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摘　要 :采用全固体混合试剂 ,将改进的水杨酸分光光度法应用于水质氨氮的测定。络合物的最大吸收波长为

697 nm,表观摩尔吸光系数为 2. 00 ×104 L / (mol·cm) ,氨氮质量浓度在 0. 01 mg/L～1. 00 mg/L之间符合比尔定律 ,反应

产物颜色在 3 h内保持稳定 ,常见的共存离子均不干扰测定 ,混合试剂保存期长 ,可用于环境水质氨氮的快速检测。
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　　氨氮是水质检测的重要项目之一 ,可采用水杨

酸分光光度法、纳氏试剂法、离子色谱法、毛细管电

泳法、离子选择性电极 ( ISE)等 [ 1 - 3 ]测定。这些方

法有的操作繁琐 ,分析周期长 ,液体试剂显色时间

长而稳定时间短 ;有的需要昂贵的仪器 ,对操作人

员专业技能要求较高 ,只能在实验室内完成 ,不能

满足现场快速测定的要求。已见报道的直接测定

水中氨氮的快速检测方法 [ 4 - 5 ]则存在着试剂保存

期短或显色条件不易控制等问题。今研制出一种

操作简便、储运方便、结果准确并适合于现场快速

检测的水中氨氮快速检测试剂 ,固体混合试剂在避

光条件下至少可保存 1年。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

S53型紫外可见分光光度计 ,上海棱光公司 ;

PHS - 3C型酸度计 ,上海雷磁仪器厂。

1. 00 g/L氨氮标准贮备液 :将 3. 819 g经

100 ℃干燥恒重的氯化铵溶于水中 ,定容至

1 000 mL,存放于冰箱中 ; 1. 00 mg/L氨氮标准使

用液 :由标准贮备液逐级稀释而成 ;混合试剂 A:将

酒石酸钠、水杨酸钠、柠檬酸钠、亚硝基铁氰化钠充

分研磨 ,混合均匀 ,分装成每包 0. 1 g;混合试剂 B:

将氢氧化钠、柠檬酸钠、二氯异氰尿酸钠、酒石酸钠

充分研磨 ,混合均匀 ,分装成每包 0. 1 g;酒石酸钠、

水杨酸钠、柠檬酸钠、亚硝基铁氰化钠、氢氧化钠、

二氯异氰尿酸钠 ,广州化学试剂厂 ;配制试剂用水

均为无氨水。

1. 2 　试验方法

准确移取氨氮标准使用液 0. 00 mL、0. 50 mL、

1. 00 mL、2. 00 mL、4. 00 mL、6. 00 mL、8. 00 mL、

10. 00 mL于 10 mL比色管中 ,用水稀释至刻度 ,配

制成 0. 00 mg/L～1. 00 mg/L氨氮标准溶液系列。

加入 0. 1 g A试剂 ,摇匀放置 2 m in后 ,加入 0. 1 g

B试剂 ,摇匀放置 10 m in。以试剂空白作参比 ,用

1 cm比色皿在 697 nm处测定吸光值。

2　结果与讨论

2. 1　显色反应条件的选择

2. 1. 1　酸碱度的选择

分别配制氢氧化钠质量分数为 4%、6%、8%、

10%、12%、15%、20%的固体混合试剂 B试验 ,结

果表明 ,当氢氧化钠质量分数为 10% ( pH值为

11. 50)时 ,体系的吸光值最大 ,氢氧化钠质量分数

再加大 ,吸光值不再增加。因此 ,选择氢氧化钠在

混合试剂 B中的质量分数为 10%。

2. 1. 2　温度的影响

选取 0. 50 mg/L氨氮标准溶液 ,分别在 4 ℃、

10 ℃、15 ℃、20 ℃、25 ℃、30 ℃、35 ℃水浴条件下

显色反应 ,吸光值基本一致。说明该反应受温度影

响较小 ,可在室温下进行。

2. 1. 3　显色时间及体系的稳定性

加入混合试剂 B放置 1 m in、5 m in、10 m in、

30 m in、60 m in、90 m in、120 m in、180 m in、240 m in

后 ,分别测定体系的吸光值。结果表明 , 10 m in后

吸光值达到最大 ,并在 10 m in～180 m in之间保持

不变 , 240 m in后吸光值升高 6%。故选择显色
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10 m in后且在 3 h内测定。

2. 2　工作曲线

按试验方法测定 0. 00 mg/L～1. 00 mg/L氨氮

标准溶液系列吸光值 ,氨氮质量浓度在 0. 01 mg/L

～1. 00 mg/L之间符合比尔定律 ,工作曲线线性关

系良好 ,回归方程为 y = 1. 013 5x - 0. 014 43,相关

系数 r = 0. 998 2,由此求得络合物的表观摩尔吸光

系数ε= 2. 00 ×10
4

L / (mol·cm )。

2. 3　共存离子的影响

试验了多种外来离子对测定 0. 50 mg/L氨氮

标准溶液的影响。当相对误差≤±5%时 ,以下共

存离子不干扰测定 : SO
2 -
4 ( 200 000 倍 ) ; Cl

-

(20 000倍 ) ; Ca
2 +、Mg

2 + ( 1 000倍 ) ; SiO
2 -
3 、Cu

2 +、

Fe2 + (500倍 ) ; Mn2 +、Zn2 +、PO3 -
4 、NO -

3 ( 200倍 ) ;

Cd2 +、A l3 + (100倍 )。故该方法有良好的选择性。

2. 4　混合试剂的稳定性

将混合试剂 A和 B置于干燥处避光保存 ,每

月试验一次 ,结果表明 ,该混合试剂至少可稳定

1年。

2. 5　准确度与精密度

用该方法与国标法 [ 1 ]分别测定标准溶液 ,结

果见表 1。由表 1可见 ,两种方法测定结果基本一

致 ,表明该方法准确可靠。

表 1　两种方法测定结果对比 ( n = 5)

方法
标液值

ρ/ (mg·L - 1 )

测定值ρ/ (mg·L - 1 )

1 2 3 4 5

均值

ρ/ (mg·L - 1 )

RSD

/%

该方法 0. 100 0. 102 0. 105 0. 110 0. 101 0. 103 0. 104 7. 8

国标法 0. 100 0. 091 0. 096 0. 095 0. 098 0. 102 0. 096 7. 4

该方法 0. 500 0. 522 0. 521 0. 515 0. 514 0. 505 0. 515 1. 4

国标法 0. 500 0. 503 0. 506 0. 510 0. 503 0. 504 0. 505 1. 1

2. 6　水样测定与加标回收试验

用该方法测定珠江河水、湖水和井水 ,并作加

标回收试验 ,结果见表 2。

表 2　水样测定与加标回收试验结果

样品
本底质量

m /μg

加标质量

m /μg

加标后质量

m /μg

回收率

/%

河水 1. 24 1. 25 2. 46 97. 6

湖水 2. 84 3. 00 5. 68 94. 7

井水 0. 11 0. 10 0. 22 110

3　结论

固体试剂快速检测水中氨氮与国标法的测定

结果相一致 ,且具备以下特点 : ①快速简便 ,国标法

需要 3 h～5 h才能完成液体试剂的配制 ,且显色

稳定时间需 90 m in,而该方法仅需将已混合好的固

体试剂 A、B加入比色管 , 10 m in后即可达到最大

吸收并能稳定 3 h,缩短了分析时间 ,特别适用于突

发污染事故应急监测及野外现场测试 ;②抗干扰能

力强 ,在一般的环境水质条件下基本无干扰 ,可直

接测定 ;③对操作人员专业技能要求不高 ,非专业

人员可在短时间内掌握 ,便于在基层推广使用。

氨氮快速检测试剂配合相应的比色卡、比色板

或比色计 ,可用于各种环境水质氨氮的现场快速

检测。
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