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摘5要"选用纳氏试剂分光光度法测定氨氮时"比较蒸馏法中分别以硼酸和纯水为吸收液时氨氮的检测效果% 结果显示"

当氨氮质量浓度f.E3 AP)!时"用纯水或硼酸作吸收液均可)当氨氮质量浓度?.E3 AP)!时"应以纯水为吸收液%
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55氨氮是环境监测和环境评价的重要指标之一"

它的形态组分比取决于水体的[>值(水温(盐度
等+.,

% 水环境中的氨氮主要来源于工农业废水和
生活污水中氮及含氮有机物的微生物分解+2,

% 氨
氮超标会导致水体富营养化"影响渔业生产和水体
安全"同时"氨氮硝化作用的产物硝酸盐和亚硝酸
盐能诱发高铁血红蛋白症和产生致癌的亚硝胺"危
害人体健康+6,

% 因此"提高水体中氨氮测定的准
确度对环境监测尤为重要和紧迫%

目前"水质监测中氨氮的测定多采用文献+1,

方法% 该法预处理方法中的蒸馏法"可有效去除水
样中色度(悬浮物(余氯(硫化物(钙镁等金属离子
和有机物对氨氮测定的干扰+4 H7,

% 但是"该法以硼
酸为吸收液"对低浓度氨氮的测定效果并不理想
#常出现未检出或者刚过检出限的情况$

+8,

% 针对
这一情况"现对纳氏试剂法中的蒸馏法预处理过程
进行改进"比较分别以硼酸和纯水为吸收液"氨氮
的检测效果%

.5实验部分

.E.5主要仪器与试剂
826分光光度计#北京瑞利分析仪器公司$"智

能一体化蒸馏仪"43 A!比色管"433 A!凯氏烧
瓶等%

. 333 AP)!铵标准储备液)纳氏试剂*碘化汞
H碘化钾H氢氧化钠溶液)433 P)!酒石酸钾钠)

3E4 P)!的溴百里酚蓝指示剂)23 P)!硼酸吸收
液). AV̂)!氢氧化钠溶液).33 P)!硫酸锌溶液%

.E25测试方法
蒸馏法预处理*将43 A!硼酸吸收液或纯水移

入243 A!容量瓶中"确保冷凝管出口在溶液液面
以下% 取一定量的待测样品"移入烧瓶中"加入4

C7滴溴百里酚蓝指示剂"用氢氧化钠溶液或盐酸
溶液调整[>值至7E3#指示剂呈黄色$ C8E1#指
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示剂呈蓝色$"加入3E24 P轻质氧化镁及数粒玻璃
珠"立即连接冷凝管% 加热蒸馏"使馏出液速率约
为.3 A!)AS#"待馏出液达到233 A!时"停止蒸
馏"加水定容至243 A!

+1,

%

絮凝法预处理*取.33 A!水样到烧杯中"加入
. A!.3B的硫酸锌"用24B的氢氧化钠溶液调节
[>值约为.3E4"混匀"放置使沉淀% 用经无氨水洗
涤过的中速定性滤纸过滤"弃去初滤液23 A!

+1,

%

样品检测波长为123 #A"用23 AA比色皿"以
水作参比"测量吸光度+1,

%

25结果与讨论
2E.5标准溶液比对结果

以3E433 AP)!的氨氮标准溶液作为样品"蒸
馏法进行预处理"分别以硼酸和纯水为吸收液"其
他条件相同"氨氮测定结果见表.%

表.5标准溶液氨氮测定结果

吸收液 硼酸 纯水
. 2 6 1 4 . 2 6 1 4

测定值)#AP0!

H.

$

3E233 3E.14 3E267 3E.87 3E222 3E424 3E432 3E103 3E4.6 3E106

相对误差)B 73 8. 46 74 47 4 3E1 1 6 1

55由表.可见"以纯水作吸收液"测定的相对误
差

"

4B"符合实验室质量控制指标要求)而以硼酸
作吸收液"测定的相对误差为46B C8.B"不符合
质量控制指标要求% 即对于3E433 AP)!的氨氮样
品"蒸馏法预处理时"用纯水作吸收液测定结果较

准确%

2E25实际水样比对结果
取.0个实际水样"同时用絮凝沉淀法和蒸馏

法#分别以硼酸和纯水为吸收液$进行预处理"氨
氮测定的结果见表2%

表25实际水样氨氮测定结果

样品号 水样类型
测定值)#AP0!

H.

$

絮凝沉
淀法

蒸馏法
硼酸 纯水

相对偏差)B

硼酸" 纯水" 硼酸与纯水
. 地表水 3E./4 ! 3E.17 00 .4 04

2 地表水 3E214 3E316 3E233 8. .. 74

6 地表水 3E206 3E360 3E210 88 8 81

1 污水厂出口 3E688 3E347 3E662 84 8 82

4 地表水 3E178 ! 3E162 /4 1 /4

7 地表水 3E433 3E678 3E412 .7 1 23

8 地表水 3E433 3E.82 3E472 1/ 7 41

0 污水厂出口 3E7/1 3E2/8 3E8.1 1. 2 12

/ 地表水 .E1. .E60 .E40 2 7 8

.3 污水厂出口 2E33 .E/2 .E// 6 3E6 2

.. 工业废水 4E36 4E86 4E00 8 0 2

.2 工业废水 7E34 7E00 8E33 8 0 3E/

.6 工业废水 7E2. 8E34 8E30 8 8 3E6

.1 工业废水 8E60 8E72 8E00 .E7 1 .E8

.4 工业废水 /E23 ..E7 .2E6 .2 .4 6

.7 污水厂进口 .2E8 .4E6 .4E3 .3 / .

.8 污水厂进口 .6E2 .7E7 .7E3 .2 .3 2

.0 污水厂进口 60E. 1/E1 1.E0 .6 .3 1

"

与絮凝沉淀法进行比较

55由表2可见"氨氮质量浓度?. AP)!的水样"

蒸馏法#硼酸$和絮凝法氨氮测定结果的相对偏差
为.7B C/4B"蒸馏法#纯水$和絮凝法氨氮测定

结果的相对偏差为2B C.4B% 因此"对于低浓度
氨氮样品"用蒸馏法预处理时"用纯水作吸收液氨
氮测定结果较准确%
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氨氮质量浓度f. AP)!的水样"蒸馏法#硼
酸$和絮凝法氨氮测定结果的相对偏差为2B C

.6B"蒸馏法#纯水$和絮凝法氨氮测定结果的相
对偏差为3E6B C.4B"蒸馏法#硼酸$和蒸馏法
#纯水$之间氨氮测定结果的相对偏差为3E6B C

8B% 说明对于
!

#氨氮$ f. AP)!的样品"蒸馏法
预处理时"用纯水或硼酸作吸收液均可%

在蒸馏法中"不同吸收液#硼酸和纯水$测定
水中不同浓度氨氮结果的差异"可能是受水样[>

值的影响% 文献+1,提出"经蒸馏预处理的水样"

须加入一定量的氢氧化钠调节水样至中性"就是考
虑到了水样[>值对分析结果有影响+0,

% 文献+/,

证实"采用纳氏试剂光度法测定溶液样品氨氮时"

样品溶液的[>值对其吸光度影响很大"在一定条
件下"显色后样品溶液的吸光度随其[>值的增大
而增大"[>值f.2E4/ 时"吸光度趋于稳定)纳氏
试剂光度法测定氨氮过程中"必须合理调节显色样
品溶液的[>值"以确保显色后样品溶液的[>值
f.2E4/% 测量低浓度氨氮样品"用硼酸作吸收液
时"由于硼酸的弱酸性"用氢氧化钠溶液调节样品
溶液的[>值至中性时"样品中的硼酸并没有被全
部中和"显色时剩余的硼酸能够和纳氏试剂发生中
和反应"从而造成显色后[>值偏低"影响最终的
测定结果% 文献+/,显示"采用纳氏试剂光度法测
定溶液样品氨氮"当水样需要进行蒸馏预处理时"

如果采用2B的硼酸作吸收液"必须将馏出液的
[>值调至/E47以上% 因此"纳氏试剂分光光度法
测定水中的氨氮"采用蒸馏法进行预处理时"用纯

水作吸收液优于用硼酸作吸收液%

65结语
纳氏试剂分光光度法测定氨氮过程中"当水样

需要蒸馏法预处理时"在低浓度范围"用纯水代替
2B的硼酸为吸收液"测定值与絮凝法更接近"符合
实验室质量控制要求"数值更准确% 因此"对于低
浓度有悬浮物或色度干扰的氨氮样品"选择蒸馏法
预处理时"以纯水为吸收液更合适%
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