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反相高效液相色谱法 �� �� �� � � 测定

水体中硝酸盐及亚硝酸盐

王 玉文 孙玉 华
�河北省科学院地理研究所�

摘要 文章提出了一个快速 � �� �� � 同时测定水体中 � � 于 和 � � 犷 的新方法
�

使用 � � � �� 检测
,

磷

酸为流动相 , 最低检出量 ��了� � � �� � � 歹 为 。
·

�� � � , � � 歹 为 �
·

�� �� 文章对流动相的 �� 及浓度进行了优

化并对某地自来水及城市排放水进行了测定
�

全部分析时间仅为 � � ��
�

关键词 � 反相高效液相色谱 � 水体 �硝酸盐 � 亚硝酸盐
�

离子交换色谱同时测定水体中 � � 犷, � � 犷 已

有报道�� ’ ,

但 � �� ��  同时测定法还未见报道
�

虽

然 �
,

�
�

� �� � � �� � � 〔” 报道了用 � � � � � � 测定环境

样品中的 � � 犷,

但所分析物仅为单个 � �犷,

且耗时

较长
�

本文报道 了用 �� � 一� � �  � 。 � � � � � � 同时

测定环境样品中的 � � 了 和 � � 歹的新方法
�

方法

简单
、

快速
、

干扰少
,

适合于一般污水检测
�

由于 � � �
�

为弱酸 �� �
。

� �
�

� � �
,

流动相 ��

对其分配行为有很大影响
,

图 � 反映了这种关系
�

在

�� 二 �
�

, 时
, � � 犷 和 � � 犷 在 � � � 一�

� 。
上有着

同样的保留时间
,

不能分离
,

而在 � � 提 �
�

, 时
,

两

老的保留相差最大
,

达到了完全分离
,

考虑到酸对泵

体的腐蚀
,

方法选用 � � � �
�

�
�

八�������
‘
��

一
、

实 验 部 分

�
�

仪器与试剂

� � � 一� , � 液相色谱仪配用 � �  � � � 一 � � �� 紫

外可见分光光度检测器 � �� � ! 台式记录仪
�

磷酸
、

硝酸钾
、

亚硝酸钠
、

氢氧化钠均为分析纯
,

所有实验用水均为蒸馏水
�

�
�

标样

� � 犷 浓度为 �
�

� � � 加�� � � 犷 浓度为 �
�

� � � �

川
�

混合标样
,

将等量的 � � 犷和 � � 犷 标样混合
,

� � 犷 浓度为 �
�

� � � 加�, � � 犷 浓度为 �
�

� � �加 �
�

�
�

实验条件

色谱柱 � � �林 �� � 一 � � � �
, 。
� �, � � �� � � 自

装柱 �流动相 � , � � �一, � � �磷酸 �� � � �
�

, � �
�

, � ��

� �鱿检测波长 � � �� � � 满刻度吸光度 �
�

� 。�记录仪

衰减 �� � � � ,

纸速 � � � 加 ��
�

�
�

实验方法

自来水样品直接进样
,

排放水经过滤后进样
�

� � �

� �歹

��印即��

�忍遏宙

� � � � � �

��

图 � 流动相 � � 对保留的影响

二
、

结 果 与 讨 论

�
�

流动相 �� 对 � � 矛, � �厂 保留的影响

�� �
,
� �

‘

浓度对 � � 矛, � � 厂 保留的影响

制备不同浓 度 的 � �
��

�

流 动 相
,

用 。
� � � ��

� � � � 溶液调节 � � � �
�

, ,

样品保留值与 �
�
� �

�

浓度曲线见图 �
�

在 �
�
� �

�

浓度为 , � �。一
�
� �� 时

,

� � 矛 与 � � 厂的保留值相差最大
,

达到完全分离
,

而在 � � � � 一
�
�� � � 和大于 丸冰 � � 一

,
二� � 时

,

均不能分

离
�

�
�

共存物质的影响

实验结果表明
,

由于有机物在 � � �一 � 二 柱上有

较强的保留
,

不干扰侧定
�

其它水中可能存在的离
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图 �

表 �

� �

时�旬� � �� �

色谱分离图

样品测定结果

� � �� � 浓度 � � 一�
一� � � �� 水样 测得含量

� � � � � �
加人量
� � � � � �

化学法测

撮群�七瓷�
�

盟
�

观�得总量�回收

图 � �
�
��

�

浓度对保留的影响

子化合物如 � �才
, �一 及洗涤剂 阴离子 不干扰 测

定
�

小于 , � � � � � � 的 � �一 � � � � � � � � 的 � � 才�

�
·

� � � � � � 的 � � � � �� 不干扰测定
�

�
�

标准曲线
�

方法的灵敏度和精密度

分别取 � � 犷和 � � 犷 标准溶液 �
、
�

、
,

、
�
、
� �

、

巧川 �浓度见实验部分 � �进样
,

以离子的峰高对其

含量作标准曲线
,

以两倍信噪比计算检出限
,

并以八

次 � �川 进样计算变异系数
,

所得结果见表 �
�

混合

标准溶液色谱分离图见图 � �
�
�

�

表 � � � 矛, � � 二线性范围及检出限

事�
。

�

� 。
� 卜 。。

�一砚而
一

自来
一

欠
� � 歹

� � 了

� � 了

� � �
�

� �

�� �

� � �

�
�

� ,

� �

排放
水 �杯

1
.
。:

}

1
.
0 。

1
一石蕊一 }丽1万丽

N D } 0.弓0

丽{
~
而万{万

…石丁
一

{

; 石丁
j

“、 一

!

N O 歹
1
N D

!
。

·

’0
1

1
.
9 9

1丽}
、
.
。。一

离离 子子 线性范围 (ng ))) 变异系数 ( C V ))) 检出限(n g)))

NNN O 333 0 .08一 10 000 3
.
4 7 %%% 0

。

0 888

NNN O 三三 0
。

6

一
8 000 3

.
2 9

%%%
0

。

666

N
D 为没检出

.

由已测数据可知
,

本法适用于水体 N O ;
,

N O 犷

的快速测定(全部分析时间仅为 3m in)
.
通过对实

际样品检验
,

本法对 N O 歹 和 N O于 的灵敏度均较

高(分别为 0
.
osng 和 0

.
6ng)

,

但由于一般水体中

N O 犷 含 量甚微
,

不能检出
.
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一些生态学家一方面选择重大生态学课题
,

争

取得到 N sF 支持
,

开展科研
,

同时选择主题
、

筹建

工作组
.
还有委员们准备正在生态农业

、

陆地水域
、

大气污染
、

持续发展等方面酝酿主题
,
落实挂靠单

位
,

争取得到有关方面的支持和资助
,

开展工作
.

6
.
1990 年工作设想 在推动工作组成立 的基

础上
,

1 9 9 0 年第四季度准备举行一次学术 报告会

(包括各工作组在内)
,

由各工作组推荐报告或论文
,

以推动国内交流
,

也为国际交流作好论文
、

人选的准

备
.
经多方面积极争取资助

,
多参加 sCo PE 活动

(年会或工作组 )
,

为 1991 年在国内召开一次国际性

研讨会作好准备
,

为推动国内外的交流工卉而努力
.

(本刊讯)
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