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气相分子吸收光谱法测定水中氨氮 

蔽平安 

(技术部 ) 
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A啪要本文建立j一个将水中氨氮定量地氧化成亚硝酸氮后，用气相分子吸收 
光谱 法测定亚硝 酸 氮的吸 光 度来定 量洲定水 中氨氮的分 析 方法。 氨氮从 O～ 40~g／ 

50ml可定量被氧化成亚硝酸 氯，氧化率达 1。0 ～98 。方法具有较高灵敏度 ，检出 

极 限 达 0．001mg／L。 
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ABSTRACT A guantitative measuring method of the ammonia：nitrogen in 

water，through determining the absorbance of nitrite—nitrogen by gas phase molecu— 

lar absorption spectrometry after it is oxidized to nitrite—nitrogen quantitatively．has 

been established．The amount of ammonia—nitrogen oxidized to nitrite—nitrogen is 

quantitative between 0～ 40~g／50ml，and the oxidized rate is 100 ～ 98 ．This 

method is of high sensitivity and its detection limit is 0-001mg／L． 
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l 前言 

采用气相分子吸收光谱原理直接测定水 

中氨氮早有报导 ，这一类方法是将氨氮在 

较强的碱性溶液中转化成氮，通过 石英吸收 

池，在原子吸收分光光度计上测定 吸光度 。 

Prem，N等人所用的Technicon自动分析 系 

统 ，分 析速 度快，测定结果较 好 ，氨从 0～ 
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40mg／L呈线性，D．L为 0．1mg／L。不过他们 

所使用的气 液分离装置须加热至 90 c 石 

英吸收池要加热至 160 C，整个测量气路还 

要用电热丝绝缘加热保持一定的温度，使生 

成的氨能较好地从液相转入气相，以达到测 

定要求。这样一种复杂的装置 ，一般试验室尚 

不具备，因而推广应用受到限制 。 

文献。 的方法是将氨氮定量地氧化成 

亚硝酸氮，使其与磺胺一盐酸萘乙二胺反应 

发色，用分光光度法进行测定 +分析速度虽 比 

期 

L^ 第 
～ 午 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


jO 臧平安 气相分子吸收光谱法测定水中氨氮 

上述方法慢，但检测 灵敏度高，仪器设备简 

便。不过这种方法使用的化学试剂对分析者 

身体危害大，而且还要造成对水体的二次污 

染。为此作者参考文献“ ，用次溴酸钠将氨氮 

氧化成亚硝酸氮后，用气相分子吸收光谱法 

测定亚硝酸氮的量D 来测定氨氮，所建立 的 

方法不仅对人体无害及不污染环境，而且抗 

干扰性能好，尤其可避免分光光度法对有色 

和混浊的水样必须加入悬凝剂及脱色剂进行 

处理的繁杂手续 ，使分析速度得到提高。 

2 实验部分 

2．I 仪器与试剂 

2．1．1 仪器覆装置 见文献“]。 

2．1 2 试 荆 

盐酸，A．R，1+1； 

氢氧化钠．4O％水溶液 ，称取 100g A ·R 

级 NaOH溶于 500m[无氨去离 子水中 ，加热 

煮沸，蒸发至原体积的一半，冷却后转入聚乙 

烯瓶中； ’ 

无氨去离子水，以每升去离子水中加入 

2ml浓硫酸的 比倒进行蒸馏，弃去前面馏出 

液约 300m[，收集后面的馏出液，贮存于聚乙 

烯瓶中； 

次溴酸钠氧化剂 ，称取 2．5g A·R级溴 

酸钾及 20g A ·R级溴化钾溶于 1000m[无 

氨去离子水中，此溶液为贮备液，常年稳定； 

从贮备液中吸取 1mI，用无氨去离子水 

稀释至 50ml，移人 100m[棕色 容量瓶中，加 

入 3ml1+1盐酸，迅速盖紧塞 子，摇匀，于暗 

处 5rain，加入 40 无氨氢氧化钠溶液，摇匀 

备用，此溶液临用时配制 ； 

氨 氮 标准 贮 备液，准 确 称取在 1O5～ 

1 10 C干燥过的 NH CL基准试剂 3．820g，溶 

于无氨去离子水中，移入 1000ml容量瓶中， 

稀释至刻度，摇 匀，此溶液 每毫升含 NH。一 

N Im g； 

氨氮标准使用液，吸取 氨氮标准储备液 

(imgNH N／m1)1．00ml于 100ml在量瓶 

中，用无氨去离子水稀释至刻度，摇匀，此溶 

液 每毫升含 NH。一N 10 g，该使用液使用期 

为一周 。 

2．2 实验方法 

2．2．1 测定的准备 

照文献 ，将气相分子吸收装置与原子 

吸收光谱仪联机。点燃并预热锌空心阴极灯 ， 

波长设定在 213．9nm处。 

2 2．2 测定 步骤 

取水样 40 0ml于 50ml容量瓶中，加 入 

10m1次溴酸钠氧化剂使用液，立即盖紧瓶塞 

摇匀，放置氧化 30rain，准确吸取适量溶液于 

反应瓶中，加入 1+1盐酸，酸度控制在 3～ 

5mol／L，体积为 5m1．以下按文献 的操作步 

骤进行 。测定出的亚硝酸氮总量扣除水样中 

原有的亚硝酸氮，即为水样中氨氮的含量。 

3 结果与讨论 

3 I 氧化剂用量的选择 

于 50mL容量瓶中，33~,k 30／~g氨氮标准 

使用液 ．加入不同量的次溴酸钠氧化剂，按实 

验方法进行测定，测定结果见图 1 
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图 1 氧化荆用量对剐定结果的影响 

由实验结果看出，当次溴酸铺氧化剂用 

量低于 7ml时，吸光度明显下降，在 7～1 5ml 

范围吸光度平稳，因此本实验方法确定氧化 
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剂用量为 10ml。 

3．2 氢氧化钠用量对氧化作用的影响 

于 50ml容量瓶中，加入 20／zg氨氮标准 

使用液，稀释至约 30ml，分别加入 4O 氢氧 

化钠溶液 0，1．0，2．0，3．0，4．0，5．0ml，然后 

分别加入次溴酸钠氧化剂 10ml，摇匀 ，30min 

后加水稀释至刻度，按实验方法测定吸光度 。 

测定结果 见表 1。 

氢氧化钠用量的影响 

4．o 4．4 { 8 5 2 5．6 

o．328 o 326 o 332 o 328 o．328 

结果表明，氢氧化钠在 4 ～5．6 的浓 

度范围，对 20／zg氨氮可定量氧化 。但考虑到 

分取氧化后的溶液进行测定时要保持反应介 

质酸度，故将氢氧化钠浓度控制在 4 。 

3．3 工作曲线及氧化率 

于 50m]容量瓶中加入不同量氨氮标准 

使用液，用无氨去离子水配制标准系列，按实 

验 方 法测 定吸光 度，对浓 度作 图；同时于 

50m]容量瓶中加入亚硝酸氮标准溶液配成 

与 氨氮相 同浓度(以氮计)的标准溶液系列， 

测定吸光度，对浓度作图。结果见图 2。 

o 20 30 40 50 60 

触磨 ． E／5oral 

图 2 NH 一N 及 NOz N 的I作曲线 

从图 2可知，氨氮在 O～40~zg／S0mL范 

围 内符 台 比耳定律 。其 氧化率在 100 ～ 

98 。因而确定了测定水样时 50m[容量瓶 

中含 NH N不得超过 40 

3．4 方法的检出极限与加标回收率 

(1)检出极限：取 2／zg氨氮标准使用液于 

50ml容量 瓶中，加水至 40ml，同时取 40ml 

无氨去离子水于 50ml容量瓶中 ，分别加 入 

10m1次溴酸钠氧化剂，按实验方法交替测定 

空白溶液和试验溶液的吸光度各 7次，测定 

结果如下 ： 

空白溶液平均吸光度 (以峰高 mm计 ) 

为 3．0；试验溶液 吸光度为：7．1，7．0，7．0， 

7．2，7．3，7．5，7．3。 

将上述各次测定结果扣除空白值 ，计算 

出的检出极限 3S=0．00]mg／L。 

(2)加标回收率试验 ：以宝钢化工公司酚 

氰废水处理二期沉淀池水样 0．2m1．分别加 

入 0，5．0．10．0，15．0，20．0，30．0btg氨氮标准 

使用液 ．按实验方法进行测定，测得结果列于 

表 2，回收率在 95．6 ～1oO 。 

表 2 加标回收率 

水 样 中 NH N 加 入 NH3 N 测得 NH：．N 回收率 

古量 -mg／I 量、 日 量． 日 

3．5 样品分析结果的准确度与精密度 

用实验方法对两种不同含量的标样 (国 

家计量技术监 督局批准的 )进行 测定 (n一 

6)，测定结果列于表 3。 

4 结论 

采用文献“ 的氧化法将氨氮氧化成亚硝 

酸氮后，用气相分子吸收光谱法测定 ，测定条 

件易于掌握，方法的检测灵敏度和准确度较 

好 ，分析速度和抗干扰性 (见文献 j)均 比文 

献 的分光光度法优越 ，是一种新颖的分析 

方法 。 

一 一吸 
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(上 接 43页) 

不能发挥其应有的作用 ；提高还原温度．不仅 

可以加速含碳球团的还原，而且可以提高含 

碳球团还原后的强度 

(4)虽然冷固结球 团的 RDI指标比南非 

块矿差，但是，移动床模拟试验发现 ，最终还 

原产品中．南非块矿产生的粉末比科大u3号 

球团多；虽然在还原前冷 固结球团的机械强 

度比南非块矿差得远 ，但是最终还原产品的 

强度则相差不大。 

(5)移动床模拟试验表明，科大一3号含 

碳球团的还原周期 比南非块矿的还原周期缩 

短 15 ，且其金属化率较南非块矿的金属化 

率高 3．2 ，选 99 以上。这证 明含碳球 团能 

提高 COREX的生产率。南非块矿在 850 C 

还原时便发生粘结，造成竖炉悬料；而含碳球 

团静态模拟试验在 1000C下进行 ，束发生粘 

结 含碳球团的这一特性，为提高COREX竖 

炉人口煤气温度创造了条件。 

(6)从总体上看，在粘结剂用量较少的条 

件下．3个单位冷固结含碳球圃的机械强度 

均达不到大高炉的人炉要求．也恐怕难于满 

足 COREX工业生产的强度要求。因此，尚须 

进一步研 究提高 冷固结含碳球团的机械强 

度 
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