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土壤中全氮的微量扩散测定法

戴 自 强
(湖南省农业科学院 )

士壤中全氮的测定
,

凯氏法仍为标准方法
。

但它在应用于大批试样分析时
,

却存在不少困难
。

例如蒸细手续冗长
,

耍装置很多蒸翻装置
,

蒸翻过

程中经常耍人照管
,

试剂用量大
,

特别是在没有 自

来水的化验室
,

更带来了不便
。

虽然不少研究者

对它作了很多修改
,

半微量及微量定氮装置已为

国内外化验室所应用
,

但手续仍不简便
。

比较简便快速的比色法
,

在全氮测定上应用

也很普遍 [J, 2〕
。

但在某些情况下
,
由于干扰物质

存在
,

使比色时往往发生试液浑浊或获得偏高的

结果
。

虽然有人建议用氧化锌来克服上述弊端
,

但

在大批试样分析上
,
仍不甚方便

。

co
n w ay 氏的微量扩 散测定法

,

在土壤分析

上
, 已应用于全氮 [3J

、

水解性氮[4J
、

氨态氮和稍态

氮 [S] 及有机肥料中氨态氮的测定 [61
,

且都获得了

满意的结果
。

该法不仅避免了比色法由于千扰物

质存在而带来的困难
,

又比凯氏法省去蒸翻装置

和节省试剂用量
,

宜用于农村基点化验窒
。

本文

对测定的某些条件 : 放置时间
、

试液中氮的最宜

含量
、

温度影响等作了研究
,

以便在测定全氮时应

用该法能获得令人满意的结果
。

0
.

2 % 甲基红及 5 毫升 。
.

1% 亚甲基蓝
,

搅匀 (溶

液呈紫红色)
。

(6 ) 4 0% 氢氧化钠溶液
。

(7) 碱性甘油 : 于普通甘油中加入少量 灯几

粒)固体氢氧化钠
。

(5) o
.

00 5N H ZSO 4 : 取精确标定后的 。
.

1 .\’

H Zs伪 50 毫升
,

在容量瓶中稀释至 1 升
。

(9 )标准氮液 : 称 (N H 、
)
2 5 0 4 (A

.

R
.

) 0
.

1 1 7 3

克溶于 工00 毫升 l :4 H Zs。、 中
,

移入 2 勿 毫升容

量瓶中
,
用蒸细水稀至刻度

,

摇匀
。

3
.

测定手续 : 用吸管吸取一定量的试液移入

康维皿外室
,
内室加入 1 毫升 2 % H 3B伪[7]

。

康维

皿磨 口边沿涂以碱性甘油 (用小毛刷 )
,

再用涂有

碱性甘油的毛玻璃盖好
。

稍移开玻盖
,

插入吸管

尖嘴
,

迅速注入(可用口吹入) 4 毫升 40 % 氢氧化

钠
,

立郎密封
,

于桌面上稍作环形转动
,
使试液混

匀
,

放置一定时间后
,

小合移开毛玻璃
,
用微量滴

定管以 。
.

00 , N H Zs伪滴定内室溶液
,

使由绿色变

为紫红色 (滴定时用小玻棒搅拌)
。

二
、

结 果 和 封 论

一
、

仪器
、

试剂和测定手续

1
.

仪器 : 康维皿(外室内径 7 厘米
,

高 1
.

多厘

米
,

体积约 2 , 毫升 ; 内室内径 3
.

2 厘米
,

高 1 厘

米
,

体积约 5 毫升) ; 微量滴定管 (体积 3 毫升
,

刻

度 0
.

01 毫升) ;其他玻璃仪器
。

2
.

试剂 :

(1 ) z : 斗H ZSO 4 : 取 x 份浓 H ZsO ; 加入 4 份

蒸细水中
。

(2 ) 混合盐 : 称 l 份硫酸铜与 9 份硫酸钾混

合
,

研磨均匀
。

(3 ) 0
.

2 % 甲基红 (60 % 乙醇溶液 )
。

(斗) 0
.

1 % 亚甲基蓝 (6 0 % 乙醇溶液)
。

(5 ) 2 % H 3B o 3 : 称 2 克 H 3B O 3 (A
.

R
.

) 溶

于 70 毫升水中
,

加入 20 毫升无水乙醇
、

夕毫升

1
.

氮的含量 与放置时间 的关系 : 我们曹取
1 00 微克氮按上述手续测定

,

放置时间分别为 1
、

2
、

4
、
6
、

8
、

1 2
、
2 4

、
4 5 小时

,
结果表明

, 1一s 小

时回 牧率为 3 1
.

6一9 1
.

8 %
,

12 一铭 小时 则为
9 多

.

4一9 9
.

8 %
。

可见
,

为了保证氮的扩散完全
,

放置较长时间 是必要 的
。

在另一组试验中
,

取
1 0 0 p p m 标准氮液 1

、
2

.

5
、
2

、
4 毫升

,

分别注入康

维皿外室
,

井用空白液补足 , 毫升
。

按上述手续

加入试剂
,
于 25 ℃

·

医温下放置 12 一48 小时
,

取出

测定
。

结果如表 1
。

从表 1 中可知
,

试液中的含氮量以控制在巧。

微克内为宜
,

这样放置 2 4 小时后郎几乎可完全回

收
。

2
.

放置时间与温度的关系 : 1 50 微克氮于不

同温度下 放置不同 时间后的 回收情况 如表 2 所
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表 1 不同含氮量与放置时固的关粟(2 ; ℃ )

回收率
(% )

9 5
.

斗

111 5000 2 0 000

测测得氮氮 回收率率 测得氮氮 回收率率
(((微克))) (% ))) (微克))) (% )))

1114 1
.

333 9斗
.

222 1 8 6
.

555 93
.

333

111斗8
.

777 9 9
。

111 1 9 4
.

222 9 7
.

111

1114 8
.

777 9 9
.

111 1夕;
.

777 9 7
.

999

测得氮
(微克)

回收率
(%)

33 6
.

。

{
。1

.

5

9 9
.

8

9 9
.

8

3 7 6
.

6

3 8 1
.

6

9 4
。

2

9 5
.

4

表 2 巧O诚克氮素在不同温度不同时尚内扩散吸收的回收率

放放置置 3 ℃℃ 8℃℃ 2 0 oCCC 2 5℃℃ 3 0 oCCC 40 ℃℃

时时间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间间
(((小时))) 测得氮氮 回敢率率 测得氮氮 回收率率 测得氮氮 回收率率

黯黯
回收率率 测得氮氮 回收率率 测得氮氮 回收率率

(((((微克))) (% ))) (微克))) (% ))) (微克))) (% ))))) (% ))) (微克))) (% ))) (微克))) (% )))

111222 1 1 5
.

222 7 6
.

888 12 4
。

888 8 3
。

222 13 9
.

555 9 3
.

000 14 1
,

333 9斗
。

222 1 44
.

555 9 6
.

333 1斗6
.

000 97 333

222 444 14 3
.

555 9 5
.

777 14 9
.

斗斗 9 9
.

666 1 4 9
.

000 9 9
.

333 l斗8
.

777 9 9
。

111 l斗9
。

000 9 9
。

333 14 9
.

444 9 9
.

666

444 888 14 9
。

444 9 9
.

666 14 9
。

444 9 9
.

666 1 4 9
.

222 9 9
.

555 l斗8
.

777 9 9
.

111 l斗9
.

666 9 9
.

777 14 9
.

444 9 9
.

666

示
。

表 2 结果表明
,

如放置时间为 2斗小时
,
则温

度在 8一叨 ℃ 范围内对氮的回收影响极微
,

都趋

于完全扩散 (回收率在 99
.

1 % 以上 )
。

温度为 3 ℃

时
,

如果放置时间延长至 4 8 小时
,

扩散亦能趋于

完全 (回收率 9 9
.

6 % )o 由此看来
,

含氮量如控制

在 巧。微克内
,

室温在 8一叨℃ 范围内
,

放置 2 斗

小时后扩散都能达到完全
。

如室温过低 (在 3 ℃

左右)则放看时间须延长至 48 小时
。

3
.

氮的回收率与方法的再现性 : 试验结果证

明
,

不论标准氮液或试样溶液
,
当其含氮量在25 一

1刘 微克的范围内时
一

,

应用本法测定均能得到满意

的结果
,

氮的回收率均在 99 % 以上
。

这表明
,

试

液中存在的其它离子对本法测定井无干扰作用
。

根据对不同含氮量的 1斗个上壤样品 的平行

测定结果来看
,

两次测 定的偏差 (% )在 。
.

00 一

。
.

0 06 之间
,

均在允静裴差范围之内
,

表现 了良好

的再现性
。

如表 3 所示
,

木法与蒸翩法所得的结吴椒很

两侗方法的全氮含量 (N % )

蒸 馏
_

法 」 扩 散 法

(% ,
} (% )

0
.

2 6 9

0
.

2 1 9

O
。

1 19

0
.

0 9 6

0
。

27 4

0
.

2 0 5

0
.

12 1

0
.

0 9 8

接近
。

三
、

土壤全氮测定手续

根据上述条件试验结果
,

拟订土壤全氮测定

手续如下
。

准确称取通社 0
.

25 毫米筛 孔 的风干上样 l

克
,

于 2 50 毫升的凯氏瓶中加入 1 克混合盐
,

沿瓶

壁 漫慢注入 叨 毫升 1 :4 H ZS伍小合摇匀
。

凯氏瓶

上加盖一小漏斗
。

于涌风柜中消赏呈谈绿色
。

梢

竟完毕后
,

取下冷却
。

用少薛蒸翻水洗滁小漏斗

及瓶壁
。

放入 1 00 毫升容量瓶中
,

稀释至刻度
,

摇

匀
,

静置澄清
。

取澄清液 2
.

,一 5 毫升 (视试样含

氮量 (N % ) 而定
, < 。

.

2 多% 取 5 毫升
, 0

.

25 0一
0

.

3 5 0 % 取 3 毫升
, 0

.

3 , o一0
.

乡0 0 % 取 2
.

5 毫升 )

移入康维皿外室
,

内室 加入 1 毫升 2 % H 3B伪
。

康维皿磨 口边沿用小毛刷涂以薄层碱性甘油
,

再

用涂有碱性甘油的毛玻璃盖好
。

将玻盖稍移开一

小 口 ,

插入吸管尖嘴
,

迅速注入 4 毫升 40 % 氢氧

化钠 (可用 口吹入)
,

立郎密封
。

然后在桌面上稍

作环形转动
,

使试液混匀
,

放置 24 小时 (放着过

程中
,
内室溶液

l

漫馒由紫红色变至绿色 )
,

然后小

心移开毛玻璃
,
用微量滴定普

,

以 。
.

00 5 N 标

准 H ZSO 4 滴定内窒溶液自绿色至紫红色 (滴定时

用一小玻棒搅动溶液 )
。

本法在应用于植株中全氮的测定时
,

称样可

减至 。
.

2一0
.

, 克
。

按前述手续消赏
,

然后定容于

表一号一
一土一
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2 50 毫升容量瓶中
。

取适量试液 (控制所取试液

中氮量在 1 00 微克左右为宜 )
,

按前述手续测定
。

结果计算如下 :

液中所含有的其它离子对测定结果没有千扰
。

4
.

试样的平行测定结果表明
,

本法的再现性

良好
。

与蒸翻法比较
,

获得了一致的结果
。

N H 。5 0
二

X V H . so
二

只 0
.

0 1 4 X V z
、 , , 。 八

N % = 一一二, 生吧= = 是
二二
李一

一
六 I U U

风卞样亘 X 入 X 厂2 参 考 文 献

N H沪。‘为标准硫酸的当量浓度
, V H :

so
‘

为滴

定时消耗标准硫酸的毫升
一

数
, V , 为试样定容的毫

升数 (土样为 1 00 毫升
,

植株为 2 卯 毫升)
, v Z

为

扩散时所取试液之毫升数
, X 为含水量

, X ~ 烘

干样重 / 风千样重
。

四
、

摘 要

1
.

本文对氮的微量扩散法的测定条件 (放置

时间
、

扩散最宜氮量
、

温度影响等) 作了研究
。

所

拟定的土壤及植株 中全氮的微 量扩散测定方法
,

准确井简便
,

仪器设备简单
,
节省试剂

。

2
.

试验表明
, .

所取试液中氮量以控制 在 1知

微克以下为宜
,

这样放置 2 4 小时后扩散已 达完

全
。

室温变化在 8一 40 ℃ 范围 内
,

对测定结果无

影响
。

3
.

在本法条件下
,

不论在标准氮液中或试样

溶液中
,

氮的回收率都在 9 9 % 以上
。

这表明了本

法的准确可靠
,

试样溶液中氮的回收结果表明
,
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