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海水中硝酸盐瓤的测定是海洋调查中必测的项目之一，也是海水养殖本底调奄所需要的。 

目前它的测定方法主要有两种。一种是锌铺还原法[1)，此法还原率只有70 ～80 ，还原率 

较低。另一种是锅铜还原法[a3· ]，需要一套玻璃还原器装置，操作较繁琐，不 易 掌 握。作 

者参考 “镉粉还原法测定饮用水中硝酸盐氮”[。)的方法，经过改进后应用于海水，获得了还 
． 

原率高，灵敏，准确和重现性好的试验结果。 

1 测 定 方 法 

1．1 原 理 

水样在pH8．5～9．0时，镉粉能定量地将硝酸盐还原成亚硝酸盐，然后 在 pills2与磺胺 

和盐酸萘Z,--胺发生重氮偶台反应，生成红色偶氮染 料[3)，用分光光度计测出亚硝酸盐氮总 

吸光度，扣除水中原有亚硝酸盐瓤吸光度，即可求出硝酸盐氯含量 

l。2 仪 器 

722光栅分光光度计 (上海产) 

车文于 19~--04---03收到． 
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1．3 试 井可 

于淑敏；锖粉还原法测定海水中硝酸盐氮 

除磺胺为化学纯外，其它均为分析纯。 

(1) 硝酸钾标准溶液：0．3609gKNO。(预先在110t干燥 1小时)用水准确配成500mI． 

加0．5ml氯仿盛于棕色瓶中，浓度为lOO~gNO --N／mI，有效期半年。临用时，稀释成10“gNO。 

一 N／mI使用。 

(2) 磺胺溶液：1g磺胺溶解在70mll十6盐酸中，用水稀至100ml盛于棕色瓶，有效期 

2个月。 

(3) 盐酸萘 乙二胺溶液 0．1g盐酸蒙乙二胺用水配成 100m]盛于棕色瓶中，有效期 1 

个月。 

(4) 醋酸铵缓j中溶液 100g醋酸铵用水配成 l L，用浓氨水调pH为8．8。 

(5) 3moI／L盐酸J锌棒|10％硫酸镉。 

(6) 镉粉制备 将几根锌棒插X10~硫酸镉溶液中，待锌棒上析出海绵状镉后，用玻 

璃片轻轻刮下，放在纯水杯内，直至镉绵析尽为止。将镉绵于砂芯漏斗中，以水减压快速淋 

洗至无SO。 ，抽干镉绵内的水。再用无水 乙醇和 乙醚各洗二次脱水。要特别 注 意 乙醚中不 

可有过氧化物(5)，如用含过氧化物乙醚洗后，镉粉还原率大为降低。在50℃烘至无 乙醚味后 

研成粉，盛入棕色细口瓶中，胶塞塞紧，避光，低温、干燥保存。 (注 还原后废液中的镉 

粉可集中回收(B)。 ． 

，．4 硝酸盐氮工作曲线制作 

(1) 分别吸取lo~gNO。--N／ml标准液0，0．250，0．500，0．750，1．OOmF~25mi比色管中。 

(2) 分别加X2．5aft缓冲液，用亦稀至25．OalI混合，浓度 为 0，IQO，200，300，100 

(p．gNO。--N／I)。 

(3) 分别加入镉粉0．11～0．12g(用自做定量勺)，立即盖上盖并上下激烈混台几次， 

使镉粉不成球，然后再颠倒混合7m【n，每m{n30~60次。 

(4) 静置2rain后，移取lO．oml~原后上清液于另一套25ml比色管中，加水约 lOml。 

(5) 分别加入n5m13m0I／L盐酸 ，用水稀至25．0mt混匀。 

(6) 分舅Ⅱ加入O．5ml磺胺溶液棍匀，待．3rain。 

(7) 分别加入0．5mI盐酸萘 乙二胺溶液弦匀。 

(8)． 15rain后，用722光栅分光光度计，灵敏度 2档，波长543nm，比色皿厚1cm，试剂 

空白作参 比测得吸光度绘制A—c工作衄线(c为还原时NO。一 浓度)如图 1。据试验工作曲 

线在8OOpgN0。一N／L以内线性良好。最低检出浓度为 gNO。--N／L。图 1只绘出一部分。 
- 

'5 水样分析 

(1) 海水样用0． m滤膜抽滤或慢速滤纸过滤以除去悬浮物。 

(2) 取一定m1数过滤后清海水样于25mI比色管中，按1．4(2)～ (8)操 作，试剂空白 

作参比测得稀释水徉中NO。～N和NO 一 总吸光度为A总释 

(3) 再取1O．0ml同一海水样于25mi比色管中，纯水稀至标线。按I．4(6)～ (8)操作， 

亚硝酸盐试剂空白为参比，测出稀释2．5倍海水NO。一N吸光度为Aw。：一N 

镉粉还原厝的：封液·每10m1需 5m13m。1儿盐酸中和 到东 时t可根据需要选择取清 僮· 1 ：j 
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圈 1 礴酸盐童工作曲线 
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(4) 计算 

用 总稀~f-AHo：一H之差值在工作曲线上查出海水NO，一K含量为墨lo。一N(~gN／L)．或 

公式计算I ios—H( gNIL)=耳(A憩耩xf-ANo2一N) 

式中；耳为由工作曲线求出的0，d值，，为还原时海水稀释倍数B9，= ， 为还原 

时取海水毫升数。 

2 试验结果与讨论 

2．1 镉册用量对NO。一N还原率的影响 

由表 1可知镉粉用量在0．10～0．15g．2>_问比较合适，既满足还原率要求，又可节省镉粉， 

故耐定时选用0．10~0．12g镉粉量。 

寰 1 铺粉用■与还原率美系(2口口 9NO·一NtL) 

2．2 混台时间对还原率的影响 

混合时间与吸光度关系由表 2可知，提合时阀为6～8min合适，率实验选择7mln．如果 

● 

● 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


● 

● 

第3．4期 于淑敏 锅粉还原法测定海水中硝酸盐氮 
— —

— — — — — — — — — — — — — — — — — — — —  

一 — — — — — — — — —  

混合时间过长，会过发还原，反而 呱光度下降。 

表 2 混台时问与吸光度关系(200~gNO s--N／L) 

混台时间 (m 口) 5 6 7 8 9 

A ‘ 0 2,14 0 287 O 290 O 285 0 278 

￡．3 方法精密度 

取同一海水样：of9，分别测试，结果列于表 3。 

表 3 NO3一N精 密 度 测 定 结 果 

数 l 2 3 e 7．8 ， ” i SD．cV 

麈 (pgNOs--N／L) 1￡7 131 130 132 】35 l31 129 131 132 13 131 2 1 

2．4 镉粉还原率试验 

用纯水配成几种相同含氨量的NO 一N、NO。 N标准溶液，NO —N测定按 《海详调查规 

范* ：1)进行，NO。一N按前面操作步骤进行，结果见表 4。由表 4可知镉粉的还原率较高， 

可达98 以上． 
u

． 寰4镉粉还厚率试斡 ． 
一

———————————————-———————————————·——r—·——一  

． NOl—N或N0}一N}丧度 lNOs--NNO· l正原 

(~gN／L) I(A) 1(A) (弗) 

鼬．0 1 O．2∞ 0．28 }。9 0 

120 l 0 6 0．邸 a f 明 3 

160 i 0 580 0 570 98 3 
200 l 0 7I6 0．718 100 

2．5 回收率试验 

用过滤海水样，加不 同量标准液后测定，结果见表 5。 

表 5 海求NO 一N回收率试验( 州，L) 
’ 

测 得 总 量 ： 阿收卑( ) 水 样 号 ‘ 球棒NO,--NC~ 加A标准N0}·K量 

50 0 120 1 06』 

1 71 4 100 171 99 

400 455 95 9 

{ 50 0 291 l 100 

n41 j 
j 1O0 340 I 9g 0 

下均口崆率( ) 98 2 
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2．0 海水盐度对NO。一N测定的影响 

用纯水和不同体积盐度为33‰无氮海水，配成不同NO。一N浓度的25ml还原液，按测定 

步骤操作 ，结 果见表 6。 

表 6 海水盐度对NOj～N测定的影响 

加AN0j—N量 纯 术 s凶芒33 ‰ 无 氮 海 水 用 量 

5m1 10皿1 15ml 20ml 

~gNOs--N／L) A A RE A RE A 0 RE A RE 

50 O
．
072 0．073 1 4 0．071 1 4 0 071 1

．

4 0
．
071 1‘ 

100 O
．
]45 0 143 l‘ 0

．
142 2 1 0 137 5 5 0

． ]30 10j 

200 O
．
286 0

．
276 3 5 0．273 ‘5 0．269 5 9 O 260 91 

400 0．548 0
．
528 3 6 0

．
524 4 4 0．519 5 l 0

．
507 7 5 

RE为相对误差 (与对应纯水A比较) 

由表6可知，海水盐度对低浓度NO。一N的测定没有影响．100~gNO。一N／L以上时，取 

20ml测定值与纯水比较偏低。但盐度为33‰的海水~10ml或少于l0m}，测定值相对误差小于 

5％．盐度的影响可忽略． 

3 小 结 

1) 通过一系列试验研究，用镉粉还原法测海水中硝酸盐氮，方法简易，快速准确。 

2) 镉还原率为98 以上。平均回收率为98．2 。最低检出浓度为2~gNO。--N／L。变异 

系数为1．8 。 

3) 当海水盐度在17‰以下时，可取2Oral作还原测定。 

4) 卒方法也适用于天然淡水中硝酸盐氮的测定。 
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