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前　　言
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水产养殖水体中氨氮的测定　气相分子吸收光谱法

１　范围

本文件描述了用气相分子吸收光谱法测定水产养殖水体中氨氮含量的方法原理、试剂与材料、仪器和

设备、样品采集和保存、干扰和消除、测定、结果计算和检测方法灵敏度、准确度、精密度.
本文件适用于水产养殖水体(淡水、海水、养殖用水和排放水)中氨氮的测定.其他水体可参照执行.

２　规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款.其中,注日期的引用文件,
仅该日期对应的版本适用于本文件;不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于本

文件.

HJ/T１９５　水质氨氮的测定　气相分子吸收光谱法

HJ５３５　水质氨氮的测定　纳氏试剂分光光度法

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件.

３􀆰１
气相分子吸收光谱法　gasＧphasemolecularabsorptionspectrometrymethod
在规定的分析条件下,将待测成分转变成气体分子载入测量系统,测定其对特征光谱吸收的方法.

３􀆰２
氨氮　ammoniaＧnitrogen
水中以游离氨(NH３)和铵离子(NH＋

４ )形式存在的氮.

４　方法原理

水样在除去亚硝酸盐等干扰后,用次溴酸盐氧化剂将氨及铵盐氧化成等量亚硝酸盐,在盐酸介质中,
加入无水乙醇作催化剂,将亚硝酸盐转化成 NO２,用载气载入气相分子吸收光谱仪中,测得的吸光度与

NO２浓度遵守朗伯比尔定律.

５　试剂与材料

５􀆰１　试剂

５􀆰１􀆰１　无氨水:按照按 HJ５３５规定的方法制备,现用现配.

５􀆰１􀆰２　轻质氧化镁(MgO):在５００℃下加热２h,以除去碳酸盐,保存在干燥器中.

５􀆰１􀆰３　盐酸(HCl):ρ＝１􀆰１８g/mL,优级纯.

５􀆰１􀆰４　无水乙醇(CH３CH２OH):优级纯.

５􀆰１􀆰５　氯化铵(NH４Cl):优级纯,在１００℃下加热２h,保存在干燥器中.

５􀆰１􀆰６　氢氧化钠(NaOH):优级纯.

５􀆰１􀆰７　硫酸(H２SO４):分析纯.

５􀆰１􀆰８　溴酸钾(KBrO３):优级纯.

５􀆰１􀆰９　溴化钾(KBr):优级纯.

５􀆰１􀆰１０　硼酸(H３BO３):分析纯.

５􀆰１􀆰１１　溴百里酚蓝(C２７H２８Br２O５S):分析纯.
１
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５􀆰２　溶液配制

５􀆰２􀆰１　盐酸溶液:c(HCl)＝６mol/L.取５００mL盐酸(５􀆰１􀆰３)于１０００mL容量瓶中,用无氨水稀释至

标线,有效期９０d.

５􀆰２􀆰２　盐酸溶液:c(HCl)＝１mol/L.取１０mL盐酸溶液(５􀆰２􀆰１),用无氨水稀释至６０mL,现用现配.

５􀆰２􀆰３　载流液:于１L试剂瓶中,加入５００mL盐酸溶液(５􀆰２􀆰１)和１５０mL无水乙醇(５􀆰１􀆰４)与３５０mL
无氨水,密塞,充分混合并放气３次.０℃~４℃密闭保存,有效期３０d.

５􀆰２􀆰４　氢氧化钠溶液:ρ(NaOH)＝４００g/L.称取８０􀆰０g氢氧化钠(５􀆰１􀆰６)置于５００mL烧杯中,加入

１９０mL无氨水,不断搅拌直至溶解,冷却至室温,用无氨水稀释至２００mL,转移至聚乙烯瓶中密闭常温

保存.

５􀆰２􀆰５　氢氧化钠溶液:ρ(NaOH)＝４０g/L.取１０mL氢氧化钠溶液(５􀆰２􀆰４),用无氨水稀释至１００mL.

５􀆰２􀆰６　溴酸盐混合液:称取２􀆰８０g溴酸钾(５􀆰１􀆰８)及２０􀆰０g溴化钾(５􀆰１􀆰９)至１L烧杯中,加入５００mL
无氨水搅拌均匀,于具塞棕色玻璃瓶中０℃~４℃避光保存,有效期９０d.

５􀆰２􀆰７　次溴酸盐氧化剂:吸取３􀆰０mL溴酸盐混合液(５􀆰２􀆰６)及６􀆰０mL 盐酸溶液(５􀆰２􀆰１)于已添加

１００mL无氨水的２５０mL棕色瓶中,立即密塞静置,避光放置５min,加入１００mL氢氧化钠溶液(５􀆰２􀆰４)
充分摇匀,待小气泡逸尽后使用.配制时,室温需控制在１８℃~２８℃,现用现配.

５􀆰２􀆰８　硼酸溶液:ρ(H３BO３)＝２０g/L.称取２０􀆰０g硼酸(５􀆰１􀆰１０)溶于适量无氨水中,并用无氨水稀释

至１L.

５􀆰２􀆰９　溴百里酚蓝指示剂:ρ(C２７H２８Br２O５S)＝０􀆰５g/L.称取０􀆰０５g溴百里酚蓝(５􀆰１􀆰１１)溶于５０mL
无氨水中,加入１０mL无水乙醇(５􀆰１􀆰４),用无氨水稀释至１００mL.

５􀆰３　标准溶液的配制

５􀆰３􀆰１　氨氮标准储备液:ρ＝１０００􀆰０mg/L.称取３􀆰８１９０g氯化铵(５􀆰１􀆰５)溶于无氨水中,移入１０００mL容

量瓶中,用无氨水稀释至标线并混匀,０℃~４℃避光密闭保存于棕色玻璃瓶中,有效期３０d.也可直接购买

氨氮溶液标准物质.

５􀆰３􀆰２　氨氮标准使用液:ρ＝２􀆰００mg/L.准确移取氨氮标准储备液(５􀆰３􀆰１)１􀆰００mL,用无氨水稀释定

容至５００mL,配制成浓度为２􀆰００mg/L的氨氮标准使用液,现用现配.

６　仪器和设备

６􀆰１　气相分子吸收光谱仪.

６􀆰２　分析天平:感量０􀆰０００１g和０􀆰０１g分析天平各一台.

６􀆰３　超纯水机:电导率＜０􀆰１μS/cm.

６􀆰４　氨氮蒸馏装置:由５００mL凯氏烧瓶、氮球、直形冷凝管和导管组成,冷凝管末端可连接一段适当长

度的滴管,使出口尖端浸入吸收液液面下,装置见图 A􀆰１.

６􀆰５　一般实验室常用器皿和设备.试验中所用的玻璃器皿应用盐酸溶液(５􀆰２􀆰１)浸泡,用自来水冲洗,再
用无氨水冲洗干净后使用.

７　样品采集和保存

样品按 HJ/T１９５规定的方法采集,采集后加硫酸(５􀆰１􀆰７)至pH＜２,０ ℃~４ ℃密闭保存,７d内

测定.

８　干扰和消除

８􀆰１　NO－
２ 、SO２－

３ 、S２O２－
３ 和硫化物等干扰的消除

使用仪器“氨氮消除亚氮干扰”功能,消除样品中 NO－
２ 、SO２－

３ 、S２O２－
３ 和硫化物干扰.或者在５００mL

水样中加入１mL盐酸溶液(５􀆰２􀆰１)及０􀆰２mL无水乙醇(５􀆰１􀆰４),加热煮沸２min~３min,以消除 NO－
２ 、

２
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SO２－
３ 、S２O２－

３ 和硫化物干扰.在酸性条件下,经过煮沸方法预处理的水样,须加氢氧化钠溶液(５􀆰２􀆰５),调
节水样至中性再进行测定.

８􀆰２　其他干扰的消除

若样品中存在I－ 、SCN－ 或可被次溴酸盐氧化成亚硝酸盐的有机胺时,须用预蒸馏法处理.将５０mL
硼酸溶液(５􀆰２􀆰８)移入接收瓶内,确保冷凝管出口在硼酸溶液液面以下.移取２５０mL水样至烧瓶中,加
入２滴溴百里酚蓝指示剂(５􀆰２􀆰９),用氢氧化钠溶液(５􀆰２􀆰５)或盐酸溶液(５􀆰２􀆰２)调节pH 至６􀆰０(指示剂呈

黄色)~７􀆰４(指示剂呈蓝色),加入０􀆰２５g轻质氧化镁(５􀆰１􀆰２)及玻璃珠,连接氮球和冷凝管.加热,使馏

出液速率约为１０mL/min,待馏出液达２００mL时,停止蒸馏,加无氨水定容至２５０mL.经蒸馏处理的水

样,须加氢氧化钠溶液(５􀆰２􀆰５)调节水样至中性再进行测定.

９　测定

９􀆰１　仪器条件

９􀆰１􀆰１　光源:氘灯光源或其他能提供波长为２１３􀆰９nm 的稳定光源.

９􀆰１􀆰２　测定波长:２１３􀆰９nm.

９􀆰１􀆰３　测定方式:峰高或峰面积.

９􀆰１􀆰４　载气:空气或其他适合的气体.

９􀆰１􀆰５　载气流量:０􀆰４L/min.

９􀆰２　仪器测量前准备

仪器开机后预热１５min(可根据仪器实际情况进行调整),同时将仪器管路置于试验水中,清洗管路２
次,待仪器吸光度基线稳定后,进行测定.

９􀆰３　校准曲线的绘制

９􀆰３􀆰１　自动稀释标准溶液法校准曲线的绘制

使用氨氮标准使用液(５􀆰３􀆰２)放置于自动进样器的进样盘上,将无氨水接入气相分子吸收光谱仪的稀

释液接口,将载流液(５􀆰２􀆰３)和次溴酸盐氧化剂(５􀆰２􀆰７)分别接入气相分子吸收光谱仪的载流液和氧化剂

接口.设置好标样测试参数后,启动测试.自动进样器吸取氨氮标准使用液(５􀆰３􀆰２)和无氨水,自动稀释

为浓度为０􀆰００mg/L、０􀆰１００mg/L、０􀆰２００mg/L、０􀆰５００mg/L、１􀆰００mg/L和２􀆰００mg/L的标准溶液或

其他浓度,泵入气相分子吸收光谱仪测定吸光度,以吸光度为纵坐标、相对应的氨氮浓度为横坐标,绘制出

校准曲线,求回归方程和相关系数.

９􀆰３􀆰２　手动配制标准溶液法校准曲线的绘制

对氨氮标准使用液(５􀆰３􀆰２)进行稀释,准确配制浓度为０􀆰００mg/L、０􀆰０２００mg/L、０􀆰０５００mg/L、

０􀆰１００mg/L、０􀆰５００mg/L和１􀆰００mg/L的标准溶液或其他适合的浓度,取该系列氨氮标准溶液、无氨水

放置于自动进样器的进样盘上.将无氨水接入气相分子吸收光谱仪的稀释接口,将载流液(５􀆰２􀆰３)和次溴

酸盐氧化剂(５􀆰２􀆰７)分别接入气相分子吸收光谱仪的载流液和氧化剂接口.设置好标样测试参数,启动测

试,自动进样器吸取各浓度氨氮标准溶液,泵入气相分子吸收光谱仪测定各标样的吸光度,以吸光度为纵

坐标、相对应的氨氮浓度为横坐标,绘制出校准曲线,求回归方程和相关系数.

９􀆰４　样品的测定

将水样或经预蒸馏的水样摇匀,取４０mL中层液体放置在自动进样器的进样盘上,进行样品的测定.
若样品中氨氮含量超出校准曲线线性范围,使用仪器自动稀释或者手动稀释样品的方式,重新上机测定.
在测定过程中,若测定了较高浓度的样品,应进行管路清洗后再测定后续样品,避免交叉污染.

９􀆰５　空白试验

用同批次无氨水代替样品,按照９􀆰４的步骤进行空白试验.

１０　结果计算

样品中氨氮的含量以质量浓度ρ表示(以 N计),结果按公式(１)进行计算.计算结果以相同条件下,
３
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获得的２次独立测定结果的算术平均值表示,保留３位有效数字.

ρ＝f×ρi (１)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺
式中:

ρ ———样品中氨氮质量浓度的数值(以 N计),单位为毫克每升(mg/L);

f ———稀释倍数;

ρi ———按校准曲线法计算的氨氮质量浓度的数值,单位为毫克每升(mg/L).

１１　灵敏度、准确度和精密度

１１􀆰１　检出限和定量限

方法的检出限为０􀆰００６mg/L,定量限为０􀆰０２４mg/L.

１１􀆰２　准确度

每批样品至少检测一个有证标准物质,检测结果应在有证标准物质的标准值(扩展不确定度)范围以

内(见表B􀆰１).水样中添加浓度为０􀆰１００mg/L~１６􀆰０mg/L时,回收率为９０％~１１０％(见表B􀆰２和表

B􀆰３).

１１􀆰３　精密度

２次独立测定结果的绝对差值不大于其算术平均值的５％.

４
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附　录　A
(资料性)

蒸　馏　装　置

　
蒸馏装置示意图见图 A􀆰１.

标引序号说明:

１———加热器;　　　　　　　　４———冷凝管;

２———凯氏烧瓶;　　　　　　　５———接收瓶.

３———氮球;

图A􀆰１　蒸馏装置示意图

５



SC/T９４４４—２０２３

附　录　B
(资料性)

准　 确　 度

　

B􀆰１　表B􀆰１列出了有证标准物质的测定结果.

表B􀆰１　有证标准物质的测定结果(n＝６)

序号
有证标准物质浓度

mg/L

平均测定浓度

mg/L

相对标准偏差

％
１ ２􀆰０２±０􀆰１２ ２􀆰０７ １􀆰３８
２ ２􀆰０２±０􀆰１２ ２􀆰０３ ０􀆰５６
３ １􀆰６４±０􀆰０７ １􀆰６５ ０􀆰４４
４ １􀆰４９±０􀆰０６ １􀆰４９ １􀆰２８
５ ２􀆰０２±０􀆰１２ １􀆰９９ ０􀆰４４

B􀆰２　表B􀆰２列出了水产养殖淡水中氨氮添加回收率和相对标准偏差.

表B􀆰２　水产养殖淡水中氨氮添加回收率和相对标准偏差(n＝６)

样品浓度

mg/L

添加浓度

mg/L

平均测定浓度

mg/L

平均回收率

％

相对标准偏差

％

８􀆰１７
４􀆰００ １１􀆰９ ９３􀆰１ ０􀆰４５
８􀆰００ １５􀆰７ ９３􀆰９ ０􀆰３６
１２􀆰０ １９􀆰２ ９２􀆰１ ０􀆰７８

７􀆰２７
４􀆰００ １１􀆰５ １０６􀆰０ ２􀆰０４
８􀆰００ １５􀆰８ １０７􀆰０ １􀆰２４
１６􀆰０ ２４􀆰６ １０８􀆰０ ０􀆰２９

１􀆰３２
０􀆰５０ １􀆰８０ ９６􀆰０ ０􀆰０９７
１􀆰００ ２􀆰２９ ９７􀆰０ ０􀆰９７
２􀆰００ ３􀆰２６ ９７􀆰０ ２􀆰２９

B􀆰３　表B􀆰３列出了水产养殖海水中氨氮添加回收率和相对标准偏差.

表B􀆰３　水产养殖海水中氨氮添加回收率和相对标准偏差(n＝６)

样品浓度

mg/L

添加浓度

mg/L

平均测定浓度

mg/L

平均回收率

％

相对标准偏差

％

９􀆰３０
４􀆰００ １３􀆰１ ９５􀆰５ １􀆰９２
８􀆰００ １６􀆰８ ９３􀆰８ １􀆰７１
１０􀆰０ １８􀆰９ ９６􀆰４ １􀆰３２

０􀆰１４０
０􀆰１００ ０􀆰２３０ ９０􀆰０ ２􀆰２３
０􀆰２００ ０􀆰３４４ １０２􀆰０ ０􀆰７３
０􀆰５００ ０􀆰６３３ ９８􀆰６ ０􀆰６２

１􀆰７７
１􀆰００ ２􀆰８１ １０４􀆰０ １􀆰９９
２􀆰００ ３􀆰７７ １００􀆰０ ２􀆰３８
４􀆰００ ５􀆰７５ ９９􀆰５ １􀆰４７

６


