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水质 硝酸盐氮的测定-流动注射法 

1  范围 

本文件规定了用流动注射法测定生活饮用水、水源水中的硝酸盐氮。 

本文件适用于生活饮用水、水源水中硝酸盐氮的测定。 

本方法当进样速率为 50 个/h 时，最低检测质量浓度为 0.012mg/L。 

2  规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本

适用于本文件，凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文

件。 

GB/T 6682 《分析实验室用水规格和试验方法》。 

GB/T 5750.2 生活饮用水标准检验方法  水样的采集与保存 

GB/T 5750.3 生活饮用水标准检验方法  水质分析质量控制 

3  术语和定义 

         无 

4  原理 

硝酸盐在碱性环境下在铜的催化作用下，被硫酸肼还原成亚硝酸盐，并和对氨基苯磺

酰胺及 N-(1-萘基)乙二胺二盐酸(NEDD) 反应生成粉红色化合物在 550nm 波长下检测。加

入磷酸是为了降低 pH 值，防止产生氢氧化钙和氢氧化镁。加入锌是为了抑制氧化物和铜

的反应。 

5  试剂和材料 

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，实验用水为 GB/T 6682 规定的一级水。 

5.1  硝酸盐氮标准品使用有证标准物质溶液[ρ=1000mg/L]。 

5.2  硝酸盐氮标准液[ρ=100mg/L]：吸取 10.0mL 硝酸盐氮标准品，用纯水定容至 100mL，0-

4℃冷藏保存。 

5.3 硝酸盐氮标准使用液 [ρ=10.0mg/L]：吸取 10.0mL 硝酸盐氮标准液，用纯水定容至

100mL，0-4℃冷藏保存。 

5.4  亚硝酸盐氮标准品使用有证标准物质溶液[ρ=1000mg/L]。 

5.5 亚硝酸盐氮标准液[ρ=100mg/L]：吸取 10.0mL 亚硝酸盐标准品，用纯水定容至 100mL，

0-4℃冷藏保存。 



5.6 亚硝酸盐氮标准使用液[ρ=10.0mg/L]：吸取 10.0mL 亚硝酸盐标准液，用纯水定容至

100mL，0-4℃冷藏保存。 

5.7  硫酸铜储备液[ρ=1000mg/L]：称取 0.1g 五水硫酸铜(CuSO4·5H2O) 溶于水，定容至

100mL，0-4℃冷藏保存。 

5.8  硫酸锌储备液[ρ=10000mg/L]：称取 1g 硫酸锌(ZnSO4.7H2O)溶于水，定容至 100mL，0-

4℃冷藏保存。 

5.9  显色剂 

称取 5 g 对氨基苯磺酰胺(C6H8N2O2S)和 0.25 g N-（1-萘基）乙二胺二盐酸 (NEDD)，溶

于大约 400mL 水中，加入 50 mL 磷酸，纯水定容至 500 mL。 

避光保存，每周更新 

5.10 氢氧化钠溶液 

称取 10 g 氢氧化钠，溶于大约 900mL 水中加入 3 mL 磷酸。加水至 1000 mL，加入 1 

mL 聚氧乙烯月桂醚 (Brij-35) 20% 溶液。  

5.11  硫酸联氨溶液 

称取 2 g 硫酸联氨溶解于已加入硫酸铜储备液和硫酸锌储备液各 10 mL 的纯水中定容

至 1000 mL。 

6 仪器和设备 

6.1 四通道连续流动分析仪：含自动进样器、化学反应单元、检测单元和数据处理单元。 

6.2 天平：感量 0.001 g。 

6.4 水性滤膜：孔径为 0.45 μm。 

6.3 一般实验室常用仪器和设备。 

7 样品 

7.1 样品采集 

应使用聚乙烯或玻璃瓶采集样品，采集后应于 24 h 小时内测试。若不能及时分析，于-

20℃下冷冻可保存 7d。 

7.2 试样制备 

上机前使用滤膜(6.4)将样品过滤至样品瓶中。 

7.3 空白试样制备 

以实验用水代替样品，按照 7.2 方法制备空白试样。 

8 试验步骤 



8.1 仪器参考条件  

8.1.1 进样速率：50 个/h。 

8.1.2 进样/清洗比：5 :1 

8.1.3 基线校正、飘移校正、带过校正：开启。 

8.1.4 曲线方式：线性拟合 

8.1.5 自动基线参比：5 %。 

8.1.6 通道温度：25℃ 

8.2 标准曲线的绘制 

吸取硝酸盐氮标准使用液  (5.3)制备六个浓度点的标准系列。硝酸盐氮浓度分别

为:0.00mg/L、0.01 mg/L、0.05 mg/L、0.10 mg/L、0.5 mg/L、1.00  mg/L。以测定信号值峰高

为纵坐标，对应的硝酸盐氮浓度为横坐标，绘制标准曲线。标准曲线的相关系数 r 应大于

等于 0.999。吸取亚硝酸盐氮标准使用液 (5.6)制备六个浓度点的标准系列。亚硝酸盐氮浓

度分别为: 0.00mg/L、0.01 mg/L、0.05 mg/L、0.10 mg/L、0.5 mg/L、1.00 mg/L。以测定信号

值峰高为纵坐标，对应的亚硝酸盐氮浓度为横坐标，绘制标准曲线。标准曲线的相关系数

r 应大于等于 0.999。 

8.3 样品分析 

开机设定工作参数，用纯水检查分析流路的密闭性和液体流动的顺畅性后换用试剂，

待基线稳定后进样。待测样品与标准系列样品在相同条件下测定。若样品浓度过高，应适

当稀释以保证仪器读值在标准曲线线性范围内。 

8.4  亚硝酸盐氮的测定 

检测样品中亚硝酸盐氮时用实验用水代替硫酸联氨试剂。按照 8.3 检测步骤测定。 

8.5 空白试验测定 

取适量实验用水代替试样，按照 8.3 步骤进行空白试验。 

9 结果计算与表示 

9.1 计算结果 

 样品中硝酸盐氮的含量按照下列公式计算: 

···················(1) 

式中：W 一样品中硝酸盐氮，mg/L; 

P1 一样品中硝酸盐氮和亚硝酸盐氮总量，mg/L; 

FPPFpP DDW 2
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P0 一空白样品硝酸盐氮和亚硝酸盐氮总量，mg/L; 

DF1 一硝酸盐氮和亚硝酸盐氮总量稀释倍数; 

P2 一样品中亚硝酸盐氮含量，mg/L; 

P0
/一空白样品中亚硝酸盐氮含量，mg/L; 

DF2 一亚硝酸盐氮稀释倍数。 

9.2 结果表示 

当测定结果小于 1.00 mg/L 时，保留到小数点后三位。当测定结果大于等于 1.00 mg/L

时，保留三位有效数字。 

10 精密度和准确度 

10.1 精密度   

取清洁水，经试样制备 0.02 mg/L 浓度样品，连续测定 7 次，其对应的 RSD 小于 10%。 

10.2  准确度   

取清洁水，经试样制备分别配置 0.02 mg/L、0.1mg/L、0.8mg/L 的硝酸盐标准样品，进

行加标回收试验，连续测定 7 次，其回收率均在 80 %-120 %。 

11 质量控制 

11.1 空白试验 

每批次（≤20 个）样品应至少做 2 个实验室空白试验，空白试验结果应低于方法检出

限。 

否则应查明原因，重新分析直至合格之后才能测定样品。 

 11.2 相关性检验 

标准曲线的相关系数应≥0.999，否则应重新绘制标准曲线。 

11.3 连续校准 

每批次（≤20 个）样品，应分析一个标准曲线中间点浓度的标准溶液，其测定结果与

标准曲线该点浓度之间的相对误差应≤10%。否则，应重新绘制标准曲线。 

11.4 精密度控制 

每批次（≤20 个）样品，应至少测定 10%的平行双样，样品数量少于 10 个时，应至

少测定一个平行双样。平行双样测定结果的相对偏差应≤10%。 

11.5 准确度控制 

每批次（≤20 个）样品，应至少做 1 个加标回收率测定，实际样品的加标回收率应控

制在 80%~120%之间。


