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[摘要]  对总氮分析中空白值偏高、总氮值大于氨氮、试剂要求等问题进行实验对比，提出解决方法。 

[关键词]  总氮  吸光度  消解 

 

总氮是水中无机氮（含氨氮、硝酸盐氮、亚硝酸盐氮）

和有机氮的总称，是判断饮用水、水源水、地表水污染程度

的重要指标之一。目前测定的标准分析方法是碱性过硫酸钾

消解、紫外分光光度法[1] 。该法虽然步骤较为简单，但实验

所用实验用水、器皿、试剂纯度、保存时间要求苛刻，任何

一处环节出现偏差，都会对测定结果产生影响。本文对此通

过实验，对这些影响因素作一探讨，提出相应解决方法。 

1  空白值偏高 

GB11894-89 分析方法要求当测定在检测限时，必须控制

空白实验吸光度 AO 不能超过 0.03,但实际操作中会出现空白

值 AO 大于 0.03。有文献报道[2]消解中升温至 120℃～124℃，

保持 45 分钟以上，碱性过硫酸钾分解完全，吸光值降至 低

水平。比较 2 组数据，第一组，在同一压力下（1．1 kg/cm2），

蒸馏水、无氨水于同一压力锅内消解 30 分钟和 60 分钟，测

定空白值吸光度，见表 1；第二组，纯净水于不同压力锅 30

分钟消解，测定空白值吸光度，见表 2。 

表 1  比较不同消解时间空白值 

消解时间 空白水样 空白平行样吸光度 

30 分钟 
新制蒸馏水 0.082 0.072 0.071 0.062 0.069

纯净水 0.052 0.078 0.073 0.053 0.060

60 分钟 
新制蒸馏水 0.065 0.070 0.055 0.053 0.066

纯净水 0.050 0.058 0.061 0.046 0.049

表 2  不同压力锅 30 分钟消解空白值 

消解时间 压力锅 纯净水空白平行样吸光度 

30 分钟 
手提高压锅 0.052 0.078 0.073 0.053 0.060

自动高压锅 0.026 0.025 0.018 0.020 0.019

表 1 数据表明，无论是纯净水还是新制蒸馏水空白值 30
分钟吸光度大于 60 分钟，但 2 种消解时间的空白值都大于

0.03，不符合要求。从表 2 数据来看，同一纯净水经 30 分钟

消解，用自动高压锅消解的空白值远远小于手提高压锅，而

且自动高压锅空白值都小于 0.03，符合要求。很显然问题出

在高压锅上，手提高压锅使用温度和压力表显示不一致，造

成过硫酸钾在消解过程中没有完全分解， 终导致空白值偏

高。因此压力锅要定期校验，确保压力锅使用温度与压力表

一致。 

2  氨氮高于总氮的水样 

当水样中总氮浓度较高时，并且氮主要来自氨氮，在测

定总氮时，不当操作会导致氮的损失，使测定结果氨氮大于

总氮，见表3。 

表 3  皮革厂污水氨氮与总氮测试结果 

 皮革厂-1 皮革厂-2 皮革厂-4 皮革厂-5 皮革厂-6

氨氮(mg/L) 1.25 2.52 117.5 48.02 53.87 
总 氮 (mg/L) 第

一次分析 
1.99 6.48 94.0 39.1 47.4 

总 氮 (mg/L) 第

二次分析 
/ / 165 54.4 61.4 

氨氮/总氮 0.62 0.39 0.71 0.88 0.88 

表 3 中皮革厂-4～皮革厂-6 污水总氮值很高，氨氮占总

氮 70％以上。第一次分析采用具塞比色管，总氮测定值小于

氨氮；第二次换旋盖比色管，总氮测定值大于氨氮，分析原

因主要是比色管与塞子不配套或是比色管使用较久，出现磨

损、隙缝。高浓度氨氮的水样在碱性介质中，经高温高压，

氨气蒸发散逸，导致测定结果偏低。 

有文章报道可将水样消解 30rain 后马上放气，趁热将水

样管多次摇匀，使气相中的氮气被热的过硫酸钾消解转变为

硝酸氮；或用双管消解水样[3]，经过试验，上述两种方法解

决氮的损失效果不佳。 

对于高浓度氨氮水样的总氮分析，可以改用旋盖比色管,

同时将水样稀释消解，能够减少氨的损失。将氨氮标准样浓

度约为 7.17mg/L，分别采用具塞比色管和旋盖比色管测定总

氮，测定结果见表 4。 

表 4  不同比色管总氮测定结果 

比色管 平行测定值（mg/L） 相对误差（％）

具塞比色管 6.99 7.03 6.97 6.96 7.07 -2.4 

旋盖比色管 6.99 7.13 7.21 7.10 7.15 -0.8 
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从表 4 实验结果可以看出，旋盖比色管相对误差小于具

塞比色管，由此可见旋盖比色管密闭性好于具塞比色管。 

对于高浓度氨氮水样除用旋盖比色管外，还需稀释后消

解，表 5 测定结果表明，当水样中氨氮浓度较高时，直接取

样测定总氮，氮在消解过程中会损失，且浓度越高，损失越

多。将水样稀释到氨氮浓度 7.5mg/L 以下，再消解测定总氮，

可以得到较为满意的测定结果。 

表 5  比较高浓度氨氮水样总氮测定 

3  过硫酸钾试剂配制和存放时间 

过硫酸钾溶解速度慢，常常需要加热溶解。然而在 60℃

温度以上，过硫酸钾会分解成硫酸氢钾和原子态氧，因此，

采用加热溶解过硫酸钾时，温度要控制在 60℃以下，防止过

硫酸钾分解失效。此外,碱性过硫酸钾配制时，为了防止氢氧

化钠溶解时放热使溶液温度升高引起局部过硫酸钾失效，

好分别溶解过硫酸钾和氢氧化钠， 后将 2 种试剂混合。过

硫酸钾作为氧化剂，其配制后存放时间不同，对样品测定影

响较大。使用当天配制和放置 1 天、2 天、5 天、7 天的 5％

碱性过硫酸钾消解总氮标准样品（浓度为 1.14±0.14mg/L），

测定结果见表 6。 

表 6  碱性过硫酸钾放置时间对样品测定影响 

表 6 测定结果，用当天、放置 1 天、2 天的碱性过硫酸

钾消解，测定值均在允许范围内，放置 5 天和 7 天的碱性过

硫酸钾，总氮测定值超出允许范围内，碱性过硫酸钾配制后

存放时间越长，样品测定值越低。因此，配制好的碱性过硫

酸钾使用期限 好控制在 3 天内。 
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氨氮（mg/L） 总氮平行测定值（mg/L） 相对误差（％）

7.17 6.99 7.13 7.21 7.10 7.15 -0.8 

14.4 9.50 9.44 11.0 9.18 10.2 -31 

时间（d） 总氮标样测定值（mg/L） 相对误差（％） 

当天 1.16 1.8 

1 1.12 1.8 

2 1.03 9.6 

5 0.98 14 

7 0.96 16 


