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摘(要!采用在线蒸馏4无人值守连续流动分析法对污水中氨氮进行检测!方法在)')) $̂)') M0_9范围内线性良好!检
出限为)')$& M0_9!实际样品测定的相对标准偏差为$'#&j &̂'$5j!加标回收率为*%')j $̂),j!精密度和准确度均
能满足污水中氨氮的测定要求#
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((氨氮是评价环境质量和进行水体污染控制的
重要指标之一!已纳入我国污染物总量控制体系!

并规定了其排放的标准限值*$ 4%+

# 目前!国内测定
氨氮的常用方法有纳氏试剂分光光度法"水杨酸分
光光度法"气相分子吸收法"电极法"蒸馏4中和滴
定法和蒸馏4电导法等*& 42+

# 分光光度法因其操
作方便"灵敏度高等而被广泛应用!但也存在干扰
因素多"耗时长"线性范围窄等不足# 现采用在线
蒸馏4无人值守连续流动分析法%6Z3&对水中氨
氮进行检测!并与传统分光光度法进行比较#

$(实验部分
$'$(实验仪器

荷兰Tg393-公司T3!ee型连续流动分析
仪'由T3$)2&型自动取样器"T35))) 型化学反应
单元"T355#$ 型智能加热单元"#,5)5*)# 双光道
数字式分光光度计"#,5)5*%) 型无人值守控制单

元"#$5%)*$*型试剂自动切换阀" T3$%%# 型气体
流量电磁切换控制阀等组成$X.OO.IGKJX.OO.4Y去
离子水发生器#

$'#(实验试剂
纯水%电阻率

#

$,'# X

*

,NM&$氨氮标准溶
液%

#

d5)) M0_9&$十二烷基聚乙二醇醚% K̀.h%5&$

水杨酸钠溶液%其中!水杨酸钠'

#

d,)') 0_9$氢氧
化钠'

#

d#5') 0_9&$稀硫酸溶液%

(

d)')%j&$亚
硝基铁氰化钠溶液%

#

d$') 0_9&$二氯异氰脲酸钠
溶液%

#

d#') 0_9&$蒸馏试剂%其中!乙二胺四乙
酸二钠'

#

d5') 0_9$氢氧化钠'

#

d$&) 0_9&$缓冲
溶液%其中!柠檬酸三钠'

#

d#&') 0_9!酒石酸钾
钠'

#

d%%') 0_9&#

$'%(方法原理
样品在*5 n"碱性条件下蒸馏!样品中的氨和
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铵离子在缓冲溶液存在下被二氯异腈脲酸钠溶液
释放出的次氯酸根离子氧化生成氯胺!在&) n和
亚硝基铁氰化钾存在条件下!氯胺与水杨酸钠反应
生成蓝绿色的氨基水杨酸甲酯!于++) /M波长处
测量吸光度#

$'&(实验方法
参考文献*,+进行分析!进样时间+) H!清洗时

间+) H!蒸馏温度*5 n!显色温度&) n#

#(结果与讨论
#'$(标准曲线

考虑到采用同一标准曲线进行计算!低浓度样
品计算得到的浓度值会有较大偏差!故绘制低浓度
范围和高浓度范围两条标准曲线!根据样品浓度选
择不同的标准曲线进行计算#

#'$'$(低浓度标准曲线
配制质量浓度为)')))!)'))5!)'$))!)'#))!

)'5))!$'))) 和#'))) M0_9的氨氮标准溶液系
列!以测定信号值为纵坐标!氨氮质量浓度%以!

计!M0_9&为横坐标!绘制标准曲线!得低浓度标准

曲线9d)'$&* Ne)'))%!相关系数4d)'*** +#

#'$'#(高浓度标准曲线
配制质量浓度分别为)'))!)'#)!)'5)!$'))!

#'))!5')) 和$)')) M0_9的氨氮标准溶液系列#

以测定信号值为纵坐标!氨氮质量浓度%以!计!

M0_9&为横坐标!绘制标准曲线!得高浓度标准曲
线9d)'$++N4)'))&!相关系数4d)'*** +#

#'#(检出限
对氨氮质量浓度%)')5) M0_9&约为方法检出

限# 5̂倍的样品进行2 次平行测定!计算2 次平
行测定的标准偏差- d)'))5 M0_9!按公式XS9d

%

% # 4$!)!**&

b-计算检出限**+为)')$& M0_9!检测下
限按&倍的检出限计!检测下限为)')5+ M0_9#

#'%(精密度
选取& 个不同氨氮质量浓度的实际样品分别

平行测定+ 次!结果见表$# 由表$ 可知!氨氮质
量浓度在)'$*5 %̂&',) M0_9范围内平行测定的
相对标准偏差为$'#&j &̂'$5j!满足实验室氨
氮样品分析的精密度要求#

表$(精密度结果 M0_9

组别 测定值
$ # % & 5 +

平均值 标准偏差 相对标准
偏差_j

钢铁厂样品 )'$** )'#)& )'#)+ )'$*5 )'#)5 )'$*, )'#)$ )'))& #'#$

炼油厂样品 $')%# $')$, $'$#$ $')*$ $'$$2 $')&, $')2$ )')&& &'$5

生活污水样品 5'#+ 5'5% 5'2+ 5'5& 5'%% 5'%% 5'&+ )'$,2 %'&%

化肥厂样品 %&'5$ %&',) %%'+* %%',# %&'%# %&'&) %&'#+ )'&#% $'#&

#'&(准确度
#'&'$(有证标样验证

选取国家环保部标样所# 只有证标样进行准
确度验证# 编号#))55,的标准样品氨氮质量浓度
参考值在低浓度曲线范围内!编号#))5+* 的标准

样品氨氮质量浓度参考值在高浓度曲线范围内!使
用相应曲线计算!结果见表#!测得氨氮质量浓度
均在参考值范围内!满足实验室氨氮样品分析的准
确度要求#

表#(准确度结果 M0_9

有证标样 测定值
$ # % & 5 +

平均值 参考值
#))55, )'2#+ )'+,, )'2%) )'2)2 )'+*+ )'2$5 )'2$) )'+*, p)')&5

#))5+* +'2, +'*% 2'$& 2'#, 2')$ 2')+ 2')% 2')2 p)'#2)

#'&'#(加标回收率
选取& 个不同氨氮质量浓度的废水样品进行

加标回收率测定!每批样品平行测定+ 次!结果见

表%# 由表%可见!实际样品加标回收率为*%')j

$̂),j!满足实验室氨氮污水样品分析的准确度
要求#

)*$)

第,卷(第%期 何青青等'在线蒸馏4无人值守连续流动分析法测定污水中氨氮 #)$+年+月



表%(实际样品加标回收率 M0_9

样品类型 测定值
$ # % & 5 +

平均值 加标浓度加标回收率_j

钢铁厂 加标前 )')5+ )')++ )')+) )')+% )')+& )')5* )')+$

加标后 )'$5* )'$++ )'$+# )'$++ )'$+* )'$+$ )'$+& )'$)) $)) $̂)5

炼油厂 加标前 #')5 #'), #'$# #')& #'$$ $'*, #')+

加标后 %')2 %')$ %'$% %')# %')5 #'*& %')& $')) *%') $̂)#

生活污水 加标前 +')* +'$5 +'$2 +'$& +'#& +'#, +'$,

加标后 $$'& $$'% $$'% $$'# $$'+ $$'2 $$'& 5')) $)$ $̂),

化肥厂 加标前 %#'## %#'52 %$'22 %#'&# %$'*# %#'+* %#'#2

加标后 5%'$# 5%'%) 5#'$$ 5%')$ 5#'&) 5#'5* 5#'2+ #)')) $)) $̂)5

#'&'%(方法比对
取%)个样品!根据氨氮的质量浓度分为低"

中"高%个浓度组%低浓度组'

##

#')) M0_9!中浓
度组'#')) M0_9 q

##

$)') M0_9!高浓度组'

#

m

$)') M0_9&!每组$)个样品!分别采用纳氏试剂分
光光度法和6Z3法进行样品分析# 结果显示# 种
方法测定值的重合度较高%见图$&# 以纳氏试剂
分光光度法测得数据为参考值进行计算!低浓度组
的相对误差为4,'2j &̂')j!中浓度组的相对误
差为4+'%j #̂'&j!高浓度组的相对误差为
4#'+j #̂'*j!表明6Z3法能够满足污水中氨
氮的分析测定要求#

图$(纳氏试剂分光光度法和6Z3法测定
氨氮结果的比较

%(结语
采用6Z3法对污水中氨氮的浓度进行测定!

相应质控指标均满足-7@++5)#)$%.的要求!与纳
氏试剂分光光度法相比!结果满足分析要求!且高

效"环保# 在线蒸馏装置可以完成对污水样品中氨
氮的蒸馏提取!免去了手工方法冗杂的前处理工
作$无人值守系统使仪器即使在夜间也能完成样品
分析工作!大大提高了工作效率$试剂使用量小!降
低了对分析人员和环境的不利影响# 因而在线蒸
馏无人值守流动分析法可以对污水中氨氮进行快
速有效的分析!满足环保部门对企业废水及生活污
水排放的监管需求#
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