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水质总氮测定时空白值的影响因素

晁　 雷ꎬ曹　 雨ꎬ李亚峰

(沈阳建筑大学市政与环境工程学院ꎬ辽宁 沈阳 １１０１６８)

摘　 要 目的 研究总氮标准曲线上空白值的影响因素ꎬ分析不同影响因素对测定结

果的影响程度并给出降低空白值的解决方法ꎮ 方法 采用对照方法对消解时间、比色

时间、过硫酸钾的纯度、氢氧化钠的纯度、实验用水、玻璃器皿的清洗方式进行对照实

验ꎮ 结果 除比色时间外ꎬ消解时间、过硫酸钾的纯度、氢氧化钠的纯度、实验用水、玻
璃器皿的清洗方式均会造成空白值异常ꎬ其中过硫酸钾的纯度对空白值的影响程度

最大ꎮ 实验前所用的玻璃器皿应用(１ ＋ ９)盐酸溶液酸洗浸泡ꎮ 选用新鲜的实验用

水及优级纯的药剂在 １２１ ℃、５０ ｍｉｎ 下进行消解ꎬ实验效果最佳ꎬ空白值可降到 ０􀆰 ０３
以下ꎮ 结论 延长消解时间、使用优级纯的过硫酸钾、改变玻璃器皿的清洗方式、使用

新鲜的蒸馏水或去离子水均可有效地降低空白值ꎬ达到«水质总氮的测定碱性过硫

酸钾消解紫外分光光度法»(ＨＪ６３６—２０１２)的要求ꎮ

关键词 总氮测定ꎻ空白值ꎻ影响因素ꎻ紫外分光光度法
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ｅｘｃｅｌｌｅｎｔ ｐｕｒｅ ｒｅａｇｅｎｔｓ ｓｈｏｕｌｄ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ａｔ １２１ ℃ ａｎｄ ５０ ｍｉｎ. Ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ
ａｒｅ ｔｈｅ ｂｅｓ Ｔｈｅ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ ｃａｎ ｂｅ ｒｅｄｕｃｅｄ ｔｏ ｌｅｓｓ ｔｈａｎ ０􀆰 ０３. Ｓｏ ｅｘｔｅｎｄｉｎｇ ｔｈｅ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｔｉｍｅꎬ
ｕｓｉｎｇ ｅｘｃｅｌｌｅｎｔ ｐｕｒｅ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｐｅｒｓｕｌｆａｔｅꎬｃｈａｎｇｉｎｇ ｔｈｅ ｃｌｅａｎｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄ ｏｆ ｇｌａｓｓｗａｒｅꎬｕｓｉｎｇ ｆｒｅｓｈ
ｄｉｓｔｉｌｌｅｄ ｗａｔｅｒ ｏｒ ｄｅｉｏｎｉｚｅｄ ｗａｔｅｒ ｃａｎ ｅｆｆｅｃｔｉｖｅｌｙ ｒｅｄｕｃｅ ｔｈｅ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅꎬｗｈｉｃｈ ｍｅｅｔ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ
ｏｆ “Ｗａｔｅｒ ｑｕａｌｉｔｙ￣Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ￣Ａｌｋａｌｉｎｅ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｐｅｒｓｕｌｆａｔｅ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ＵＶ
ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ ｍｅｔｈｏｄ”(ＨＪ６３６￣２０１２) .
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎꎻ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅꎻ ｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇ ｆａｃｔｏｒꎻ ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ
ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ

　 　 我国测定水质总氮主要采用过硫酸钾消

解 －紫外分光光度法ꎬ这种方法操作过程简

便、所需的仪器和试剂较少ꎮ 测定水样中总

氮含量的基础是绘制总氮的标准曲线ꎬ而总

氮的标准曲线除了要达到 ９９􀆰 ９％ 以上的线

性关系ꎬ还要求曲线测定中的空白值小于

０􀆰 ０３ꎮ 但在实际操作过程中ꎬ往往因为空白

值很难达到要求ꎬ造成标准曲线的绘制不合

格ꎬ从而影响总氮含量的测定ꎮ 造成总氮测

定空白值异常的因素有很多ꎬ郝冬亮、陈瑛、
王毛兰、周英杰等[１ － ４] 认为过硫酸钾是总氮

测定的关键环节ꎬ过硫酸钾的纯度直接影响

标准曲线及空白值能否达标ꎮ 尹静章[５] 认

为消解时间和冷却时间也会对空白值造成一

定影响ꎬ从而影响标准曲线的绘制以及测定

结果的准确度ꎮ 李玉莲等[６] 认为碱性过硫

酸钾的存放时间对空白值有影响ꎬ溶液的放

置时间越长ꎬ空白值越大ꎮ 叶玲等[７] 认为消

解温度对空白值也会造成影响ꎮ 除此之外ꎬ
比色时间、实验用水、玻璃器皿的清洗方式等

均可能对水质总氮的空白值产生一定的影

响ꎮ 笔者分析消解时间、比色时间、试剂的纯

度、实验用水及比色管的清洗方式对水质总

氮空白值产生的影响ꎬ并对其中的一些影响

因素进行改进优化ꎮ

１　 实　 验

１. １　 仪器与试剂

仪器:ＵＶ￣６０００ 紫外可见光分光光度

计ꎬ上海元析仪器有限公司生产ꎮ １０ ｍｍ 石

英比色皿ꎮ ＢＸＭ￣３０Ｒ 立式压力蒸汽灭菌器ꎬ

上海博讯实业有限公司医疗设备厂生产ꎮ
试剂:过硫酸钾 １ꎬ由天津奥普升化工有

限公司生产的分析纯试剂ꎻ过硫酸钾 ２ꎬ由
ＳＩＧＭＡ 公司生产的优级纯试剂ꎻ氢氧化钠

１ꎬ由天津市凯通化学试剂有限公司生产的分

析纯试剂ꎻ氢氧化钠 ２ꎬ由上海麦克林生化科

技有限公司生产的分析纯试剂ꎻ(１ ＋ ９)盐

酸ꎻ蒸馏水ꎻ去离子水ꎮ
１. ２　 实验原理及步骤

在 １２０ ~ １２４ ℃的碱性介质条件下ꎬ过硫

酸钾分解成氢离子和原子态的氧[８]ꎬ分解出

的原子态的氧可将水样中有机氮化合物氧化

为硝酸盐ꎮ 再利用紫外分光光度计分别测定

溶液在 ２２０ ｎｍ、２７５ ｎｍ 下的吸光度 Ａ２２０、
Ａ２７５ꎬ按 Ａ ＝ Ａ２２０ － ２Ａ２７５得到校正的吸光度 Ａꎬ
确定硝酸氮的浓度ꎬ即总氮的浓度ꎮ

Ｋ２Ｓ２Ｏ８ ＋Ｈ２Ｏ→２ＫＨＳＯ４ ＋ １ / ２Ｏ２

ＫＨＳＯ４→Ｋ ＋ ＋ＨＳＯ －
４

ＨＳＯ －
４ →Ｈ ＋ ＋ ＳＯ２ －

４

实验的具体操作按照«水质总氮的测定

碱性 过 硫 酸 钾 消 解 紫 外 分 光 光 度 法 »
(ＨＪ６３６—２０１２)规定的步骤进行ꎮ

２　 结果与分析

２. １　 消解时间对空白值的影响

«水质总氮的测定碱性过硫酸钾消解紫

外分光光度法»(ＨＪ６３６—２０１２)中规定:消解

温度为 １２０ ~ １２４ ℃、消解时间为 ３０ ｍｉｎꎮ 但

在实际的操作过程中ꎬ由于实验环境、仪器等

因素的影响ꎬ采用 ３０ ｍｉｎ 的消解时间很难满

足要求ꎬ仍会造成空白值的吸光度偏高[９]ꎮ
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蒋晶晶等[１０]认为ꎬ２８ ~ ３０ ｍｉｎ 的消解时间是

消化剂过硫酸钾分解是否完全的转折点ꎬ为
使空白值满足«水质总氮的测定碱性过硫酸

钾消解紫外分光光度法» (ＨＪ６３６—２０１２)的

要求ꎬ需要延长消解时间ꎮ 方熠[１１]认为消解

时间至少在 ４５ ｍｉｎ 以上ꎮ 为探求总氮测定

的最佳消解时间ꎬ在 １２１ ℃的消解温度下ꎬ分
别消解 ３０ ｍｉｎ、４０ ｍｉｎ、５０ ｍｉｎ、６０ ｍｉｎꎮ 测得

的空白值如表 １ 所示ꎮ 由表 １ 可知ꎬ随着消

解时间的延长ꎬ空白值在不断地降低并逐渐

达到稳定状态ꎮ 随着消解时间的增长ꎬ有机

物中的氮向硝酸氮的转化更加彻底ꎬ进而消

解后的溶液在 ２２０ ｎｍ 的吸光度降低ꎬ最终使

溶液的空白值降低ꎮ 消解 ３０ ｍｉｎ 基本可以

满足«水质总氮的测定碱性过硫酸钾消解紫

外分光光度法»(ＨＪ６３６—２０１２)的要求ꎬ但为

了增强总氮空白值的稳定性ꎬ应适当延长消

解时间ꎻ同时考虑实验效率及实验成本ꎬ采用

５０ ｍｉｎ 的消解时间最佳ꎮ
表 １　 消解时间对空白值的影响

Ｔａｂｌｅ １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｎ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅｓ

消解时

间 / ｍｉｎ

实验数

量 / 次
Ａ２２０ Ａ２７５ Ａ

３０ １ ０􀆰 ０４６ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０３０

３０ ２ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０３１

３０ ３ ０􀆰 ０４３ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ０２９

４０ １ ０􀆰 ０４３ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２７

４０ ２ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０２８

４０ ３ ０􀆰 ０４６ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０２８

５０ １ ０􀆰 ０４５ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２９

５０ ２ ０􀆰 ０４４ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０２４

５０ ３ ０􀆰 ０３２ ０􀆰 ００６ ０􀆰 ０２０

６０ １ ０􀆰 ０４２ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０２４

６０ ２ ０􀆰 ０３７ ０􀆰 ００６ ０􀆰 ０２５

６０ ３ ０􀆰 ０３８ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ０２４

２. ２　 比色时间对空白值的影响

水质总磷测定的比色时间为 １５ ｍｉｎꎬ水
质氨氮测定的比色时间为 １０ ｍｉｎꎬ但总氮测

定«水质总氮的测定碱性过硫酸钾消解紫外

分光光度法» (ＨＪ６３６—２０１２)中仅说明了测

定步骤ꎬ并未对加入盐酸后的比色时间进行

规定ꎮ 为了探究比色时间是否会对空白值造

成影响ꎬ笔者对加入盐酸后 ０、３０ ｍｉｎ、６０ ｍｉｎ
后的溶液进行吸光度测定ꎬ测定结果如表 ２
所示ꎮ

表 ２　 比色时间对空白值的影响

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｃｏｌｏｒｉｍｅｔｒｉｃ ｔｉｍｅ ｏｎ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅｓ

比色时

间 / ｍｉｎ

实验数

量 / 次
Ａ２２０ Ａ２７５ Ａ

０ １ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０３０

０ ２ ０􀆰 ０４６ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０２８

０ ３ ０􀆰 ０４０ ０􀆰 ００６ ０􀆰 ０２８

３０ １ ０􀆰 ０４９ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０３１

３０ ２ ０􀆰 ０４２ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２６

３０ ３ ０􀆰 ０４０ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２４

６０ １ ０􀆰 ０５６ ０􀆰 ０１１ ０􀆰 ０３４

６０ ２ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０２７

６０ ３ ０􀆰 ０４１ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２５

　 　 由表 ２ 可知ꎬ加入盐酸后立即比色、
３０ ｍｉｎ后比色、６０ ｍｉｎ 后比色所测得的空白

值相差不多ꎬ说明比色时间对总氮空白值并

没有造成影响ꎮ 氨氮测定时需要在 １０ ｍｉｎ
之后立即进行是因为放置时间越长ꎬ水样中

的有机物易分解为其他物质或被空气中的氧

气氧化ꎬ而总氮测定时通过高温灭菌锅的消

解ꎬ有机物发生转化并保持稳定ꎬ因此比色时

间的长短不会使测数结果发生变化ꎮ 所以在

进行总氮测定时ꎬ为了节省实验时间ꎬ可在加

入盐酸后立即进行比色ꎮ
２. ３　 过硫酸钾的纯度对空白值的影响

总氮测定的关键在于过硫酸钾在高温条

件下将水中的氮转化为硝态氮ꎬ因此过硫酸

钾的好坏在很大程度上决定了测定的准确

性ꎮ 过硫酸钾在 ６０ ℃以上发生分解反应ꎬ为
了避免提前分解影响氮的转化ꎬ应在 ６０ ℃以

下进行加热搅拌ꎮ 配置碱性氢氧化钠溶液时

应分开配置再混合定容ꎬ避免氢氧化钠溶解

时的高温使过硫酸钾分解失效ꎮ 但实验过程
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中很多过硫酸钾含氮量过高从而造成空白值

过高ꎬ笔者分别选用两种不同纯度的过硫酸

钾ꎬ探究纯度对实验结果的影响ꎮ 分别用两

种过硫酸钾与氢氧化钠 ２ 配制成碱性过硫酸

钾溶液ꎬ实验用水均采用蒸馏水ꎬ测得结果如

表 ３ 所示ꎮ 由表 ３ 可知ꎬ３ 组平行实验中ꎬ过
硫酸钾 ２ 的校正吸光度的平均值为 ０􀆰 ０２９ꎬ
达到«水质总氮的测定碱性过硫酸钾消解紫

外分光光度法»(ＨＪ６３６—２０１２)的要求ꎬ而过

硫酸钾 １ 的校正吸光度值均大于 ２ꎮ 且在用

过硫酸钾 １ 配制碱性过硫酸钾溶液时ꎬ可以

明显闻到氨水的味道ꎬ这是由于药品中氮的

含量过高ꎬ在加热过程中以氨气的形式挥发

出去了ꎮ 罗琼等[１２]研究发现ꎬ国产的过硫酸

钾的总氮含量很高ꎬ无法直接进行实验ꎮ 这

与笔者实验结果一致ꎬ所以在测定总氮时可

采用国外的优级纯过硫酸钾ꎮ 除此之外ꎬ还
可多次结晶对药剂进行提纯ꎮ 对国产的过硫

酸钾进行 ３ 次重结晶也可使空白值降至

０􀆰 ０３ 以下[１３]ꎮ
表 ３　 过硫酸钾的纯度对空白值的影响

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｐｕｒｉｔｙ ｆｏｒ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｐｅｒｓｕｌｆａｔｅ ｏｎ

ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ

药剂名称
实验数

量 / 次
Ａ２２０ Ａ２７５ Ａ

过硫酸钾 １

１ ２􀆰 ６６１ ０􀆰 ０１２ ２􀆰 ６３７

２ ２􀆰 ５５７ ０􀆰 ０１０ ２􀆰 ５３７

３ ２􀆰 ６５８ ０􀆰 ０１１ ２􀆰 ６３６

过硫酸钾 ２

１ ０􀆰 ０５２ ０􀆰 ０１２ ０􀆰 ０２８

２ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０２７

３ ０􀆰 ０５４ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０３４

２. ４　 氢氧化钠的纯度对空白值的影响

氢氧化钠在总氮测定中主要起到强化氧

化的作用ꎮ 市场上大多数分析纯试剂规定其

含氮量低于 ０􀆰 ００５％ ꎬ但不同厂家所生产的

药剂含氮量可能会由于生产药品原材料的优

劣、生产工艺不同等因素而有所差别ꎮ 因此

探究含氮量不同的氢氧化钠对空白值的影响

程度ꎮ 实验结果如表 ４ 所示ꎮ 由表 ４ 可知ꎬ

氢氧化钠的纯度对空白值的影响不大ꎬ这两

种氢氧化钠均能达到«水质总氮的测定碱性

过硫酸钾消解紫外分光光度法» (ＨＪ６３６—
２０１２)的要求ꎮ 分析是由于氢氧化钠消解后

加入 １ ｍＬ 的 ＨＣｌ 溶液中和了溶液的酸碱

度ꎬ因此消解后氢氧化钠对空白值的影响程

度很小ꎮ
表 ４　 氢氧化钠的纯度对空白值的影响

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｐｕｒｉｔｙ ｆｏｒ ｓｏｄｉｕｍ ｈｙｄｒｏｘｉｄｅ ｏｎ

ｔｈｅ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ

药剂名称
实验数

量 / 次
Ａ２２０ Ａ２７５ Ａ

氢氧化钠 １

１ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０３０

２ ０􀆰 ０４９ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０２９

３ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０３１

氢氧化钠 ２

１ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０３０

２ ０􀆰 ０４５ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２９

３ ０􀆰 ０４５ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２９

２. ５　 实验用水对总氮空白值的影响

在消解过程中ꎬ过硫酸钾将水中的氮化

物氧成硝酸盐ꎬ若实验用水中含有过多的氮

化物ꎬ则会导致空白值过高、测定结果准确性

过低而无法采用ꎮ «水质总氮的测定碱性过

硫酸钾消解紫外分光光度法» ( ＨＪ６３６—
２０１２)中规定ꎬ测定水质总氮时应采用无氨

水ꎮ 但无氨水的制备过程繁琐ꎬ而且实验用

量很大ꎬ不易进行大量制备ꎬ因此在实验过程

中常用蒸馏水和去离子水替代无氨水进行试

验ꎮ 笔者对蒸馏水和去离子水的替代效果进

行研究ꎮ
实验采用过硫酸钾 ２ 和氢氧化钠 ２ꎬ分

别用蒸馏水和去离子水配制碱性过硫酸钾溶

液及(１ ＋ ９)盐酸溶液ꎬ按标准方法测定空白

值ꎬ实验结果如表 ５ 所示ꎮ 由表 ５ 可以看出ꎬ
实验用水对空白值的确会造成影响ꎬ进而也

会影响后续总氮标准曲线的绘制及总氮含量

的测定ꎮ 去离子水的空白值略大于蒸馏水的

空白值ꎬ按照«水质总氮的测定碱性过硫酸

钾消解紫外分光光度法» (ＨＪ６３６—２０１２)的
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规定(空白值 < ０􀆰 ０３)ꎬ用蒸馏水替代无氨水

是可以达到要求ꎮ 但李慧、潘本锋等[１４ － １５]也

采用去离子水进行实验ꎬ测得的空白值均小

于 ０􀆰 ０３ꎮ «水质总氮的测定碱性过硫酸钾消

解紫外分光光度法» (ＨＪ６３６—２０１２)中也提

到可以用新制备的去离子水代替无氨水进行

实验ꎮ 实验中去离子水的空白值过高ꎬ分析

原因可能是去离子水放置时间过长ꎬ空气中

的氧、二氧化碳等物质溶入水中使水的纯度

下降ꎬ造成空白值过高ꎮ 有关资料表明ꎬ空白

值随着实验用水放置时间的增长而不断增

大[１６]ꎮ 因此ꎬ在测定总氮时ꎬ应采用新鲜的

蒸馏水或去离子水ꎮ
表 ５　 不同实验用水对空白值的影响

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｗａｔｅｒ ｑｕａｌｉｔｙ

ｏｎ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ

实验用水
实验数量 /

次
Ａ２２０ Ａ２７５ Ａ

去离子水

１ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０３５

２ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０２９

３ ０􀆰 ０５１ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ０３３

蒸馏水

１ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０３１

２ ０􀆰 ０３９ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２３

３ ０􀆰 ０４５ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２９

２. ６　 比色管的清洗方式对空白值的影响

玻璃器皿的清洁程度会影响实验的精确

度与准确度ꎬ对于像总氮测定这种精度要求

高的实验ꎬ仅采用普通清洗过程可能无法满

足空白值要求ꎮ 实验主要研究不同清洗方式

对空白值的影响ꎬ比色管分别采用普通清洗

和(１ ＋ ９)盐酸浸泡清洗两种方式ꎬ并分别测

定空白值ꎬ测得结果如表 ６ 所示ꎮ 由表 ６ 可

知ꎬ普通玻璃仪器的清洗过程无法达到总氮

测定要求的精度ꎻ采用盐酸浸泡后空白值明

显降低ꎬ符合«水质总氮的测定碱性过硫酸

钾消解紫外分光光度法» (ＨＪ６３６—２０１２)的

要求ꎮ 祝旭初等[１７ － １８] 测定总氮空白值时所

有的玻璃器皿均用(１ ＋ ９)盐酸浸泡ꎬ测得的

空白值均小于 ０􀆰 ０２５ꎮ

表 ６　 比色管的清洗方式对空白值的影响

Ｔａｂｌｅ ６　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｃｌｅａｎｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｃｏｌｏｒｉｍｅｔｒｉｃ

ｔｕｂｅ ｏｎ ｔｈｅ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ

清洗方式
实验数

量 / 次
Ａ２２０ Ａ２７５ Ａ

普通清洗

１ ０􀆰 ０８４ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０６８

２ ０􀆰 １８０ ０􀆰 ００７ ０􀆰 １６６

３ ０􀆰 １１３ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ０９９

盐酸浸泡

１ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０３２

２ ０􀆰 ０４２ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ０２８

３ ０􀆰 ０４５ ０􀆰 ００８ ０􀆰 ０２９

３　 结　 论

(１)消解时间是影响总氮测定的空白值

的因素之一ꎮ 消解时间越长ꎬ水中氮的转化

越彻底ꎬ空白值越低ꎮ 消解时间采用 ５０ ｍｉｎꎬ
实验效果最佳ꎬ加入盐酸后的比色时间对空

白值不会造成影响ꎬ振荡后可立即进行测定ꎮ
(２)过硫酸钾的纯度对空白值的影响最

大ꎬ总氮测定时应采用进口的优级纯过硫酸

钾ꎬ或者对普通国产的过硫酸钾进行 ２ ~ ３ 次

重结晶ꎮ 氢氧化钠的纯度对空白值的影响不

大ꎬ分析纯的氢氧化钠完全可以满足实验

要求ꎮ
(３)水质总氮测定应采用新鲜的蒸馏水

或去离子水ꎬ存放时间越长ꎬ测得的空白值越

大ꎮ 玻璃器皿的清洗方式对空白值会造成一

定的影响ꎬ应采用(１ ＋ ９)盐酸浸泡或“空蒸”
方式降低空白值ꎮ
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Ｆａｃｔｏｒ ａｆｆｅｃｔｉｎｇ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｗａｔｅｒ
ｑｕａｌｉｔｙ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｂｙ ａｌｋａｌｉｎｅ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ
ｐｅｒｓｕｌｆａｔｅ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ [Ｊ] . Ｃｈｉｎｅｓｅ ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ
ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ｌａｂｏｒａｔｏｒｙꎬ ２００６ꎬ ２３ ( ５ ):
１０４６ － １０４９. )

[ ４ ]　 周英杰ꎬ王淑梅ꎬ陈少华. 影响总氮测定的关
键因素研究 [Ｊ] . 环境工程ꎬ２０１２ꎬ３０ (１):
１０６ － １１０.

　 (ＺＨＯＵ ＹｉｎｇｊｉｅꎬＷＡＮＧ ＳｈｕｍｅｉꎬＣＨＥＮ Ｓｈａｏｈｕａ.
Ｋｅｙ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｎ ｔｈｅ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ
ａｎａｌｙｓｉｓ [Ｊ] . Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ２０１２ꎬ
３０(１):１０６ － １１０. )

[ ５ ]　 尹静章. 水中总氮测定值影响因素的探讨
[Ｊ] . 净水技术ꎬ２０１６ꎬ３５(６):５５ － ５７.

　 (ＹＩＮ Ｊｉｎｇｚｈａｎｇ. Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ ｏｎ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇ
ｆａｃｔｏｒ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｉｎ ｗａｔｅｒ
[Ｊ] . Ｗａｔｅｒ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ ２０１６ꎬ ３５
(６):５５ － ５７. )

[ ６ ]　 李玉莲ꎬ王成端ꎬ黄胜勇ꎬ等. 水体总氮测定影
响因素的优化研究 [Ｊ] . 安全与环境学报ꎬ
２０１３ꎬ１３(５):８５ － ８９.

　 ( ＬＩ Ｙｕｌｉａｎꎬ ＷＡＮＧ Ｃｈｅｎｇｄｕａｎꎬ ＨＵＡＮＧ
Ｓｈｅｎｇｙｏｎｇꎬｅｔ ａｌ. Ｏｎ ｔｈｅ ｆａｃｔｏｒｓ ａｆｆｅｃｔｉｎｇ ｔｈｅ
ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｔｅｓｔ ｆｏｒ ｗａｔｅｒ ｑｕａｌｉｔｙ [Ｊ] . Ｊｏｕｒｎａｌ
ｏｆ ｓａｆｅｔｙ ａｎｄ ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔꎬ ２０１３ꎬ １３ ( ５ ):
８５ － ８９. )

[ ７ ]　 叶玲ꎬ胡明娟. 总氮测定中空白吸光值的控制
方法 [Ｊ] . 污 染 防 治 技 术ꎬ ２０１６ꎬ ２９ ( ４ ):
７０ － ７２.

　 ( ＹＥ Ｌｉｎｇꎬ ＨＵ Ｍｉｎｇｊｕａｎ. Ｍｅｔｈｏｄ ｏｆ ｂｌａｎｋ
ａｂｓｏｒｂａｎｃｅ ｖａｌｕｅ ｃｏｎｔｒｏｌ ｉｎ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ
ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ [Ｊ] . Ｐｏｌｌｕｔｉｏｎ ｃｏｎｔｒｏｌ
ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ２０１６ꎬ２９(４):７０ － ７２. )

[ ８ ]　 孟宪春ꎬ朱春媛ꎬ陈学玲. 碱性过硫酸钾法测
定总氮常见问题与解决办法[Ｊ] . 环境科学与
管理ꎬ２０１０ꎬ３５(５):１２６ － １２８.

　 ( ＭＥＮＧ Ｘｉａｎｃｈｕｎꎬ ＺＨＵ Ｃｈｕｎｙｕａｎꎬ ＣＨＥＮ
Ｘｕｅｌｉｎｇ. Ａｌｋａｌｉｎｅ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｐｅｒｓｕｌｆａｔｅ ＵＶ
ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｏｔａｌ
ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｆｒｅｑｕｅｎｔｌｙ ａｓｋｅｄ ｑｕｅｓｔｉｏｎｓ ａｎｄ
ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ [Ｊ] . Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ
ｍａｎａｇｅｍｅｎｔꎬ２０１０ꎬ３５(５):１２６ － １２８. )

[ ９ ]　 张念ꎬ刘祖文ꎬ郭云ꎬ等. 浸矿废水中总氮测量
的影响因素及相关对策 [Ｊ] . 工业水处理ꎬ
２０１６ꎬ３６(５):１０２ － １０５.

　 (ＺＨＡＮＧ ＮｉａｎꎬＬＩＵ ＺｕｗｅｎꎬＧＵＯ Ｙｕｎꎬｅｔ ａｌ.
Ｉｎｆｌｕｅｎｔｉａｌ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｒｅｌａｔｅｄ ｃｏｕｎｔｅｒｍｅａｓｕｒｅｓ
ｏｆ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ＴＮ ｉｎ ｍｉｎｅ ｌｅａｃｈｉｎｇ
ｗａｓｔｅｗａｔｅｒ [Ｊ] . Ｉｎｄｕｓｔｒｉａｌ ｗａｔｅｒ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎬ
２０１６ꎬ３６(５):１０２ － １０５. )

[１０] 蒋晶晶ꎬ张芙蕖. 降低总氮空白吸光值的因素
探讨 [Ｊ] . 环 境 科 学 与 管 理ꎬ ２００８ ( ２ ):
１２１ － １２２.

　 ( ＪＩＡＮＧ Ｊｉｎｇｊｉｎｇꎬ ＺＨＡＮＧ Ｆｕｑｕ. Ｒｅｖｉｅｗ ｏｎ

ｆａｃｔｏｒｓ ｄｅｓｃｅｎｄｉｎｇ ｂｌａｎｋ ａｂｓｏｒｂｅｎｃｙ ｉｎｄｅｘ ｉｎ
ＴＮ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ [Ｊ] . Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ
ｍａｎａｇｅｍｅｎｔꎬ２００８(２):１２１ － １２２. )

[１１] 方熠. 水质中总氮测定的影响因素分析[Ｊ] .
广州化学ꎬ２０１２ꎬ３７(３):１４ － １７.

　 (ＦＡＮＧ Ｙｉ. Ｓｔｕｄｙ ｏｎ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ
ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｉｎ ｗａｔｅｒ ｑｕａｌｉｔｙ
ａｎａｌｙｓｉｓ [Ｊ] . Ｇｕａｎｇｚｈｏｕ ｃｈｅｍｉｓｔｒｙꎬ ２０１２ꎬ ３７
(３):１４ － １７. )

[１２] 罗琼ꎬ刘则华ꎬ尹华ꎬ等. 国产过硫酸钾不能用
于水样总氮测定的原因解析和对策[Ｊ] . 中
国给水排水ꎬ２０１８ꎬ３４(４):１１０ － １１３.

　 ( ＬＵＯ Ｑｉｏｎｇꎬ ＬＩＵ Ｚｅｈｕａꎬ ＹＩＮ Ｈｕａꎬ ｅｔ ａｌ.
Ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ ｃｏｕｎｔｅｒｍｅａｓｕｒｅ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｆａｉｌｕｒｅ ｉｎ ｗａｔｅｒ ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈ
ｄｏｍｅｓｔｉｃ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｐｅｒｓｕｌｆａｔｅ [Ｊ] . Ｃｈｉｎａ ｗａｔｅｒ
＆ｗａｓｔｅｗａｔｅｒꎬ２０１８ꎬ３４(４):１１０ － １１３. )

[１３] 潘忠成ꎬ李敏. ＨＪ６３６—２０１２ 测定总氮时影响
空白值因素分析 [Ｊ] . 环境工程ꎬ２０１６ꎬ３４
(１):１２６ － １２９.

　 ( ＰＡＮ Ｚｈｏｎｇｃｈｅｎｇꎬ ＬＩ Ｍｉｎ. Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ
ｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｎ ｔｈｅ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｔｏｔａｌ
ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｂｙ ＨＪ ６３６—２０１２ [Ｊ] .
Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ ２０１６ꎬ ３４ ( １ ):
１２６ － １２９. )

[１４] 李慧. 水质总氮测定空白值偏高影响因素分
析[Ｊ] . 广州化工ꎬ２０１３ꎬ４１(１６):１５８ － １５９.

　 (ＬＩ Ｈｕｉ. Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ
ｈｉｇｈ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ ｉｎ ｗａｔｅｒ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ [Ｊ] . Ｇｕａｎｇｚｈｏｕ ｃｈｅｍｉｃａｌ
ｉｎｄｕｓｔｒｙꎬ２０１３ꎬ４１(１６):１５８ － １５９. )

[１５] 潘本锋ꎬ鲁雪生ꎬ李莉娜ꎬ等. 紫外分光光度法
测定总氮空白值过高原因分析[Ｊ] . 环境工
程ꎬ２０１０ꎬ２８(增刊 １):３２６ － ３２８.

　 (ＰＡＮ ＢｅｎｆｅｎｇꎬＬＵ ＸｕｅｓｈｅｎｇꎬＬＩ Ｌｉｎａꎬｅｔ ａｌ.
Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｈｅ ｒｅａｓｏｎ ｆｏｒ ｔｈｅ ｈｉｇｈ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ
ｉｎ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ｔｈｅ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｂｙ ＵＶ
ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ ｍｅｔｈｏｄ [Ｊ] . Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ
ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ２０１０ꎬ２８(Ｓ１):３２６ － ３２８. )

[１６] 刘婷. 测定水中总氮时影响空白值的因素
[Ｊ] . 山西科技ꎬ２００５(６):１１３.

　 (ＬＩＵ Ｔｉｎｇ. Ｔｈｅ ｆａｃｔｏｒ ａｆｆｅｃｔｉｎｇ ｔｈｅ ｂｌａｎｋ ｖａｌｕｅ
ｗｈｅｎ ｗｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｅ ｔｈｅ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｉｎ ｗａｔｅｒ
[Ｊ] . Ｓｈａｎｘｉ ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ ２００５
(６):１１３. )

[１７] 李微ꎬ曾飞ꎬ由昆ꎬ等. ＳＢＲ 工艺处理大蒜废
水及污泥菌群结构研究[Ｊ] . 沈阳建筑大学
学报(自然科学版)ꎬ２０２１ꎬ３７:３７０ － ３７７.

　 (ＬＩ ＷｅｉꎬＺＥＮＧ ＦｅｉꎬＹＯＵ Ｋｕｎꎬｅｔ ａｌ. Ｓｔｕｄｙ ｏｎ
ｍｉｃｒｏｂｉａｌ ｃｏｍｍｕｎｉｔｙ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ｇａｒｌｉｃ
ｗａｓｔｅｗａｔｅｒ ａｎｄ ｓｌｕｄｇｅ ｔｒｅａｔｅｄ ｂｙ ＳＢＲ ｐｒｏｃｅｓｓ
[Ｊ] . Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｓｈｅｎｙａｎｇ ｊｉａｎｚｈｕ ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ
(ｎａｔｕｒａｌ ｓｃｉｅｎｃｅ)ꎬ２０２１ꎬ３７:３７０ － ３７７. )

[１８] 祝旭初ꎬ周雪莲ꎬ雷迅ꎬ等. 对测定总氮新标准
(ＨＪ６３６—２０１２)的探讨[Ｊ] . 中国给水排水ꎬ
２０１３ꎬ２９(１６):９４ － ９７.

　 (ＺＨＵ ＸｕｃｈｕꎬＺＨＯＵ ＸｕｅｌｉａｎꎬＬＥＩ Ｘｕｎꎬｅｔ ａｌ.
Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ ｏｎ ｎｅｗ ｓｔａｎｄａｒｄ ｍｅｔｈｏｄ ＨＪ ６３６—
２０１２ ｆｏｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎｉｎｇ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ [Ｊ] . Ｃｈｉｎａ
ｗａｔｅｒ ＆ｗａｓｔｅｗａｔｅｒꎬ２０１３ꎬ２９(１６):９４ － ９７. )
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