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流动注射化学发光法测定氨氮的研究

刘道杰 柳仁 民
�聊城师范学院化学系�

摘共 根据氨与次氯酸盐反应使次氯酸盐
一
� � � 加 �� 化学发光强度降低

,

建立了测定氨的流动注射 化 学发 光

法
�

试验 了各种条件对发光强度的影响
, 考查了方法的精密度和准确度

�

在优化条件下
,

方法 的线 性 范 围 为

�
�

�� 一。
·

�� � �� , 变异系数小于 ,
�

�� , 相对误差小于 士�
�

。�
�

分析速度为 �� �次了�
�

用于天然水氨气分析获

得满意结果
�

关镇词 � 氨氮 �鲁米诺 �化学发光法 � 流动注 射分析
�

水质分析中氨氮的测定
,

国内外常用的

和近期报道的都为比 色法和电极 法
�� 一 ’� � 本

文根据氨与次氯酸盐反应生成氯胺而使次氯

酸盐
一

鲁米诺化学发光强度降低
,

提出了氨的

流动注射化学发光分析法
,

用该方法测定了

合成样和天然水中氨氮
,

结果满意
�
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一
、

实 验

�
�

仪器与试剂

� � ! 一 � � � � 化学发光分析仪 �江苏电分

析仪器厂 � � � � �
一� 台式记录仪�上海自动

化仪表三厂� � �
�

�� � 溶液
� 自制并以碘量

法标定
�

实验中所用不同浓度的 �
�

�� � 均

以相应 � � 缓冲液配制 � � � � �� � ���
�

� � � �� �

溶液 ��
�

� �  � 一 ’
� � �� � �

� 用 �
�

� �� � ��� � � �

配制
,

其他浓度均以相应 � � 缓冲液配制 � 按

标准溶液
� 用氯化按 �分析纯�配制

�

氨氮浓

度
,

贮存液 �
�

� � � � � �
,

工作液 �
�

� �� � � � � � �

缓冲溶液
� �

�

� � � � �� � �
� ��� �

与 �
�

�� � �� �

� � � � �
�

按不同比例混合
,

酸度计校正 州
值

。

�
�

实验方法

用内径 �� � 的聚乙烯管按 图 � 连 接
,

并按图中参数进行实验
�

采样时间 �� � ,

进

样时间 � � � ,

进样频率 ��  次 � �
�

� � � �� � �

浓度 �
�

� � �� 一 ,
� � �� �

,
� � � �� 浓度 �

�

� �

�� 一 ,
� �� � �

,

缓冲溶液 � � 为 ��
�

�
�

测量时用

图 �

� 蠕动泵

流动注射化学发光分析系统

� 化学发光仪检测器
一

� 记 录仪

�
』、
� � 反应管� 废液

空白发光强度与样品发光强度的差值定量
�

二
、

结 果 与 讨 论

�
�

介质 � � 值的选择

文献 「�� 对氨与次氯酸的反应进行过研

究
。

结果表明
,

在 州�
�

� � ��
�

。范围内
,

氨与

次氯酸定量反应生成氯胺
�

笔者试 验 了硼

砂
一
�
��� � �

、

�
�
� ��

�一
� � ��� ,

等缓冲溶液

介质中 � � �� � 与 � � � ��� � 的化学发光行

为
,

表明使用不同组成的缓冲溶液
,

其发光强

度差异很大
,

其中以在 � � � ��
一
� 赴� �

,

缓

冲溶液中发光强度最大且重现性好
�

本文以

� �� ��
� 一
� � �� � �

为缓冲溶液
,

测量了不同

� � 值时的化学发光强度
,

结果如图 � 所示
�

由图可知
,

在 � � 为 ��
�

� 时发光强度最大
。

故选择 � � 为 ��
�

� 的缓冲溶液进行实验
�

�
�

载液流速的选择

以声 为 ��
·

� 的缓冲溶液为载液
,

控制
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� � �
一
� 浓度如 � � �� � ��

图 � 酸度对发光强度的影响

载液与 � � � �� � � 流速相等
,

测量 �
�

� � �� 一 ,

� � �� � �
� � �� 与 �

�

� � �� 一 ,
� � �� � �

� � �� � �

在不同载液流速下的化学发光强度
,

实验结

果如图 �
�

当载液流速大于 �
�

� � �� � �� 时发

光强度最大且稳定
,

故在 实 验 中 选 载 液
、

� � � �� � � 的流速均为 �
�

� � �� � �
� �

图 斗 管道长度 �
�

对发光强度的影响
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图 � 载液流速对发光强度的影响

�
�

管道长度的选择

需要通过实验确定的反应管道长度有 �
�

和 � �
�

� �

为 � � � �� 与 � � � � � � � 的反应管

道
,

应越短越好
,

本文设计 � � � �� �
�

� ,

为

� � �� � 与氨的反应管道
,

它对测量的灵敏度

影响很大
�

笔者测量并绘制了不同 � �
时的

标准曲线
,

结果如图 �
�

由图 � 看出
,

随着

� �

长度增大
,

测量的灵敏度增加
,

当 � �

大于

�� � 。二时
,

标准曲线的斜率基本一致
。

实验

时选择 � , � � � � � �
�
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图 5 N a C 10 浓度对发光强度的影响

固定 L m 1
.
0又1 0 一’m o

l
/
L 1

.
N

a
C 1 0 2

.
0 丫 10一

,
m

o
l
l

L

2
.

N
a

C 1 0
,

4

·

0 又 1 0一
,

m
o

l

4. N

a

CI O 浓度的影响

实验表明
,

在一定范围内
,

当 N :CI O 浓

度固定时
,

随着 Lu m inol 浓度增加
,

化学发

光强度增大
.
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,
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.
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,
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.
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.
0 x 10一 ,

m ol

/
L N

a
e l o 实验

,
N H

3 一
N 浓度在 0

.
02一 0

.
5

m g /L 范围内呈线性关系
,

线性回归方程为

△H ~ 1
.
4 2 + 9 3

.
7 c (

c 为 m gN H
3一

N
/
L
)

,

相

关系数
r 一 。

.
9 8 8 ,

剩余标准差
,

~ 2
.

14

。

5

.

干扰及消除



环 境 科 学

表 1 合成水样分析结果
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光法
,

灵敏度高
,

操作简便
,

分析速度快
.
应

用国产流动注射化学发光分析仪测定了天然

水中氨氮
,

结果满意
.
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按文献[l] 预蒸馏处理
,

测定了合成样和

飞J
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1石U�/r.L1.�天然水中的氨氮含量
,

结果如表 1、 2
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本文提出的测定氨氮的流动注射化学发
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