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氨在室内空气中是主要的污染物之一
[ 1- 4 ]

,氨

的测定方法较多, 其中靛酚蓝分光光度法 ( GB /T

18204. 25- 2000)灵敏度高,选择性好,但操作较复

杂,为此对操作步骤中的温度和显色时间进行了

改进。

1 实验

1. 1 显色时间和温度

文献 [ 5]指出,对于用亚硝基铁氰化钠催化的

反应, 在反应温度、发色时间和亚硝基铁氰化钠浓

度间有一个复杂的内在联系。发色温度在 37

时,明显比室温 ( 15 ~ 25 )快, 为了获得稳定

的最大吸光度, 需要增加时间, 但在亚硝基铁氰化

钠催化的水杨酸体系中, 若在 100 发色,颜色会

迅速消褪, 而在 40 左右, 显色 10 m in~ 15 m in

时,能获得稳定的最大吸光度。为保证获得稳定的

最大吸光度,最终选择在 40 下, 显色 15 m in。以

4. 0 g氨标准溶液进行一系列试验的结果见图 1、

图 2。

图 1 40 下的显色结果

图 2 不同温度下显色 15 m in

图 1为 40 时的显色结果, 显色时间超过

20m in,溶液会混浊, 结果偏低; 30 时显色不太

稳定; 40 ~ 50 时能获得稳定的吸光度, 因

40 较接近室温, 温度容易控制, 故该实验选择

40 水浴显色 15m in。

1. 2 灵敏度

根据文献 [ 6]计算方法检出限 (MDL) ,取 8个

含有 0. 50 g氨的样品 (内有 10 mL吸收液 )同时

测定,其 8次重复测定的标准偏差 ( SD )为 8. 04

10
- 3

g,自由度 ( n - 1)为 7, 99%置信度时的 t值

为 2. 998, 则 MDL= t( n - 1, 0. 99 ) SD= 0. 024 1, MDL

小于 靛 酚 蓝 分 光 光 度 法 的 方 法 检 出 限

0. 1mg /10 L,表明改进后的方法完全满足要求。

1. 3 精密度

同时测定 6个不同含量的样品
[ 7]
,当样品中氨

的质量为 0. 8 g、4. 0 g、7. 2 g时, 重复性标准

偏差分别为 0. 024 g、0. 022 g、0. 051 g;重复性

相对标准偏差分别为 2. 8%、0. 56%、0. 72%。

2 结果

参加比对试验的样品为两个不同地点的室内环

境的实际样品,分别用 A法 (靛酚蓝分光光度法 )和

B法 (改进方法 )测定 16个样品,结果见表 1。

由表 1可见, A法测得平均值 0. 813 g (地点

1)和 1. 77 g (地点 2), B法测得平均值 0. 857 g

(地点 1)和 1. 83 g(地点 2)。结果表明, A法与 B

法的差的平均值分别为 - 0. 049 g和 - 0. 07 g,差

的标准偏差都为 0. 040 g。对平均值进行 t检验,

结果都证实两种方法测定结果之间无显著差异。
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表 2 总铬土壤样品的标准加入法工作曲线

编号 1 2 3 4 5 6

加标量

(Cr) / (mg L- 1 )
0. 00 0. 10 0. 20 0. 30 0. 40 0. 50

吸光值 0. 000 9 0. 044 9 0. 051 3 0. 057 0 0. 063 0 0. 067 6

回归曲线 Y= 0. 056 6x

相关系数 0. 999 1

表 3 土壤样品中总铬的分析结果 ( n= 3)

样品 方法
均值

w / (mg kg- 1 )

保证值

w / (mg kg- 1)

RSD

/%

标样 1 工作曲线法 56. 1 57. 2 4. 2 0. 8

标准加入法 58. 0 57. 2 4. 2 2. 0

原子吸收分光光度法 47. 5 57. 2 4. 2 12. 0

标样 2 工作曲线法 74. 2 75. 9 4. 6 2. 0

标准加入法 76. 2 75. 9 4. 6 1. 7

原子吸收分光光度法 61. 8 75. 9 4. 6 13. 0

标样 3 工作曲线法 103 98. 0 7. 1 2. 1

标准加入法 95. 8 98. 0 7. 1 3. 0

原子吸收分光光度法 76. 2 98. 0 7. 1 11. 0

样品 1 工作曲线法 72. 3 1. 4

标准加入法 70. 6 1. 2

原子吸收分光光度法 45. 0 9. 6

样品 2 工作曲线法 90. 4 1. 6

标准加入法 87. 1 1. 4

原子吸收分光光度法 57. 6 9. 2

3 结语

采用工作曲线法和标准加入法测定土壤中总

铬,准确度较高,测定结果之间无显著性差异,平行

性好。而用原子吸收分光光度法消解样品需用硫

酸,增加了预处理时间, 并且还需在消解液中加入

氯化铵作为助熔剂和增敏剂
[ 3]
, 操作繁琐, 分析结

果不满意。
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表 1 室内样品中氨的测定结果比较 g

样品号
1 2 3 4 5 6 7 8

地点 1 地点 2 地点 1 地点 2 地点 1 地点 2 地点 1 地点 2 地点 1 地点 2 地点 1 地点 2 地点 1 地点 2 地点 1 地点 2

A法 0. 736 1. 79 0. 650 2. 27 0. 682 1. 70 0. 618 1. 70 0. 919 2. 50 1. 06 1. 23 0. 618 1. 25 1. 22 1. 69

B法 0. 815 1. 84 0. 804 2. 10 0. 750 1. 74 0. 707 1. 87 0. 945 2. 67 0. 978 1. 26 0. 815 1. 42 1. 08 1. 79

3 结论

( 1)将靛酚蓝分光光度法中室温下显色 1 h改

为 40 水浴中显色 15m in,对方法的准确度、精密

度没有影响,表明改进法可行, 不但结果可靠, 而且

可缩短分析时间。

( 2)用改进方法和标准方法测定室内空气中

的氨, 检验结果表明, 分析结果无显著性差异。
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