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[摘  要] 针对水杨酸-次氯酸盐紫外分光光度法测定水质氨氮试剂回收率低的现象,通过加入亚硝基铁

氰化钠试剂和改变显色时间和测定温度对水质氨氮测定方法进行改进和优化。经对照实验研究了显色

时间对该方法测定氨氮含量结果的影响,确定在35℃测定温度下,水杨酸-次氯酸盐分光光度法测定氨

氮含量的 佳时间为20min,该方法显色时间范围宜控制在10-60min。水杨酸-次氯酸盐法测定稳定性

高,水样加标回收试验,回收率达93.3%。 
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水是生物 为重要的组成部分,是

人类发展和繁衍的保障和基石,水质直

接影响着人们的健康和生活品质。为了

更好地防治日益严峻的水污染这一重要

的环境问题,国家生态环境部以及各地

相关部门出台了相关的法律法规和技术

指标。氨氮是水体中的营养素,也是主要

耗氧污染物,是水污染相关评定中的一

项重要指标。自然地表水体和地下水体

中,氨氮以游离氨(NH3)和铵离子(NH4+)

的形式存在,这样的污染水体的氨氮称

为水合氨,也称非离子氨。非离子氨会引

起水体富营养化,毒害水生生物,危害生

态环境。国家生态环境部已明确对氨氮

污染严格控制,其主要的检测方法有纳

氏测试法和水杨酸-次氯酸盐法。本文对

水杨酸-次氯酸盐法的氨氮测定条件进

行优化,基于温度对化学反应速度影响

确定了检测温度,进而就显色时间对水

杨酸-次氯酸盐法测定水中氨氮值的影

响进行了分析,根据实验结果对水杨酸-

次氯酸盐法的优缺点及适用范围进行了

研究。 

1 实验和方法 

1.1实验原理 

实验原理基于在含亚硝基铁氰化钠

的碱性介质中,氨离子可与水杨酸盐、次

氯酸根发生反应生成蓝色化合物,根据化

合物的含量与 大吸收波长下的吸光度 

 

成正比的原则,在697nm处用分光光度计

测量吸光度,计算出水中的氨氮含量。 

1.2实验方法 

将待测水样进行精确定量,准确加

入氧化剂、显色剂并混合均匀,以分光光

度计测量不同显色时间的显色信号,得

出氨氮浓度并进行对比。 

1.3实验器具 

 

10mm比色皿可见分光光度计。比色

管,容量瓶,移液管,烧杯等玻璃器皿。 

1.4实验试剂 

亚硝基铁氰化钠(10g/L)。水杨酸-

酒石酸钾钠溶液(水杨酸50g与酒石酸钾

钠50g同160mL2mol/LNaOH溶液合并稀释

至1000mL)。次氯酸钠溶液。1000mg/L

氨氮标准溶液,并稀释成梯度浓度的氨

图 1   不同温度下吸光度变化(0.4mg/L 氨氮标准溶液) 

图 2   不同温度下吸光度变化(0.8mg/L 氨氮标准溶液) 
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氮标准溶液。 

2 结果与分析 

2.1反应温度对测定的影响 

配制浓度0.4mg/L和0.8mg/L氨氮

标准溶液,于20℃、25℃、30℃、35℃、

40℃、45℃温度条件下反应,对反应后

的溶液进行分析,记录吸光度,结果如下

图所示： 

根据实验结果分析可知,在20℃

和25℃温度条件下,氨氮溶液与试剂

反应所需的时间 长,不断提高实验

温度,反应速度加快。反应温度达到35

℃,基完成反应所需时间可控制在

20min,并在吸光度达到 大值后在较

长时间内保持稳定状态。反应温度达

到45℃,吸光度随反应时间的增加而

慢慢下降。出现这一问题的原因很有

可能是由于实验温度升高,试液、试剂

有效浓度发生改度。反应温度变高不

仅并没有促进缩短反应时间的,也未

增大吸光度值。 

在本次实验中选择温度条件35℃,

分析水杨酸-次氯酸盐法显色时间对实

验结果的影响。 

2.2显色时间对测定结果的影响 

配制浓度0.4mg/L和0.8mg/L氨氮标

准溶液,实验温度设置为35℃。加入试剂

后,开始观察,并记录加入试剂后的水样

吸光度值的变化趋势。测量记录结果如

下表所示： 

 表 1 反应时间对吸光度的影响

反应时间/min
吸光度值 Abs

0.4mg/L 氨氮溶液 0.8mg/L氨氮溶液

5 0.34 0.68

10 0.39 0.71

15 0.41 0.81

20 0.42 0.87

25 0.42 0.89

30 0.42 0.88
 

根据上表中的测定结果显示,加入

试剂的10min内,吸光值增高,反应快速

进行；10-20min,反应基本完成,吸光值

平稳增加；20min后,反应完全完成,吸光

值稳定不变。 

根据实验结果,反应温度为35℃,采

用水杨酸-次氯酸盐法测定水中氨氮时

间设置应不少于15min。结合实际情况可

将反应时间设置为20-30min。 

3 结论 

通过优化水杨酸-次氯酸盐法的测

定条件,将预热温度、反应时间设定为

35℃、20min,可使水杨酸-次氯酸盐法

测定水中氨氮含量灵敏度、精密度及回

收率保持在 佳状态。利用该方法进行

氨氮含量测定时,显色时间的设置应控

制在20-30min范围内。水杨酸盐法在测

定的灵敏度、精密度方面都维持了一个

较高的水平,但由于受试剂存放时间的

限制,使得该方法在回收率方面稍低一

些。对饮用水和海水的氨氮测定都适合

采用水杨酸-次氯酸盐法。 
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