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气相分子吸收光谱法快速测定土壤中亚硝酸盐氮

蓝月存，潘艳，吕保玉，李世龙
（广西壮族自治区生态环境监测中心，南宁　530028）

摘要　建立气相分子吸收光谱法快速测定土壤中亚硝酸盐氮的方法。土壤样品采样用 200 mL 1 mol／L 的氯化

钾溶液浸提，于 20℃恒温条件下震荡 60 min，静置离心。在 0.5 mol／L 柠檬酸 +30% 乙醇介质中，用气相分子吸收光

谱法测定亚硝酸盐氮含量。结果显示，在 0~2.0 mg／L 范围内亚硝酸盐氮质量浓度与吸光度呈良好的线性关系，线性

相关系数为 0.999 9，方法检出限为 0.010 mg／L，相对标准偏差为 1.32% (n=6)，样品加标回收率为 93.0%～97.0%。该

方法具有操作简单、分析快速准确、干扰少等优点，适用于土壤中亚硝酸盐氮的测定。
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Rapid determination of nitrite nitrogen in soils by gas phase molecular absorption spectrometry
LAN Yuecun, PAN Yan, Lyu Baoyu, LI Shilong

( Guangxi Ecological and Environmental Monitoring Center, Nanning　530028, China)

Abstract　A method for determination of nitrite nitrogen in soils by gas phase molecular absorption spectrometry was 

established. The soil samples were extracted by 200 mL 1 mol／L potassium chloride solution, oscillating centrifugation for 
60 minutes, on standing. The content of nitrite nitrogen was detected by gas phase molecular absorption spectrometry in 0.5 
mol／L citric acid and 30% ethyl alcohol solution. The results showed that the mass concentration of nitrite nitrogen had 
good linearity with its absorbance in the range of 0–2.0 mg／L, and the correlation coefficient of the linearity was 0.999 9，
the detection limits was 0.010 mg／L，the relative standard deviation was 1.32% (n=6), and the recovery of standard addtion 

was 93.0%–97.0%. This method is simple, rapid and accurate, also it shows low interference, which is suitable for rapid 

determination of nitrite nitrogen in soils.
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亚硝酸盐是氮循环不稳定的中间产物［1］，土壤

中过量的亚硝酸盐氮可通过淋溶作用污染地下水

源，也可通过作物吸收累积而进入食物链，从而危害

人体健康。因此测定土壤中的亚硝酸盐氮，掌握其

污染状况，对于环境保护及人体健康具有重要意义。

目前实验室采用盐酸 N-（1- 萘基）- 乙二胺光

度法［2–4］、离子色谱法［5］、流动注射法［6］等方法测定

土壤中亚硝酸盐氮。分光光度法对实验室硬件要

求较低，但操作要求繁琐耗时且耗试剂，不能满足

样品快速测定的要求；离子色谱法对实验室硬件要

求较高，且维护保养成本较高。流动注射分析法测

定亚硝酸盐氮时稳定性较差。气相分子吸收光谱

法，通过将样品中的待测组分转化成气体，测定其吸

光度，因此不受色度、浊度等干扰。目前气相分子

吸收光谱法多应用于测定水中亚硝酸盐氮［7–11］、总 
氮［12–14］、氨氮［15］、硫化物［16］和高锰酸盐指数［17］，土

壤中硝酸盐氮［18–19］和硫化物［20］等，但用于土壤中

亚硝酸盐氮的测定研究较少。笔者通过对土壤浸提

剂、浸提时间等条件进行优化，采用气相分子吸收光

谱法测定土壤中亚硝酸盐氮，实现了土壤亚硝酸盐

氮的快速测定。

1　实验部分

1.1　方法原理

采用 1 mol／L 氯化钾溶液提取土壤中的亚硝酸
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盐氮，在 0.5 mol／L 柠檬酸介质中，以 30% 乙醇作催

化剂，将亚硝酸盐迅速分解成二氧化氮气体，以氮气

载入气相分子吸收光谱仪的光路管中，测定该气体

对来自锌空心阴极灯在 213.9 nm 波长处产生的吸光

强度，以校准曲线法直接测定亚硝酸氮的含量。

1.2　主要仪器与试剂

分光光度计：DR6000 型，美国哈希公司；

气相分子吸收光谱仪：GMA3386 型，上海北裕

分析仪器公司；

恒温水浴振荡器：SHA–B 型，常州澳华仪器有

限公司；

电子天平：PL202–L 型，梅特勒 – 托利多（上海）

公司；

台式离心机：TDZ5–WS 型，长沙高新技术产业

开发区湘仪离心机有限公司；

亚硝酸盐氮标准溶液：100 mg／L，北京环境保

护部标准样品研究所；

亚硝酸盐氮标准样品：编号为 200632，北京环

境保护部标准样品研究所；

柠檬酸：优级纯，天津市光复精细化工研究所；

乙醇：优级纯，国药集团化学试剂有限公司；

氯化钾：优级纯，天津市光复精细化工研究所；

无水氯化钙：优级纯，天津市光复精细化工研

究所；

氯化钠：优级纯，天津市光复精细化工研究所；

实验室用水为电阻率 18.3 MΩ · cm 的超纯水。

1.3　仪器工作条件

空心阴极灯电流：3～5 mA ；工作波长：213.9 
nm ；光能量：100%～117% ；载气流量：0.5 L／min ；

测量方式：峰高或峰面积；所用试剂：0.5 mol／L 柠

檬酸 +30% 乙醇溶液。

1.4　标准曲线绘制

分别配制质量浓度为 0.00，0.05，0.10，0.20，
0.40，1.00，2.00 mg／L 的系列亚硝酸盐氮标准工作

溶液，分别加入 0.5 mol／L 柠檬酸 +30% 乙醇，测定

在 213.9 nm 波长处产生的吸光强度，以校准曲线法

直接测定亚硝酸氮的含量。

1.5　样品预处理方法

将采集的新鲜土壤样品去杂质后过 5 mm 筛，

制备平行双样，称取 40.00 g 样品放入聚乙烯瓶，加

入 200 mL 1 mol／L 的氯化钾溶液，在 20℃恒温水

浴振荡器上震荡浸提 60 min 后，静置 30 min，取 60 
mL 提取液于离心管中，以 3 000 r／min 离心分离 10 

min。将上清液作为待测样品溶液，备用。

1.6　空白试验

加入 200 mL 1 mol／L 的氯化钾溶液于聚乙烯

瓶中，按照与样品相同步骤制备，测定空白样品，连

续测定 6 次。

2　结果与讨论

2.1　浸提剂的选择

选用超纯水、氯化钠、氯化钾、氯化钙作为浸提

液。称取适量氯化钠、氯化钙、氯化钾，分别配制成

1 mol／L 的溶液，称取土壤样品 40.00 g，平行测试 3
次，分别加入 200 mL 上述 4 种浸提剂，在 20℃下振

荡 60 min，离心过滤，采用气相分子吸收光谱法测

定，测定结果见表 1。
表 1　4 种不同浸提剂对亚硝酸盐氮的浸提效果　mg／kg　

浸提剂 超纯水 氯化钠 氯化钙 氯化钾
亚硝酸盐氮 5.28 6.83 6.78 6.92

试验结果表明，盐类浸提剂浸提效果优于超纯

水，而氯化钠、氯化钙和氯化钾的浸提效果差异不

大。经反复试验，氯化钾的浸提效果优于氯化钙和

氯化钠，综合考虑选择氯化钾作为浸提剂。

2.2　振荡时间的选择

由于土壤中氮素形态会发生变化，需要在有效

时间内对土壤样品进行浸提，以保证测量结果的准

确性。称取 40.00 g 土壤样品，平行测试 3 份，加入

200 mL 1 mol／L 的氯化钾溶液，在 20℃下，以相同

的频率分布振荡 15，30，40，60，80 min，离心过滤，

上机测定。随着振荡时间的延长，浸提率逐渐提高，

但当时间超过 60 min 时，浸提率略微下降，因此振

荡时间选择 60 min。
2.3　线性方程与检出限

对 1.4 中亚硝酸盐氮系列标准工作溶液进行测

定。以亚硝酸盐氮质量浓度（x）为横坐标，峰高值

（y）为纵坐标绘制标准曲线。对空白溶液平行测定

6 次，以 3 倍标准偏差对应的浓度值作为方法检出

限。标准曲线方程为 y=0.128 6x+0.000 5，相关系数

R2=0.999 9，检出限为 0.010 mg／L，满足分析要求。

2.4　标准样品测定

按照 1.3 仪器工作条件对亚硝酸盐氮标准样品

［(75.8±3.5) μg／L］重复测定 6次，测定结果见表 2。
表 2　标准样品测定

测定值／(μg · L–1) 平均值／(μg · L–1) 相对标准偏差／%
73.4，74.1，74.0，72.4，74.9，75.0 74.0 1.32

由表 2 可知，气相分子吸收光谱法对亚硝酸盐

氮标准样品测定结果均在标准值范围内，满足检测
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准确度要求。亚硝酸盐氮标准样品测得相对标准偏

差为 1.32%，满足精密度测定要求。

2.5　实际样品测定及加标回收试验

土壤中亚硝酸盐氮含量 =［仪器测定浓度 
（mg／L）× 提取液体积（L）］／土壤试样质量（kg）。

选取南宁地区 3 个不同地点的新鲜土壤样品，

编号分别为 1，2，3，按 1.5 方法处理后进行测定，然

后分别添加亚硝酸盐氮标准溶液，进行加标回收试

验，测定结果见表 3。由表 3 可知，样品加标回收率

为 93.0%～97.0%，表明该方法的准确度较高。
表 3　实际样品测定及加标回收试验结果

样品
编号

本底值／
(mg · kg–1)

加标量／
(mg · kg–1)

测定量／
(mg · kg–1) 回收率／%

1 1.28 1.00 2.23 95
2 2.25 1.00 3.22 97
3 0.58 1.00 1.51 93

2.6　比对试验

选取南宁地区 4 个不同地点的新鲜土壤样

品，编号分别为 1，2，3，4，分别采用标准方法（HJ 
634–2012）［４］与本实验方法测定亚硝酸盐氮含量，

结果见表 4。由表 4 可知，本方法测定结果与标准

方法测定结果无显著差异，所建方法满足分析要求。
表 4　比对试验结果

样品
标准法测定结果／

(mg · kg–1)
本法测定结果／

(mg · kg–1)
相对误差／

%
1 6.70 6.90 1.48
2 1.21 1.39 6.92
3 2.03 2.25 5.14
4 0.51 0.58 6.42

2.7　方法比较

对气相分子吸收光谱法和标准方法（HJ 634–
2012）［４］在所用试剂、抗干扰能力、分析时间、操作

安全与方便性及线性范围等方面的差异进行比较，

结果见表 5。由表 5 可知，采用气相分子吸收光谱

法测定土壤中的亚硝酸盐氮使用试剂少、试剂毒性

小、抗干扰能力强、操作简单、分析速度快。
表 5　方法比较

项目 气相分子吸收光谱法 标准方法

所用试剂
柠檬酸、无水乙醇、氯化钾、

亚硝酸盐氮标准溶液

浓磷酸、氯化钾、亚硝酸盐氮
标准溶液、磺胺、盐酸 N-（1-

萘基）- 乙二胺

抗干扰能力
气液分离后测定气体，不受

色度、浊度等影响
若色度明显，需脱色

分析时间
（不包括前处理时间）

2~3 min 70~100 min

操作安全与方便性
操作简单，将软管插入样品
及试剂中，启动软件即可，无
需使用有毒试剂，自动进样

显色温度宜控制在室温，显
色剂对人体健康有危害

线性范围 0.00～2.00 mg／L 0.00～6.00 mg／L

3　结语

建立了气相分析吸收光谱法测定土壤中的亚

硝酸盐氮的方法，分析结果的准确度与分光光度法

接近，能满足不同浓度亚硝酸盐氮样品分析测试要

求。该方法不使用有毒试剂，抗干扰能力强，不受色

度和浊度影响，分析快速准确，操作简便，可用于土

壤样品中亚硝酸盐氮的快速测定。
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