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主次波长分光光度法测定水中氨氮

部 洪 文
�安徽省淮北市环境保护监测站

,

淮北 � � � 。。� �

摘要 在碱性介质中
,
氨与 � � � ��� � 试剂反应生成黄色化合物

�

用依据悬浮颗粒对光吸收原理建立显色反应的主次

双波长光度测定氨氮 �� �
, 一
� � 新方法

�

方法检出限 。
·

� � � � ��
,

精密度 � �� � � � ,
加标回收率 �� �

一

�� , �
,

且计

算曲线稳定
, 适合于天然水

、

废水等环境水质监侧
�

关扭词 主次波 长 , 分光光度法 ,

氨氮
�

氨氮 ���
� 一� � 常以游离氨 �� �

�

� 和铁盐

�� �冲 形式存在于环境水体中
�

它是饮 用水

祖日也面水控制指标之一
�

一般采用 � � �。�� � 试

剂显色比色分析
,

本文采用主次双波长分析方

法
,

它具有精密度和灵敏度高
,

回收完全
,

且

操作快速方便
,

计算曲线稳定等优点
,

适合于

� 住 � � � � � � � 氏
一 � 环境样品监测

�

图 � 中 � 曲线
�

� � � 主次双波长分析理论

图 � 中
,

向
�

�移动曲线 从
,

距离后至 �’ 位

置交曲线
�
子 �

、

� 二点
,

因此在相对应双波

长 几,
、

又� 下 �氏
一 � 显色液对光的吸收

一

可当量为

悬浮颗粒对光的吸收
,

因此由式�� 得 �

� �

� 舜
�
� 畏

�石
一

走

� ,

十 畏
�

� 友
� 几� 无

�之�

实验表明当 资
�

� � 时
,

友
、

值是氨贰浓度

�二� 的指数函数
�

令 �
�
� �

,

则

�

一
‘� “

�� �
�, 、

夕分别是由 � �
, 一
� 标准溶液回归常数

�

变式 �� 得 �

�� �
从一朴

一一
��十��一姚

� 实验部分

� � 实验理论

� �
�

� 光谱示意曲线

稳定悬浊体系
,

吸光度 � � � 与人射光波长

�劝及悬浮微粒性质参数 � 甲
、 。
�关系

〔�� 式如下 �

� 一
‘

尸� 一 , 又一
肠

� � �

示 惹光谱如图 � 中
。 曲线

�

在碱性溶液中
,

氨氮与碘化汞钾 � �
� � �� � �

试剂 � 反应生成淡红棕色物质
〔刀 �

示意光谱如

为使分析具有最高灵敏度
,

波长 几,

应选择

在显色液最大吸收波长 �妹
。二

� 处
,

但由于氨氦

显色液最高吸收进人紫外区
,

为避免样品中有

机物的弓吸收
,

选择 又,
一 “� �� �

,

定义此波长

为主波长 �沁�
� 又,

一 、。�
‘

� 、 �

波长 又� 可 任意 选

择
,

为降低空白
,

宜 又� � 凡�
,

此时 夜
�

� 。
,

但是

不同的 又� 对应不同的 叭夕值
�

一般地 又� 选择

在一半最强吸收所对应波长附近
,

定义此波长

为次波长 �丸�
�

� � �式变为
�

侧呆昏

� � 十 �

�
,

十 � � , �

图 、 光谱曲线示意国 飞� � � 年 � 月 � � 口收到修改稿
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才, 、

�
,

分别为 又。
、
又
�

所对应主次吸光度
·

从�� 式可见
,

当操作环境如室温
、

湿度等

条件改变时
,

万 , 、

�
, �司步增大或减小

,

实验表

左
。

十 �

明 一厂互下「值变化不大
,

听以说式�� �具有环境
�

月
� 一

「 几

科 学
�
乞�

’

入 �
�

�� � � � � ��� � 试剂
,

混合后放置反应 � �一

巧 � ��
�

以零浓度空 白为参比用 �肠
�
� 比色皿

分别在 � �  
、

� � � � � 波长下测定透光率�� 多�
�

按 � � 一 ��� � 计算吸光度 �中间步骤保留 �

位有效数字 �
�

� 结果与分析

��  吸收光谱

任取一浓度 �氏
一
� 标准液实验

,

其吸收曲

线如图 �
�

������侧絮鲁

条件修正性
,

计算模型�� �中 叭尽参数亦较稳定

可长期使用不需经常校正
�

� � 实验仪器与试剂

�� � 光栅分光光度计 �上海第三分 析 仪 器

厂 � � � 
�

� � �比色管 � � � � � 比色皿
�

� �� �� � � 试剂 � 称取 � � 碘化钾固体 �� �
,

人
�

�
�

� 溶于 �� � 离子交换水
�

另称取 �
�

� � 氯

化高汞 �� � ��
�

�溶于 �� � �煮沸热水中
,

分批加

人前述碘化钾溶液中
,

并搅拌使红色溶解
,

直至

微有朱红色沉淀不再溶解
�

冷却后加人 �� � �

多� 外�� �
, � 氢氧化钾 �� ���

,

�
�

�
�

� 溶液
,

并

加离子交换水至 � �� � �
�

该溶液呈 澄 清 浅 黄

色
�

酒石酸钾钠溶液 � 称取知 � 酒石酸钾钠溶

于 � � � � �水中并加热煮沸几分钟去 除 溶 液 中

氨
,

冷却后加水至 � �� � �
�

该溶液用作干扰金

属离子掩蔽剂
�

铁标准贮备液 � 准确称取经 � �� ℃干燥 ��

的 � �
�

�� 固体 ��
�

�
�

� �� �� � � 溶于少 量 水

转人 �� �  � �容量瓶
,

并用离子 交 换 水 定 容

� �   � �
�

该溶液 �
�

� � � � 含 � �
, 一
� �

�

� � � �
�

��
�

。拜 � � �� � �
, 一
� 标准溶液 � 用贮备液

配制
�

� � 汤�� � �, � 硫酸锌 ��
� �� �

� 溶液
,

絮凝

预处理用
�

�弓外�� � , � 氢氧化钠 ��
� ��� � 溶液

,

絮

凝预处理用
�

硫醚 �二 �
�

色咚�
,

供蒸愧吸收液用�。
�

。、� � ��

��
�

� � 测定方法

清洁水可直接测定
�

对色度及有严重干扰的废水样品须经过絮

凝沉淀法或蒸馏法预处理 �� 
�

取 �� � � 处理后

样品于比色管中
,

加人酒石酸钾钠溶液 �
�

� � �
,

用 � �多 氢氧化钠溶液调节至 � � �一 ,
,

然后加

� � � � �� �� � �  � � � � 印�

波长 �� � �

图 � � �
, 一
� 显色液光谱

选定主波 长 ‘。 � � � �� �
,

次 波 长 ‘
,

�

� � � � �
�

�� � 氨氮标准溶液实验

�
�

�一 � �万� 计算模型

分别量取 ��
�

� 那� ��� 氨氮标准溶液 。
、

�
�

��

�
�

� �
、

3

.

0 0

、

,
.
0 0

、

7

.

0 0

,

1 0

.

0
; n

l 按测定方法进行

实验
.
分析结果列表 1

.

作 log y 一 log
x 曲线如图 3.

奋 一 。
·

5

O

‘

一 1
.
《

一 0
.
7 5 一 0

.
4 5

10 9 戈

图 3 N H , 一
N l

o g 夕一 lO 几常 曲线
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表 1 N H 厂 N 标准系列分析计算结果

14 卷 2 期

透光率(% )

(”g /n
,
l )

4 2 9 n
m 4 8 0 l l

m

e
,

1 0

、0 0

9 5
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0

9 0

.

0

7
6

。

8

6 4

。

7

5 0
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0

3 7

。

8

‘

: :

.
7

8 3
。

6

7
3

。

l

6 5

。

4

0
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4 6

0

。

7
咭

l
。

0 2

1

.

3
8

n,斗

; :
:

UnUn.nn曰,工乙U八U
J份
O

;…
n�0111盆,1

( 。l)

0

0
。

5
0

1

.

0 0

n
.八”n�nn

�“n
o.

…
�j口乡,古n�

,二

最小二乘法回归结果
: log y ~ 。

.
9 2 3 109

:一

0
.
134 ,

因此 a ~ 0. 735
,

夕~ 0. 923
.
变化得 N 氏

一
N

计算式 :

x ~ 1
·

4 o y

“ 。3

(
6
)

式 (6) 适合于 。一2
.
00拼g

/ m l N 氏
一
N 浓度

范围
.
这样对样品分析

,

显色比色后按式(5) 计

算出 , 值后
,

再通过式(6)计算 N 玩
一
N 含量

.

2. 2. 2 精密度

通过对 。
.
I D 产 g / m l

,
1

.

00
拼g

/ m l N H
3一

N 标

准浓度分析
,

各 6 次平 行 测 定 结 果 分 别 为

0
.
0 959一0

.
102户g

/ m l
,

0

.

9 8 6一1
.
02产g

/ m
l

,

平均

值 0
.
0997那 g

/ m 一
、

1

.

0 0 产g
/ m l

,

相对标准偏差分

别为 1
.
1多

、

0

.

3 外;单波长分析相对标准差分别

为 2
.
9并

,

0

.

8 多
.

2. 2. 3 检出限

该方法采用
再 + 1

A ,

+
1

定量 N H
3一

N
,

其计算

缓冲性能提高分析精密度
,

极 低 浓 度 N H , 一
N

(
。
.
02 产g

/ m l) 20 次平行实验
,

y 值相对标准偏

、
。

_
八 。 。 。

、
,

_ 及S
。 / :

_

, 二筋吞
差 “, 一 0

·

0 0 , ,

按玩
“ 一半 (天一

’
、

灵敏度

s、a = 0
.
7 35) 计算 N H

3一
N 检出限

[4 , : 0
.
0 2 拌g

/

m 一
,

比单波长(420
nm )比色法 0

.
05升g

/ m l 低
.

2. 2. 4 干扰实验

N e。sle r
显色反应测定 N 玩

一
N 具有较好

的选择性
.
一般天然水中的常量离子如 C扩+ 、

M g
Z + 、

5 0 犷
、

N O 了
,

e 广
、

H C O 歹
、

F
一 、

P O 乏
一
; 另外

10 倍的 N O 牙
、

B
r 一

、

l
一 、

C
r

(
V l

)

、

Z
n , +

无干扰;过

表 2 样品分析结果

样 品
单波长比色法
(解g / m l ) 加标量

N H , 一
N

(
砰g / m l )

测定值 样品浓度 回收率(% )
一

_
l

—
l
一
.

一
一一

-目
一一

一
-

一一
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。
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。
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。
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.
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.
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。
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(下转第品 页)
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可见甜菜渣中有小水节霉菌丝生长
,
近 20d 可长到做

实验用的幼菌丝体
.
根据实验及几年来的现场调查

,

水节霉的生长周期约为 40 一 , o d 。

3 讨论

为了进一步分析水节霉产生原因
,

对近 5年嫩江

富上断面水质监测数据进行比较
,
见表 6

.
由表可知

,

水温
、

p H
、

流量和溶解氧不是影响水节霉产生的原

因
.
通过现场调查和实验室培养可知

,

水速和其它化

学指标也不是影响水节霉产生的原 因
,

因为在冰封期

高流速的吸水泵站滤网上及用化学指标很低的自来水

培养均生长很好
. CO D 和 Bo D

,

值也不能说明水节霉

产生原因
,

在一些排污 口附近及下游的 C o D 和 Bo D ,

值是较高的
,
但并没见其大量生长

.
只有搪厂废水与

水节霉的生长繁殖关系密切
,

其原因为: ¹ 水节霉的

生长时间与糖厂废水排放时间相吻合 ; º 用绵 白 糖

培养水节霉的生长
、

死亡过程与江水中水节霉生长
、

死

亡过程的形态
、

颜色相吻合 ; À 用甜菜渣培养不但水

节霉生长好
,

而且在缸底又生长一层水节霉菌丝体
,

用

其它有机物质培养均无此现象
.
由此得出糖厂废水的

排放是引起嫩江齐齐哈尔段水节霉大量生长繁殖的主

要原因
.

表 6 1986 一1990 年嫩江富上断面水质监测情况

时 间 } 糖厂废水 ! 水 速

生 长期

死亡期

排 放

不排水

缓

缓或稍急

PPP HHH 爽拇拇 流 量量 D OOO C OD 一一其他化学学
(((((七少少 ( m

3
/
s
))) ( m g / L ))) ( m g / L ))) 指标标

000一222 3 1.80一 85
.
0000 2

。

3 4 一5
。

8
333 3

.

2 6 一 15
。

7 333 局局

))) 0
。

SSS 2 2

·

0 0 一丰水期期 ) 3
。

5 555 续2
。

5
888 低低

4 建议

(l) 对糖厂废水的排放要严加控制
,

尽量回收可

利用的物质
,

降低有机物浓度
,
减少废水排放量

,

同时

还要利用糖厂废水毒性低
,

有机物含量高的特点
,

开展

污灌和厌氧发酵处理的研究
.

(2) 水节霉是 目前所发现的
,

适合北方低温处理

糖厂废水的最佳生物之一
,

应尽快开展专门深人的研

究
.

(3) 水节霉是水体受到一定程度单
、

双糖或蛋白

质污染的指标生物
,

当它产生气泡漂浮时
,

即说明在它

生长的区域水底溶解氧较低或趋于零
.
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渡金属离子 F
e , + 、

p b
, + 、

M
n , + 、

e d

, + 、

e
u , + 、

H
g

, +

等干扰可用酒石酸钾钠掩蔽; 色浊及有机胺等

干扰用蒸馏法预处理可去除
.

2. 3 样品测定

按照分析方法
,

分别测定饮用水
,

污水及工

业废水等
,

结果列于表 2
.
其中生活污水 6 次

平行分析相对标准偏差 R S D 为 2多
.
水质加标

回收率 93 外一105 外
.

家标样回收 率 100 务
,

水体加标回收率 93 务一

105 多
,

测定计算结果与单波长比色法相吻 合

(表 2)
.
该理论和方法同样可用于其他成分如

50胃
一 ‘习 、

I
一

等分析
.
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