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摘要:对水中总氮测定的前处理消解方法进行了改进ꎬ用烘箱法消解代替高温蒸汽消解ꎻ对两种前处理方法分析结果的线

性关系、准确度、精密度、加标回收率、检出限等进行了验证和对比ꎮ 结果表明ꎬ烘箱法前处理的分析结果满足测试要求ꎮ
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　 　 水中总氮测定目前使用的标准方法是碱性过硫

酸钾消解紫外分光光度法[１－２]ꎬ这个方法前处理消

解部分采用的是高压蒸汽消解ꎬ存在稳定性差、温度

难以控制、压力锅泄压时容易造成比色管中的液体

因暴沸溢出等问题ꎬ耗时耗力ꎬ存在安全隐患ꎬ需要

检测人员时刻在旁观察压力状况ꎮ 烘箱高温消解因

具有温度基本恒定、稳定性较好、液体不易溢出等优

点而成为近年来的研究热点[３]ꎬ但诸多文献对烘箱

高温消解法的结论并不统一ꎬ因此ꎬ需要对烘箱高温

消解条件及适应性做证实性实验研究ꎮ

１　 方法改进与条件确定

１􀆰 １　 实验方法的改进

标准法中的高压蒸汽消解法是将比色管放于大

烧杯中ꎬ并用纱布捆绑瓶塞ꎬ避免塞子松动或被弹

出ꎬ然后放入手提式不锈钢蒸汽消毒器中加热ꎮ 烘

箱消解法为:将比色管放于大烧杯中ꎬ比色管需贴杯

壁宽松摆放ꎬ并用纱布捆绑瓶塞ꎬ避免塞子松动或被

弹出ꎬ然后放入电热恒温鼓风干燥箱中ꎬ在设定温度

下加热ꎮ
在实验中发现ꎬ烘箱消解法中比色管的摆放密

度会影响消解效果ꎮ 紧凑放置时ꎬ同一样品的吸光

度值存在较大差异ꎻ宽松放置时ꎬ同一样品的吸光度

值基本恒定ꎬ详见图 １ꎮ 因此ꎬ采用烘箱法消解时ꎬ

比色管需宽松贴烧杯壁摆放ꎬ使得比色管受热均匀ꎬ
样品充分消解ꎮ

１—紧凑摆放ꎻ２—宽松摆放

图 １　 烘箱法 １２０℃、３０ ｍｉｎ 条件下两种比色管

摆放方式的吸光度值对比

１􀆰 ２　 消解时间的确定

取 ７ 个水样ꎬ每个水样分别取 ４ 个 １０ ｍＬ 置于

比色管中ꎬ烘箱消解温度设定为 １２０℃ꎬ将样品分别

消解不同时间并测其吸光度ꎬ结果见表 １ 和图 ２ꎮ
表 １　 消解时间对吸光度的影响

消解时间 / ｍｉｎ １ ２ ３ ４ 平均值

２０ １􀆰 １８４ １􀆰 １８８ １􀆰 １８６ １􀆰 １８２ １􀆰 １８５

３０ １􀆰 １６９ １􀆰 １６２ １􀆰 １６５ １􀆰 １６３ １􀆰 １６５

４０ １􀆰 １４０ １􀆰 １３８ １􀆰 １４５ １􀆰 １４３ １􀆰 １４２

５０ １􀆰 １１８ １􀆰 １２４ １􀆰 １２７ １􀆰 １２３ １􀆰 １２３

６０ １􀆰 ０８８ １􀆰 ０９０ １􀆰 ０９４ １􀆰 ０９２ １􀆰 ０９１

７０ １􀆰 ０９５ １􀆰 ０９１ １􀆰 ０９０ １􀆰 ０８９ １􀆰 ０９１

８０ １􀆰 ０９０ １􀆰 ０９０ １􀆰 ０９４ １􀆰 ０９１ １􀆰 ０９１
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图 ２　 不同消解时间后的吸光度变化

由图 ２ 可以看出ꎬ随着消解时间的增加ꎬ吸光度

逐渐减低ꎬ直到 ６０ ｍｉｎ 时趋于稳定ꎮ 这是因为随着

消解时间的延长ꎬ碱性过硫酸钾不断分解ꎬ使吸光度

逐渐降低ꎮ 当消解到 ６０ ｍｉｎ 时ꎬ碱性过硫酸钾已完

全分解ꎬ吸光度趋于稳定ꎮ 而标准方法规定消解时

间是 ３０ ｍｉｎꎬ不能使碱性过硫酸钾完全分解ꎬ影响测

定结果ꎮ 经实验确定ꎬ最佳消解时间应为 ６０ ｍｉｎꎮ
１􀆰 ３　 消解温度的确定

取 ７ 个水样ꎬ每个水样分别取 ４ 个 １０ ｍＬ 置于

比色管中ꎬ设定消解时间为 ６０ ｍｉｎꎬ分别在不同温度

下消解样品并测其吸光度ꎬ结果见表 ２ 和图 ３ꎮ
表 ２　 不同消解温度对吸光度的影响

消解温度 / ℃ １ ２ ３ ４ 平均值

１００ ２􀆰 ０４８ ２􀆰 ０５１ ２􀆰 ０４９ ２􀆰 ０５２ ２􀆰 ０５０

１１０ １􀆰 ９４４ １􀆰 ９４３ １􀆰 ９４８ １􀆰 ９４６ １􀆰 ９４５

１２０ １􀆰 ９７０ １􀆰 ９６９ １􀆰 ９７３ １􀆰 ９７１ １􀆰 ９７１

１２５ １􀆰 ０３３ １􀆰 ０３２ １􀆰 ０３３ １􀆰 ０３４ １􀆰 ０３３

１３０ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９２ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９３

１３５ ０􀆰 ９２７ ０􀆰 ９３０ ０􀆰 ９３２ ０􀆰 ９２９ ０􀆰 ９３０

１４０ ０􀆰 ９３６ ０􀆰 ９４１ ０􀆰 ９３９ ０􀆰 ９４２ ０􀆰 ９４０

图 ３　 不同消解温度对吸光度的影响

由图 ３ 可以看出ꎬ消解温度介于 １３０ ~ １４０℃时

所测的吸光度较稳定ꎬ本着节约能源又保证实验效

果的原则ꎬ确定消解温度为 １３５℃ꎮ

２　 适应性实验与分析

２􀆰 １　 线性关系

分别用标准法和烘箱法制作两条标准曲线ꎬ实

验结果见表 ３ꎮ
表 ３　 标准法和烘箱法标准曲线实验结果

标准法 标准溶液加入

　 体积 / ｍＬ
０􀆰 ００ ０􀆰 ５０ １􀆰 ００ ３􀆰 ００ ５􀆰 ００ ７􀆰 ００

　
标准物加入量 /
　 μｇ

０􀆰 ００ ５􀆰 ００ １０􀆰 ００ ３０􀆰 ００ ５０􀆰 ００ ７０􀆰 ００

　 吸光度 　 　 　 　 　 　

　 　 ２２０ ｎｍ ０􀆰 ０３０ ０􀆰 ０７６ ０􀆰 １２６ ０􀆰 ３３８ ０􀆰 ５０７ ０􀆰 ７２６

　 　 ２７５ ｎｍ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００３ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ００３ ０􀆰 ００２ ０􀆰 ００３

　 减空白后吸光度 ０􀆰 ０００ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ０９０ ０􀆰 ３１０ ０􀆰 ４８１ ０􀆰 ６９８

　 回归方程 ｙ＝０􀆰 ００９９０ｘ－０􀆰 ００２

　 相关系数 Ｒ＝０􀆰 ９９９２

烘箱法 标准溶液加入

　 体积 / ｍＬ
０􀆰 ００ ０􀆰 ５０ １􀆰 ００ ３􀆰 ００ ５􀆰 ００ ７􀆰 ００

　
标准物加入量 /
　 μｇ

０􀆰 ００ ５􀆰 ００ １０􀆰 ００ ３０􀆰 ００ ５０􀆰 ００ ７０􀆰 ００

　 吸光度 　 　 　 　 　 　

　 　 ２２０ ｎｍ ０􀆰 ０５２ ０􀆰 １０３ ０􀆰 １６６ ０􀆰 ３７６ ０􀆰 ５７８ ０􀆰 ７７４

　 　 ２７５ ｎｍ ０􀆰 ０１１ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０１５ ０􀆰 ０１６ ０􀆰 ０１２ ０􀆰 ０１０

　 减空白后吸光度 ０􀆰 ０００ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 １０６ ０􀆰 ３１４ ０􀆰 ５２４ ０􀆰 ７２４

　 回归方程 ｙ＝０􀆰 ０１０４ｘ＋０􀆰 ００２

　 相关系数 Ｒ＝０􀆰 ９９９９

线性测定结果表明ꎬ烘箱法相关系数 ０􀆰 ９９９ ９
大于标准方法的 ０􀆰 ９９９ ２ꎬ说明烘箱法的线性明显优

于标准法ꎻ烘箱法斜率略大于标准法ꎬ说明烘箱法测

定的灵敏度略优于标准法ꎮ
２􀆰 ２　 准确度和精密度实验

为了验证烘箱法的准确度ꎬ采用中国环境保护

总局标准样品研究所的标样 ２０３２３７ [标准浓度

(４􀆰 ０１±０􀆰 ２５) ｍｇ / Ｌ]进行测定ꎬ结果见表 ４ꎮ
表 ４　 标准样品测定结果比较

序号 烘箱法测量值 / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) 标准法测量值 / (ｍｇ􀅰Ｌ－１)

１ ３􀆰 ９９ ４􀆰 ２３

２ ３􀆰 ８２ ３􀆰 ９０

３ ４􀆰 ０８ ３􀆰 ９２

４ ４􀆰 ２４ ４􀆰 ２５

５ ４􀆰 １６ ４􀆰 ２０

６ ４􀆰 ０６ ４􀆰 ０３

平均值 ４􀆰 ０６ ４􀆰 ０９

ｓ ０􀆰 １４５ ０􀆰 １５９

ＲＳＤ / ％ ３􀆰 ６ ３􀆰 ９
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　 　 由表 ４ 可知ꎬ烘箱法和标准法测定标样结果均

与真值吻合ꎬ满足不确定度要求ꎬ说明烘箱法适合水

中总氮的测定ꎮ 两种方法测得的结果准确度和精密

度均令人满意ꎬ而且烘箱法测得的结果精密度和准

确度略高于标准方法ꎮ
２􀆰 ３　 加标回收率实验

为了考查烘箱法对不同样品测定的适应性ꎬ分
别用烘箱法和标准法对 ４ 个地表水水样和 １ 个地下

水水样进行了加标回收率实验比较ꎬ结果见表 ５ꎮ
由表 ５ 可知ꎬ标准法回收率范围在 ８３％ ~ １０９％ꎬ烘
箱法回收率范围在 ８５％~１００％ꎬ均满足环境监测质

量的要求ꎬ而且从结果看ꎬ烘箱法准确度略优于标

准法ꎮ
表 ５　 烘箱法与标准法的加标回收率比较

水样

编号

标准法 烘箱法

加标

量 / μｇ

样品测

定值 /

μｇ

加标测

定值 /

μｇ

回收

率 / ％

加标

量 / μｇ

样品测

定值 /

μｇ

加标测

定值 /

μｇ

回收

率 / ％

１ １０ １２􀆰 ２０ ２３􀆰 １０ １０９ １０ １１􀆰 ３０ １９􀆰 ９ ８６

２ １０ １７􀆰 ３０ ２６􀆰 ３０ ９０ １０ １６􀆰 ４０ ２６􀆰 ４ １００

３ １０ １６􀆰 １０ ２６􀆰 ２０ １０１ １０ １５􀆰 ２０ ２３􀆰 ７ ８５

４ １０ ２２􀆰 ００ ３０􀆰 ３０ ８３ １０ ２０􀆰 ６０ ２９􀆰 ５ ８９

５ １０ ０􀆰 ７１ ９􀆰 ３９ ８７ １０ ０􀆰 ６９ ９􀆰 ９ ９２

２􀆰 ４　 空白实验及检测限

空白实验不加试样ꎬ采用与测定方法完全相同

的试剂、用量和分析步骤进行平行操作ꎮ 连续进行

７ 次空白实验ꎬ将各测定结果转换为样品中的浓度

或含量ꎬ计算 ７ 次平行测定的标准偏差和方法检出

限ꎬ测定结果见表 ６ꎮ
由表 ６ 可知ꎬ烘箱法的标准偏差略小于标准法ꎬ

烘箱法的检出限低于标准法ꎮ

表 ６　 空白值测定结果

次数
吸光度

烘箱法 标准法

１ ０􀆰 ０３１ ０􀆰 ０３２

２ ０􀆰 ０３８ ０􀆰 ０３４

３ ０􀆰 ０３５ ０􀆰 ０２４

４ ０􀆰 ０２８ ０􀆰 ０３２

５ ０􀆰 ０２９ ０􀆰 ０２０

６ ０􀆰 ０３３ ０􀆰 ０３３

７ ０􀆰 ０２６ ０􀆰 ０３１

平均值　 　 ０􀆰 ０３１ ０􀆰 ０２９

标准偏差　 ０􀆰 ００４２０ ０􀆰 ００５２９

方法检出限 ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０２

３　 结论

(１)烘箱法放置比色管时ꎬ需贴壁宽松摆放ꎬ使
得比色管中的液体受热均匀ꎬ能够充分消解ꎮ

(２)由于受到烘箱性能条件限制ꎬ烘箱法消解

温度设定为 １３５℃、加热时间为 ６０ ｍｉｎꎬ而标准方法

消解温度为 １２０ ~ １２４℃、加热时间为 ３０ ｍｉｎꎮ 由此

可见ꎬ烘箱法需要在提高消解效率方面进一步改进ꎬ
如采用微波消解法或采用其他消解剂等ꎮ

(３)与标准法相比ꎬ烘箱法准确度和精密度略

优ꎬ检出限略低但无显著性差异ꎮ 标样适用性实验

证明烘箱法适合水中总氮的测定ꎬ满足环境监测质

量要求ꎮ
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巴斯夫将在湛江一体化基地建设新戊二醇装置

　 　 巴斯夫计划在湛江一体化基地投资新建一座世界

级规模的新戊二醇(ＮＰＧ)装置ꎬ年产量达 ８ 万 ｔꎮ 新装

置预计于 ２０２５ 年第四季度投产ꎬ届时ꎬ巴斯夫的全球

ＮＰＧ 产能将从 ２５􀆰 ５ 万 ｔ / ａ 提升至 ３３􀆰 ５ 万 ｔ / ａꎮ 目前ꎬ

巴斯夫在德国路德维希港、美国德克萨斯州自由港以

及中国南京和吉林均有 ＮＰＧ 生产装置ꎮ

作为具有高化学及热稳定性能的中间体ꎬＮＰＧ 主

要用于生产粉末涂料树脂ꎻＮＰＧ 还可应用于制造润滑

剂、增塑剂和药品ꎮ (单嘉依)
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