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过硫酸钾消解紫外分光光度法测定总氮准确度的提高

方法

The Method of Improving the Accuracy of Determina。-

tion of Total Nitrogen by Using the Potassium Persul--

fate UV Spectrophotometry
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摘要：在过硫酸钾消解紫外分光光度法测定总氮过程中，使用一次性0．45"m过滤器对经碱性过硫酸钾消解

后的水样进行过滤处理，去除絮凝沉淀对总氮测定的影响。结果显示，水样经过一次性0．45／zm过滤器过滤

后，总氮浓度明显增加，略高于“三氮”浓度之和，数据比较合理。一次性0．45肚m过滤器能够快速有效地去除

絮凝沉淀对总氮测定的影响，提高碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法测定总氮的准确度。
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Abstract：In detection of total nitrogen by using the potassium persulfate UV spectropho—

tometry，the 0．45／1m filtration is used to filter the digestion samples and remove the insolu—

ble floe that interferences the results of total nitrogen．The total nitrogen of digestion sam—

ples filtered by the 0．45um filtration was increased and higher that the sum of the“three ni—

trogen”concentration．This result indicatesthat the comparability between the total nitrogen

and the“three nitrogen”iS improved and the data is reasonable．The 0．459m filtration can

fast and effectively remove the insoluble floe and the utilization of potassium persulfate UV

spectrophotometry can improve the accuracy of total nitrogen determination．
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水中总氮指标指的是“三氮”与有机氮之和。而

“三氮”是指水中的氨氮、亚硝酸盐氮、硝酸盐氮。在

有氧的条件下，水体的氮类在微生物作用下，易形成

氨氮、亚硝酸盐，硝酸盐氮是含氮有机物氧化分解的

最终产物。如硝酸盐氮检出高，而氨氮，亚硝酸盐氮

的浓度不高时，表明生活污染已久，自净过程已完

成，卫生学危害较小。反之，如氨氮、亚硝酸盐氮检

出浓度较高，硝酸盐氮检出浓度不高时，表明生活污

染仍在继续，自净过程尚未完全，卫生学危害较大。
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湖泊、水库中含有超标的氮、磷类物质时，易造成浮

游植物繁殖旺盛，出现富营养化状态。因此，总氮、

氨氮、亚硝酸盐氮、硝酸盐氮浓度以及相互问的浓度

比例是衡量水质的重要指标之一。

总氮的测定方法有总氮加和法、气相分子吸收

光谱法[1]、过硫酸钾氧化一紫外分光光度法[11和仪

器测定法(燃烧法)。目前，较为普遍的总氮测定方

法为过硫酸钾氧化一紫外分光光度法。其方法原理

是水样在120～124℃的碱性介质条件下经过硫酸

钾氧化后，使样品中的有机氮和无机氮转化为硝酸

盐，用紫外分光光度计分别于波长220nm与275nm

处测定其吸光度，按A=A：：。一2A撕计算硝酸盐氮

的吸光度值，从而计算总氮的含量。该方法要求摇
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匀水样后移取样品，即样品中悬浮物与液体一起参

与消解反应。该方法在实际操作中经碱性过硫酸钾

消解后水样往往由于絮凝沉淀而影响总氮测定的准

确度，使总氮结果小于“三氮”之和，不能准确地掌握

水体中含氮化合物的构成比例，从而无法准确地掌

握水体中含氮化合物的污染与自净程度。本文针对

不同来源水样消解后受到絮凝沉淀干扰的大小进行

实验分析，使用一次性0．45ttm过滤器处理消解后

水样，快速、有效地提高了碱性过硫酸钾消解紫外分

光光度法测定总氮的准确度。

1 实验仪器和试剂

实验仪器主要有：UV2501-PC型紫外分光光度

计(日本岛津公司出品)、一次性0．45ptm过滤器和

戴安离子色谱仪水样前处理配套耗材。

实验试剂主要包括碱性过硫酸钾溶液和盐酸溶

液(1+9)。碱性过硫酸钾溶液：称取409过硫酸钾，

159氢氧化钠。溶于无氨水中，稀释至1000ml制成。

碱性过硫酸钾溶液对总氮测定结果至关重要，对每

一批次的试剂均应做空白试验，符合要求方可使用。

2实验结果与分析

2．1 总氮与“三氮”浓度比较

碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法测定总氮，

需要摇匀水样后移取样品进行分析，消解后水样出

现的絮凝沉淀对总氮测定造成的影响如表1所示。

表l 总氮与“三氮”浓度对比结果

由表1实验数据可知，消解后水样出现的絮凝

沉淀会对总氮的测定造成负干扰，使总氮结果偏低，

小于“三氮”之和。

2．2 自然沉降消解后水样去除干扰

静止放置消解后水样使其自然沉降5h后取上

层清液进行分析的实验结果如表2所示。由表2数

据可知，经过5h自然沉降后，水样的吸光值与浓度

无明显变化，说明自然沉降只对较大颗粒的沉淀有

效，对于絮凝沉淀的水样，无法通过自然沉降的方法

消除干扰。

表2 自然沉降实验结果

2．3 过滤消解后水样去除干扰

为了避免滤纸中的氮进入样品导致总氮浓度测

定偏高，选择使用戴安离子色谱仪水样前处理配套

耗材一次性0．45／zm过滤器对消解后水样进行过滤

分析，实验结果如表3所示。

表3 使用O．45斗m过滤器过滤消解后水样实验结果

由表3结果可知，消解后水样经过一次性

0．45／坚m过滤器过滤后，总氮浓度明显增加，略高于

“三氮”浓度之和，数据比较合理。这说明导致碱性

过硫酸钾消解紫外分光光度法测定总氮结果偏低的

主要原因是絮凝沉淀导致275 nm波长吸光值偏

高，A—A。。。一2A。，。结果偏低，从而使总氮结果

偏低。

2．4不同水样消解后过滤前后总氮测定比对实验

对江水、湖水、废水等不同类型的水样消解后进

行过滤前后比对实验分析的数据结果如表4所示。

由表4可知，不同来源的水样消解后均受到絮凝沉

淀的干扰，干扰程度的大小在275nm波长处的吸光

值表现出来。参考275nm波长的吸光值，当湖水与

江水样品大于0．010、废水样品大于0．020时，可以

判断此水样消解后受到絮凝沉淀的干扰，需去除才

能得出准确的总氮浓度。经一次性0．45}tm过滤器

过滤后，275nm波长处的吸光值明显降低，总氮结

果有所提高，与“三氮”数据的比较分析更为合理。

这表明使用一次性0．45／．tm过滤器消除消解后水样

中絮凝沉淀的干扰效果显著，有效提高总氮的测定

准确度。
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表4不同类型水样过滤前后比对实验结果

3 结论

在过硫酸钾消解紫外分光光度法测定总氮过程

中，使用一次性0．45t卫m过滤器对经碱性过硫酸钾

消解后出现絮凝沉淀的水样进行过滤处理，总氮浓

度明显增加，略高于“三氮”浓度之和，数据比较合

理。对江水、湖水、废水等不同类型的水样经碱性过

硫酸钾消解后出现的絮凝沉淀，经一次性0．45／11TI

过滤器过滤后，275nm波长处的吸光值明显降低，

总氮结果有所提高，与“三氮”数据的比较分析更为

合理。一次性0．459m过滤器能够快速有效地去除

絮凝沉淀对总氮测定的影响，提高碱性过硫酸钾消

解紫外分光光度法测定总氮的准确度。该方法提高

了总氮与“三氮”、有机氮之间数据的可比性，能够更

好地帮助人们了解水体中含氮化合物的构成，掌握

水体的污染与自净程度。
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表1精密度和回收率

项加标量
目 (肛g／L)

测定值(”g／L)

2 3 平均值 镅秭
铅

镉

20

40

20

40

4结束语

PDV6000plus便携式重金属测定仪测定地表

水中的铅和镉，检出限可以达到5“g／L，满足现行

地表水评价标准中除I类地表水以外对检出限的要

求，而且从准备工作开始到完成标准样品测定，所需

时间约50min，1个样品测定时间约3～5min，可以

满足应急监测工作的需要。

PDV6000plus便携式重金属测定仪的测定仪

主机、笔记本电脑、试剂和辅助用品箱均体积小、质

量轻，一个人就能携带，而且只需1张足够大的桌子

和电源就能进行操作，可以满足多种条件下的现场

测定工作。

PDV6000plus便携式重金属测定仪具有检出

限基本满足要求、灵敏度高、分析时间短、携带方便、

使用场所广泛等优点，可以在地表水铅和镉污染事

故应急监测中推广使用。
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