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[摘  要] 对测定水中总氮的影响因素进行探讨,目的是提高测定水中总氮的准确度。 
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随着水体富营养化的日益加重,水质中总氮的脱除和监测成为当今环

保的重要课题,总氮也是判断水质的重要指标之一。在水质分析中,碱性过

硫酸钾消解紫外分光光度法广泛应用于总氮的测定,其操作步骤比较简单,

试剂少,但是如果实验过程操控不当,易出现空白值偏高等问题。对此,我

们通过实验及数据分析比对,针对以上问题进行阐述。 

1 概念问题 

水中总氮的国家标准测定方法是碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法,

其原理是在120-124度下,碱性过硫酸钾溶液使样品中含氮化合物的氮转

化为硝酸盐,采用紫外分光光度法于波长220nm和275nm处,分别测定吸光

度A220和A275,用两波长处吸光度测定值之差求得校准吸光度,利用标准

曲线法计算总氮的含量。 

2 实验影响因素 

2.1蒸馏水纯度 

实验过程中对水的要求非常严格,普通的蒸馏水往往还达不到实验要

求。这时需再做二次加工以得到无氨水。HJ 636-2012中有无氨水的配备

方法,也可使用新制备的去离子水。根据笔者经验,蒸馏1000ml的无氨水,

先前蒸出的200ml馏出液都要弃去,最后蒸出的200ml也要弃去,只保留中

间蒸出的无氨水待用,否则,重蒸无氨水的空白值往往还不如制备之前的

普通蒸馏水空白值好。因此,为确保空白值符合要求,应保证实验用水的纯

度达到要求。 

2.2试剂的纯度 

氢氧化钠、盐酸以选用优级纯试剂为宜,分析纯试剂一般达不到要

求。不同厂家生产的过硫酸钾质量有所差别,有些厂家生产的过硫酸钾空

白值高达0.100。因此,新购买的过硫酸钾必须做空白试验,符合要求后再

用。因此,为确保空白值符合要求,应保证实验试剂的纯度达到要求。 

2.3试剂的配制、存放 

碱性过硫酸钾的配制过程十分重要,掌握不好,会影响消解效果,对测

定结果产生一定的影响。由于过硫酸钾的溶解速度非常慢,若要加快溶解,

不能盲目加热,如要加热,最好采用水浴加热法,且水浴温度一定要低于60

度,否则过硫酸钾会分解失效。配制该溶液时,可分别移取过硫酸钾和氢氧

化钠,两者分开配制,再混合定容。 

过硫酸钾的存放也要注意,应避免与还原性物质、硫、磷等混合存放,

另外,过硫酸钾易吸潮,放出氧气,因此为避免失效,应将其放于干燥的试

剂橱中。 

2.4实验室环境 

总氮的分析应严格按照HJ 636-2012进行,保证每个步骤不受污染。不

能在有使用氨水的实验环境下进行,室内不应含有扬尘、石油类及其它的

氮化合物,更不能在分析氨氮等氮类项目的实验室中做总氮项目的分析,

所使用的试剂、玻璃器皿也要单独存放,避免交叉污染,影响空白值。 

2.5玻璃器皿的洗涤 

所使用的玻璃器皿要经过1+9盐酸浸泡,并用无氨水冲洗2到3遍,否则

也会造成空白值偏高或平行性较差的情况。 

2.6消解时间的控制 

碱性过硫酸钾在220nm处有较大的吸收峰,在120至140度时,如果加热

时间过短,碱性过硫酸钾在消解时会分解不完全,给样品吸光度的测定带

来较大的正干扰。经笔者试验得出,在120至140度时,碱性过硫酸钾需经过

50分钟以上消解,其吸光度才会降到较低水平并保持稳定。而标准方法中

规定的加热时间为30分钟,实际上还不能使过硫酸钾完全分解,因此总氮

测定中加热消解时间以50分钟为宜。 

2.7高压蒸汽灭菌锅的清洁维护 

消解是总氮测定的关键步骤,而高压蒸汽灭菌锅是进行消解的工具,

因此对高压蒸汽灭菌锅的清洁维护至关重要。高压蒸汽灭菌锅应无氨污染,

并且每周进行清洗,定期检定压力表,并检查橡胶密封圈密封情况,避免因

漏气而减压。 

2.8比色皿的注意事项 

该项目的测定涉及两个波长(220nm和275nm),因此有条件的实验室应

选择双光路紫外分光光度计,有方便快速、避免反复调整波长产生测量误

差、自动修正皿差等优点。 

3 结束语 

在总氮的测定过程中,要想得到准确可靠的分析数据,首先必须降低空

白值,而影响空白值的因素有很多,其主要有：蒸馏水纯度、试剂纯度、实

验环境等。因此为了得到准确可靠的分析数据,必须重视总氮测定的整个

过程,掌握好每个环节,熟练每个技术规范,只有这样才能提供准确、可靠

的监测数据,从而真实地反映水质优劣,更好地为环境管理服务。 
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