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离子色谱法测定地表水中 总氮

张 晓 云 ， 郭 小 燕

张掖市环境监测 站 ， 甘肃 张掖

摘 要 ：采用碱性过硫酸钾消 解水 样 ，
柱萃取 、

过滤
，
去除消解液 中 大量 硫酸盐 ，

离 子色谱法测定地表水

中 总氮含量 。 试验表 明
， 方法在 §

之 间线性 良好 相关 系数 ； 为 方法检 出 限为 。 该

方法与国标法 同时测定标准物 质 ， 测定值均在定值范围 内 次平行测定结果 的 分别为 和 地表水样 的加

标 回收率为 。 实际水样 的测定结果与 国 标法 比对 ，无明 显差异 。
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总氮是引起水体富营养化的主要原因 ，
也是衡 试验

量水质的重要指标 。 地表水中总氮浓度过高 致使 主要仪器与 试剂

藻类过度繁殖 ，
水体透明度降低 ，

水质甚至恶化至 型离子色谱仪 ， 型 阴离

有害程度 ， 因此准确测定水体中 总氮十分重要
⑴

。 子分析柱 ，
型 阴离子保护柱 ， 型

碱性过硫酸钾氧化 紫外分光光度法是测定水 中 自 动再生抑制器 美国戴安公司 ；
医用高压蒸汽消

总氮的国家标准方法 然而该方法操作繁琐 且 毒器 柱
，美国赛默飞世尔公司 。

空 白值偏髙 影响测定结果 。 离子色谱法测定 总 氮标 准储备液 ， 总氮标准样品

水 中 总氮 已有文献报道
，
可消解过程中产生的大量

（ ±
，
国 家标准物质 中心

；

硫酸根离子会对色谱柱造成影 响 。 今采用碱性
基准试剂 ； 优级纯 ）

； 碱性过硫酸钾溶液 ：

过硫酸钾 消解地表水 中 含氮化合物 ， 用
取 过硫 酸钾 和 溶解 于去离子水

柱萃取 、过滤 ， 去除消解液 中硫酸根离子后 ，

巾
’稀释至 备用 。 试验用水为去离子水 。

进入离子色谱仪用阴离子分离柱分离 ， 测定地表水
收稿 日 期 修订 日 期

中总氣 。 作者简介 ： 张晓云 （

—

） ，男 ，甘肃张掖人 ， 工程 师 本科 从

事环境监測工作 。
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色谱条件 校 准曲 线 与 方 法检 出 限

抑制器抑制 电流 进样体积 淋洗 用纯水将总氮标准储备 液逐级稀 释 ， 配制 成

液流 量 ； 淋 洗 液 ： 的 、 、 、 、

和 的 混合溶液 。 的标准系列 ，经 步骤处

水样预处 理 理后分别测定 。 以峰高为纵坐标 ，质量浓度为横坐

经 微孔滤膜过滤后的 水样保存 于清 标 ，绘制 校 准 曲 线 。 回 归 方 程 为

洁玻璃瓶中 ， 下保存不得超过 。 取 相关系数 为 。

水样置于 玻璃磨 口具塞 比色管中 ，
加 按照 样 品 分 析 的 全 部 步 骤 ，

连 续 分析 个

碱性过硫酸钾 。 将 比色管置于 医用高压蒸汽消毒 标准样品 ，
得到测定结果 的标准偏差

器中 ，加 热 ，使 压力达 到 为 。 按照 计算

弋 下消解 。 消 解完毕 ，
冷却 ， 方法检出 限 式中 ： 为置信度 、 自 由

取出 比色管用去离子水定容至 ，经 度为 时的 值 ， 、 。 州 。 得到总氮的

柱过滤后 ，
用离子色谱仪测定 。 检出 限为 低于国标方法 。

准确度与 精密度

结果与讨论 用离 子色 谱法 和 国标 法分别 测 定 （ ±

淋洗液浓度和抑制 电 流的 选择 的 总氮标准样 品 ， 次平行试验 的结果

配制 见表 。

、 由 表 可知 ， 种方法 的测定值均在定值范围

、 内 ，结果无明显差异 ， 说明离子色谱法测定结果的

、 重现性和准确度 良好 ，符合分析测试要求 。

系列淋洗液 设定流量为 分 对地表水样进行总氮标准溶液 的加标 回收试

析 的总氮标样 。 试验表明 ： 当淋洗液浓 验 ，按 步骤处理后用离子色谱仪测定 结果见

度过低时 离子出 峰时间较长 ，灵敏度低 且硝酸根 表 。

离子不易从分析柱中洗脱 残 留 的硝酸根离子会影

响下一次测定 ，
出 现叠加峰形

；
当 淋洗液浓度较高 表 两种方法测定的 结果

时
， 出峰时 间虽然缩短 ， 但分离效果差 。 综合考虑 。

分离度和保 留 时 间 ， 选择 测定方法 测定值

“

的 淋洗液体系 ，既节省时间 ，

离子色谱法 丨 ！

国标法
又能保证 良好的分离效果和较高的灵敏度 。

考察抑制 电流对总氮检测灵敏度的影响 结果
表

表明 ：
的 抑 制 电流不能完全抑 制背景 电导

；

采用 的 抑制 电流 ， 检 测 灵 敏度 下降 ；
选用

“

本 底值 加标量 测定值 回收率

的抑制 电流 ，结果令人满意 。

‘

‘

共存 离 子的 影 响及消 除

消解完毕 水样中 总氮转化成硝酸盐 ，
过硫酸

钾则被还原成硫酸盐 大量硫酸盐 的存在会对离子

色谱柱造成 伤害 ，
缩短色 谱柱 的 使 用寿命 。

柱的填料为 型高容量强酸型阳离 地表水样品的 测 定

子交换树脂 根据生成沉淀的原理可去除消解液 中 取 组地表水样 ，采用碱性 过硫酸钾 氧化消

绝大部分硫酸根离 子 。

一

次性使 用 柱价 格便 解 ，经 柱萃取 、
过滤 ，离子色谱法测

宜
，不会增加太高的分析成本 。 水 中硝酸盐与多种 定总氮 ，

与 国标法测定值比对 结果见表 。 由 表

共存阴离子可在色谱柱中得到较好分离 ， 对测定基 可见 种方法测定结果的相对偏差 说明

本无影响 。 离子色谱法满足分析测试要求 。
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表 地表水样测定结果 监测要求 。

挪
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现性的 问题 避免空 白 过大对测定的影 响 ，
且该方

广 甘
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法对试剂要求不高 。 柱萃取 、过滤 ’

京 ： 化学工业出 版社
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表 发酵液中 种有机酸加标回 收率

：

—
—

本底值 加标量 獮定值 回收率
化合物 ：

邵永怡 气相色谱法测定 污泥酸化水解工程中产 生的挥 发性

乙酸 脂肪酸 分析仪器 ，

丙酸 张浩勤 张伟 ，张翔 等 气相色谱法测定牛粪厌氧发酵液中挥发

异 丁酸 性脂肪酸 郑州大学学报 工学版 ） ， ，

正 丁酸
，

正戊酸

异戊酸

结语 孙绪顺 ，褚春凤 ，李春杰 反相髙效液相色谱测定 厌氧反应上

采用离子色谱法可同 时测定污泥与餐厨垃圾 清液中 挥发性脂肪酸 口 净化技术
， 〉
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郑 志 ’姜 绍通 ’ 潘丽军 ’ 等 反 相高效 液相色谱法 測定发 酵液

确 、快速 ，对于深人研究污泥 与麵賴联合贿
知

、
、

李建 陈 可泉 ，黄 秀梅 ， 等 厌氧发酵 有机酸体系 中 和

发酵机理具有重要意义 。
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