
含泥沙的地表水总氮测定准确度的提高方法
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摘!要!针对碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法测定含泥沙的地表水中总氮时!数据准确度常受到絮凝沉淀的干扰的问
题!采用一次性$'+Q

!

D水相针式滤器过滤消解后水样!快速有效地去除絮凝沉淀的干扰!达到了提高含泥沙的地表水总
氮测定准确度的目的" 结果表明!该方法相对标准偏差n"'$i!加标回收率为R"'$i mR)'Qi!符合实验室质控要求"
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!!准确测定水体的总氮含量!对控制水体富营养
化#改善水质具有十分重要的意义)#*

" 目前较为
常用的总氮测定方法为.碱性过硫酸钾消解紫外
分光光度法/ %]/)%) ,"$#"&" 其方法原理是在
#"$ m#"+ r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""$和"*Q 1D处!测定吸光度?

""$

和?

"*Q

!按
公式?V?

""$

,"?

"*Q

计算校正吸光度?!从而计算
总氮含量)"*

" 硝酸根离子在""$ 1D波长处有吸
收!溶解的有机物在此波长处也有吸收!干扰测定"

因此!引入经验校正值%该校正值是在"*Q 1D处
测得吸光度的" 倍&!?减去经验校正值即为硝酸
盐离子的净吸光值%?V?

""$

,"?

"*Q

&" 对于含泥沙
量较大的地表水!总氮实际测定过程中!水样在强
碱性条件下消解后易产生絮凝沉淀!会使总氮结果
小于氨氮#亚硝酸盐氮#硝酸盐氮%以下简称三氮&

之和)%*

!且重现性#准确度差!加标回收率低)+*

"

现采用一次性$'+Q

!

D水相针式滤器过滤消解水

样!以期有效地提高含泥沙的地表水总氮测定的准
确度"

#!实验部分
#'#!仪器和试剂

仪器']0B;H;D;]XO,Q$系列高压灭菌器#普
析通用Ke#R$$型紫外可见分光光度计#K̂O5$#*

水相针式滤器%^̂ !"Q DDW$'+Q

!

D&"

试剂'超纯水%#S'" D

,

-@D!"Q r&#碱性过
硫酸钾%纯度

$

RR'$i&#盐酸%优级纯&"

#'"!实验方法
地表水采集后!自然沉降%$ D01

)Q*

!取上清液
#$'$$ D̀ 于"Q D̀ 比色管中%水样中含氮量超过
* D2k̀ 时!可减少取样量并加超纯水稀释至
#$'$$ D̀ &!加入Q'$$ D̀ 碱性过硫酸钾溶液!塞

(S"(
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紧管塞!并用纱布和橡皮筋扎紧!置于高压灭菌器
中!于#"$ m#"+ r下消解%$ D01 后!取出并冷却
至室温" 向各管中加入%# _R&盐酸溶液# D̀ !超
纯水定容" 采用一次性$'+Q

!

D水相针式滤器对
定容后的水样进行过滤!弃去初滤液Q D̀ !取续滤
液于#$ DD石英比色皿!采用紫外分光光度法!分
别测定""$和"*Q 1D吸光度值!计算总氮含量"

"!结果与讨论
"'#!含泥沙水样总氮与三氮质量浓度对比

采集长江南京段%上起江宁区和尚港#下至栖
霞区大道河口&的地表水样!水体混浊!含泥沙量
较大))*

" 水样采集后先自然沉降%$ D01!取上清
液用碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法)"*测定总
氮及三氮质量浓度!结果见表#"

表#!总氮与三氮的质量浓度对比 D2k̀

点位名称 氨氮 硝酸盐氮 亚硝酸氮 三氮 总氮
城北水厂 $'$QS "'$+ ( "'#$ #'S"

远古水厂 $'$)% "'#) ( "'"" "'$"

九乡河口 $'$+" #'R+ ( #'RS #'R+

江宁河口 $'$SR "')" ( "'*# "'"#

孔田东南 $'#%% +'+Q ( +'QS +'+)

节制闸 $'$S# "')" ( "'*$ "'+"

!!由表#可见!对于含泥沙量较大的地表水!总
氮的测定结果往往小于三氮甚至硝酸盐氮的测定
结果!数据缺乏合理性" 原因可能是在水样的消解
过程中产生了絮凝沉淀!导致"*Q 1D波长处吸光

"'"!自然沉降时间对总氮测定结果的影响
将所采集的含泥沙地表水静置!使水样自然沉

降!分时段采集上层清液进行分析)**

!结果见图#"

由图# 可见!经过Q ? 自然沉降后!水样在""$ 与
"*Q 1D处的吸光度值均有一定程度的下降!总氮
的测定浓度得到了提升!但絮凝沉淀在"*Q 1D产
生的干扰仍然存在" 可见自然沉降只对较大颗粒
的沉淀有效!对于含细小泥沙颗粒的水样!无法通
过自然沉降的方法完全消除干扰" 此外!利用长时
间的自然沉降在实际分析中也不具备可行性"

图#!自然沉降时间对总氮测定结果的影响

值异常偏高!对总氮的测定结果造成很大负干扰!

从而使总氮结果偏低"

"'%!过滤去除消解后水样的絮凝干扰
采用一次性$'+Q

!

D水相针式滤器过滤消解
水样!去除絮凝沉淀干扰!结果见表""

表"!消解后水样过滤前后对比实验结果

点位名称 未过滤直接比色
?

""$

?

"*Q

!

%总氮& k%D2-`

,#

&!

$'+Q

!

D滤器过滤后
?

""$

?

"*Q

!

%总氮& k%D2-`

,#

&

!

%三氮&

k%D2-`

,#

&

城北水厂 $'%%R $'$)R #'S" $'"+# $'$$+ "'#+ "'#$

远古水厂 $'%+# $'$)$ "'$" $'"QQ $'$$" "'%# "'""

九乡河口 $'%"R $'$QS #'R+ $'"%+ $'$$+ "'$* #'RS

江宁河口 $'%SS $'$*+ "'"# $'%$) $'$$Q "'*Q "'*#

孔田东南 $'QR) $'$)% +'+) $'+R* $'$$% +')* +'QS

节制闸 $'%)) $'$Q" "'+" $'"R) $'$$# "'*+ "'*$

!!由表" 可见!经过一次性$'+Q

!

D水相针式
滤器过滤!水样在""$ 和"*Q 1D处的吸光度值均
明显下降!而?

"*Q

的影响更大!测得总氮质量浓度
明显上升!且略高于三氮质量浓度!数据具有合理
性" 因此!含泥沙的地表水总氮测定偏低主要是由
于消解后产生的絮凝沉淀导致""$和"*Q 1D处吸

光度值偏高!?V?

""$

,?

"*Q

结果偏低!对总氮的测
定造成负干扰!从而使测定结果偏低)S*

"

"'+!精密度和准确度的测定
为了验证方法的精密度!对"份不同的含泥沙

地表水样!分别进行) 次平行测定实验!并采用上
述方法去除絮凝沉淀!结果见表%"

(R"(
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表%!精密度实验

点位名称 测定结果k%D2-`

,#

&

# " % + Q )

平均值k%D2-`

,#

&

相对标准偏差ki

远古水厂 "'%# "'%Q "'"S "'%" "'%+ "'"S "'%# #'+

孔田东南 +')+ +'*" +')S +')Q +'QR +'*" +')* #'#

!!由表%可知!测定结果相对标准偏差n"'$i!

满足对精密度的质控要求)"*

"

为验证方法的准确度!对"份不同的含泥沙地
表水样!分别进行高#低"种浓度的加标回收实验!

并采用上述方法去除絮凝沉淀!结果见表+"

表+!准确度实验
点位
名称

本底值k

%D2-`

,#

&

加标量k

%D2-`

,#

&

实测值k

%D2-`

,#

&

回收率k

i

城北水厂 "'#+ $'Q$ "')# R+'$

+'$$ Q'R) RQ'Q

节制闸 "'*+ #'$$ %')) R"'$

+'$$ )')$ R)'Q

!!由表+ 可见!测定结果加标回收率为R"'$i

mR)'Qi!可以达到对准确度的质控要求)"*

"

"'Q!含泥沙地表水的特殊类型
实验发现有一部分含泥沙的地表水!其消解后

水样经一次性$'+Q

!

D水相针式滤器过滤后!?

"*Q

虽有下降!但数值仍然比较高!见表Q"

由表"可见!一般的含泥沙地表水经$'+Q

!

D

水相针式滤器过滤后!?

"*Q

的下降率均在RQi左
右" 而表Q列举的塔山水库#t和"t点位!其?

"*Q

在
过滤后仅分别下降了"R'Si和%+'$i!相较前者
?

"*Q

的降低并不明显!其原因主要为水体中含有少
量溶解性有机物%粒径一般为纳米级&!通过$'+Q

!

D

表Q!含泥沙地表水的特殊类型

点位名称 未过滤直接比色
?

""$

?

"*Q

!

%总氮& k%D2-`

,#

&

$'+Q

!

D滤器过滤后
?

""$

?

"*Q

!

%总氮& k%D2-`

,#

&

塔山水库#t $'#R+ $'$+* $'S% $'#SS $'$%% #'$Q

塔山水库"t $'#SR $'$+* $'*S $'#*) $'$%# $'R*

水相针式滤器不能去除!而该部分吸光度值应该通
过?V?

""$

,"?

"*Q

予以校正扣除" 此类情况主要出
现在少数受到有机污染的地表水或者废水中!而在
一般的江河#湖泊等地表水中极少遇到"

%!结语
在碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法测定地

表水中总氮的过程中!时常遇到絮凝沉淀干扰测定
的问题!采用一次性$'+Q

!

D水相针式滤器过滤
消解后的水样!可有效去除絮凝沉淀对""$和"*Q 1D

处吸光度值的干扰!提高总氮测定的准确度" 该法
操作简便!耗时短!提高了总氮与三氮数据的可比
性!能够更好地保证总氮数据的准确可信!从而科
学判断水体的营养水平与污染程度"

$参考文献%

)#*!林旭芳! 徐彬'水中总氮快速测定实验方法研究)/*'环境

监控与预警! "$#"! +%)& ' "* ,"S'

)"*!环境保护部']/)%) ,"$#"!水质!总氮的测定!碱性过硫
酸钾消解紫外分光光度法) Z*'北京'中国环境科学出版
社! "$#"'

)%*!蔺凯! 刘建利'水中氨氮与总氮关系的探讨)/*'山东化工!

"$#%! +"' *S ,*R'

)+*!欧伏平! 张建明! 王小毛!等'含泥沙水样总磷测定方法的
研究)/*'环境工程! "$$#! #R%)& ' QQ ,Q)'

)Q*!环境保护总局'b3%S%S ,"$$"!地表水环境质量标准) Z*'

北京'中国环境科学出版社! "$$"'

))*!周灵辉! 胡恩宇! 杭维琦!等'长江南京段重点污染源有机
污染物的定性分析)/*'环境监控与预警! "$#$! " %)& ' %R

,+$'

)**!陆子川! 罗宏德'富含泥沙水样总氮总磷测定的干扰因素讨
论)/*'甘肃环境研究与监测! "$$$! #%%+& ' "Q$ ,"Q#'

)S*!范辉'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)/*'广西科学院学报! "$##! "*%"& ' R$ ,R"'

($%(

第S卷!第#期 纪籦等'含泥沙的地表水总氮测定准确度的提高方法 "$#)年"月


