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近年来，随着经济的发展，人类活动的加剧，大量的生活

污水、农田废水或含氮工业废水排入自然水体，使水质中有

机氮和无机氮化合物含量增加[1-3]，导致水质富营养化现象

日益加重，严重地影响了人类的正常生活，而湖水、水库等水

质内极易富营养化，因此，总氮是当今控制水质质量的重要

指标之一。

1 实验原理

过硫酸根离子是最强的氧化剂之一，在60 ℃以上的水

溶液中，过硫酸钾分解产生氢离子和原子态氧，加入氢氧化

钠中和氢离子，使过硫酸钾分解完全。反应方程式如下。

K2S2O8+H2O→2KHSO4+[O]

KHSO4→K++HSO4
-

HSO4
-→H++SO4

2-

紫外光催化氧化机理：紫外光催化氧化是一种紫外光辐

射和氧化剂结合使用的方法。在紫外光激发下，氧化剂光分

解产生氧化能力更强的自由基（[O]），从而可以氧化更多单

用氧化剂无法分解的、难降解的有机污染物。热复合-紫外

光催化氧化，使得在氧化能力还是反应速率上，都远远超过

单独使用一种氧化方法所达到的效果。

2 系统设计

系统主要包括流路驱动模块、热复合-紫外光催化氧化

模块及气相分子吸收光谱仪等，系统框图如图1所示。流路驱

动模块包括多位阀和蠕动泵及相应的驱动电路。热复合紫外

光催化氧化模块采用该实验室研制的消解装置，通过温度控

制电路和紫外灯驱动电路实现消解预处理在线装置。最终将

流路驱动模块和热复合-紫外光催化氧化模块应用于气相

分子吸收光谱设备中，实现总氮的在线自动检测方法。

为了实现总氮的自动分析检测，在流路部分需要完成水

样和试剂的自动进样、混合，流路的清洗等过程。系统采用

连续流动注射分析技术完成上述过程。

3 实验仪器及试剂

3.1 实验仪器设备

气相分子吸收光谱仪（上海安杰环保科技有限公司）；

灭菌锅（上海博迅实业有限公司）；紫外分光光度计（上海奇

立科学仪器有限公司）；万分之一天平（赛多利斯科学仪器有

限公司）；移液器（吉尔森公司）；自制研发热复合-紫外光催

化氧化模块。

3.2 试剂
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摘　要：总氮是衡量水质富营养化程度的主要指标之一。研究热复合-紫外光催化氧化在线消解气相分子吸收光谱法分析测定

水和废水中总氮，实现了在较低温度和常压条件下水质中总氮快速、安全和稳定的自动化批量分析。该文围绕热复合-紫外光催

化氧化，提出了利用热复合-紫外光催化氧化在线消解气相分子吸收光谱法分析测定水中总氮的的方法，并从环境水质分析中的

运用，对其作用原理、装置设计及实验对比结果等几个方面进行论述，以期可以获得更好的测定效果。
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图1  系统流程装置图
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水质总氮标准样品[批号：GSB 04-2837-2011环境保

护部标准样品研究所]；过硫酸钾（SIGMA）；氢氧化钠(国

药集团)；硼砂（天津光复科技）；盐酸（北京化工厂）；三氯

化钛（天津永大化学）；无水乙醇（国药集团）；实验室用水

为纯净水。

3.3 实验步骤

(1)精确配置含氮量1 000 mg/L的水质总氮标准溶液，

用移液器精确抽取1 000 μL的上述溶液，定容至250 mL

的容量瓶中即可得到含氮量为4mg/L的总氮标准溶液。

(2)用万分之一天平分别称取定量的过硫酸钾、氢氧化钠

及硼砂，溶解后定容的容量瓶中，用于总氮的消解液。

(3)打开蠕动泵设置不同的转速，使水样及消解液通过流

路系统进样、混合。同时开启热复合-紫外光催化氧化模块，

使温度达到设定温度，流经流路模块混合后的水样进入热

复合-紫外光催化氧化模块进行水样消解。

(4)氧化消解后的水样通过AJ-3000气相分子吸收光谱

仪中进行测定，气相分子吸收光谱仪自动计算出对应的硝酸

根离子浓度，从而测定出水中总氮的含量。

4 实验结果与讨论

4.1 最佳消解条件

实验证明消解液组分含量：过硫酸钾6.25 g，2.25 g的

氢氧化钠及4.75 g的硼砂，溶解后定容于500 mL的容量瓶

中；蠕动泵转速：水样20 r/min，消解液2 r/min；加热温

度为95 ℃；单根10 W的紫外灯为最佳的消解条件。

4.2 方法对比实验结果

取某市周边自然水体水样4组：1#水样、2#水样、3#水

样、4#水样,进行总氮的氧化消解测定，并与实验室国标法

测定值进行对比。每个水样用2种方法分别做3次平行样。

利用热复合-紫外光催化氧化模块气相分子吸收光谱仪

消解水中总氮，总氮含量在2～10 mg/L范围内，相对标准偏

差均小于5%，总氮消解的氧化转化率大于96.5%，加标回收

率在95%～102%之间。对于自然水采用本法进行氧化消解气

相分子吸收光谱仪测总氮，并与实验室国标法进行对比，相

对偏差在4%～9%之间，满足分析测试要求。

5 结语

热复合-紫外光催化氧化模块测水质中总氮，无需使用

高温高压，使水样在短时间内实现连续、快速、彻底的氧化消

解，具有较高的精密度和准确度，结果符合分析方法的要求，

该法仅需要外加蠕动泵和自制研发的热复合-紫外光催化氧

化模块就可以实现气相分子吸收光谱法在线自动总氮消解及

测定，简便可行，具有很好的检测效果，同时节省了时间和人

工的投入，有望在环境水质在线监测提供中应用推广。
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(3)对1号试样进行加标试验,见表4。

3 结语

采用石墨炉原子吸收分光光谱法直接测定人体汗液中

铅，灵敏度高，重现性好等特点，表明了此研究方法是快速

测定人体汗液中铅含量的适宜方法。
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表3  1号试样、2号试样实测值

测定次数 铅的含量(μg/L) SD RSD(%)

1号试样

1 4.92 0.036 0.73

2 4.97

3 4.99

2号试样

1 4.52 0.07 1.52

2 4.63

3 4.65

序号 样品中铅的浓度(μg/L) 加标值(μg/L) 测定值(μg/L) 回收率(%)

1

2

3

4.92

4.97

4.99

5.00 9.75

9.76

9.77

96.0

表4  1号试样加标实测值
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