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[摘  要] 总氮是环境监测中比较重要的一个数据,总氮测定是一种常规的测定。我们总认为总氮的曲

线很稳定,测定起来也不是很难,但是笔者认为要把总氮测定工作做好,做准确还是有一定难度的。要

把总氮测定工作做好要注意很多方面,如：环境、试剂、仪器、操作步骤等等。本文将一一做分析与

讨论。 
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[Abstract] Total nitrogen is an important data in environmental monitoring, and the determination of total 

nitrogen is a routine determination. We always think that the curve of total nitrogen is very stable and it is not 

difficult to measure it, but the author believes that it is still difficult to do a good job in the determination of total 

nitrogen. To do a good job in the determination of total nitrogen, we should pay attention to many aspects, 

such as the environment, reagents, instruments, operating procedures, and so on. This article will analyze and 

discuss one by one. 
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水中的总氮是无机氮和有机氮的总和。总的来说,天然水

中的总氮含量并不高,但随着经济的快速发展,水体富营养化

越来越严重,总氮已成为评估地表水和饮用水水源的重要指

标。目前,我站采用的测定方法为碱性过硫酸钾消解紫外分光

光度法(HJ636-2012),该方法于2012年刚刚发布。本法代替了

碱性过硫酸钾消化紫外分光光度法(GB11894-1989)。根据分

析和对比,发现两种方法的影响因素都很多；而新方法对实验

中空白值的要求更高。本文将重点对新方法的影响因素进行

分析和讨论。 

1 环境因素的影响 

众所周知,总氮测定是分析水中的无机氮和有机氮,空气中

能溶于水的任何形态的氮都将会对总氮的分析和测定有所影响,

那么实验室环境对总氮测定的影响是不容忽略的。首先,应当保

证总氮测定室远离卫生间。卫生间的空气含有大量的氮,如果总

氮测定室离卫生间近的话,空气中各种形态的氮都将会对测定

结果产生影响。其次,总氮测定室应当尽量做到一室专项,就是

总氨不要和其它项目共用一个测定室。其它测定项目所使用的

化学试剂中或多或少都含有氮的成分,如若这些成分残留在空

气中,将会对总氮的测定产生一定的影响。如果有的化验室因为

各方面条件的限制,不能把总氨单独放在一个测定室,也应当做

好调查和研究,把测定过程中不牵涉到氮的项目和总氮放在一

个测定室。在总氮的整个测定过程中测定室的室内环境和空气

环境要保持相对稳定,这样才能保证测定结果不存在较大误差,

有效控制实验数据的精密性。 

2 试剂的影响 

2.1实验用水 

在碱性过硫酸钾紫外分光光度法消化中,测定过程中使用

无氨水。使用无氨水的目的是消除所用试剂水中的氨离子对

总氮测定的影响。邵亚凤[1]等人通过实验分析表明,在相同的

加热条件下,使用相应的去离子水和蒸馏水制备试剂,并选择

相同批号的过硫酸钾试剂,空白值在0.023-0.040之间,表明

对空值的影响很小,两种水测定标准的平均值在规定范围内。

此外,苏晓燕[2]提出,用阴离子和阳离子交换树脂处理的去离

子水的空隙值在0.027-0.032之间,标准样品的测量结果与真

实值相符,表明去离子水满足实验要求。孔凡彬[3]使用无氨水、

蒸馏水和去离子水测定总氮,无氨水达到最佳效果。六次测定无

氨水的空值范围为0.006-0.022,六次测定蒸馏水的空数值范围

为0.020-0.033；六次测定去离子水的空隙范围为0.032-0.059。
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笔者使用无氨水、蒸馏水和去离子水来测定总氮,实验结果与此

基本一致。因此,为了提高总氮测定结果的准确性和精确度,建

议使用新鲜的无氨水进行实验。 

针对这两种水笔者进行了实验,在保证同一批试剂(进口过

硫酸钾)、同一台仪器、同一个人员且同一个环境的情况下,分

别采用了娃哈哈去离子水、屈臣氏去离子水、热电厂蒸馏水、

实验室自制蒸馏水、经阴阳离子交换树脂处理的去离子水以及

无氨水进行了多次空白实验。实验数据如下： 

空白值 1 空白值 2 空白值 3 空白值 4 空白值 5 均值

娃哈哈去

离子水
0.022 0.025 0.020 0.023 0.021 0.022

屈臣氏去

离子水
0.023 0.022 0.024 0.025 0.021 0.023

热电厂蒸

馏水
0.029 0.036 0.029 0.032 0.035 0.032

实验室自

制蒸馏水
0.020 0.022 0.019 0.021 0.020 0.020

经阴阳离

子交换树

脂处理的

去离子水

0.022 0.023 0.021 0.019 0.020 0.021

无氨水 0.018 0.019 0.022 0.020 0.022 0.020
 

通过实验数据我们可以看出,娃哈哈去离子水空白数值在

0.020-0.025之间,五次均值为0.022,符合方法标准要求；屈臣

氏去离子水空白数值在0.021-0.025之间,五次均值为0.023,符

合方法标准要求；热电厂蒸馏水空白数值在0.029-0.036之间,

五次均值为0.032不符合方法标准要求,实验室自制蒸馏水空

白数值在0.019-0.022之间,五次均值为0.020,符合方法标准

要求；经阴阳离子交换树脂处理的去离子水空白数值在

0.019-0.023之间,五次均值为0.021,符合方法标准要求；无氨

水空白数值在0.018-0.022之间,五次均值为0.020,符合方法

标准要求。综上,除热电厂蒸馏水不符合方法标准要求外,其

余实验用水皆符合方法标准要求,其中无氨水最为稳定,空白

值最低。 

2.2过硫酸钾试剂纯度及过硫酸钾溶液存储时间 

实验中使用的过硫酸钾试剂必须是有效期内的分析纯过硫

酸钾。如有必要,应对过硫酸钾进行提纯或重结晶,以去除溶液

中的氨氮化合物和其他杂质。研究人员[2]将氩气注入碱性过硫

酸钾溶液中,以去除NH并降低空值。近年来,笔者使用无氨水和

AR级过硫酸钾纯结晶法测定了0.02±0.05的空值范围。目前,

市场上有许多生产过硫酸钾的制造商。由于制造商和生产批次

不同,它也是A类R过硫酸钾,但仍存在差异,因此建议每用一瓶

过硫酸钾都要做试剂空白。另外过硫酸钾溶液贮存时间对于总

氮的空白也有较大影响,实验证明[3]：碱性过硫酸钾溶液存贮3d

对测定结果基本无影响,随着时间的延长,空白值也随着增大,

存贮7 d后空白值为0.071/0.000,9d为0.433/0.017。这一点赵

勇芳[4、5]等也做了相应证明。因此建议碱性过硫酸钾应该正确

贮存,且贮存时间不应过长。 

近几年,试剂的纯度明显下降,总氮实验要求过硫酸钾试剂

为分析纯,但在目前的工作中发现,现有的分析纯过硫酸钾压根

无法满足实验要求。目前实验过程中,更多的检测机构使用进口

过硫酸钾。对此,笔者在同一仪器、同一环境且其他试剂为同一

批的情况下,针对分析纯过硫酸钾、优级纯过硫酸钾、实验室重

新结晶提纯的过硫酸钾、进口过硫酸钾等几种不同的过硫酸钾

进行了空白值的测定实验。数据如下： 

空白值 1 空白值 2 空白值 3 空白值 4 空白值 5 均值

分析纯过

硫酸钾
0.045 0.052 0.049 0.060 0.055 0.052

优级纯过

硫酸钾
0.032 0.028 0.032 0.029 0.027 0.030

实验室重

新结晶提

纯的过硫

酸钾

0.022 0.025 0.023 0.025 0.027 0.024

进口过硫

酸钾
0.025 0.023 0.024 0.022 0.023 0.023

 

通过实验,我们可以看出：分析纯过硫酸钾空白数值在

0.045-0.060之间,均值为0.052,不满足分析方法标椎要求；优

级纯过硫酸钾空白数值在0.027-0.032之间,均值为0.030,虽有

部分值满足分析方法标椎要求,但仍存在较大风险不可用；实验

室重新结晶提纯的过硫酸钾空白数值在0.022-0.027之间,均

值为0.024,满足分析方法标椎要求；进口过硫酸钾空白数值

在0.022-0.025之间,均值为0.023,满足分析方法标椎要求。

综上,目前市场上的分析纯过硫酸钾不可以做总氮,优级纯过

硫酸钾亦存在一定风险不建议使用,而实验室重新结晶提纯

后的过硫酸钾以及进口过硫酸钾完全满足总氮分析方法标椎

的要求,可以使用。但重新结晶提纯考验一个实验员的技术水

平的同时也费时费力,而进口过硫酸钾的价格相对优级纯过

硫酸钾价格昂贵,因此两种可以使用的过硫酸钾各有利弊,建

议根据实验室自己特点选择使用。 

3 仪器的影响 

总氮的分析一般用的是紫外分光光度仪,用的是上海光谱

仪器有限公司生产的紫外可见分光光度计,型号为SP-1900。经

过一段时间的实验,笔者发现该仪器在使用前需要预热达半小

时以上,这样测定的数据才能够稳定和精确。在日常使用中,要

时刻保持仪器比色槽的清洁,同时也应当注意比色皿光面的清

洁。仪器在使用一段时间后,要对仪器进行维护。重点检查光源

是否稳定。当实验数据不是很稳定,影响读数时,建议找厂家更
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换光源和进行必要的维护。 

4 实验步骤的影响 

4.1消解过程的影响 

总氮测定过程中消解时间不够或高压锅压力不足,都会造

成过硫酸钾消解不完全,从而造成空白值偏高。研究表明[3、5]在

220nm处时,碱性过硫酸钾本身有强烈的吸收,这种吸收随着加

热时间的延长,过硫酸钾在220nm的吸收逐渐降低。另外研究表

明[6、8]：氧化压力保持在0.1Mpa 时,即温度为120-124℃、氧化

时间达到50min时,均能达到较好的结果,空白值均在0.020左右,

笔者对这一点也做了相应的证明。 

4.2添加盐酸后停放时间的影响 

选择三种水样：标准样品、地表水和废水,消化后加入1+9

盐酸,在220nm和275nm处使用定容无氨水进行比色,定容后选择

0.5、2.0、4.0和24小时进行比色。结果表明[9],加入盐酸后,

标准样品的真实值随着停车时间的增加而逐渐增加,经24h

比色后,测量值在允许范围内。对于低浓度的样品,如地表水,

加入盐酸后的停留时间越长,测量值的变化越大,相对误差

也越大。因此,在从低浓度样品中加入盐酸后,应尽快进行比

色分析。 

5 结论与建议 

通过收集资料和实验证明,笔者发现在碱性过硫酸钾消解

分光光度法测定总氨的实验中存在许多影响因素,这些影响因

素对总氮测定的最后结果都具有较大的影响,笔者在此简单分

析了一些影响因素,希望和专业人士互相学习和讨论。 
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