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地表水中氨氮的三种测定方法比对试验研究
左!嘉!!戴书浩!!魏宝梅!!邱!兰!!涂晓彬

"南昌市环境监测站! 江西 南昌 ""##"$#

!!摘!要!!采用纳氏试剂光度法和气相分子吸收光谱法$离子色谱法分别测定地表水中的氨氮

含量!对方法检出限$精密度和准确度以及加标回收率等指标进行比较分析!并对实际水样的测定

结果进行!检验% 结果表明!" 种方法均能满足实验室质量控制要求!测定结果无显著性差异% 与

纳氏试剂光度法相比!气相分子吸收光谱法和离子色谱法操作更加简便$快速$无污染!可用于大批

量地表水中氨氮的含量测定%
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!!水中氨氮的测定方法包括纳氏试剂分光光度

法'气相分子吸收光谱法和离子色谱法等(()

* 纳氏

试剂光度法需要较多试剂#其中需要用到的碘化汞

还是有毒试剂#测定之后还面临废弃物处理等环境

安全问题* 气相分子吸收光谱法(-)的原理是将水

中氨和铵盐转化为亚硝酸盐#在酸性介质和乙醇的

共同作用下#将水样中的亚硝酸盐转化为 L0

-

气

体#再用氮气作为载气#进入气相分子吸收光谱仪的

吸光管#测定其对/C 空心阴极灯的吸光度#通过绘

制校准曲线测定水样中氨氮浓度* 离子色谱法测定

氨氮(")的优势在于#灵敏'准确#且不受水体中钙'

镁'铁等金属离子#醛类'硫化物等非金属以及颜色

和浊度的影响#水样直接通过 #S+V

!

?滤膜过滤即

可测定* 此次试验目的是通过对气相分子吸收光谱

+$-(+
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法'离子色谱法和纳氏试剂光度法进行对比(+)

#证

明三种方法无显著性差异*

!"

试验部分

!#!"主要仪器和试剂

上海北裕公司气相分子吸收光谱仪 \[5""$#*

无氨水#, ?;F]B盐酸#体积分数为 -V^盐酸和体积

分数为 "#^的乙醇混合溶液#质量分数为 +#^的氢

氧化钠溶液#次溴酸盐氧化剂!按照标准方法 W1]%

('V,-##V 配制"#所用试剂均为分析纯试剂* 电阻

率为 ($S- [

"

+P?的超纯水*

瑞士万通公司 $$" >3H2P6)OF9H离子色谱仪#

$," );?O3PI59I;H3?OF@M自动进样器#[@IM;H@O )+

(V# *+ 分离柱#[@IM;H@O )+ \93MJ]+S# 保护柱#

[7[万通抑制模块#$$-6));?O3PIO29H电导检测

器#[3N6)L@I-S" 色谱工作站##S+V

!

?微孔滤膜*

电阻率为 ($S- [

"

+P?的超纯水*

纳氏试剂光度法所需试剂$按照标准方法-水

质 氨氮的测定 纳氏试剂分光光度法. !W1V"V,

-##'" 的要求配制和购买*

国家有色金属及电子材料分析测试中心购买的

氨氮单元素标准溶液#批号 \7>#+ *-$"- *-#((#

标准值及相对扩展不确定度!( ### _#S.^" ?N]B#

国家环保部标准样品研究所!6=X["批号 -##V,. 的

氨氮标准样品#标准值及不扩展确定度!#S"($ _

#S#($" ?N]B*

!#$"试验方法

气相分子吸收光谱仪\[5""$# 参数$输入氮气

压力为 #S"# [̀ 3#灯电流为 -S# ?5#工作波长为

-("S' C?#样品泵转速为 V#S# M]?2C#试剂泵转速为

+#S# M]?2C#氧化剂泵转速为 "#S# M]?2C#读数方式$

峰高*

$$" >3H2P6)OF9H离子色谱仪参数$最大压力为

"VS## [̀ 3#6)L@I-S" 柱温箱 !"V a恒温" -S#

??;F]BWL0

"

淋洗液!流速为 #S' ?B]?2C"#定量

环体积为 -#

!

B#计算方式$峰面积自动积分*

上海第三分析仪器厂生产的 .-( 分光光度计#(

P?石英比色皿#测定波长为 +-# C?*

以上三种方法均通过绘制标准曲线计算样品含

量*

$"

结果与讨论

$#!"三种测定方法计算出的方法检出限的比较

按照-环境监测分析方法标准制修订技术导

则.!W1(,$,-#(#"附录 5的要求#对空白样品进

行连续 -# 次重复测定#然后再求出空白值浓度的标

准偏差 1

E

#由此计算检出限!" 倍的标准偏差 "1

E

"*

测定结果表明#气相分子吸收光谱法'离子色谱法'

纳氏试剂光度法的检出限分别为 #S#-#'#S#(#'

#S#-V ?N]B* 由此可见#三种方法的检出限接近#而

气相分子吸收光谱法和离子色谱法的检出限相对较

低*

$#$"三种测定方法的精密度比较

准确配制 #SV## ?N]B的氨氮标准溶液#分别用

三种方法各测定 (# 次#结果见表 (*

表 !"三种方法精密度的测试结果

%3ES(! M̀@P2H2;C I@HIM@H9FIH;KI8M@@?@I8;JH

项!目
气相分子

吸收光谱法
离子色谱法

纳氏试剂

光度法

测定均值
!

]!?N+B

*(

"

#SV#, #SV#- #SV((

标准偏差 74]!?N+B

*(

"

#S##" ' #S##" V #S#(V #

相对标准偏差X74]̂ #S$ #S. -S'

!!由表 ( 数据可知#三种测定方法的X74均小于

V^#在允许误差范围内#满足实验室质量控制的要

求#其中气相分子吸收光谱法和离子色谱法的测定

值的X74均小于 (^#重现性均优于纳氏试剂光度

法*

$#%"三种测定方法的准确度比较

本试验选用了国家环境保护部标准样品研究所

研制的标准样品!批号 -##V,."进行测定#分别采用

三种分析方法进行测定#每个样品各平行测定 . 次#

测定均值都在标准值及不确定度的范围内#结果见

表 -*

表 $"三种方法对标准样品的测定结果!! & '"

%3ES-!%@HIM@H9FIH;KHI3CJ3MJ H3?OF@;KI8M@@?@I8;JH

!$ b."

项!目
气相分子吸

收光谱法
离子色谱法

纳氏试剂

光度法

测定均值
!

]

!?N+B

*(

"

#S"-- #S"(, #S"-,

相对误差]̂ (S" *#S, -SV

标准值及不确定

度]!?N+B

*(

"

#S"($ _#S#($#S"($ _#S#($#S"($ _#S#($

$#("三种测定方法加标回收率的比较

-#(, 年 ( 月取南昌市新建小桥村地表水样品#

加入氨氮标准溶液#分别用三种方法测定#结果如表

" 所示* 由表 " 可见#加标回收率在 'VS(^ c(#"^

+'-(+
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之间#符合回收率为 '#^ c((#^的实验室质量控

制要求*

表 %"三种方法加标回收率的比较!! & '"

%3ES"!);?O3M2H;C ;KM@P;R@MGM3I@;KI8M@@?@I8;JH

!$ b."

项!目
气相分子

吸收光谱法
离子色谱法

纳氏试剂

光度法

本底质量]

!

N "#S$ "-S# "(S,

加标质量]

!

N -#S# -#S# -#S#

测定值]

!

N +'S" cV(S, V#S$ cV-S$ V#S' cV-S"

回收率范围]̂ 'VS( c(#" ',S- c(#" '.S$ c(#-

$#)"实际样品的比对测试

-#(, 年 ( 月取南昌市新联!样品 ("'南昌市金

溪咀刘家!样品 -"'南昌市吉里!样品 ""'南昌市进

贤下艾村!样品 +"'南昌市湾里港下村!样品 V"'南

昌市丰城后关村!样品 ,"'南昌市经开风顺码头!样

品 ."共七处地表水样品#分别用三种方法测定#结

果见表 +*

表 ("实际样品测定结果对比!! & '"

!!%3ES+!%@HIM@H9FIH;K3PI93FH3?OF@H!!?N+B

*(

项!目 气相分子吸收光谱法离子色谱法纳氏试剂光度法

样品 ( #S-$. #S-$V #S-$$

样品 - #S".$ #S"., #S".'

样品 " #S"$( #S"$# #S"$V

样品 + #S"$" #S"$, #S"$$

样品 V #S+-, #S+-V #S+-$

样品 , #S+#. #S+#, #S+#'

样品 . #S-'V #S-'" #S-'.

!!按照文献要求#对三种测定方法的数据两两对

比#对检测结果进行!检验*

计算方法按照文献(V)中两种不同方法测定均

值比较#对三种分析方法的测定结果进行!检验*

离子色谱法和纳氏试剂光度法的 !检验结果$!

b#S((+#查表得!

#S#V!(-"

b-S(.'#!b#S((+ d-S(.'#

说明两种方法的测定结果无显著性差异*

气相分子吸收光谱法和纳氏试剂光度法的 !检

验结果$!b#S#$"#查表得 !

#S#V!(-"

b-S(.'#!b#S#$"

d-S(.'#说明两种方法的测定结果无显著性差异*

离子色谱法和气相分子吸收光谱法的!检验结

果$!b#S#"(#查表得 !

#S#V!(-"

b-S(.'#!b#S#"( d

-S(.'#说明两种方法的测定结果无显著性差异*

%"

结语

气相分子吸收光谱法'离子色谱法和纳氏试剂

光度法对地表水中氨氮的测定结果经过!检验无显

著性差异* 气相分子吸收光谱法和离子色谱法都具

有取样量少'分析时间短'比纳氏试剂光度法更加快

捷的优点#同时两者检出限均低于国标中氨氮的限

值#精密度和准确度也都较好* 在当前国家对地表

水环境样品监测点位日益增加#仪器测定的效率均

优于手工法的条件下#用仪器法完全可以满足地表

水的监测分析要求#同时能够成功应对大批量样品

的监测分析* 此外#气相分子吸收光谱法对于测定

水中的硫化物'亚硝酸盐氮等常规监测项目都具有

准确快速的特点#同时测定氨氮时在测定时间上也

优于离子色谱法*
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