的检测方法) 阴*阳离子两套
分析系统在同一台离子色谱仪中"使用一个工作站
软件"同时进行分析"样品经采样过滤后直接进样
即可"方法简便*高效*灵敏*准确) 此方法使用试
剂*简单量少) 使用淋洗液自动生成器"只用纯水
即可产生淋洗液"相比传统的检测方法"避免了有
&&

图 +&经 ]E7;C9/ 3G‘B柱处理后的离子色谱图
A<G;9M+&L:9@SC"@G9CS@NS<X";9MQ@F;"<@E "9MC"M/

JP]E7;C9/ 3G‘BOZ8

毒试剂的使用"有效地减少了二次污染环境的问
题"获得了满意的结果)
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