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用过硫酸盐氧化法同时测定水中的总氮和总磷

钱 君 龙 府 灵 敏
中国科学院南京地理研究所 南京市环境保护科学研究所

一
、

前 言

目前
,

封闭性水域的富营养化问题已相

当严重
,

引起人们的普遍重视 水中总氮
,

总

磷的含量在一定程度上能反映出水环境富营

养化的情况
,

为了获得一个测定总氮和总磷

更精确
、

简便的方法
,

人们做了大量工作比
刘

以往的凯氏法 操作烦琐
,

耗电量大
,

而且不

包括硝酸氮和亚硝酸氮 至 年报

道用碱性过硫酸盐氧化测定总氮
,

用酸性过

硫酸盐氧化测定总磷已成为常规方法

年 日本已公布此法为水中总氮总磷的分析方

法汇‘, , 等人在此基础上作了进

一步研究
￡ ,

找到了氧化剂最佳浓度
,

可使水

中的全部氮和磷在一种氧化剂中依次完成氧

化
,

原理是 过硫酸钾在 ℃ 的水溶液中可

水解成 和  
,

即
。

几广 斗
确

将 的 中加有 的
,

反应开始呈碱性 初始 值为
,

由

于氧化反应生成大量
十 ,

则反应后的溶液

呈酸性 值为
,

利用这一特点即可同

时氧化水中的全部氮和全部磷
,

文献 报道

使用自动分析仪测定
,

为了便于国内推广
,

本

文改用分光光度计 型及 型 实验

证明这是一种较好的方法
,

而且氧化后的产

物是硝酸盐和 正 磷酸盐
,

氧化液非常稳定
,

比凯氏法提高效率 倍
,

省 电 ” 倍

分光光度计  型
、

型各一合

 手提高压消毒器 上海医用核子仪

器厂

试剂 所有试剂均用分析纯
,

用去离

子蒸馏水配制

氧化剂溶液 称取 过硫酸钾

和 氢氧化钠
,

溶于水

中并稀释至 耐

硝酸盐氮标 准 液 称 取  

,

溶解后定容至
,

此溶液为

产 的硝酸盐氮 吸取此溶液 稀释

至
,

即 可得 拼 的硝酸盐氮的标

准 用时稀释为好

磷酸盐标准液 称 取  经

一 ℃ 干燥两小时的磷酸二氢钾
,

用水

溶解后加人 的硫酸溶液
,

再用水稀释

至
,

此溶液为 那 的磷贮备液

吸取该溶液 并用水稀释至 耐
,

即得

到 那 而 的磷标准液

斗  硫酸的铝酸钱锑贮备液

量取  浓硫酸
,

缓缓加到  

蒸馏水中
,

不断搅拌
,

冷却 另称取铝酸钱

吃 溶于 蒸馏水中
,

然后将上述硫酸

溶液缓缓倒人铝酸按溶液中
,

不断搅拌
,

再加

多 酒石酸锑钾溶液
,

摇匀
,

贮于棕

色瓶中保存

 显色剂

量取 上述的 硫酸的铝酸

钱锑贮备液
,

加人 抗坏血酸溶解后即

二
、

主要仪器与试荆

仪器
城乡环境建设保护部环境监测分 析方法编写组编写

的环境监测分 析方法



,

环 境

得 此溶液不稳定
,

宜在使用前配制

饱和碳酸钠溶液

并 一二硝基酚

指示剂

称取  一二硝基酚溶于 耐 蒸馏

水中

三
、

分 析 步 骤

氮
、

磷标准系列的配制 分别 吸 取
那 的氮标准液

, , , , ,

,

而 和磷标准液
, , , , ,

,

于 个 容量瓶中
,

加水定容

摇匀后再分别吸取 已 于 比色管中
,

各加入 。司 氧化剂溶液
,

加盖摇匀
,

放人高

压消毒器中
,

与水样的氧化同时进行

吸取摇匀后的水样 于 ” 比色

管中
,

加人 氧化剂溶液
,

加盖后摇匀
,

扎

紧盖子
,

以防跳 出
,

放 入高压消毒器
,

与标准

系列同时在 ℃ 下高压氧化 加热

用的电炉直径一定要与消毒器的 直 径 一 样

大
,

并设有开关可以控制到温后保持恒定
,

否

则温度不均匀氧化效果不一致
,

然后冷却至

室温慢慢启盖
,

取 出测定

总氮的测定

由于氧化后的水样及标准系列的 值

均在 左右
,

所以可以直接取出上清液 少

数不清洁水样氧化后有少许 沉 淀
,

在波长

一 处
,

用 的石英比色皿在
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型分光光度计上进行总氮的比色测定 用蒸

馏水对照

总磷的测定

分别吸取标准系列和氧化后的水样上清

液 或 于 具塞比色管中
,

加

人 滴二硝基酚指示剂
,

用饱和碳酸钠溶液

和  硫酸调至溶液呈浅黄色
,

准确加人

显色剂  而
,

然后加水定容至  ! 后摇

匀 置于 一 ℃ 温度下还原显色

后
,

在 波长处
,

用 比色皿在

型分光光度计上进行测定总磷 以 空 白 对

照

根据工作曲线查出相应的氮
、

磷的绝

对量 拜
,

除以其取样体积 后
,

即

得水样的总氮和总磷的含量

四
、

讨 论

氧化剂溶液中 凡 和 的

浓度

本方法用
。

和 ,

溶液作为氧化剂溶液
,

其浓度是根据

氧化原理经过计算和反复实验而得出的最佳

浓度  实验发现
,

当氧化剂溶液中 N ao H

浓度增加时
,

磷的氧化不完全; 当 N a0 H 浓

度降低时
,

则氮的氧化不完全
.
而当氧化剂

溶液中含有 0
.
0 75 m ol N ao H 和 0

.
07斗 m ol

K ZSZO ,

时
,

不仅氮
、

磷的氧化趋于完全
,

而且

氧化过程完成后
,

溶液 州 值为 2 左右
,

可以

表 1 几种含氮化合物的 回收率

化化 合 物 名 称称 氮加人量 (。g了L )))氮测得量 (。g /L ))) 回收率(% ))) 变异系数( % )))
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直接测定总氮
,

避免了凯氏定氮法
〔31 分析操

作烦
,

耗电量大等缺点
,

又能同时测定总磷
.

用该法可批量处理样品
,

且适于在简易的现

场使用
,

有着一定的经济意义
.

2
.
不同含氮化合物的回收率

文献〔2] 对 10 种含氮化合物(有机 7 种
,

无机 3 种)作了回收率试验
,

回收率为97 吓一

100 .2 外
.
本文对硫酸钱

、

硝酸钾
、

尿素和氨

基乙酸等含氮化合物所作回收试验的回收率

为 97. 6一99
.
2外

,

变异系数为 0
.
3一3

.
9外

,

见

表 1。

3

.

水样 中添加氮
、

磷的测定

本文对某河水进行了分析
,

其总氮总磷

的含量分别为 0
.
8 14邵g

/ ml
、
0

.

1 2 8 邵g / m l
,

并进

行了添加氮磷标准样的回收试验
,

结果见表

2
.
石肖酸钾的回收率为 98

.
0一 108

.
0务; 尿素

的回收率为 98
.
0一103

.
1外; 磷酸二氢钾的回

收率为 92
,

3 一107
.
0外

,

证明它们基本上不受

其它因素的干扰
,

本方法用于测定实际水样

是可行的
.

4
.
几种测定总氮方法的比较

本文对苏州地区的水样进行了总氮总磷

的分析
,

并且用其它方法〔
1], t4) 验证了总氮的

测定结果
,

见表 3
.
本法与碱性氧化

一

硫酸胁

还原法仁1 , 以及 Feso 4一 Z n 一
N

:
o H 蒸馏法’4 ,分

别对 32 个水样总氮的测定进行比较
,

其相关

表 2 水样中添加氮磷标准的回收

加人化合物 加 人量(拼g )
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,

( )* 内数字为重复次数

系数分别为 0
.
89 及 0. 9 1 ,

回归方程的斜率接

近 1 ,

方程直线基本通过原点
,

从而证明本法

同时测定水中总氮总磷是准确可靠的
.

5
.
方法测定的高低限

Junko Eb in
a
等用氮和磷的不同化 合 物

试验[2J
,

其结果为
:
含氮量为 ZOm g /L 时

,

回

收率为 91 1一 100
‘

9 肠
,

含氮量为 Zo om g /l时
,

回收率降低为 29
.
2一61

.
4汤;磷不同于氮

,

含

磷量高达 20 0 m g/l 时
,

回收率仍达 96
.
5一

100. 8外
.
本文改用 751 型

、

7
21 型分光光度

计分别测定氮
、

磷
,

含氮量为 3
.
, m g

/ 1
,

含磷量

表 3 实测水中总氮总磷含且和三种测定总氮方法的比较
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蒸馏法数据由南京土壤所张连弟同志提供
.

舒 金华
、

黄景苏同志参加部分实验
.



为 15 m g /l时
,

均在仪器测定范围内且回收很

好
,

一般环境水很少超过此测定范围
.
如果

污水中含氮量超过 3
,

5 m g

/

l 而小于 20 m g/比

含磷量超过 15 m刻1时
,

只要用空白适当稀释

氧化液再行测定
,

本法仍适用
.

表 4 氮
、

磷的空 白

元素 样品重复数 平均值
(
, , ,

g
/
L

)

标准偏差
变异系数
(% )

0 .010 0 。

0 0 6
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磷及同时测定水中总氮总磷的方法问题
.
氧

化过程的 pH 值变化为 12 一 2
.
开始的碱性

氧化过程对总氮是有效的
,

紧接的酸性氧化

过程对磷的氧化也是完全的
.
氧化的最后产

物是硝酸盐和(正 )磷酸盐
,

它们都用比色法

测定
.
本文方法的总氮回收比碱性氧化

一

硫

酸阱还原法为好
,

并简便
.
总之

,

它是一种简

便
、

高效且可靠的可同时测定水中总氮总磷

的好方法
.

0 。

0 0 1 7 9

.

3 又 1 0
一 ,
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表 4 列出了蒸馏水加人氧化剂的空白实验结

果
,

氮的检出下限为 。
.
o lo m g /l

,

磷的下限为

。o 0 1 7 m g / 1
.
因而本法有较宽的测出总氮总

磷的范围
,

能够对大多数水样 (环境水 )直接

进行分析
。

五
、

结 论

实验解决 了 用 0
.
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.
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石英毛细管柱气相色谱法分离测定土壤中的

多种有机氯化合物

孙安强 陈荣莉 孙维相
(中国科学院环境化学研究所)

分析环境样品中存在的多种有机氯化合

物残留量是个复杂的问题
,

尤其是当存在有

机氯农药 (O C Ps ) 和多氯联苯 切CB
s) 时

,

由于它们的化学性质相近并含有杂质
,

就使

得同时进行分离测定更加困难
,

通常对 o c Ps

进行色谱测定采用填充柱的方法
,

但由于分

离效果差
,

常受到 PC Bs 存在的干扰
,

同时在

不同 O C Ps 之间
,

如 D D T 及其衍生物
,

当

有狄氏剂或艾氏剂存在时 也会相互干扰
,

难

以得到满意的定量结果
.

本工作采用化学法处理样品
,

用气相色

谱石英毛细管柱
,

程序升温的方法
,

成功地对

六六六
,

D D T 及其衍生 物
、

P C
Bs 及 其 它

有机氯化合物同时进行了分离测定
,

并分析

了西藏南迎巴瓦峰和西德阿尔卑斯山不同地

区的部分土壤样品
,

都得到满意的结果见图

l ,

2

.

一
、

方法L
l, 孟,


