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摘!要!采用气相分子吸收法光谱测定印染废水中的氨氮!并对相关影响因素进行探讨" 结果证实!硫化物和尿素会对氨

氮的测定产生负干扰!硫化物干扰可用乙酸锌 ,乙酸钠固定液沉淀法去除!尿素干扰可以用稀释法去除!但仅适用于氨氮

质量浓度 r$N#$ @8̂_且稀释后尿素质量浓度##$$ @8̂_的水样$苯胺#浊度和色度对测定无干扰!可直接检测"
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!!水中的氨氮主要来源于生活污水中含氮有机
物的微生物分解#某些工业废水及农田排水等!可
作为水体受含氮有机物污染程度的评价指标" 目
前测定氨氮的国家标准方法有纳氏试剂分光光度

法
)#* #气相分子吸收法 )" ,%*

和连续流动 ,水杨酸分
光光度法

)+* " 由于印染废水色度和浊度较高!纳
氏试剂法无法直接测定!经絮凝沉淀后!仍然会存
在色度的影响

)V* " 连续流动比色法需要在线蒸馏
或离线过滤!一般用于检测清洁水" 气相分子吸收
光谱法对于浊度#色度高的印染废水可以直接进
样!但当存在硫化物#有机胺等物质时!会出现不同
程度的干扰!需要进行相应的预处理" 现就气相分
子吸收光谱法测定印染废水中氨氮过程中的干扰

因素及去除方法进行研究!为准确测定印染废水中
的氨氮提供参考"

#!实验部分
#N#!仪器和试剂

GO(%%'$ 气相分子吸收光谱仪 %上海北裕仪
器有限公司&"

氨氮标准溶液%V$$ @8̂_!国家标物研究所&!
实验所用其他试剂均为分析纯!实验用水为无氨
水" 溴酸盐混合储备液'称取 "N'# 8溴酸钾及%$ 8
溴化钾!溶解于 V$$ @_水中!摇匀!贮存于棕色玻
璃瓶中!使用前确保溴酸钾和溴化钾未光解变质"
次溴酸盐氧化剂'吸取 %N$ @_溴酸盐混合储备液于
棕色磨口试剂瓶中!加入 #$$ @_水及 )N$ @_盐酸%#
t#&!立即密塞!轻微摇匀!暗处放置 V @<4 后!加入
V$ @_氢氧化钠溶液%+$f&!待小气泡逸尽后使用!该试

('%(
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剂临用现配" 实验所用其他溶液的配置参考文献)"*"
#N"!水样预处理

水样采集在聚乙烯瓶或玻璃瓶中!并应充满样
品瓶" 采集好的水样应立即测定!否则应加硫酸至
K/值 w"%酸化时!防止吸收空气中的氨而沾污&!
在 " eV d保存!"+ 6 内测定!调节水样至 K/值 r
* 后!直接上机测定"
#N%!水样的测定

取适量待测试样于样品反应瓶中!用气相分子

吸收光谱仪直接测定!同步空白试样进行校正" 具
体方法参照./h#-V("$$V/ )"* "

"!结果与讨论
"N#!影响因素
"N#N#!浊度和色度

取 ) 家印染厂排口废水各 % 份!分别用气相分
子吸收光谱法直接测定#纳氏试剂法直接测定和经
蒸馏后用纳氏试剂法测定!结果见表 #"

表 #!浊度和色度干扰下氨氮的测定结果

废水 色度
!%悬浮物&
%̂@8-_,# &

氨氮测定值 %̂@8-_,# &
气相分子吸收光谱法 纳氏试剂法%直接& 纳氏试剂法%蒸馏&

相对标准偏差!

f̂

#y 棕色 ' 倍 %" $N"+) $N+%- $N"V# ,#
"y 红色 ' 倍 %+ %N-# +NV* %N'' $N+
%y 红色 + 倍 "' $N%%' $NV# $N%+# ,$N+
+y 绿色 ' 倍 "V #N+ #N*% #N%' $N*
Vy 棕色 " 倍 %+ #NV% #N** #NV$ #
)y 乳白色 ' 倍 +) $N$V) $N#%- $N$V' ,#N'

!气相分子吸收法与纳氏试剂法%蒸馏&测定值的相对标准偏差"

!!由表 # 可知!色度和浊度 ))*
对纳氏试剂法有很

大的影响!蒸馏可消除这种影响" 而气相分子吸收
光谱法是基于被测组分所分解成的气体对光的吸

收强度与被测组分浓度之间遵守光吸收定律这一

原则来进行定量测定的!所以浊度和色度对其不构
成干扰"
"N#N"!硫化物

分别向适量质量浓度为 $N+$ 和 "N$$ @8̂_的
氨氮标准溶液中加入 $!$NV!#N$!"N$! +N$ 和
#$N$ @_质量浓度为 #$$ @8̂_的 ." ,

标准溶液!并
用对应浓度的氨氮标准溶液定容至 #$$ @_!每个
干扰浓度均设 % 个平行样!气相分子吸收光谱法测
定水样中氨氮的浓度!结果见表 ""

由表 " 可知!当硫化物加入量%" @_时!即
." ,
的质量浓度%" @8̂_时!会明显干扰氨氮的测

定!且 ." ,
的浓度越高!干扰作用越强"

根据表 "!选取氨氮浓度突变的 ." ,
加入量进

行去干扰实验" 取上述配置的 ." ,
干扰溶液加入

量为 "N$ @_的质量浓度约为 $N+$ @8̂_的氨氮溶
液和 ." ,

干扰溶液加入量为 #$N$ @_的质量浓度
约为 "N$$ @8̂_的氨氮溶液各 V$ @_!分别采用沉
淀法和稀释法

)**
进行去干扰!去除干扰后的测定

结果见表 %" 沉淀法去干扰为向水样中加入 #@_
的 Y4(A,13(A溶液 %V$ 8̂_&和 $N# 8活性炭!

#$ @<4 后过 $N+V #@滤膜测定" 稀释法为将水样
酌情稀释后测定!如 V 倍##$ 倍"

表 "!硫化物干扰下氨氮的测定结果

水样
测定值 %̂@8-_,# &

$ @_ $NV @_ #N$ @_ "N$ @_ +N$ @_ #$N$ @_
# $N+$* $N+$V $N+$" $N""* $N$%' $N$$*
" $N+$) $N+$* $N+$+ $N"" $N$++ $N$$V
% $N+$+ $N+$% $N+$V $N""" $N$%) $N$$)
+ "N$+" "N$#V #N-)) #N'%) #NV** $N-$%
V "N$"+ "N$$+ #N-V" #N'++ #NV-% $N-##
) "N$"- #N--' #N-*$ #N'%' #NV'- $N-"%

表 %!硫化物去干扰后氨氮测定结果

水样

测定值 %̂@8-_,# &

加干

扰前

加干

扰后

沉淀法

去干扰

稀释 V 倍
去干扰

稀释 #$ 倍
去干扰

# $N+$* $N""* $N+#$ $N")V $N%##
" $N+$) $N""$ $N+$' $N"V+ $N%$)
% $N+$+ $N""" $N+$) $N")$ $N%$V
+ "N$+" $N-$% #N--% #N"$+ #N$'+
V "N$"+ $N-## "N$+) #N"## #N$*)
) "N$"- $N-"% "N$#' #N"#) #N$'$

!!由表 % 可见!沉淀法去除 ." ,
干扰较稀释法效果

更明显!与加干扰前测定结果的相对误差wvVf"
"N#N%!尿素

分别向适量质量浓度为 $N+$ 和 "N$$ @8̂_的
(-%(
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氨氮标准溶液中加入 $! $N"! $NV! #N$! VN$ 和
#$N$@_质量浓度为 #$ 8̂_的尿素溶液!并用对应
浓度的氨氮标准溶液定容到 #$$ @_!气相分子吸
收光谱法测定氨氮浓度!结果见表 +"

表 +!尿素干扰下氨氮的测定结果

水样
测定值 %̂@8-_,# &

$ @_ $N" @_ $NV @_ #N$ @_ VN$ @_ #$N$ @_
# $N+$* $N%'$ $N%V- $N"V# $N#+* $N$*)
" $N+$) $N%'# $N%V) $N"+) $N#++ $N$*"
% $N+$+ $N%*+ $N%V# $N"+' $N#+% $N$)-
+ "N$+" #N-*- #N'*$ #NV%V $N)%* $N+V#
V "N$"+ #N-'# #N')' #NV"- $N)%$ $N++'
) "N$"- #N--$ #N'** #NV%* $N)%% $N+V%

!!由表 + 可知!当尿素溶液加入量超过 #N$ @_
时!即水样中尿素质量浓度超过 #$$ @8̂_时!就会
对氨氮测定产生负干扰!且尿素浓度越高!干扰越
明显" 这是因为尿素会和氧化剂次溴酸盐发生反
应

)'* !消耗次溴酸盐!使得水中的氨氮无法被次溴
酸盐完全氧化生成 1R"!因而使氨氮测定值偏低!
且尿素浓度越高!对次溴酸盐的消耗就越多!氨氮
的测定值也就越低"

取上述配置的尿素干扰溶液加入量为 #N$ @_
的 " 种浓度的氨氮溶液 %$N+$ 和 "N$$ @8̂_&各
V$ @_!分别采用蒸馏法 )#*

和稀释法进行去干扰!
去除干扰后氨氮测定结果见表 V"

表 V!尿素去干扰后氨氮测定结果

水样

测定值 %̂@8-_,# &

加干

扰前

加干

扰后

蒸馏法

去干扰

稀释 V 倍
去干扰

稀释 #$ 倍
去干扰

# $N+$* $N"V# #N+"" $N+#V $N+##
" $N+$) $N"+) #N+#$ $N%*" $N%''
% $N+$+ $N"+' #N+#% $N%*V $N%-$
+ "N$+" #NV%V %N#%+ "N$#% #N--+
V "N$"+ #NV"- "N-%$ "N#$' "N$+$
) "N$"- #NV%* %N"#% "N$"$ "N$V#

!!由表 V 可见!经蒸馏后氨氮的测定值变大!但
去干扰效果仍不理想!这主要是因为尿素在碱性条
件下会和氨氮一起被蒸馏出来!继而被硼酸吸收!
作为氨氮被检出!使氨氮测定值较蒸发前偏高!无
法反映氨氮的正确浓度"

稀释法去干扰效果较好!样品稀释一定倍数
后!样品值会接近某一定值!不再有明显变化!即视
为干扰基本去除" 这是因为当稀释达到一定倍数

后!尿素的质量浓度就会低于 #$$ @8̂_!消耗的次
溴酸盐的量就会比较低!使得剩余的次溴酸盐仍能
将水中的氨氮完全氧化!因而氨氮测定值会趋于稳
定!不再有明显的变化!此时即为干扰完全消除"

但稀释法不适用于干扰物浓度很高且氨氮浓

度很低的水样!现配制接近检出下限 %检出下限为
$N$'$ @8̂_& 的氨氮模拟水样 " 份 % $N#$ 和
$N"$ @8̂_&!各取适量分别加入 #N$ @_质量浓度
为#$ 8̂_的尿素溶液后用对应浓度氨氮模拟水样
定容到 #$$ @_!用水稀释不同倍数后测定氨氮值!
每个浓度各设 % 个平行样!测定结果见表 )"

表 )!稀释法尿素去干扰后氨氮测定结果! @8̂_

处理方式
$N#$ @8̂_水样 $N"$ @8̂_水样

# " % # " %
原样品 $N#$% $N#$* $N#$" $N"$# $N"$# $N"$)
加干扰后 $N$)" $N$)V $N$)' $N#%# $N#"V $N#")
稀释 " 倍 $N$'+ $N$'' $N$'$ $N#V) $N#V$ $N#V"
稀释 V 倍 $N$-V ( $N$-) $N"%$ $N""V $N"#$
稀释 #$ 倍 ( ( ( $N"%$ $N""# $N"#$

!为稀释液上机测试值小于方法检出限"

由表 ) 可见!#$$ @8̂_的尿素对 $N#$ @8̂_
的氨氮模拟水样有负干扰!且随稀释倍数的增大会
出现测定值低于检出限的情况!故稀释法去除尿素
干扰仅适用于氨氮质量浓度 r$N#$ @8̂_且稀释
后尿素质量浓度##$$ @8̂_的水样"
"N#N+!苯胺

分别向适量质量浓度为 $N+$ 和 "N$$ @8̂_的
氨氮标准溶液中加入 $NV!#N$!"N$ 和 VN$ @_质量
浓度为 #$$ @8̂_的苯胺溶液!并用对应浓度的氨
氮标准溶液定容到 #$$ @_!气相分子吸收光谱法
测定氨氮浓度!结果显示!加入不同量的苯胺测定
结果较加苯胺前测定结果的相对误差均 wvVf!
即苯胺对氨氮的测定无干扰作用"
"N#NV!亚硝酸盐

分别向适量质量浓度为 $N+$ 和 "N$$ @8̂_的
氨氮标准溶液中加入 $NV!#N$!"N$ 和 VN$ @_质量
浓度为 #$ @8̂_的亚硝酸盐溶液!并用对应浓度的
氨氮标准溶液定容到 V$ @_!气相分子吸收法光谱
测定氨氮浓度!结果显示!加入不同量的亚硝酸盐
测定结果较加亚硝酸盐前测定的相对误差均 w
Vf!即苯胺对氨氮的测定无干扰作用" 这是因为
气相分子吸收法测定氨氮为分段测定!仪器会自动

($+(
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扣除亚硝酸盐的值!因此亚硝酸盐对气相分子吸收
光谱法测定氨氮无干扰"
"N"!实际水样测定

取 ) 家印染企业的废水!用气相分子吸收光谱
法测定加标前后氨氮的浓度!每个废水样品平行测
定 ) 次!结果见表 *"

表 *!实际水样氨氮测定结果

水样
测定值 %̂@8-_,# &
加标前 加标后

加标质量浓度

%̂@8-_,# &
加标回

收率 f̂

厂 # #N"- %N"" "N$$ -)NV
厂 " $N$"- $N$'" $N$V #$)
厂 % $N$*" $N#"* $N$V ##$
厂 + $N)") #NVV$ #N$$ -"N+
厂 V "N%- +N%% "N$$ -*N$
厂 ) #-N* "'N' #$N$ -#N$

!!由表 * 可见!气相分子吸收光谱法适用于测定
印染废水中的氨氮!加标回收率为 -#N$f e##$f"

%!结语
采用气相分子吸收光谱法测定印染废水中的

氨氮时!苯胺#悬浮物 )-* #亚硝酸盐和色度对测定
无干扰!可直接上机$硫化物#尿素均产生负干扰!
硫化物干扰可用乙酸锌 ,乙酸钠固定液沉淀法去
除!尿素干扰可以用稀释法去除!但仅适用于氨氮

质量浓度 r$N#$ @8̂_且稀释后尿素质量浓度#
#$$ @8̂_的水样" 与纳氏试剂法%蒸馏&相比!气
相分子吸收光谱法测定印染废水氨氮的适用性更

强!干扰去除操作起来更方便"
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!简讯!

全国环保系统环评机构按期脱钩

环境保护部 "$#* 年 # 月 V 日向媒体通报!全国环保系统环评机构按期全部完成脱钩!彻底退出建设项目环评技术服务市场"

环境保护部环境影响评价司负责人介绍!全国环保系统环评机构脱钩是环境保护部坚决落实中央巡视组专项反馈意见要求

的一项重大政策举措!是贯彻国务院深化行政审批改革和政府职能转变的重要体现" "$#V 年 % 月以来!全国环保系统全力推动环

评机构脱钩工作!截至 "$#) 年 #" 月底!%V' 家环评机构分三批全部完成脱钩!其中 #*- 家通过取消或者注销资质形式完成脱钩!

#*- 家通过原环评机构职工自然人出资设立环评公司或整体划转至国有资产管理部门等形式完成脱钩"

该负责人说!一年多来!为确保脱钩工作有序按期完成!环保部门开展了大量工作" 一是.全国环保系统环评机构脱钩工

作方案/发布后!环境保护部多次召开座谈会#开展专题调研积极推进脱钩工作!特别针对业务平稳过渡#防止国有资产流失#

人员妥善安置等方面给予及时指导" 二是做到按月调度#动态督办!针对脱钩过程中遇到的普遍性政策问题!先后印发了一

系列指导性文件!规范脱钩工作" 三是对办理脱钩手续的机构!做到严格审查!确保全部#彻底#干净摘掉红顶!严防任何形式

的+假脱钩," 四是脱钩受理#审查#审批全过程信息公开!接受社会监督!对公众反映的情况全部核实!并将核实处理情况予

以公开" 五是各地环保部门对脱钩工作给予高度重视!均制定详细的脱钩计划和保障措施!确保按期完成任务" 六是各环评

机构对脱钩工作给予充分理解和支持!在人员安置#业务转型等方面克服了各种困难!严格执行了脱钩各项要求"

该负责人表示!脱钩工作从体制上彻底解决了环评技术服务市场+红顶中介,问题!防止产生利益冲突和不当利益输

送$从机制上推进了环评资质管理方式的转变!有助于建立更加有序健康的环评技术服务市场"
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