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  地表水中总氮测定方法按照 5过硫酸钾氧化

紫外分光光度法 6(GB 11894- 1989),该方法的前

处理较为繁琐,人工耗时较长, 对测定用的试剂、工

具也有一定污染, 给分析工作带来不便。TOC -

VCPH总有机碳测定仪 (简称热分解法 ), 可以将样

品中的氮化合物经过加热分解成为氨氮, 通过再生

成氮, 转变为亚硝酸盐氮后, 根据吸收峰值定量氮

的质量,可以求出样品中总氮质量浓度。

1 实验

1. 1 比对仪器

岛津 TOC- VCPH型总有机碳测定仪 (配总氮

检测器 );岛津 UV- 2450紫外分光光度仪。

1. 2 分析样品

样品为河道地表水和国家环保总局标准样品

研究所的质控样, 标准值为 ( 1. 26 ? 0. 12)mg/L和

( 3. 58 ? 0. 19)mg /L。

2 分析

用热分解法和紫外分光光度法测定地表水、污

染源废水和质控样的分析结果见表 1、表 2。

表 1 地表水及污染源样品对比测定结果 ¹ (n = 3)

样品 编号
Q( TN) / (mg# L- 1 )

紫外分光光度法 热分解法

相对偏差

/%

地表水 1 8. 79 8. 81 1. 34

2 5. 33 5. 30 1. 70

3 11. 6 11. 7 8. 49

4 6. 41 6. 35 4. 45

5 4. 96 4. 97 0. 64

污染源 1 95. 9 97. 6 1. 16

2 58. 1 59. 4 0. 88

3 113. 0 106. 5 4. 53

4 86. 5 87. 9 0. 99

5 69. 8 68. 1 1. 17

  ¹ 地表水样品根据测定上限稀释了 2~ 4倍,污染源样品稀释

了 10倍。

表 2 质控样品测定结果 ( n= 10)

样品 方法
Q( TN ) /

(mg# L- 1 )

RSD¹

/%

相对偏差 º

/%

质控样 紫外分光光度法 1. 28 6. 9 1. 5

热分解法 1. 26 6. 3 0

质控样 紫外分光光度法 3. 56 11. 3 - 0. 6

热分解法 3. 49 10. 7 - 2. 5

  ¹ 测定 10次样品的 RSD; º 与参考值之间的相对偏差。

对表 1、表 2的监测结果进行了 Grubbs检验、

F 检验和 t检验, 结果表明, 热分解法和紫外分光

光度法的最大最小值均为正常值。两质控样的

RSD均 < 5, 检测结果准确度符合要求
[ 1- 3]
。

3 结论

热分解法有较好的平行性,操作简便,与紫外分

光光度法相比, 具有较高倍数的检出上限;紫外分光

光度法和热分解法测定总氮均具有较好的平行性和

准确性,精密度和准确度也很接近,测定结果满意
[ 4]
。
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