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引言：1

随着人们对环境监测的日益加强，地表水的污染问

提尤为重要，事关民生大计和一方百姓的安全健康。而

氨氮作为评价地表水质的重要指标，准确高效的测定方

法必不可少。氨氮在水体中主要以游离氨（NH3）和铵
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盐（NH4
+）的形式存在，水体中氨氮超标可以造成水体

的富营养化，从而对生态环境造成污染。所以针对地表

水中氨氮含量的特点，相比与蒸馏 - 中和滴定法，纳氏

比色法具有节能高效，结果准确稳定等优势。

一、实验部分

1.1 实验原理

1.1.1 纳氏试剂分光光度法：以游离态的氨或铵离子

等形式存在的氨氮与纳氏试剂反应生成淡红棕色络合物，

该络合物的吸光度与氨氮含量成正比，于波长 420nm 处

测量吸光度。
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摘　要：针对地表水中氨氮含量测定方法的选择一直存在很大的争议，常见的测定氨氮的方法有纳氏比色法、水杨

酸分光光度法、蒸馏-中和滴定法、选择电极法和气相分子吸收法等。因地表水氨氮含量相对较小，所以依据方法

标准中的检出限及范围，本文以蒸馏-中和滴定法与纳氏比色法对地表水中氨氮的测定结果进行比较和分析。经证

实纳氏比色法更适合地表水及部分低含量水样的氨氮测定，他具有操作简便，节能高效，测定结果准确度高，重复

性好等特点。
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colorimetric method is more suitable for the determination of ammonia nitrogen in surface water and some low-content water 

samples.
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1.1.2 蒸馏 - 中和滴定法：在加入试样的样品管中加

入 20% 的氢氧化钠，让铵盐变成氨，再用热的水蒸气将

氨蒸馏出来后直接用 2% 的硼酸溶液将蒸出的 NH3 吸收，

其反应式为 NH3+H3BO3=NH4BO2+H2O，然后以硼酸的 PH

值作为滴定终点，用盐酸标准溶液进行滴定。滴定反应

式 为 HCL+NH4BO2+H2O=NH4CL+H3BO3 用 电 位 滴 定 判 断

终点从而计算出样品中的游离氨含量（以氮计）。

1.2 实验主要仪器和试剂

1.2.1 紫外可见分光光度计：Uvmini-1240，日本岛津

（含 10mm 比色皿）。

1.2.2 全自动氨氮蒸馏仪：360 凯氏定氮仪，瑞士步

琦。

1.2.3 电位滴定仪：877Titrion plus，瑞士万通。

1.2.4 纳氏试剂；碘化汞 - 碘化钾 - 氢氧化钠（HgI2-

KI-NaOH）溶液。

1.2.5 酒石酸钾钠溶液：ρ=500g/L。

1.2.6 硫酸锌溶液：ρ=100g/L。

1.2.7 氢氧化钠溶液：ρ=250g/L。

1.2.8 硼酸溶液：浓度 2%。

1.2.9 氢氧化钠溶液：浓度 20%。

1.2.10 二级水：参照 GB/T 6682-2008 符合国家实验

室用水要求。

1.3 纳氏比色法实验步骤

1.3.1 纳氏试剂的配制

碘 化 汞 - 碘 化 钾 - 氢 氧 化 钠（HgI2-KI-NaOH） 溶

液： 称 取 16.0g NaOH， 溶 于 50mL 水 中， 称 取 7.0g KI

和 10.0g HgI2，溶于水中，然后将此溶液在搅拌下，缓

慢加入到上述 50mL NaOH 溶液中，用水稀释至 100mL。

贮于聚乙烯瓶内，用橡皮塞或聚乙烯盖子盖紧，于暗处

存放。

1.3.2 酒石酸钾钠溶液的配制

称 取 50.0g 酒 石 酸 钾 钠（KNaC4H6O6-4H2O） 溶 于

100mL 水中，加热煮沸以驱除氨，充分冷却后稀释至

100mL。

1.3.3 絮凝沉淀

取 100mL 样 品 中 加 入 1mL ZnSO4 溶 液 和

0.1mL ～ 0.2ml NaOH 溶液，调节 PH 约为 10.5，混匀，放

置使之沉淀，倾取上清液分析。必要时，用经水冲洗过

的中速滤纸过滤，弃去初滤液 20ml。也可对絮凝后样品

离心处理。

1.3.4 校准曲线

在 8 个 50ml 比 色 管 中， 分 别 加 入 0.00ml、0.50ml、

1.00mL 2.00mL、4.00mL、6.0ml、8.00mL 和 10.00mL 氨

氮标准工作溶液，其所对应的氨氮含量分别为 0.0μg、

5.0μg、10.0μg、20.0μg、40.0μg、60.0μg、80μg 和

100μg，加水至标线。加入 1.0mL 酒石酸钾钠溶液摇匀，

再加入纳氏试剂 1.5ml 或 1.0ml 摇匀。放置 10min 后，在

波长 420nm 下，用 10mm 比色皿，以二级水作参比，测

量吸光度。

* 以空白校正后的吸光度为纵坐标，以其对应的氨

氮含量（μg）为横坐标，绘制校准曲线。

图1

1.3.5 清洁水样

直接取 50mL，按与校准曲线相同的操作步骤测量吸

光度。

* 有悬浮物或色度干扰的水样：取经预处理的水样

50mL（若水样中氨氮浓度超过 2mg/L，可适当少取水样

体积），按与校准曲线相同的步骤测量吸光度。

1.3.6 结果计算

ρN——水样中氨氮的质量浓度，mg/L，以氮计；

As——水样的吸光度；

Ab——空白试验的吸光度；

a——校准曲线的截距；

b——校准曲线的斜率；

V——试样体积，ml；

1.4 蒸馏 - 中和滴定法实验步骤

1.4.1 取与试样等量的二级水，做空白实验。

1.4.2 在加入试样的试样管中加入过量的 20% 氢氧化

钠溶液，在接收器中加入 2% 的硼酸溶液。

1.4.3 然后以硼酸的 PH 值作为滴定终点，用盐酸标

准溶液进行滴定。

1.4.4 最后通过消耗盐酸标准溶液的量计算出样品中

的游离氨含量（以氮计），再减去空白量，得出最终结

果。
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1.4.5 结果计算
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CN——水样中氨氮的质量浓度，mg/L，以氮计；

V——试样的体积，ml；

Vs——滴定式样所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积，

ml；

Vb——滴定空白所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积，

ml；

c——滴定用盐酸标准溶液的浓度，mol/L；

14.01——氮的原子量，g/moL；

二、实验结果对比

2.1 纳氏比色法与蒸馏 - 中和滴定法测定 5 个水样的

结果对比，如表 1。

表1

样品名称 GT2  GT3 ZK6 ZK3 ZK2

方法名称 纳氏法 蒸馏法 纳氏法 蒸馏法 纳氏法 蒸馏法 纳氏法 蒸馏法 纳氏法 蒸馏法

1（mg/L） 0.21 0.29 0.31 0.38 3.08 3.15 0.64 0.71 0.44 0.52

2（mg/L） 0.22 0.28 0.28 0.41 2.94 3.08 0.61 0.67 0.41 0.45

3（mg/L） 0.24 0.29 0.29 0.34 3.12 3.18 0.65 0.69 0.45 0.51

4（mg/L） 0.23 0.27 0.27 0.39 2.98 3.21 0.62 0.75 0.43 0.55

5（mg/L） 0.21 0.31 0.32 0.43 3.19 3.12 0.67 0.79 0.39 0.49

6（mg/L） 0.21 0.29 0.29 0.37 3.12 3.22 0.64 0.72 0.42 0.56

平均结果（mg/L） 0.22 0.29 0.29 0.39 3.07 3.16 0.64 0.72 0.42 0.51

2.2 测定结果的准确度对比（方法的准确度应在规定

的测试范围内进行测试）：

准确度的高低常用误差来衡量，即误差越小准确度

越高，误差越大准确度越低。通过对地表水样的测定，

我们发现纳氏比色法的误差明显小于蒸馏 - 中和滴定法。

三、结论

实验表明，针对地表水中氨氮含量特点，与蒸馏 -

中和滴定法相比，纳氏比色法具有结果准确度高，稳定

性好等优势。另外相比与蒸馏法中需要持续高能的水蒸

汽，纳氏比色法更佳节能高效。结合实验数据和俩个方

法的具体规程，蒸馏法适合测定氨氮含量高于 2.0mg/L

的水样，纳氏比色法适合测定氨氮含量低于 2.0mg/L 的

水样。
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