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气相分子吸收光谱法和分光光度法
测定土壤中氨氮的比较
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摘 要: 对气相分子吸收光谱法和分光光度法的分析结果进行了对比。分别采用这两种方法对

6 种不同区域的土壤进行氨氮含量的测定，通过样品标准偏差、回收率和操作步骤的繁琐程度对

两种方法进行了比较。研究结果表明: 与分光光度法相比，气相分子吸收光谱法在测定土壤中氨

氮时，实验步骤简单，分析速度快、消耗的实验试剂较少，精密度、准确性更高，更能胜任实验样品

较多时的实验任务。
关键词: 气相分子吸收光谱法; 分光光度法; 氨氮; 土壤
中图分类号: TQ441. 9; S153. 1 文献标识码: A 文章编号: 1000-0720( 2019) 12-1436-04

Comparison of gas-phase molecular absorption spectrometry and
spectrophotometry for determination of ammonia nitrogen in soil
BAO Wei1，HUANG Zeng* 2，L Bao-yu2 and LIU Xiong-min3 ( 1． Guilin University of Technology at
Nanning，Nanning 530001; 2 ． Guangxi Environmental Monitoring Center，Nanning 530028; 3． College
of Chemistry and Chemical Engineering，Guangxi University，Nanning 530004，)

Abstract: To explore the method of gas phase molecular absorption spectrometry ( GPMAS ) for
determination of ammonia nitrogen content in soil，comparative study of GPMAS with spectrophotometry
( SP) was conducted for determination of the contents of ammonia nitrogen in the soil samples． The
standard deviation， recovery and complexity of operation steps were compared between the two
methods． The results showed that GPMAS was simpler，the analysis speed was faster，the consumption
of experimental reagents was lower，and the precision and accuracy higher． GPMAS was more
applicabbe to test many experimental samples．
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近年来，土壤中氨氮污染日趋严重［1 － 3］并影响

周边的水质［4 － 6］。水中氨氮的分析方法有纳氏试

剂比色法［7，8］、水杨酸分光光度法［9，10］、试剂盒快

速测定法［11，12］、连续流动注射分光光度法［13］等;

在土壤中氨氮的测定方面，目前测定方法主要有行

业标准方法氯化钾溶液提取一分光光度法［14］、连

续流动分析仪法［15］。
本文分别采用气相分子吸收光谱法、分光光度

法对土壤中的氨氮含量进行测定，通过样品标准偏

差、回收率和操作步骤的繁琐程度等指标对两种方

法进行比较研究，旨在优选出更为快捷、精确、可靠

的土壤中氨氮的测定方法，为进一步控制土壤中氨

氮污染提供参考。
1 实验部分

1. 1 实验材料、仪器和试剂

土样的采集按照《NY /T395 － 2000 农田土壤
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环境质量监测技术规范规定》的相关要求执行。
本研究的测试土样分别采自公路边 ( T1 ) 、环保大

院内的灌木下( T2 ) 、大梧桐下( T3 ) 、樱花树下( T4 )

和环保大院附近小溪边菜园土 ( T5 ) 、卫生间附近

土壤( T6 ) ，以保证土壤中氮成分存在一定的差异，

6 种土壤样品均为赤红壤。将所采土样按规范混

匀后风干，过1 mm筛，待用。
AJ － 3000 Plus 全自动气相分子吸收光谱仪

( 上海安杰公司) 。
( 1) 气相分子吸收光谱法

提取液: 1 mol /L KCl 溶 液; 氨 氮 载 流 液: 将

425 mL 6 mol /L HCl 溶液缓慢倒入 75 mL 无水乙

醇中，混匀; 氧化剂: 将 200 mL 无氨水、6 mL KBr-
KBrO3混合液与 12 mL 6 mol /L HCl 溶液混匀后遮

光静止 5 ～ 10 min，后加入 200 mL 质量分 数 为

40% NaOH 溶液，充分混匀放气后静止 3 ～ 5 min。
( 2) 分光光度法［14］

苯 酚 溶 液: 称 取 70 g 苯 酚 用 水 定 容 至

1000 mL; 二水硝普酸钠溶液: 称取 0. 8 g 二水硝普

酸钠用水定容至 1000 mL; 硝普酸钠 － 苯酚显色

剂: 量取 15 mL 二水硝普酸钠溶液及 15 mL 苯酚

溶液和 750 mL 水，混匀; 缓冲溶液: 称取 280 g 二

水柠檬酸钠及 22. 0 g NaOH，溶于 500 mL 水中，定

容至 1000 mL 容量瓶中; 二氯异氰尿酸钠显色剂:

称取 5. 0 g 二氯异氰尿酸钠溶于 1000 mL 缓冲溶

液中。实验中所用试剂均为分析纯，水为根据文

献［14］自制的无氨水。
1. 3 实验方法

1. 3. 1 标准曲线的制作

( 1) 气相分子吸收光谱法

将亚硝酸盐氮标准溶液稀释成 2. 0 mg /L 的中

间使用液，置于自动进样盘内，选择单标准定标法，

由仪器进一步自动稀释得质量浓度分别为 0. 1，

0. 2，0. 4，0. 8，1. 0，1. 6，2. 0 mg /L 的标准溶 液 系

列，在波长 213. 9 nm 处测得相应的吸光度。
( 2) 分光光度法［14］

分 别 量 取 0，0. 10，0. 20，0. 50，1. 0，2. 0，

3. 5 mL 氨氮标准使用液( 10 mg /L) 于 100 mL 具塞

比色管中，加水至 10 mL，制备标准系列。向标准

系列中加入 40 mL 硝普酸钠 － 苯酚显色剂，静置

15 min。然后加入 1. 0 mL 二氯异氰尿酸钠显色剂，

在 15℃ ～ 35℃条件下至少静置 5 h 于 630 nm 波

长处测量吸光度。

1. 3. 2 样品处理与测定［14］ 称取 40. 0 g 新鲜土

样置于 500 mL 聚乙烯瓶中，加入 200 mL KCl 提取

液，在 20℃的恒温水浴振荡器中震荡提取 1 h。转

移约 80 mL 提取液于 100 mL 聚乙烯离心管中，在

3000 r /min 的条件下离心 10 min，静置后将上清液

分成 2 份。
( 1) 气相分子吸收光谱法

取 20 mL 上清液至气相分子色谱仪的样品管

中，放于自动进样盘上测定。气相分子吸收光谱仪

工作条件: 气瓶出口压力 0. 3 MPa; 样品进样蠕动

泵转速 50 r /min，试剂蠕动泵转速 40 r /min; 氧化

剂蠕动泵转速 30 r /min，测量时间: 5 s; 检测波长:

213. 9 nm。
( 2) 分光光度法

精确量取 10 mL 上清溶液于 100 mL 比色管

中，按照制作标准曲线的方法加入相应试剂，在

630 nm 波长处测量吸光度。
1. 3. 3 重复性、加标回收实验［16］ 将样品溶液平

行测定 5 份，以确定方法的精密性。在已知浓度的

样品中分别加入标准溶液，加入元素的量控制在加

标样品元素量的 0. 5 ～ 2 倍之间，测定加标回收率，

以确定方法的准确性。
2 结果与讨论

2. 1 标准曲线和相关系数

2. 1. 1 气相分子吸收光谱法 以吸光度与所对应

的亚硝酸盐氮 ( 以氮计) 的质量浓度绘制标准曲

线，其线性范围为 0. 10 ～ 2. 0 mg /L，线性回归方程

为 y = 0. 2654x － 0. 0053，相关系数为 0. 9993。
2. 1. 2 分光光度法 以吸光度与所对应的氨氮质

量浓 度 绘 制 标 准 曲 线，线 性 回 归 方 程 为 y =
1. 1464x + 0. 0033，相关系数为 0. 9998。
2. 2 精密度实验结果

对供试 6 种土壤 T1，T2，T3，T4，T5，T6的新鲜样

品进行 5 次测定。气相分子吸收法测定 6 种土样

平均 ＲSD 为 2. 1%，显色法为 3. 1%。由表 1 可

见，气相分子吸收法测点土壤中氨氮的重现性优于

比色法。
2. 3 准确度

通过测定加标回收率以进行准确度评价，测定

结果如表 2 所示。由表 2 可知: 气相分子吸收光谱

法测得加标回收率为 95. 3% ～ 103. 6%，其平均回

收 率 为 99. 5% ; 比 色 法 测 得 加 标 回 收 率 为

92. 8% ～102. 1%，其平均回收率为 95. 7%。
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表 1 气相分子吸收光谱法与分光光度法测定土壤氨氮比对结果

Table 1 Comparison of GPMAS and SP for determination of nitrogen in soil

Sample No.

GPMAS

Sample content /
( mg /kg)

ＲSD /%

SP

Sample content /
( mg /kg)

ＲSD /%

Ｒesult of T

P Conclusion

T1 1 0. 856 1. 7 0. 866 2. 0 0. 67 No significant difference
2 0. 868 0. 859
3 0. 849 0. 876
4 0. 829 0. 846
5 0. 856 0. 833

T2 1 1. 68 2. 1 1. 71 4. 2 0. 15 No significant difference
2 1. 72 1. 68
3 1. 75 1. 79
4 1. 66 1. 75
5 1. 70 1. 87

T3 1 3. 89 2. 5 4. 08 3. 7 0. 066 No significant difference
2 3. 75 3. 94
3 3. 91 4. 12
4 3. 85 4. 03
5 3. 69 3. 75

T4 1 6. 22 1. 7 6. 33 1. 9 0. 057 No significant difference
2 6. 28 6. 64
3 6. 19 6. 37
4 6. 44 6. 51
5 6. 37 6. 45

T5 1 9. 05 2. 3 9. 25 2. 5 0. 058 No significant difference
2 9. 17 9. 34
3 8. 92 9. 58
4 9. 24 9. 61
5 8. 73 9. 05

T6 1 11. 8 1. 4 12. 0 2. 3 0. 59 No significant difference
2 11. 6 11. 6
3 11. 5 11. 8
4 11. 9 11. 5
5 11. 8 11. 3

表 2 回收率实验结果

Table 2 The recovery results

Sample
GPMAS

Sample content / ( mg /kg) Standard recovery /%

SP

Sample content / ( mg /kg) Standard recovery /%

T1 0. 851 100 0. 856 102. 1
T2 1. 70 103. 6 1. 76 96. 2
T3 3. 82 98. 3 3. 98 95. 2
T4 6. 30 95. 3 6. 46 94. 3
T5 9. 02 103. 6 9. 37 92. 8
T6 11. 7 96. 3 11. 6 93. 6

3 结论

两种方法对土壤中氨氮的测定结果表明: 气相

分子吸收光谱法测定的相对标准偏差为 1. 4% ～

2. 5% ; 加标回收率为 95. 3% ～ 103. 6%，平均回收

率为 99. 5% ; 比色法测定的相对标准偏差为 1. 9%
～4. 2% ; 加标回收率为 92. 8% ～ 102. 1%，平均回

·8341·




第 12 期 暴 玮等: 气相分子吸收光谱法和分光光度法测定土壤中氨氮的比较

收率为 95. 7%。说明气相分子吸收光谱法测定结

果的精密度、准确性更高。
对两种方法的结果及操作繁琐程度进行对比:

气相分子吸收光谱法消耗的实验试剂相对少，实验

步骤简单，分析时间短、准确度高，更能胜任实验样

品较多时的实验任务。

目前实验室分析工作者关注较多的是水质中

氨氮含量的测定，而对于土壤中氨氮含量测定方法

的研究较少。对土壤中氨氮含量测定方法进行探

索，并优选出准确、高效的测定方法，对于指导农用

地中土壤氮肥的供给和掌握其污染状况均具有积

极的意义。
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