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摘 要� 在酸性介质中
，
�户

、

��万和 ����� 形成 �� �� �的配合物
�

此配合物的离子在单扫描示波

极谱仪上能产生一个灵敏的吸附波
�

利用这种特性
�

设计出一个侧定渔业水质中各种形态氮的化合物的

极谱分析方法
�

经实验表明
，

本法具有灵敏度高
、

选择性好
、

准确度高的特性可用于各种渔业水质中不

同形态氮化物的侧定
。

关键词
� 亚硝酸盐

，

硝酸盐
，

氮
，

有机氮
，

总氮
，

渔业水质
，

极谱法
，

侧定

氮是最重要的生物元素之一
，

渔业水质中所含有的含氮化合物主要包括� ��� 蛋白质

氮 �即溶于水中的有机氮�� ��� 按盐 �或氨�� ��� 亚硝酸盐� ���硝酸盐
�

在同一水体

中
，

各种含氮化合物的相互比率及含量随不同地点
、

时间及施肥情况均有很大的区别
�

因

此测定渔业水质中各种化学形态的氮对于定量研究水生生态系内氮的迁移循环
、

监侧有害

物质的含量有很大的实际意义
�

目前渔业水质中每种含氮化合物的测定
，

均有多种推荐的方法
，

其中光度法占有很大

的比例 〔 ‘一�〕 ，

由于灵敏度低和选择性差等原因
，

使其应用受到很大限制
�

本文利用

��升�
� �

������
一
的络合物极谱吸附波测定 ��万检测限低

、

选择性高等特点 ‘们 ，

结合有效的不同状态氮化合物的转化处理步骤
， 〔�劝 成功地应用于渔业水质中亚硝酸盐

氮
、

硝酸盐氮
、

氨氮
、

和总氮的测定
，

并通过差减法计算有机氮的含量
，

获得满意的结

果
�

从而确立了渔业水质中各种含氮化合物的形态分析流程
�

� 实验部分

�� 主要仪器和试剂

�
�

�
�

���一�� 型示波极谱仪 �三电极系统�成都仪器厂产�

�
�

�
�

� ��万标准溶液 � 准确称取经 ���℃烘干的 ����� ������
，

溶于少量重蒸馏水中

移人 �����容量瓶中定容
，

此溶液为 ��������卜� 储备液
，

使用前稀释成所需浓

�

潭颖
、
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度
�

�
�

��� ��才伽�
��标准溶液� 准确称取经 �。，℃烘干的 ��‘

�� �
�

����
，

溶于少量无氨

水中
，

移人 �����容量瓶中用无氨水定容
，

此溶液为 ��������李困�
�卜� 储备液

，

使用前稀释成所需的溶度
�

���
�

� ��于标准溶液� 准确称取经 ���℃烘干的 ����� 刁
�

����
，

溶于重蒸馏水中
，

定

容至 �����
，

此溶液为 ��������卜� 储备液
，

使用前稀释成所需的溶度
�

�
�

�
�

����� 溶液 � 称取适量 ����二 ���� 溶于 �
�

������� 的 ����� 溶液 中配成
�������� 的 ���� 溶掖

�

�
�

�
�

����一

溶液� 称取适量 ���� 溶于重蒸馏水中配成 众������ 的 ����
溶液

�

�
�

�
�

����������� 储备液��
�

�������� 称取 �
�

�� �����
，
��� ��� 溶于无氨蒸馏水

中
，

并稀释至 ��
，

摇匀置于棕色瓶中保存
�

�
�

�
�

����� 使用液
� 移取 ��� ���仇一�� 储备液

，

以无氨蒸馏水稀释至 ����
，

移人

棕色试剂瓶中
，

加人 ��������� 的 ��� 溶液
，

盖上瓶塞混匀
，

置于暗处 �分钟
，

再

加人 犯����� ���� 溶液
，

此时即形成 ���� 使用液
，

此溶液不稳定
，

应现用现

配
�

���
�

� �声夕
。 氧化液 � 称取 �� ������

溶于 ��������������� ���� 溶液中
，

盛人

棕色瓶中
，

此溶液最多保存一年
�

�� 测 定

���
�

� 亚硝酸盐氮的测定

取一定量经定性滤纸过滤后的水样于 ����溶量瓶 中
，

加人 �������� ���
�

�����， �
�

������ ���一 �
�

���
，
������ ����� ���心

，

定容后搅匀
，

全部倾人电解池

中
，

调 ��一�� 型示波谱仪原点电位于 ������� ��
�
�������

，

下同�
，

作导数极谱分析
，

记

录峰电位为 �������处的波高
，

以标准加人法进行测定
，

求得亚硝酸盐氮���卜��的含

量
�

���� 按 �氨�氮的测定

取一定量经定性滤纸过渡后的水样于 ���� 容量瓶中
，

加人 ���������� ����� 使

用液 �
�

����注� 此溶液不稳定
，

应现用现配�
，

混匀
�

奋��一��℃温度下氧化 �� 分钟
，

然后按 ��卜� 的侧定步骤进行
�

测定结果扣除水样中原有的 ��卜� 含量后
，

即为水

样中按氮 ���沁。�������的含量
�

����� 硝酸盐氮的测定

取一定量经定性滤纸过滤后的水样于具塞的锥形瓶中
，

加人 �
�

������ 乙酸 ��� 和

纯锌粉 �
�

��
，

立即计时
，

反复摇匀三次
，
�分钟后立即用干滤纸过滤后于 ���� 容量瓶

中
，

然后按 ��万一� 的测定步骤进行
�

测定结果扣除水样中原有的 ��升� 含量后
，

即

为水样中 ��卜� 的含量
�

�
�

�
�

� 总氮的测定与有机氮的划分

取一定量经定性滤纸过滤后的水样
，

加 �
�

������ ���夕
。
碱性氧化液 ���

，

置于聚

四氟乙烯高压消化釜中
，

旋紧釜盖
，

置 ���℃烘箱中加热消解一小时后取出
，

待冷至室温

后
，

旋开釜盖
，

用 �������� �����
调溶液 �� 至中性 �用试纸检验�

，

然后将内溶物

全部转移至 ����容量瓶中
，

再按 ��卜� 的测定步骤进行
，

测定结果即为水样中总氮
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的含量
�

将水样中总氮的含量扣除原有的 ��卜�
，
��歹‘ �

，

和按 �氮�一� 后
，

即为水样

中有机氮 �蛋白质氨�的含量
�

� 结果与讨论

��� 分析方法的精密度与回收率

根据试验结果
，

本分析方法的精密度与回收率如表 �和表 �所示�

表 �不同形态氮分析结果的精密度

渔业水质中 分析结果 标准误差 变动系数

各种形态的盆 �叱��。 、 ���

抽� 掩� 抽� 艳� 掩� 抽�

��卜�� �
�

��� �
�

��� �
�

��� �
�

侧抖 �
�

“
�

‘

抓 一� �
�

��� �
�

��� �
�

��� �
，

��� �
�

‘ �
�

�

��卜�� �
�

�名� �
�

��� �
，

��� �
�

��� �一 �
�

�

总 一� ‘
�

，�� �
�

��� �
�

��� �
�

��� �
�

� �
�

�

� � ‘

表 �不同形态分析结果的回收率

收回�

渔业水质中

不同形态氮

��������
回收率 ���

原含� 加人盆
� �

���������������������卜�

氛 ��

��卜�

总 ��

�
�

���

�
�

���

�
�

���

�
。

���

�
�

���

�
�

���

�
�

���

�
�

���

�

���

����
�

���

�
�

���

�
�

���

�
�

���

�
�

���

�����

�
�

���

�����

�
�

���

去� 分析流程

本文提出的渔业水质中各种含氮化合物的形态分析流程如下图所示

一

己

单扫】苗法极�澎去龙定亚峭胜盐

砚于不巫互〕

��三引
一

匹�困
一

�画之习
一

巨亘二习

图 �
�

渔业水质中各种含盆化合物的形态分析流程图
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��� 讨 论

���
�

�极谱分析属于电化学分析方法之一
，

具有灵敏度高
、

选择性好
、

分析速度快
、

测定

线性范围宽等优点
，

渔业水质中各种化学形态氮的含量波动
、

变异较大
，

应用本方法均能

彬倒准确
、

快速的测定
，

便于推广应用
�

�
�

�
�

�分析方法的电化学响应系络合物极谱的吸附波
，

因此测定时的各种基本条件
，

如�

底液组成
，

汞柱高度
，

起始扫描电位扫描速率等均应保持一致
，

同一批试样其测定时的温

度应控制在土 �℃之内
�

���
，

�表面活性物质如动物胶
、

琼胶
、

碱性染料等对汞电极有吸附效应
，

在分析过程中应

避免加人
�
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