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土壤中硝酸根和亚硝酸根的离子色谱法测定

梁 汉 文

(国家地质实验测试中心 北京 0 100 37 )

周 志 红

(辽宁地勘局第七实验室 )

摘 要 本文用离子色谱法直接测定土壤浸出液中的 N饵 和 N饵
,

为避免土坡中抓离子对测定

N街 的干扰
,

采用载银树脂直接加人试液中除叙
。

在选定条件下含抓t 50 回创 的标准试液经除抓处理
,

氛残

留童 < 2瘫/ d
。

用 2昭/ m lN呀 和 0
.

5科以园N呀 进行标准回收试验
.

回收率分别为 1 00 % 一 1 05 %
,

88 % -

9 8 %
。
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硝酸根和亚硝酸根是土壤农化分析常规测定项目
,

土壤中这两者的含量是反映土壤性质

的重要指标
。

测定土壤中的硝酸根和亚硝酸根一般都选用容量法 (其原理是先将硝酸根和亚

硝酸根还原成 N O+4 并蒸馏
,

最后滴定吸收液

求得两者合量 )
。

也有文献报遣〔1] 用离子色

谱法测定土壤浸出液中的硝酸根和亚硝酸根
,

其优点是可直接连续地进行测定
,

但由于土壤

中亚硝酸根含量低
,

其色谱峰又紧靠氛峰 (两

者保留时间相差约 30 秒 )
,

当试液中氯量大于

5阳 /耐 时就有可能对测定 N呀 产生影响 (见

图 1 )
。

大部份土壤氯的含量远远大于 N呀
含量

,

使离子色谱法在实际应用中受到限制
。

本文根据载银树脂柱可用于 除抓的原

理图将载银树脂加入试液中除氯
,

然后用离

子色谱法测定亚硝酸根等阴离子
。

试验表明
,

含氯量高达 50 拼g /司 的试液经处理后仍可有

效地测定其中的亚硝酸根
,

大大提高了离子色

谱法测定亚硝酸的抗干扰能力
,

扩大了其应用

范围
。
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1 试验条件及方法

( 1) 仪器及主要工作条件

仪器
:

FI C 一 2 5 型离子色谱仪 (北京市理化分析测试中心 )及电导检测器 ;分离往
:
Y S6A

5 0 0 4 一 2A
;抑制器

:
全氟碳酸中空纤维管 ; X w T 一 S 型台式记录仪

。

色谱条件
:

淋洗液流速 1
.

7 m州而
n ; 再生液流速 4

.

s m U m in ;记录仪量程 10 0m v (扩展 )

( 2 ) 主要试剂及标准溶液配制
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标准溶液
:

优级纯氛化纳
、

亚硝酸钠
、

硝酸钾经烘干 (亚硝酸钠在干燥器中干燥 24 小时以

上 )冷却后称量
,

配制成含 lC
一 ,

N O子
、

N呀 离子 l m g /时 溶液
,

并逐级稀释成所需浓度的工作

溶液
。

淋洗液
:
3

.

s m m o l / L N a : C O 3 ,

4
.

o m m o l / L N a H C 0 3 (过滤并脱气后使用 )
。

再生液
:

25 m m ol / L H Z

OS
4

载银树脂
:
7 32 型阳离子交换树脂 ( 80 至 10 0 目)先用水浸泡

,

再用 1 + 1 H N几 浸泡
,

然后

用去离子水洗至中性
,

加人 10 %戈N O 3
溶液 ( 19 风干树脂约需 5 inl lo % 戈N炳 )

,

适当搅拌
,

用去离子水倾泻法洗涤后过滤
,

继续用去离子水洗 20 次以上
,

使流出液在离子色谱仪上检查

空白值合格 ( N O犷< 0
.

5尸g / iln )
,

风干备用
。

( 3) 试验方法

在 10m l 比色管中分别加人 C I
一
2 5拼g

,

N -O2 5拼g
,

N -O3 2 0拜g 用水稀释至 1 0而
,

加人 0
.

19 载

银树脂
,

在振荡器上振荡 15 分钟
,

取下 (必要时进行离心 )
,

按给定的色谱条件进行测定
。

作抓

的干扰试验时不经载银树脂处理
。

2 结果与讨论

( 1) 除氯条件的选择

以往采用银树脂柱分离氯操作繁冗图
,

为简化手续
,

本文试验了将载银树脂直接加人试

液 (含 lC
一
5 0拜g /m l) 中除氯

,

试验表明
,

加入载银树脂后试液 经放置 24 小时或采用振荡的方

式均可除去氛的干扰
,

为省时
,

选择了振荡的方式
,

并作了确定振荡时间及树脂用量的预试验
。

振荡时间
:

按试验方法试液加人载银树脂后在振荡器上分别振荡 10
、

20
、

30
、

4 0
、

6 0 分钟后

进行色谱测定
,

结果表明振荡 10 分钟的试液氧残留量为 3
.

4拜g / m l
,

我们选择了 1 5 分钟
。

载银树脂用量
:
按试验方法加人不同树脂量 ( 20 m g 一 1 9 )进行试验

,

结果表明加人树脂量

> 0
.

19 时试液中氯残留量 < 1
.

7 9拜g / iln
,

选定加人量为 0
.

1 9
。

( 2 ) 标准回收

以 1 0 份含 1C
一

50
、

N呀 2
、

N呀 0
.

5拼g /而 的标准溶液按试验方法进行测定
,

回收率分别

为 N 0 --3 10 0 一 1 0 5% ; N -O2 8 8% 一 9 8%
。
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3 土壤试样分析

各称取 5
.

0鲍 试样置于 125 耐 具塞三角

瓶中
,

加水 25 耐
,

在振荡器上振荡 1 小时
,

取

下
,

经抽滤后取 10
.

0 ml 滤液于 10
.

o inl 比色管

中
,

加人 0
,

19 载银树脂按试验方法测定

N呀
,

N叮 ( N O多含量高时可直接吸取滤液

稀释后测定 )
,

结果见表 1
。

本法结果与光度

法结果基本相符
。

_
.

_
. _ .

_ N仇 N伟
试样编号

一
光度法 本 法 光度法 本 法

4 6
.

4 44
.

5

0
.

38 0
.

4 1

0
.

2 5 0
.

27

0
.

29 0
.

27

0
.

8 6 0
.

82

0
.

17 0
.

0 9

0
.

52 D
.

44

`
土样采自沈阳近郊地表以下 3 c0 m 处

。
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