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分光光度法测定饲料中铵盐的含量 

陆  静 1, 兰尊海 1, 张跃红 2, 向霞霞 1, 吴亚宇 1, 商  政 3, 李  俊 3* 
(1. 河南海瑞正检测技术有限公司, 郑州  450000; 2. 河南省鄢陵县畜牧局, 许昌  461200; 

3. 中国农业科学院饲料研究所, 北京  100081) 

摘  要: 目的  建立一种用纳氏试剂分光光度法测定饲料中铵盐含量的检测方法。方法  在碱性溶液中, 加

热蒸馏使样品中的氨游离出来, 用盐酸溶液吸收, 碘离子和汞离子在此条件下, 会与氨反应生成红棕色络合

物, 此物质在波长 400 nm 左右会有强烈的吸收。而吸光度在一定浓度范围内与样品溶液中氨含量成正比, 从

而计算样品中铵盐的含量。结果  该方法中铵盐浓度在 0~2.0 μg/mL 范围内, 其吸光度和浓度呈良好的线性关

系 r2＞0.999, 平均回收率达到 90%~110%之间。结论  该方法操作简单快捷, 稳定性好, 可用于饲料中铵盐的

测定。 
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Determination of ammonium salt in feed by spectrophotometry 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of the ammonium salt in feed by 

spectrophotometry using the Nnessler reagent. Methods  The sample was placed in alkali solution, after heating up 

and, the solution was distilled so that ammonium was freed out of the sample. The freed ammonium was absorbed 

using hydrochloride solution. In such solution, iodide ions and mercury ions reacted with ammonium to produce 

reddish brown complex compound that absorbed lights powerfully with wavelengths around 400 nm. The absorbance 

was directly proportional to the ammonia content in the sample solution within a certain concentration range, so the 

content of ammonium salt in the sample could be calculated. Results  The ammonium concentration of 02.0 μg/mL 

supported a perfect linear relationship (r2＞0.999) between the light absorbance and the ammonium concentration, 

ensuring a recovery rate at 90%-110%. Conclusion  This method is simple, fast and stable, and can be used for the 

determination of ammonium salt in feed. 
KEY WORDS: spectrophotometry; feed; ammonium salt; Nessler reagent 
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1  引  言 

饲料是发展畜牧业的物质基础, 饲料中所含的营养

物质及有害物质直接影响畜禽产品的质量, 进而影响人类

的健康[1]。作为配合饲料的重要组成部分, 蛋白质饲料原

料在动物生长发育中发挥着重要作用[2]。蛋白饲料一般包

含蛋白氮和非蛋白氮两种含氮物质, 一部分非蛋白氮可以

允许添加在反刍动物饲料中[3]。迄今为止, 世界上可用于

反刍动物非蛋白氮资源的含氮化合物已达 20 多种[4], 不同

国家允许添加的非蛋白氮种类有所不同。我国允许使用的

非蛋白氮主要有尿素、碳酸氢铵、硫酸铵、液氨、磷酸二

氢铵、磷酸氢二铵、异丁叉二脲、磷酸脲、氯化铵、氨水, 
且只能使用于反刍动物中[5]。由于非蛋白氮含氮量较高, 
少量掺入就可以显著提高原料中粗蛋白的含量 [6], 因此, 
掺假者会将非蛋白氮物质掺入饲料原料中以提高原料的粗

蛋白质。薛霖莉等[1]采用纳氏试剂, 对 50 份蛋白饲料样品

中非蛋白氮进行定性检测, 结果表明, 鱼粉、肉骨粉、柠

檬酸渣均有铵盐掺假现象。同时, 部分饲料生产企业或养

殖场户没有技术能力有效控制非蛋白氮的添加量, 会造成

动物中毒[7]。有国家标准规定, 饲料用骨粉和肉骨粉中不

应添加非蛋白含氮物质[8]。 
目前测定饲料中铵盐的方法主要有 GB 34466-2017

《饲料添加剂 L-赖氨酸盐酸盐》[9]产品标准规定的方法

测定铵盐, 该方法通过用蒸馏处理后样品与标准比色管

目视比较来测定饲料铵盐的含量。2017 年内蒙古自治区

发布一个地方标准测定饲料中的铵盐含量 [10], 该方法采

用水提取后 , 取部分滤液进行蒸馏 , 最后用酸标准滴定

溶液进行滴定。2015 版兽药典[11]附录里对铵盐的检查采

用蒸馏后与标准比色管目视比较测定铵盐的含量。除此

以外, GB 5009.234《食品安全国家标准 食品中铵盐的测

定》[12]采用蒸馏后滴定的方法测定铵盐, 但是该方法主要

适用于酱油中铵盐含量的测定, 和饲料的基质相差较大。

测定氨和铵离子的测试方法中纳氏试剂的应用较为广泛

和流行 , 具有较好的选择性 , 较高的反应灵敏度 , 速度

快, 操作简单 [13,14]。由于饲料中关于铵盐检测方法标准

较少 , 各单位检验人员技术水平也有差异 , 因此 , 本文

研究建立一种用纳氏试剂分光光度法测定饲料中铵盐

含量的快速检测方法, 以期为基层饲料检验人员提供新

的检测参考。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与材料 

UV-2600 型紫外可见分光光度计(北京莱伯泰科仪器

有限公司); BSA224S型分析天平[赛多利斯(上海)贸易有限

公司]; HCA-306 多功能蒸馏器(泰州市华晨仪器有限公司); 

纳氏比色管(天津市天玻玻璃仪器有限公司)。 
氧化镁、氯化铵(国药集团化学试剂有限公司); 盐

酸(烟台市双双化工有限公司); 氢氧化钾、氢氧化钠(西
陇化工股份有限公司); 碘化钾、氯化汞(上海化学试剂

采购部)等试剂均为分析纯; 水为三级水。  
豆粕、花生粕、DDGS、鱼粉、L-赖氨酸盐酸盐等饲

料原料和饲料添加剂均为客户委托检验的样品。 

2.2  实验方法    

2.2.1  实验原理 
在碱性溶液中, 加热蒸馏使样品中的氨游离出来, 用

盐酸溶液吸收, 碘离子和汞离子在此条件下, 会与氨反应

生成红棕色络合物, 此物质在波长 400 nm 左右会有强烈

的吸收。而吸光度在一定浓度范围内与样品溶液中氨含量

成正比, 从而计算样品中铵盐的含量。 
2.2.2  溶液制备 

铵标准储备溶液 (100 μg/mL): 称取 0.2970 g 于

105~110 ℃干燥至恒重的氯化铵 , 溶于水中 , 将上述溶

液移入 1000 mL 容量瓶中 , 稀释至刻度。临用时稀释

100 倍。  
纳氏试剂: 将 10 g 碘化钾溶于 10 mL 水中, 边搅拌边

慢慢加入氯化汞溶液(饱和水溶液), 直至生成的红色沉淀

不再溶解为止。加入 30 g 氢氧化钾并溶解, 再加入氯化汞

溶液(饱和水溶液)1 mL, 加水至 200 mL。静置, 取上层清

液, 贮存于棕色瓶中。 
2.2.3  样品前处理 

称取试样 1~2 g(精确至 0.0001 g), 置于蒸馏瓶中, 加
入 70 mL 水, 1 g 氧化镁, 进行蒸馏, 用 5 mL 盐酸溶液(1:3, 
体积比)做吸收液, 冷凝管下端应浸入此液中, 馏出液收集

至 40 mL 左右, 停止蒸馏。将馏出液准确用水稀释至 50 mL, 
同时做空白。 
2.2.4  工作曲线的绘制 

准确移取铵标准使用溶液 0.2、0.4、0.6、0.8、1.0 mL
于 50 mL 纳氏比色管中, 加 2 mL 氢氧化钠溶液(100 g/L), 
20 mL 水摇匀, 再加 1 mL 纳氏试剂, 用水稀释至刻度, 摇
匀。放置 10 min 后, 在波长 400 nm 下, 以空白为参比测吸

光度。 
2.2.5  试样的测定 

准确移取 2 mL 样品溶液置于 50 mL 纳氏比色管中, 
下同 2.2.4 加 2 mL 氢氧化钠溶液等操作。 
2.2.6  结果计算 

6
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m V

X   
 

   

式中:  
X-试样中铵盐的含量, %; c-样品溶液的浓度, μg/mL; 

V-试样溶液体积, mL; 50-显色体积, mL; f-稀释倍数; V1-试
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样的移取体积, mL; m-样品的质量, g。 

3  结果与分析 

3.1  反应时间的选择 

按照本实验方法进行处理, 选择浓度为 0.6、1.2、   
2.0 μg/mL 的 3 组标准溶液(n=3), 分别在 5、10、30、50、
80 min 等不同反应时间, 在波长 400 nm 处测其吸光度(见
表 1)。从这几组数据可以看出, 样品溶液在 5~80 min 之间, 
吸光度变化不大, 稳定性较好。根据经验综合考虑, 本文

设计反应时间为 10 min。 
 
 

表 1  不同反应时间的吸光度(n=3) 
Table 1  Absorbance at different reaction time (n=3) 

标准溶液/ 
(μg/mL) 

反应时间/min 

5 10 30 50 80 

0.6 0.197 0.193 0.193 0.197 0.192 

1.2 0.389 0.383 0.382 0.392 0.383 

2.0 0.569 0.563 0.564 0.576 0.561 

 
3.2  最佳检测波长的选择 

平行取 3份显色稳定的标准溶液, 在波长 370~500 nm
处进行吸光度扫描, 结果表明在波长 400 nm 附近有最大

吸收(见图 1), 因此确定检测波长为 400 nm。 
 

 
 

图 1  不同波长下的吸光度(n=3) 
Fig.1  Absorbance at different wavelengths (n=3) 

 
3.3  建立标准曲线 

准确移取铵标准使用溶液 0、0.2、0.4、0.6、0.8、     
1.0 mL 于 50 mL 纳氏比色管中, 按照本法进行操作, 在波

长 400 nm 下, 以空白为参比测吸光度, 以吸光度和浓度绘

制 标 准 曲 线 , 求 得 回 归 方 程 为 Y=0.2975X-0.005, 
r2=0.9992。实验表明, 标准溶液浓度在 0~2.0 μg/mL 时, 吸
光度和浓度呈良好的线性关系, 结果见图 2。 

 
 

 
 

图 2  方法线性回归 
Fig.2  The calibration curve of the method 

 
 

3.4  回收率和精密度 

选择 3 种不同代表性的饲料原料(包括植物源性和动

物源性)按照本方法进行加标回收和精密度实验(n=3), 回
收率范围在 90%~110%之间, 相对标准偏差(RSD)均不大

于 5.0%, 结果见表 2。 
 

 
表 2  方法回收率及精密度(n=3) 

Table 2  Method recoveries and precisions (n=3) 

样品类别 加标量/μg 平均回收率/% RSD/% 

豆粕 50.0 93.9 3.14 

花生粕 50.0 98.2 1.34 

鱼粉 50.0 106.2 1.89 

 
 

3.5  与国标方法进行比较 

选取 L-赖氨酸盐酸盐饲料添加剂和玉米酒精糟及可

溶物(distillers dried grains with soluble, DDGS)饲料原料按

照 GB 34466-2017 和本方法同时进行测定。因 DDGS 中铵

盐含量较高, 按照 GB 34466-2017 标准要求将样品溶液比

色管与已知浓度的标准溶液比色管进行比较, 样品溶液比

色管颜色明显深于标准溶液比色管, 无法判断铵盐含量。

后又根据显色颜色把该样品进行稀释后再与标准溶液比色

管进行比较, 初步判定铵盐含量。通过表 3 结果可以看出, 
同时使用两种方法对L-赖氨酸盐酸盐和DDGS两种样品进

行检测, 检测结果基本吻合。 
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表 3  两种方法的检测结果 
Table 3  The results of the two methods 

样品 
名称 

GB 34466-2017 本方法 

重复次数 含量/% 重复次数 含量/%

 
L-赖氨酸

盐酸盐 

1 ＜0.04 1 0.027 

2 ＜0.04 2 0.026 

3 ＜0.04 3 0.024 

DDGS 

1 2＜X＜4* 1 3.307 

2 2＜X＜4* 2 3.195 

3 2＜X＜4* 3 3.259 

注: *因该方法是样品溶液比色管与已知浓度的标准溶液比色管进

行比较, 样品按照标准方法进行前处理, 稀释 50 倍比标准溶液比

色管颜色深, 稀释 100 倍比标准溶液比色管颜色浅, 故该结果处

于 50~100 倍之间, 结果为区间值。 
 
 

4  结  论 

目前饲料中铵盐的检测方法较少 , 很多饲料原料

生产企业和饲料生产企业都是利用铵盐含量高低来评

判蛋白类饲料原料和饲料添加剂的质量好坏。从利用

本文检测方法检测实际样品的结果看 , 赖氨酸盐酸盐

饲料添加剂中铵盐含量一般≤0.04%, 赖氨酸硫酸盐饲

料添加剂中铵盐含量一般≤1.0%, 谷氨酸渣、发酵蛋白

原料、玉米副产物等蛋白类饲料原料中铵盐含量都有

检出 , 一般在 0.04%~4.0%之间 , 有的赖氨酸渣原料中

铵盐含量达到 10%左右。本文采用纳氏试剂分光光度

法测定饲料中的铵盐 , 操作简单 , 快速准确 , 回收率高 , 
只需要分光光度计就能得到饲料中铵盐的准确含量 , 
特别适合基层使用。由于饲料行业涉及的饲料原料和

饲料添加剂品种繁多 , 本文主要针对几种常用的蛋白

类饲料原料和饲料添加剂进行了方法开发和验证 , 在

检测其他饲料原料和饲料添加剂时 , 可以进一步优化

纳氏试剂中各组分比例、添加量、反应时间等 , 以提高

检测准确度和精密度 [15]。  
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