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不同消解方式对气相分子吸收光谱法检测总氮的影响

王　非
（河北省水文勘测研究中心，石家庄０５００３１）

摘　要：通过气相分子吸收光谱法测定水样中总氮 含 量，比 较 仪 器 消 解 和 手 工 消 解 两 种 消 解 方 式 对 测 定 结 果

的影响。结果显示，仪器消解方法所需时间短，并且避免了人工操作不当带来的影响，与手工消解方式比较提高了

测定结果的精密度和准确性。
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１　引言

水中 的 总 氮 主 要 以 无 机 氮（ＮＯ３－、ＮＯ２－ 和

ＮＨ４＋）和有机氮（蛋白质、氨基酸和有机胺）的形式

存在，近年来，随着工业发展和人类活动的加剧，使

水中的总氮 含 量 增 加，而 对 总 氮 含 量 进 行 测 定，有

助于评价水体污染状况，衡量水质富营养化现象［１］。
目前，水中总氮的测定方法较多。气相分子吸收光

谱法相对于 其 他 方 法，使 用 试 剂 少，并 且 不 使 用 有

毒试剂，不受 待 测 水 样 浊 度 影 响，准 确 性 和 重 复 性

较好，计算简 便，已 经 广 泛 应 用 于 水 质 中 总 氮 的 测

定［２－４］。在水质总氮测定的过程中，消解是影响测定

指标的关键 因 素 之 一，不 同 的 消 解 方 法，操 作 难 度

不同，消解效果也有所差异［５］。本研究采用仪 器 消

解和手工消解两种方式对水质样品进行消解，通过

比较不同消解方式对总氮消解效果的影响，为利用

气相分子吸 收 法 测 定 水 质 总 氮 时 消 解 方 式 的 选 择

提供参考。

２　实验部分

２．１　仪器与试剂

ＡＪ－３７００型气相分 子 吸 收 光 谱 仪，ＡＪ－２００型 总

氮紫外消解器（上海安杰环保科技股份有限公司）。
总氮载流液：将１２ｍｏｌ／Ｌ盐酸稀释至６ｍｏｌ／Ｌ，

于５００ｍＬ试剂瓶中，加入２５０ｍＬ的６ｍｏｌ／Ｌ盐酸、

１００ｍＬ的０．１５ｇ／ｍＬ三氯化钛 和２０ｍＬ无 水 乙 醇，

密塞充 分 混 合。将 其 装 入 无 色 透 明 的 试 剂 瓶 中

待用；

消解液（碱性过硫酸钾溶液）：称 取１ｇ氢 氧 化

钠、１．９ｇ四硼酸钠（硼砂），溶解于２００ｍＬ水中，再

加入６ｇ过硫酸钾，密塞充分混合并放气；

总氮标准溶液：编号ＧＳＢ　０４－２８３７－２０１１（ｂ），

国家有色金属及电子材料分析测试中心；所有实验

用上均为超纯水，所有实验试剂均为分析纯。

２．２　方法依据及原理

仪器消 解：在 碱 性 介 质 中，水 样 在９５±２℃、紫

外线照射下，被 过 硫 酸 盐 将 水 样 中 的 氨、铵 盐 和 亚

硝酸盐以及大部分的有机氮化合物氧化成硝酸盐。
手工消解：水样置于５０ｍＬ容量瓶中，加入碱性

过硫酸钾消解液密塞摇匀后，将容量瓶放入高压蒸

汽消毒器中，加热至蒸汽压力１０７．８～１２７．４ｋＰａ，高
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压５０ｍｉｎ消解，冷却至室温待测。
在２．５～５ｍｏｌ／Ｌ的盐酸介质中，于７０℃±２℃

温度下，用 三 氯 化 钛 将 水 样 中 硝 酸 盐 快 速 还 原 分

解，生成的ＮＯ用载气载入气相分子吸收光谱仪的

吸光管中，测得的吸光度与总氮浓度遵守朗伯比尔

定律。

３　结果与分析

３．１　两种消解方式实验操作及工作效率比较

根据两种 消 解 方 式 实 验 操 作 及 工 作 效 率 的 比

较，手工消解 的 优 势 是 消 解 用 仪 器 设 备 简 单，但 手

工消解操作 相 对 仪 器 消 解 步 骤 多，时 间 长，消 解 过

程受外界干扰和实验员经验和水平限制，过程的重

复性较差。自动消解虽然有一定的仪器成本，但每

个样品消解时间几乎可以忽略，并使得每个样品从

上机到数据产出仅需几分钟时间，大大提高了工作

效率。并且仪器消解的自动化较强，避免了人工干

扰，保证了测定结果的一致性和可靠性（表１）。

表１　两种消解方式比较

比较项目 仪器消解 手工消解

所需仪器 总氮紫外消解器 高压蒸汽消毒器

所需溶液 碱性过硫酸钾溶液 碱性过硫酸钾溶液

所需耗材 — 容量瓶，

压力要求 常压 高压，１０７．８～１２７．４ｋＰａ

所需时间 不到５ｍｉｎ 约１ｈ

是否需要值守 否 是

３．２　两种消解方法的准确度及精密度比较

分别称取标准样品各５份，利用仪器消解，手工

消解两种方 法，分 别 进 行 消 解 实 验，消 解 后 均 使 用

１．１所示气相 分 子 吸 收 光 谱 仪 进 行 检 测，测 定 结 果

见表２所示。两种消解方法对标准样品１、２、３检测

均有较好的 消 解 效 果，测 定 值 均 在 标 准 范 围 内，准

确性较好。但对于３个标准样品，仪器消解的精密

性均好于手工消解（表２）。

表２　两种消解方法的准确度及精密度比较

样品名 标准值（ｍｇ／Ｌ）
仪器消解（ｎ＝５） 手工消解（ｎ＝５）

测定值（ｍｇ／Ｌ） ＲＳＤ（％） 测定值（ｍｇ／Ｌ） ＲＳＤ（％）

标准样品１　 ０．５１５±０．０５５　 ０．５１５～０．５２５　 ０．８４　 ０．４８９～０．５３５　 ３．５７

标准样品２　 １．７１１±０．１２１　 １．７０７～１．７３１　 ０．５９　 １．７３０～１．７９１　 １．５５

标准样品３　 ２．９９２±０．１５１　 ３．０１１～３．０８３　 ０．８８　 ２．８４２～２．９５６　 １．９６

３．３　实际水质样品的测定

采用两种消解方法对不同水样进行消解，每个

样品测定５份，测定结果见表３。与手工消解相比，

仪器消解 的 精 密 度 较 高。尤 其 在 对 较 低 浓 度 样 本

进行检测时，手 工 消 解 测 定 的 精 密 度 较 低，而 仪 器

消解效果更好。

表３　实际水质样品测定结果

样品名

仪器消解（ｎ＝５） 手工消解（ｎ＝５）

测定值

（ｍｇ／Ｌ）
ＲＳＤ
（％）

测定值

（ｍｇ／Ｌ）
ＲＳＤ
（％）

样品１　 １８．７９３　１８．７６２　１８．７３１　１８．７０２　１８．７０９　 ０．２０　 １８．６８５　１８．７５６　１８．７４５　１８．７６４　１８．８０４　 ０．２３

样品２　 ４．２３１　 ４．２２９　 ４．２５４　 ４．２４９　 ４．２５５　 ０．３０　 ４．５６２　 ４．１２５　 ４．６５２　 ４．５４２　 ４．３３３　 ４．７９

样品３　 ２０．６８９　２０．５６４　２０．６４４　２０．６０１　２０．５９９　 ０．２３　 ２０．８６５　２０．３６５　２０．１５５　２０．２５４　２０．５６４　 １．３８

样品４　 １４．４３３　１４．４３５　１４．５６９　１４．５２３　１４．５４１　 ０．４３　 １４．６５４　１４．６２２　１４．５１４　１４．７５６　１４．７９９　 ０．７７

样品５　 ３．１２３　 ３．２１１　 ３．１４７　 ３．１５６　 ３．１８９　 １．１０　 ３．２５５　 ３．５６４　 ３．５４４　 ３．１５５　 ３．１４６　 ６．２０

３．４　仪器消解方式的优化

根据上述比较的结果，仪器消解与手工消解相

比具有一致 性 好，精 密 度 高 的 优 点，而 仪 器 消 解 程

度与数据 测 定 的 准 确 性 有 着 密 切 的 关 系。消 解 时
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间越长，消解越彻底。但消解时间过长也会影响工

作效率，延 长 总 体 测 试 时 间。为 保 证 完 全 消 解，一

般设置消解时 间 为５ｍｉｎ，为 进 一 步 优 化 仪 器 消 解，
在保证消解 完 全 的 基 础 上，尽 量 减 少 消 解 时 间，以

达到优化工作效率的目的。
实验选取标准样品１（０．５１５±０．０５５ｍｇ／Ｌ），在

泵的转速和消解管路一致的条件下，通过程序改变

紫外灯加热装置处的停留时间，分析总氮消解程度

与停留时间的关系。
如图１所示，紫外灯加热装置处的停留时间大

于２ｍｉｎ，样品中的总氮基本可以完全消解。为保证

完全消解，同时提高测试效率，因此，优化消解时间

可设置为２ｍｉｎ。

图１　紫外灯加热装置处的停留时间与总氮测定值的关系

４　结语

从以上实验结果可以看出，利用气相分子吸收

光谱法测量水质总氮时，采用仪器消解方法进行消

解具有精 密 度 高 和 准 确 度 高 的 特 点。并 且 与 手 工

消解相比，仪器消解所需时间短，前处理环节简便，
易于操作，并能 大 批 量 的 处 理 样 品，有 效 减 少 人 力

投入和操作强度，可快速的对实际水样中的总氮作

出准确分析与评价，并且避免了人工操作不当带来

的影响，使检 测 的 精 密 度 和 准 确 性 也 大 大 提 升，同

时为更好的提高工作效率，通过消解时间差异分析

对仪器消解方式进行了优化。
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