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摘%要!比较多种预处理方法去除浊度对地表水氨氮测定的影响!结果表明在测定高浊度地表水氨氮的过程中!采用离心
法可较好地去除悬浮物对水样测定的干扰# 较清水样用比色前离心方法!对于较浑浊的水样用絮凝沉淀结合比色前离心
方法!可明显去除浊度的干扰!得到稳定的氨氮数值# "种方法的准确度和精密度均满足质控要求#
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%%氨氮是地表水中主要污染物之一!其测定方法
有纳氏试剂比色法"气相分子吸收法"苯酚.次氯
酸盐%或水杨酸.次氯酸盐&比色法和电极法
等)!*

# 纳氏试剂分光光度法操作简便"灵敏度高!

其测定地表水中氨氮!对于含有悬浮物"余氯"钙镁
离子"硫化物和有机物的水样!需进行预处理# 用
硫代硫酸钠可去除余氯!用酒石酸钾钠可消除钙镁
离子的干扰!文献)"*中列出絮凝沉淀法"蒸馏法"

种水样预处理方法消除悬浮物对测定结果的影响#

上述"种预处理方法!在实际操作过程中存在以下
几方面问题'第一!饮用水源水样氨氮浓度值低!采
用蒸馏法预处理!虽可得到清澈待测样!但加标回
收率低!难以落在质控范围内$第二!饮用水源水站
比对时!经水站格栅过滤后的清澈水样!加入酒石
酸钾钠和纳氏试剂后!清澈水样逐渐浑浊!透光率
较低!干扰测定$第三!采用絮凝沉淀法预处理!水

样加絮凝沉淀剂后!沉淀速度快但容易分层不清!

上层液呈白色浑浊!需经滤纸过滤!使测得值偏大$

第四!水样经离心或经絮凝沉淀后离心!得到较清
待测样!加入酒石酸钾钠和纳氏试剂后!随着显色
时间的延长!水样出现反浑现象# 选择合适的预处
理方法!减轻浊度对水中氨氮准确测定的影响十分
必要#

!%常用预处理方法
针对采集的通榆河"灌溉渠"射阳河的水样!采

用多种预处理方法! 分别对同一水样进行
分析)# .+*

#

%!&静置不同时间取上清液作试份测氨氮值$

(-#(
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%"&稀释后!取上清液作试份测氨氮值$

%#& 水样经离心机离心分离后取适量水样作
试份测氨氮值$

%+&经絮凝沉淀后取上清液作试份测氨氮值$

%(&水样经絮凝沉淀后再用中速滤纸过滤!取
过滤液作试份测氨氮值$

%'&预蒸馏后取适量馏出液作试份测氨氮值$

%-&较清水样不作预处理!直接加酒石酸钾钠
和纳氏试剂显色!将待测样经离心分离后测氨
氮值$

%*&水样经絮凝沉淀后!加入酒石酸钾钠和纳
氏试剂显色!将待测样经离心分离后测氨氮值#

!$!%不同预处理方法的操作比较
静置法可有效去除水样浊度!且去浊效果与静

置时间成正比!但测定氨氮过程中!加入显色剂后!

水样又逐渐出现浑浊现象!导致无法在分光光度计
上读数!因此适用性不高$稀释法虽降低了水样浊
度!但同时降低了水样浓度!且地表水本身氨氮浓
度偏低!容易造成结果误差较大!在后续实验中也
无法读取吸光度$水样离心法能够得到较清澈的水
样!但加入酒石酸钾钠和显色剂显色# g( P34后!

水样渐渐呈现颗粒状微小悬浮物!无法在仪器上准
确读出数值$絮凝沉淀去浊明显!但絮凝过程受OF

值影响较大!而且随着显色时间的延长会出现反浑
现象!导致吸光度不能稳定读数$絮凝沉淀结合滤
纸过滤法中!以氢氧化锌为絮凝沉淀剂!沉淀速度
快但容易分层不清!上层液呈白色浑浊!需要过滤#

普通滤纸滤料中含有可溶性氨氮!尤以定量滤纸为
甚!使得测定结果偏高# 选用含可溶性氨氮低的定
性滤纸和超细玻纤滤膜过滤!滤前需用纯水反复洗
涤滤纸以除去可溶性氨氮!提高方法的准确度和灵
敏度)(*

# 但反复洗涤滤纸比较繁琐!且比色时同
样会出现反浑"吸光度不稳定现象#

!$"%水样蒸馏去浊情况
水样经预蒸馏后!取适量馏出液作试份测定氨

氮值!结果见表!# 由表! 可见!平行样相对允许
差均

"

!(\!满足氨氮精密度
"

!(\的质量控制要
求)' .**

!但加标回收率实验结果不理想!多数样品
加标回收率低!仅有""\的样品加标回收率满足
W(\ g!&(\的质量控制要求# 此外!通过实验发
现!样品的浓度愈低!加标回收率也愈低#

表!%地表水蒸馏预处理氨氮测定结果

河流名称 分析日期 浊度̂1GB

水样实测值̂%P5/;

.!

&

! "

相对允许差̂\ 加标回收率̂\

通榆河 "&!+ .&+ .&W (" &$*(" &$*+# &$(# W#$"

灌溉渠 !* &$""- &$"#( !$-# *#$-

射阳河 !& &$!(" &$!(' !$#& *"$(

通榆河 "&!+ .&+ .!& (# &$*-- &$*-! &$#+ W'$-

灌溉渠 !- &$"+& &$"+( !$&# *&$'

射阳河 !& &$!#' &$!+& !$+( *!$*

通榆河 "&!+ .&+ .!! (+ &$*&' &$*!- &$'* W($#

灌溉渠 !* &$"#* &$"#' &$+" *!$!

射阳河 !" &$!(" &$!(W "$"( *&$+

通榆河 "&!+ .&* .&! (* &$-"- &$-#' &$'" W'$"

灌溉渠 !W &$"-# &$"-W !$&W *!$-

射阳河 !! &$'+( &$'(+ &$'W *"$+

通榆河 "&!+ .&* .&" (* &$-+W &$-(- &$(# W+$-

灌溉渠 "& &$"*' &$"*! &$** *+$&

射阳河 !" &$'"' &$'#& &$#" W&$'

通榆河 "&!+ .&* .&# (- &$-+( &$-(# &$(# W($W

灌溉渠 !W &$"-' &$"'W !$"* *"$"

射阳河 !! &$'+& &$'+' &$+- *W$#

%%纳氏试剂比色法测氨氮!采用蒸馏法进行水样
预处理!可以很好的去除浊度和其他干扰!但对于
较低浓度的地表水样品!回收率较低!且实验过程

繁琐"时间长#

!$#%水样比色前离心去浊情况
较清水样不作预处理!直接加入酒石酸钾钠和

(*#(
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纳氏试剂显色后!在比色前将待测样经离心分离后
迅速读取吸光度值#

对于浊度小的较清水样!直接按步骤加入酒石
酸钾钠和显色剂!显色!& P34后!将待测液倒入离
心管中离心分离!离心分离后待测样清澈!较好的
得到实验结果#

!$+%水样絮凝沉淀结合比色前离心去浊情况
水样经絮凝沉淀后!加入酒石酸钾钠和纳氏试

剂显色!& P34!在比色前将待测样经离心分离后迅

速读取吸光度值#

对于较浑浊的水样!先通过絮凝沉淀后!取上
清液加入酒石酸钾钠和显色剂显色!& P34 后!比
色前将待测液倒入离心管中离心分离!%通过离心
分离!显色后产生的絮凝状悬浮物都可去除!因此
可忽略OF值的影响&!得到较清的待测液!可在分
光光度计上读取准确数值#

!$(%最佳预处理方法初选
各种预处理方法去除浊度的实验比较见表"#

表"%多种预处理方法实验结果比较
预处理方法 去浊效果 氨氮吸光度读取情况 其他影响因素
静置 有效去浊 无法读取 无

水样稀释 浊度降低 无法读取 无
水样离心 有效去浊 无法读取 无
絮凝沉淀 去浊明显 读数不稳定 受OF值影响较大!易出现反浑
絮凝[过滤 去浊明显 读数不稳定 对滤纸要求较高!易出现反浑
蒸馏 有效去浊 可稳定读取 不适于低浓度水样

比色前离心 有效去浊 可稳定读取 无
絮凝沉淀[比色前离心 有效去浊 可稳定读取 无

%%由表"可见!较清水样采用比色前离心方法!

较浑浊的水样采用絮凝沉淀结合比色前离心方法!

可明显去除浊度的干扰!得到稳定的氨氮吸光度
值!这"种方法有较好的可行性和可操作性!能较
快得出实验结果!有较强的时效性#

"%最佳预处理方法准确度和精密度研究
"$!%离心过程对不同水质检验结果的影响
"$!$!%离心过程对高浊度水样的影响

选取浊度较高的通榆河"灌溉渠"射阳河作为
实验对象!将水样分组'第! 组水样不离心直接比
色!第"组水样在比色前离心!在相同的条件下比
较离心过程对这"组水样的影响$第#组水样经絮

凝沉淀后直接比色!第+ 组水样经絮凝沉淀后!在
比色前离心!在都经过絮凝沉淀的条件下比较离心
过程对第#"+组水样的影响#

经实验观察!第! 组混浊水样加入显色剂后!

水样仍然混浊!无法读取吸光度# 第"组水样加入
显色剂显色!& P34!经离心机离心后取样比色!因
原水浊度较高!离心过程不能全部去除浊度干扰!

水样吸光度值不稳定# 第# 组虽经絮凝沉淀能得
到较清澈的水样!但受OF值影响较大!容易出现
反浑!导致读数不稳定# 第+组水样先经絮凝沉淀
预处理!比色前又经离心!能读取稳定的吸光度值#

+组水样实验结果见表##

表#%高浊度水样直接比色与离心后比色结果对比

河流名称 分析日期
第!组 第"组
直接比色 比色前离心

第!""组
比较结论

第#组 第+组
絮凝沉淀
后比色

絮凝沉淀[

比色前离心
第#"+组
比较结论

通榆河 "&!+ .&+ .&W 无法读数 读数不稳定 无法比较 受OF值影响较大!易出现反浑 可稳定读数 无法比较
灌溉渠 无法读数 读数不稳定 受OF值影响较大!易出现反浑 可稳定读数
射阳河 无法读数 读数不稳定 受OF值影响较大!易出现反浑 可稳定读数
通榆河 "&!+ .&+ .!& 无法读数 读数不稳定 受OF值影响较大!易出现反浑 可稳定读数
灌溉渠 无法读数 读数不稳定 受OF值影响较大!易出现反浑 可稳定读数
射阳河 无法读数 读数不稳定 受OF值影响较大!易出现反浑 可稳定读数
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"$!$"%离心过程对清洁水样的影响
通榆河"灌溉渠和射阳河#条河流均有不同程

度的混浊现象!采用直接测量或絮凝沉淀后测量均
无法获得稳定的吸光度!无法进行离心过程对水样
的影响比较!故选取县境内海陵河"串场河的清洁
水样作为实验对象#

按文献)(*配制氨氮标准工作溶液!绘制校准

曲线$水样加入显色剂后!一份直接比色!读取吸光
度值!另一份在比色前经离心后取上清液比色!读
取吸光度值!结果见表+# 由表+ 可见!经离心后
比色所读取吸光度值比直接比色的吸光度值略低!

将"种样品吸光度分别代入校准曲线后算得的浓
度差异微小!控制在&$&&+ P5̂;之内#

表+%清洁水样直接比色与离心后比色做对比 P5̂;

河流名称 分析日期 直接比色水样实测值
! " 平均值 相对允许差̂\

离心后比色水样实测值
! " 平均值 相对允许差\

海陵河 "&!+ .&+ .&W &$("# &$("- &$("( &$+ &$(!W &$("+ &$("" &$(

串场河 &$*!' &$*"! &$*!* &$# &$*!# &$*!W &$*!' &$+

海陵河 "&!+ .&+ .!& &$+*' &$+-' &$+*! !$& &$+*( &$+-# &$+-W !$#

串场河 &$*"& &$*&W &$*!+ &$- &$*!( &$*&' &$*!& &$'

海陵河 "&!+ .&+ .!! &$(&" &$+W# &$+W* &$W &$(&& &$+W& &$+W( !$&

串场河 &$*!+ &$-W' &$*&( !$! &$*!! &$-W( &$*&# !$&

%%综上所述!高浊度水若不经过絮凝沉淀和比色
前离心步骤!得不到稳定可靠的结果$清洁水样直
接比色与离心前比色!检验结果误差不大#

"$"%离心法预处理实验
取我县存在水质混浊现象的通榆河"射阳河"

灌溉渠水样!在经过絮凝沉淀和比色前离心预处理
后进行氨氮的分析# 因水样质量浓度均k!$& P5̂

;!故均取(& P;絮凝沉淀后的上清液!依次加入

!$& P;酒石酸钾钠溶液"!$( P;纳氏试剂!放置
!& P34后!经离心机离心取上清液在波长+"& 4P

下!用"& PP比色皿!以无氨水作参比!在-"" 型
分光光度计上测量吸光度#

每批每条河流水样均测试'组数据!并测量加
标回收率!见表(# 鉴于水样中

&

%氨氮&为&$" g

&$W P5̂;! 加标量均为氨氮标准工作溶
液)

!

%1& m!& P5̂;*&$( P;#

表(%地表水氨氮测定结果表 P5̂;

河流名称分析日期 浊度
1̂GB

水样实测值
! " # + ( '

平均值标准偏差相对标准
偏差̂\

加标回收
率̂\

通榆河"&!+ .&+ .!' (( &$*W# &$*W- &$*W# &$W&+ &$**- &$*W# &$*W+ &$&&' &$' W-$#

灌溉渠 "! &$"!' &$"!# &$""& &$""+ &$"## &$"!' &$""& &$&&- #$# W($*

射阳河 !" &$"&# &$!W( &$"!& &$"&- &$"&# &$"&# &$"&+ &$&&( "$( W'$&

通榆河"&!+ .&+ .!- (- &$W!' &$W"# &$W!" &$W&- &$W!" &$W"& &$W!( &$&&' &$' W'$+

灌溉渠 "# &$"#* &$"#! &$"#( &$"++ &$"++ &$"#! &$"#- &$&&' "$( W'$#

射阳河 !+ &$!W+ &$!WW &$!W& &$!W& &$!*- &$!*- &$!W! &$&&( "$+ W($"

通榆河"&!+ .&+ .!* (( &$*'' &$*(W &$*'# &$*-+ &$*'W &$*-* &$*'* &$&&- &$* W-$!

灌溉渠 "! &$"#( &$"+& &$"++ &$"+& &$"#( &$"+& &$"#W &$&&# !$+ W'$#

射阳河 !( &$""" &$"!' &$"!" &$"!( &$"!* &$"!" &$"!' &$&&+ !$* W($-

通榆河"&!+ .&* .&W (* &$-+! &$-## &$-+W &$-+( &$-#- &$-+( &$-+" &$&&' &$* W'$'

灌溉渠 "" &$"*W &$"W# &$"*& &$"*W &$"*& &$"*& &$"*( &$&&' "$& W*$+

射阳河 !+ &$'"' &$'"! &$'"! &$'"' &$'!- &$'#& &$'"+ &$&&( &$* W'$(

通榆河"&!+ .&* .!& (' &$-"' &$-!( &$-!! &$-"' &$-"" &$-!( &$-!W &$&&' &$W W($W

灌溉渠 "& &$"-( &$"-( &$"-( &$"*& &$"-! &$"*- &$"-- &$&&' "$& W'$#

射阳河 !( &$'+( &$'+! &$'(& &$'+( &$'(- &$'+( &$'+- &$&&' &$W W-$*

通榆河"&!+ .&* .!! (' &$-(# &$-++ &$-'& &$-+W &$-(# &$-+W &$-(! &$&&( &$- W'$"

灌溉渠 !W &$"W" &$"*+ &$"W- &$"W- &$"*W &$"*+ &$"W& &$&&' "$& W($-

射阳河 !+ &$(W' &$'!# &$(WW &$(WW &$'!- &$'!# &$'&' &$&&W !$( W($'
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%%综上所述!针对水样的浑浊情况选择是否进行
絮凝沉淀预处理!水样加入显色剂静置!& P34后!

经离心再进行比色!分析结果显示每组数据的相对
标准偏差在&$'\g#$#\!加标回收率也符合质量控
制的要求# 絮凝沉淀结合比色前离心的方法可明
显去除浊度的干扰!读取稳定的氨氮吸光度值!得
出比较稳定可靠的氨氮数据# 此方法操作简便!投
资小!具有较好的可行性#

#%结语
针对阜宁县饮用水源存在水质浑浊的现象!有

时在去浊后仍影响氨氮的准确测量!研究采取合适
的离心方法消除干扰# 针对水样的浑浊程度!选择
是否进行絮凝沉淀步骤!而后按实验分析步骤在比
色前经离心机离心!均可得到清澈的待测液!能得
到稳定的吸光度值# 该法简便!具有较好的可行性
与可操作性!值得推广#
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