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摘 要：15N 示踪法是量化土壤氮初级转化速率及研究土壤氮转化过程的关键方法。土壤中的 NO3
--N 与矿化、硝化、

反硝化、硝态氮异化还原为铵等多种氮转化过程直接相关，准确测定土壤样品中 NO3
--15N 丰度具有重要意义。悬挂

扩散法操作简便、成本低，是目前已知能在同一体系连续完成 NH4
+-N 和 NO3

--N 分离转化的方法。但是，由于残留

的 NH4
+-N 及试剂等原因，悬挂扩散法获得 NO3

--N 扩散的结果存在不可忽视的误差。本研究建立了快速去除残留高

丰度 NH4
+-15N 的方法，优化了酸吸收剂种类、MgO 及戴氏合金用量，评估了悬挂扩散法测定标记 NO3

--15N 丰度的

准确性。结果发现，（1）氮气吹扫法去除残留 NH4
+-15N 的效果优于超声波振荡和传统的控制培养温度和时间法，氮

气吹扫 6 h 后可全部去除残留的高丰度 NH4
+-15N（10.32 atom%），将扩散时间由大于等于 96 h 缩短至 54 h，有效降

低了试剂和土壤可溶性有机氮（DON）分解的干扰，NO3
--N 扩散后的测定值与理论值（0.370 0 atom%）差距小于 0.003 

8 atom%；（2）使用 1 mol·L-1草酸作为酸吸收剂，分别加入 0.1 g MgO 和 0.3 g 戴氏合金可完成 NH4
+-N 和 NO3

--N

的扩散，校正后的测定值与理论值差距小于 0.140 0 atom%；（3）优化后的悬挂扩散法与化学转化法、反硝化细菌法

测定的土壤标记 NO3
--15N 丰度无显著差异（P>0.05）。本方法解决了悬挂扩散法中残留高丰度 NH4

+-15N 难以去除的

问题，显著提高 NO3
--15N 测定精度与准确度，大幅缩减了同一样品中依次完成 NH4

+-N 和 NO3
--N 转化所需时间，为

精准研究土壤氮转化过程提供了重要的技术支撑。 
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Abstract: 【Objective】The 15N tracing method is a key approach for quantifying gross soil nitrogen transformation rates and 

studying soil nitrogen transformation processes. Soil NO3
--N is involved in multiple key processes, including mineralization, 

nitrification, denitrification, and dissimilatory nitrate reduction to ammonium (DNRA). Therefore, accurate determination of 

NO3
--15N abundance is of great importance for understanding soil nitrogen cycling. The suspended diffusion method is 

simple to operate and cost-effective, and enables sequential separation and conversion of NH4
+-N and NO3

--N within the 

same system. However, it is still unclear how residual NH4
+-N and reagent interferences introduce non-negligible errors in 

NO3
--15N determination using this method. 【Method】A rapid method was developed to remove residual high-abundance 

NH4
+-15N to minimize its interference with NO3

--15N diffusion. The type of acid absorbent and the amounts of MgO and 

Devarda’s alloy were systematically optimized. The accuracy of the improved suspended diffusion method for determining 

labeled NO3
--15N abundance was rigorously evaluated. 【Result】The results revealed that: (1) The N2 purging method was 

more effective in removing residual NH4
+-15N than ultrasonic agitation and the conventional incubation-based approach. 

After 6 h of N2 purging, the residual high-abundance NH4
+-15N (10.32 atom%) was completely removed, reducing the 

required diffusion time from ≥96 h to 54 h. This optimization also minimized interference from reagents and soil dissolved 

organic nitrogen (DON) decomposition. Under these optimized conditions, the difference between the measured NO3
--N 

value and the theoretical value (0.370 0 atom%) was less than 0.003 8 atom%. (2) Using 1 mol·L-1 oxalic acid as the acid 

absorbent, together with 0.1 g MgO and 0.3 g Devarda’s alloy added, enabled the successful diffusion of both NH4
+-N and 

NO3
--N. After calibration, the difference between the measured value and the theoretical value was less than 0.140 0 atom%. 

(3) Also, there was no significant difference (P>0.05) in the determined soil labeled NO3
--15N abundance between the 

optimized suspended diffusion method and the chemical conversion method or the denitrifier method, indicating that the 

improved technique yields equally reliable results. 【Conclusion】The optimized suspended diffusion method effectively 

eliminates interference from residual high-abundance NH4
+-15N, significantly improving the precision and accuracy of 

NO3
--15N determination. It also substantially shortens the time required for sequential NH₄ ⁺ -N and NO3

--N conversion 

within the same sample. This optimized diffusion method therefore provides important technical support for further research 

on soil nitrogen transformation processes and the global nitrogen cycle. 

Key words: Suspended diffusion method; NO3
--15N; NH4

+-15N removal; 15N labeling 

氮素是一种重要的生源要素，充分认识土壤中的氮转化过程是协调粮食安全、生态环境安全和

气候变化三重挑战的科学基础[1]，深入研究土壤氮转化过程可科学评估土壤无机氮供应能力，进而

在农业生产中制定合理施肥策略，促进作物对氮素的吸收，提高氮肥利用效率，推动农业可持续发

展[2-4]。15N 稳定同位素示踪技术是研究土壤氮转化过程的重要方法，通过 15N 标记实验，对室内微

宇宙、盆栽、大田等不同研究情境下的无机态氮（NH4
+-N 和 NO3

--N）浓度和 15N 丰度的变化进行连

续监测，结合 15N 示踪模型（如 NtraceBasic、NtracePlant 等）可准确计算矿化、硝化等多个氮转化过程

的氮初级转化速率[5]，其中，高丰度 15N 标记物（≥5.000 atom%）的使用，为准确区分不同试验处

理中氮转化过程的差异提供了可能，为深入研究土壤不同形态氮素的源和汇提供了技术支持[6-7]。 

土壤中不同形态的氮会相互转化，并受多个氮转化过程的控制，包括有机氮矿化、硝化、反硝

化、硝态氮异化还原为铵（DNRA）和无机氮同化等，土壤 NO3
--N 与上述多个氮转化过程直接相关，

准确测定土壤浸提液中 NO3
--15N 丰度对氮转化过程研究具有重要意义。目前主要有四种可用于土壤

NO3
--15N 丰度分析的前处理方法：蒸馏法、化学转化法、反硝化细菌法和扩散法[8]。蒸馏法所需样

品量较大，操作费时且易发生交叉污染[9]。化学转化法和反硝化细菌法分别使用化学和生物试剂将

NO3
--N 转化为 N2O，通过稳定同位素质谱仪测定 N2O 中 15N 丰度[10]。化学转化法和反硝化细菌法灵

敏度较高，但是化学转化法所用的镀铜镉粒试剂价格昂贵且有剧毒，易对实验人员造成人身伤害并

污染环境，反硝化细菌法涉及繁琐的样品吹扫步骤和菌种培养等微生物学操作，对实验人员有极高

的实验技能要求。自 Conway 和 Cooke [11]及 Conway [12]阐述了扩散法的基本原理和步骤以来，扩散

步骤在不断地改进。扩散法是在一个较小体积的密闭容器内，加入 MgO 等碱性试剂，将 NH4
+-N 转
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化为气态 NH3，使用加酸滤纸吸收 NH3，完成 NH4
+-N 扩散，再加入戴氏合金（Devarda’s alloy）将

NO3
--N 还原为 NH4

+-N，更换滤纸片吸收新产生的 NH3 可完成 NO3
--N 扩散[13]。使用元素分析仪-稳

定同位素质谱联用仪（EA-IRMS）分别测定两次滤纸片的 15N 丰度，即测得 NH4
+-N 和 NO3

--N 中 15N

的丰度。根据滤纸的种类不同，扩散法可分为扩散包法和悬挂扩散法。扩散包法通常使用的 MIllipore

公司生产的聚四氟乙烯薄膜（PTFE），价格昂贵，且扩散包法前处理时间较长，仅完成前期 NH4
+-N

扩散就需 8 d 以上[14-16]。悬挂扩散法使用的无灰级滤纸（Whatman No. 42 Cat No. 1442-055）价格低

廉，操作也简单，可在 6～8 d 内依次完成 NH4
+-N 和 NO3

--N 扩散，避免因前处理时间过长导致土壤

浸提液中可溶性有机氮（DON）转化为 NH4
+，进而影响 NO3

--15N 丰度测定[15, 17]，非常适合需同时

分离 NH4
+-N 和 NO3

--N 的土壤 15N 标记样品。 

与更灵敏的化学转化法和反硝化细菌法相比，悬挂扩散法仍具有显著的优点：（1）扩散是目前

分离并测定 NH4
+-15N 丰度最直接有效的方法，悬挂扩散法在完成 NH4

+-N 扩散后其反应体系可继续

用于 NO3
--15N 丰度的测定，即在同一份样品中可依次完成 NH4

+-15N 和 NO3
--15N 的前处理分析，而

化学转化法和反硝化细菌法无法在同一体系完成对 NH4
+-15N 和 NO3

--15N 的前处理；（2）悬挂扩散

法操作简单，无需气体转移、菌种保存和接种等繁琐步骤，所用耗材安全无毒且价格低廉；（3）悬

挂扩散法所需样品浓度一般大于 1 mg·L-1，与土壤 15N 标记试验的样品浓度相近，因此，悬挂扩散法

可直接利用土壤浸提液进行扩散处理，避免了使用化学转化法和反硝化细菌法时因样品溶液稀释而

引起的误差；（4）相较于化学转化法和反硝化细菌法产生的 N2O 气体样品难以保存、易污染和测

定时间长（大于 20 min）的缺点，悬挂扩散法前处理产物为滤纸片固体样品，更易保存，性质稳定

且在 EA-IRMS 上测定时间通常小于 10 min。可见，悬挂扩散法操作简单，成本低，对环境友好，实

验人员能较快学习并掌握，特别适用于普通实验室对土壤 15N 标记试验中无机氮（NH4
+-15N 和

NO3
--15N）样品进行前处理分析。 

但是，悬挂扩散法很少用于 NO3
--15N 的前处理分析，主要原因是 NH4

+-N 扩散后仍有部分残留

难以彻底去除，特别是 NH4
+-15N 的丰度高于 NO3

--15N 丰度时，即使延长扩散时间至数天，残留的高

丰度 NH4
+-15N 仍会对 NO3

--15N 丰度测定产生显著干扰[9]。此外，与 NH4
+-N 扩散相比，完成 NO3

--N

扩散所需试剂除了酸吸收剂、碱性试剂外，还需要一定量的戴氏合金将 NO3
--N 还原为 NH4

+-N，若

还原不完全，易产生同位素分馏；同时，传统扩散法时间大于等于 144 h，MgO、戴氏合金等试剂中

杂质氮的析出，以及土壤溶液中 DON 等有机物的分解不可忽视[15, 18-20]。实验人员通常选择将悬挂扩

散法与化学转化法或反硝化细菌法组合，在不同体系内分别完成NH4
+-15N和NO3

--15N的前处理分析，

整个过程成本较高且费时费力，并非所有普通实验室均能完成相关实验操作。也有学者建议在悬挂

扩散时分别测定 NH4
+-15N 和（NH4

++NO3
-）-15N 丰度后，通过差减法得到 NO3

--15N 丰度[21]，但通常

误差较大。可见，通过悬挂扩散法准确测定 NO3
--15N 丰度存在一定技术难度，尤其在高 15NH4

+标记

样品中更具挑战性。优化悬挂扩散法，解决 NH4
+-15N 残留干扰，对精准解析土壤氮转化过程及其机

理具有重要科学意义。 

针对以上问题，本研究从以下几方面对悬挂扩散法进行了优化：（1）建立快速去除残留高丰度

NH4
+-15N 的方法，减小其对 NO3

--15N 扩散的影响；（2）优化酸吸收剂种类、MgO 和戴氏合金的用

量，减少外源杂质氮对 NO3
--15N 扩散的影响；（3）缩短 NH4

+-N 和 NO3
--N 扩散周期，以抑制内源

性杂质氮的生成。最终，构建一套适用于土壤 15N 标记试验中 NO3
--15N 的扩散培养体系，为精准研

究氮转化过程提供重要技术支撑。 

1 材料与方法  

1.1 酸吸收剂的优化试验 

分别选用 20 μL 1 mol·L-1 的柠檬酸（C6H8O7）、硼酸（H3BO3）和草酸（H2C2O4）作为酸吸收
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剂，配制氮浓度均为 3 mg·L-1 的(NH4)2SO4（10.32 atom%）和 KNO3（0.370 0 atom%）标记液，先进

行 NH4
+-N 扩散，去除残留的 NH4

+-N 后再进行 NO3
--N 扩散，其中，扩散体系为 25 mL 溶液，MgO

和戴氏合金的用量均为 0.3 g，扩散培养温度为 25 ℃，比较 NO3
--15N 丰度结果并选择最优酸吸收剂。

扩散过程中试剂瓶放入摇床（HZQ X160，常州普天仪器制造有限公司，江苏常州）培养，扩散结束

使用 EA-IRMS（Delta V Advantage，Thermo Fisher Scientific，美国）测定滤纸片 15N 丰度。本试验

(15NH4)2SO4与 K15NO3 标准样均购自上海化工研究院。 

1.2 MgO 用量的优化试验 

在确定酸吸收剂种类的基础上优化 MgO 用量，设置 0.1、0.2 和 0.3 g 三种处理。选用一种酸性

土壤（江西林地土壤 pH 4.43）和一种中性土壤（东北农田土壤 pH 7.14），称取适量鲜土（相当于

20 g 干土）于 250 mL 三角瓶中，加入 100 mL 1 mol·L-1 的 KCl 溶液，置于 25 ℃摇床，以 250 r·min-1

振荡 1 h 后过滤，将土壤浸提液与(NH4)2SO4（10.32 atom%）标记液加入试剂瓶中，保持溶液体系为

25 mL，氮浓度为 2～8 mg·L-1，其中，戴氏合金用量为 0.3 g，扩散培养温度为 25 ℃，扩散结束后

测定 NH4
+-15N 与 NO3

--15N 的丰度，并在 NH4
+-N 扩散结束（24 h）、残留 NH4

+-N 去除后（72 h）、

NO3
--N 扩散结束（96 h）测定扩散体系的 pH。其中，KCl 和 MgO 需提前在马弗炉中以 450 ℃的高

温分别灼烧 48 h 和 6 h，以尽量去除杂质氮。 

1.3 戴氏合金用量的优化试验 

在确定酸吸收剂种类和 MgO 用量的基础上优化戴氏合金的用量，分别设置 0.1、0.3 和 0.6 g 三

种处理。配制氮浓度为 3 mg·L-1，15N 丰度为 0.370 0 atom%、5.000 atom%和 10.16 atom%的 KNO3

标记液进行 24 h 的 NO3
--N 扩散，扩散培养温度为 25 ℃，扩散结束后比较 NO3

--15N 丰度的测定结

果，确定戴氏合金的用量。戴氏合金的用量确定后，配制系列丰度 K15NO3 标记液（氮浓度为 3 mg·L-1，

丰度为 0.366 3 atom%、0.370 0 atom%、0.400 0 atom%、0.500 0 atom%、1.000 atom%、2.000 atom%、

3.000 atom%、4.000 atom%、5.000 atom%、6.000 atom%、7.000 atom%、8.000 atom%、9.000 atom%、

10.16 atom%），进行 24 h 的 NO3
--N 扩散，扩散培养温度为 25 ℃，EA-IRMS 测定 NO3

--15N 丰度后

绘制 NO3
--15N 扩散的标准曲线。同时使用移液枪滴加相同氮量的系列丰度标记液至滤纸片上，放入

96 孔板置于干燥器中干燥 24 h 以上，锡杯包样后使用 EA-IRMS 测得样品峰面积（Area all）的信号

值，通过比较 Area all 的信号值计算氮的回收率。 

1.4 残留高丰度 NH4
+-15N 去除方法的优化 

在确定最优酸吸收剂、MgO 和戴氏合金用量后，选用三种方法（优化培养温度和时间、超声波

振荡方法和 N2 吹扫方法）去除残留高丰度 NH4
+-15N。分别配制三组不同浓度、丰度的(15NH4)2SO4

和 K15NO3 标记液，对比残留 NH4
+-15N 的去除效果。第一组氮浓度 3 mg·L-1 的(15NH4)2SO4 标记液

（NH4
+-15N 丰度为 5.040 atom%）和 3 mg·L-1 的 KNO3 标记液（NO3

--15N 丰度为 0.370 0 atom%）；

第二组氮浓度 3 mg·L-1 的(15NH4)2SO4标记液（NH4
+-15N 丰度为 10.32 atom%）和 3 mg·L-1 的 KNO3

标记液（NO3
--15N 丰度为 0.370 0 atom%）；第三组氮浓度 2 mg·L-1 的(15NH4)2SO4 标记液（NH4

+-15N

丰度为 10.32 atom%）和 8 mg·L-1 的 KNO3 标记液（NO3
--15N 丰度为 0.370 0 atom%）。 

1.4.1  优化酸吸收剂吸收残留 NH4
+-N 的培养温度和时间试验    在 NH4

+-N 扩散结束后，取下两片

圆形无灰级滤纸片，替换为一片 1 cm×1 cm 的定性滤纸片，滴加 40 μL 1 mol·L-1 酸吸收剂，试剂瓶

放入摇床以 140 r·min-1 的速度振荡吸收残留的 NH4
+-N。设置 25、35、45 和 60 ℃ 4 个温度水平，

每个温度水平分别设置 24、48、60 和 72 h 4 个时间，其中 60 ℃ 增设 12 h 的时间处理，在去除残

留 NH4
+-N 后进行 NO3

--N 扩散，测定 NO3
--15N 丰度。 

1.4.2  使用超声波振荡方法去除残留的 NH4
+-N 试验    在 NH4

+-N 扩散结束后，将试剂瓶敞口放置

在超声波振荡器上（40 kHZ，KQ-800E，昆山市超声仪器有限公司，江苏昆山），设置 1、2、3、4、

5 和 6 h 6 个不同的振荡时间，振荡去除残留的 NH4
+-N 后进行 NO3

--N 扩散，测定 NO3
--15N 丰度。 

1.4.3  使用 N2 吹扫方法去除残留的 NH4
+-N 试验    使用三通接头（EPE-4，浙江亿日气动科技有

限公司）、三通阀（MF937，南京铭安康电子科技有限公司）、橡胶软管、氮气气瓶、氮气分压阀、
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试剂瓶搭建 N2 吹扫装置。在 NH4
+-N 扩散结束后，将试剂瓶敞口放置，将连接三通阀的橡胶软管置

于试剂瓶内，通入 N2吹扫扩散体系内残留的 NH4
+-N，调节气瓶的分压阀以控制 N2 流速，保证气流

的稳定性和气泡的均匀性。设置 1、2、3、4、5 和 6 h 6 个不同的吹扫时间，吹扫去除残留的 NH4
+-N

后进行 NO3
--N 扩散，测定 NO3

--15N 丰度。 

1.5 优化的 NO3
--15N 悬挂扩散方法在测定土壤高丰度 15N 标记试验中的准确性验证 

在选取最优酸吸收剂、MgO 用量、戴氏合金用量和去除残留高丰度 NH4
+-15N 的最佳方法后，

确定最优的 NO3
--15N 悬挂扩散方法，使用新方法对土壤高丰度 15N 标记试验中土壤浸提液 NO3

--15N

丰度进行前处理分析，同时对比化学转化法和反硝化细菌法对样品溶液 NO3
--15N 的前处理结果，验

证优化后 NO3
--N 悬挂扩散方法的准确性。选用一种酸性土壤（江西林地土 pH 4.43）和一种中性土

壤（东北农田土 pH 7.14），称取适量鲜土（相当于 20 g 干土）于 250 mL 三角瓶中，置于 25 ℃培

养箱预培养 24 h 后加入 2 mL (NH4)2SO4标记液（丰度 10.32 atom%），氮量为 20 mg·kg-1（以 N 计），

分别在培养 0.5 h 和 24 h 后破坏性取样，在三角瓶中加入 100 mL 1 mol·L-1 KCl 溶液，置于 25 ℃、

250 r·min-1 的摇床振荡 1 h 后过滤，使用优化的 NO3
--N 悬挂扩散方法、化学转化法和反硝化细菌法

对土壤浸提液中 NO3
--15N 进行前处理，并测定 15N 丰度。 

1.6 数据处理 

每个试验中的不同处理均设置 3 个重复，采用 Excel 2024 进行数据处理，使用 SPSS 24.0 对试

验数据进行单因素方差分析（ANOVA）检验差异显著性（P<0.05），采用 Origin 2025 绘图。 

2 结 果  

2.1 酸吸收剂的优化 

三种酸吸收剂柠檬酸（C6H8O7）、硼酸（H3BO3）和草酸（H2C2O4）均能吸收扩散体系产生的

NH3，但吸收能力存在明显差异（图 1）。H3BO3 处理中 NO3
--15N 丰度测定值远高于 0.370 0 atom%；

C6H8O7 作为酸吸收剂时 NO3
--15N 丰度测定值为 0.573 1 atom%；H2C2O4 作为酸吸收剂时，在经过

NH4
+-N 扩散后再进行 NO3

--N 扩散，NO3
--15N 丰度的测定结果（0.453 3 atom%）最接近理论值，H2C2O4

作为酸吸收剂时效果最佳，但 NO3
--15N 的扩散结果仍高于理论值，原因在于残留高丰度 NH4

+-15N

（10.32 atom%）的影响。 

 

 

注：虚线表示理论值 0.370 0 atom%，图中不同小写字母表示差异显著（P<0.05）。Note: The dashed line represents the theoretical value of 

0.370 0 atom%. Different lowercase letters indicate significant differences (P<0.05). 

图 1 使用不同酸吸收剂时 NO3
--15N 扩散后测定的 15N 丰度 

Fig. 1  Measured 15N abundance of NO3
--15N after diffusion using different acid absorbents 
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2.2 MgO 用量的优化 

优化 MgO 的用量可减少杂质氮的干扰，保证 15N 丰度测定结果的准确性。结果（图 2）表明，

在酸性土壤与中性土壤浸提液中加入 0.1 g MgO 即可保证整个扩散过程（96 h）中扩散体系的 pH 维

持在 8.70 以上，随着扩散时间延长，pH 略有下降，但扩散溶液仍呈弱碱性；不同 MgO 含量的处理

中 NH4
+-15N 和 NO3

--15N 丰度均无显著差异（P>0.05）。减少 MgO 至 0.1 g 不仅可保证扩散过程顺利

进行，还能减少试剂中可能存在的外源杂质氮。 

 

注：a)和 c)图中不同小写字母表示在同一时间（0、24、72、96 h）下，不同 MgO 添加量处理的 pH 差异显著（P<0.05）；b)和 d)图中 

相同小写字母表示 NH4
+-15N 丰度测定值或 NO3

--15N 丰度测定值无显著差异（P>0.05）；当误差值小于等于 0.01 时，误差棒因过小而未在

图中显示。Note: In figures a) and c), different lowercase letters indicate significant differences (P<0.05) in pH values among different MgO 

addition treatments at the same time points (0, 24, 72, 96 h). In figures b) and d), the same lowercase letters indicate no significant difference 

(P>0.05) in the measured NH4
+-15N abundancesor in the measured NO3

--15N abundances. When the error value was ≤0.01, the error bars were 

too small to be displayed in the figure. 

图 2 土壤浸提液扩散过程中的 pH（a. 酸性土壤，c. 中性土壤）和 NH4
+-15N、NO3

--15N 丰度（b. 酸性土壤，d. 中性

土壤） 

Fig. 2 pH values (a. the acidic soil, c. the neutral soil) and 15N abundance of NH4
+-15N and NO3

--15N (b. the acidic soil, d. the neutral soil) 

during the diffusion of soil extracts 

2.3 戴氏合金用量的优化 

在保证 NO3
--N 还原完全的前提下，优化戴氏合金的用量可有效减少杂质氮的干扰。结果（图 3）

表明，当 NO3
--15N 为 0.370 0 atom%和 5.000 atom%时，三种戴氏合金用量的处理下（0.1、0.3、0.6 g）

NO3
--N 扩散后的测定值几乎无差异，均接近理论值；当 NO3

--15N 丰度提高至 10.16 atom%时，0.1g

合金处理中的测定值为 9.091 atom%，与理论值差距大于 1.000 atom%，且标准差（sd）较大（>0.500 

0 atom%），而 0.3 g 和 0.6 g 合金处理的测定值分别为 9.344 atom%和 9.478 atom%，更接近理论值。

过多的合金可能会促使土壤浸提液中一些有机物和含氧物质的分解[20]，因此，0.3 g 合金是 NO3
--N

扩散的最优用量。配制系列丰度 K15NO3 标记液（氮浓度为 3 mg·L-1，丰度为 0.366 3 atom%、0.370 0 

atom%、0.400 0 atom%、0.500 0 atom%、1.000 atom%、2.000 atom%、3.000 atom%、4.000 atom%、

5.000 atom%、6.000 atom%、7.000 atom%、8.000 atom%、9.000 atom%、10.16 atom%）进行 24 h NO3
--N

扩散后绘制的标准曲线，测定值和理论值具有较好的线性关系（y = 1.078x - 0.049 1，R2 = 0.999 8），

表明使用悬挂扩散法可对溶液中 NO3
--15N 丰度进行准确测定。 
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注：图中相同小写字母表示对于同一种理论丰度（0.370 0 atom%、5.000 atom%、10.16 atom%），不同合金添加量处理的 NO3
--15N 丰度测

定值无显著差异（P>0.05）。Note: In the figure, identical lowercase letters denote no significant difference (P > 0.05) in the measured 

NO3
--15N abundance among treatments with different alloy addition amounts for the same theoretical abundance (0.370 0 atom%, 5.000 

atom%, 10.16 atom%). 

图 3 使用 0.1、0.3、0.6 g 戴氏合金 NO3
--N 扩散后 NO3

--15N 丰度测定值 

Fig. 3  Measured 15N abundance of NO3
--15N after diffusion of NO3

--N using 0.1, 0.3, and 0.6 g of Devarda’s alloy 

2.4 去除残留高丰度 NH4
+-15N 方法的优化 

2.4.1 培养温度和时间  在 NH4
+-N 扩散结束后，一般使用酸吸收剂吸收残留 NH4

+-N，温度和时间会

影响残留 NH4
+-N 的去除速度。结果（图 4）表明，随着振荡时间的增加，残留高丰度 NH4

+-N 的去

除效果普遍呈现出先增强后减弱的趋势，去除效果与 NH4
+-15N 的丰度和 NH4

+-N、NO3
--N 的浓度密

切相关。当 NH4
+-15N 丰度为 5.040 atom%，NH4

+-N、NO3
--N 浓度均为 3 mg·L-1 时，25 ℃，振荡 72 h

后，瓶内残留高丰度 NH4
+-N 的去除效果最佳，NO3

--15N 丰度的测定值为 0.377 1 atom%，接近理论

值 0.370 0 atom%。当 NH4
+-15N 丰度升至 10.32 atom%，NH4

+-N、NO3
--N 浓度均为 3 mg·L-1 时，25 ℃，

振荡 60 h 去除效果最佳，但仍对 NO3
--N 扩散产生一定影响，NO3

--N 中 15N 丰度测定值为 0.389 7 

atom%，高于理论值 0.370 0 atom%。当 NH4
+-15N 丰度为 10.32 atom%，NH4

+-N、NO3
--N 浓度分别为

2 和 8 mg·L-1 时，25 ℃时振荡 72 h 和 35 ℃时振荡 48 h 后，NH4
+-N 的去除效果均达到最佳，NO3

--15N

的测定值分别为 0.377 4 atom%和 0.377 3 atom%，接近理论值 0.370 0 atom%。 

 



土 壤 学 报 

Acta Pedologica Sinica 

http://pedologica.issas.ac.cn 

 

 

注：图中不同小写字母表示在同一温度（25、35、45、60 ℃）下，不同时间处理（12、24、48、60、72 h）去除残留高丰度 NH4
+-15N 后

NO3
--15N 丰度测定值差异显著（P<0.05）。a)图 NH4

+-15N 的丰度为 5.040 atom%，NO3
--15N 的丰度为 0.370 0 atom%，NH4

+-N、NO3
--N

浓度均为 3 mg·L-1时，NO3
--15N 丰度测定值；b)图 NH4

+-15N 的丰度为 10.32 atom%，NO3
--15N 的丰度为 0.370 0 atom%，NH4

+-N、NO3
--N

浓度均为 3 mg·L-1时，NO3
--15N 丰度测定值；c)图 NH4

+-15N 的丰度为 10.32 atom%，NO3
--15N 的丰度为 0.370 0 atom%，NH4

+-N 浓度为 2 

mg·L-1，NO3
--N 浓度为 8 mg·L-1时，NO3

--15N 丰度测定值。Note: In the figure, different lowercase letters denote significant differences

（P<0.05）in the measured NO3
--15N abundance among different time treatments（12、24、48、60、72 h） for the same temperature (25、

35、45、60 ℃), following the removal of residual high-abundance NH4
+-15N. Fig. a) shows the measured 15N abundance of NO3

--15N under 

the conditions of 5.040 atom% for NH4
+-15N, 0.370 0 atom% for NO3

--15N, and a concentration of 3 mg·L-1 for both NH4
+-N and NO3

--N; Fig. 

b) shows the measured 15N abundance of NO3
--15N under the conditions of 10.32 atom% for NH4

+-15Nl 0.370 0 atom% for NO3
--15N, and a 

concentration of 3 mg·L-1 for both NH4
+-N and NO3

--N; Fig. c) shows the measured 15N abundance of NO3
--15N under the conditions of 10.32 

atom% for NH4
+-15N, 0.370 0 atom% for NO3

--15N, and concentrations of 2 mg·L-1 for NH4
+-N and 8 mg·L-1 for NO3

--N. 

图 4 不同温度（25、35、45、60 ℃）和不同时间（12、24、48、60、72 h）处理去除残留高丰度 NH4
+-15N 后 NO3

--15N

扩散测定的 15N 丰度 

Fig. 4 Measured 15N abundance of NO3
--15N after diffusion following removal of residual high abundance NH4

+-15N under different 

temperatures (25, 35, 45, 60 ℃) and different treatment durations (12, 24, 48, 60, 72 h) 

2.4.2 超声波振荡方法  超声波振荡可快速去除反应体系中残留的 NH4
+-N。结果（图 5）显示，残

留高丰度 NH4
+-15N 的去除效果与超声波振荡时间密切相关，振荡时间越长，效果越好，去除效果也

与NH4
+-N和NO3

--N的浓度有关。当NH4
+-15N丰度为 5.040 atom%，NH4

+-N、NO3
--N浓度均为 3 mg·L-1

时，振荡 6 h 后扩散，NO3
--15N 丰度为 0.374 6 atom%，与理论值 0.370 0 atom%接近。当 NH4

+-15N

丰度为 10.32 atom%，NH4
+-N、NO3

--N 浓度均为 3 mg·L-1 时，振荡 6 h 后 NO3
--15N 丰度为 0.410 7 

atom%，去除效果并不理想。当 NH4
+-15N 丰度为 10.32 atom%，NH4

+-N 的浓度为 2 mg·L-1、NO3
--N

的浓度为 8 mg·L-1 时，振荡 6 h 后 NO3
--15N 丰度为 0.387 5 atom%，与理论值也有一定差距。 
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图 5 超声波振荡去除残留高丰度 NH4

+-15N 后 NO3
--15N 扩散测定的 15N 丰度 

Fig. 5 Measured 15N abundance of NO3
--15N after diffusion following removal of residual high abundance NH4

+-15N by ultrasonic agitation 

2.4.3 N2吹扫方法  N2 吹扫亦能加快残留 NH4
+-15N 的去除。结果（图 6）显示，去除效果与 N2 吹扫

时间密切相关，吹扫时间越长效果越好，去除效果仅与 NH4
+-N、NO3

--N 的浓度有关，不受 NH4
+-15N

丰度高低影响。当 NH4
+-15N 丰度为 5.040 atom%，NH4

+-N、NO3
--N 浓度均为 3 mg·L-1 时，吹扫 5 h

后扩散，NO3
--15N 丰度为 0.374 1 atom%，延长吹扫时间至 6 h，NO3

--15N 丰度降至 0.373 3 atom%，

已不受残留高丰度 NH4
+-N 的影响。当 NH4

+-15N 丰度为 10.32 atom%，NH4
+-N、NO3

--N 浓度均为 3 

mg·L-1 时或 NH4
+-N 浓度为 2 mg·L-1、NO3

--N 浓度为 8 mg·L-1 时，N2吹扫 6 h 后 NO3
--15N 丰度与理

论值（0.370 0 atom%）的差距均小于 0.003 8 atom%，不受残留高丰度 NH4
+-N 的影响。 

 

图 6 N2 吹扫去除残留高丰度 NH4
+-15N 后 NO3

--15N 扩散测定的 15N 丰度 

Fig. 6 Measured 15N abundance of NO3
--15N after diffusion following removal of residual high abundance NH4

+-15N by N2 purging 

2.5 优化 NO3
--N 悬挂扩散方法的准确性验证 

为验证优化方法的准确性，选择土壤标记试验的样品，比较化学转化法、反硝化细菌法和两种

优化的 NO3
--N 悬挂扩散方法（25 ℃下振荡 72 h 和 N2 吹扫 6 h 去除残留高丰度 NH4

+-15N，试剂均选

用 1 mol·L-1 H2C2O4、0.1 g MgO、0.3 g 戴氏合金）测定 NO3
--15N 丰度的差异。结果（表 1）表明，

随着土壤培养时间的增加，土壤浸提液中 NO3
--15N 丰度也随之增高，酸性土壤培养 0.5 h 后四种方

法分别测得 NO3
--15N 丰度为 0.372 2 atom%、0.374 3 atom%、0.374 8 atom%和 0.373 5 atom%，结果

无显著差异（P>0.05），培养 24 h 后 NO3
--15N 丰度为 0.384 2 atom%、0.387 4 atom%、0.386 1 atom%

和 0.383 6 atom%，结果同样无显著差异（P>0.05）；中性土壤培养 0.5 h 后四种方法分别测得 NO3
--15N

丰度为 0.406 9 atom%、0.409 2 atom%、0.410 6 atom%和 0.410 5 atom%，培养 24 h 后 NO3
--15N 丰度

为 2.544 atom%、2.539 atom%、2.542 atom%和 2.543 atom%，优化后的悬挂扩散方法与化学转化法

和反硝化细菌法均无显著差异（P>0.05），可准确测定土壤样品中的 NO3
--15N 丰度。 
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表 1 不同方法测定土壤高丰度 15N 标记试验中 NO3
--15N 丰度结果 

Table 1  Results of NO3
--15N abundance determined by different methods in soil high abundance 15N labeling experiments 

土壤 Soil 

培养时间 
Time/h 

不同方法测定 NO3
--15N 丰度 

Determination of NO3
--15N abundance by different methods/atom% 

 25 ℃/72 h 
N2吹扫 

N2 purging 

化学转化法 
Chemical conversion 

method 

反硝化细菌法 
Denitrifier method 

酸性土壤 
Acidic soil 

0.5 0.374 8±0.002 7a 0.373 5±0.001 2a 0.372 2±0.002 8a 0.374 3±0.004 8a 

24 0.386 1±0.002 6a 0.383 6±0.003 9a 0.384 2±0.001 2a 0.387 4±0.006 9a 

中性土壤 
Neutral soil 

0.5 0.410 6±0.014 9a 0.410 5±0.007 4a 0.406 9±0.003 4a 0.409 2±0.033 2a 

24 2.542±0.024 2a 2.543±0.033 9a 2.544±0.014 2a 2.539±0.132 7a 

注：图中同行相同小写字母表示差异不显著（P>0.05）。Note: In the figure, same lowercase letters denote no significant differences (P>0.05). 

3 讨 论  

3.1 酸吸收剂种类、MgO 用量与戴氏合金用量的优化 

悬挂扩散法基本步骤包括 NH4
+-N 扩散、残留 NH4

+-N 的去除和 NO3
--N 扩散[13]，滤纸片上滴加

的酸吸收剂可吸收这三个过程产生的 NH3。常用的酸吸收剂有硫酸（H2SO4）、硫酸氢钾（KHSO4）、

柠檬酸（C6H8O7）、硼酸（H3BO3）和草酸（H2C2O4）等[13]，其中 H2SO4 和 KHSO4具有一定的吸水

性，在吸收 NH3 的过程中会吸收一定的水分，当滤纸片上的水珠回滴时容易造成氮量的损失，且

H2SO4 具有较强的腐蚀性，滤纸片上过量的 H2SO4 会腐蚀锡杯和质谱仪的管路，对仪器造成一定的

损害[9, 13, 16]。因此，本研究比较了 C6H8O7、H3BO3和 H2C2O4 这三种酸吸收 NH3的效果，结果发现，

H2C2O4吸收 NH3的效果最佳（图 1），这可能与 H2C2O4 的 pKa 值（1.3）较低，易于释放 H+的特性

有关[14]。滤纸片上 20 µL 1 mol·L-1的 H2C2O4所收集的氮量足以满足 15N 同位素丰度准确测定的需求，

40 µL 1 mol·L-1 的 H2C2O4在一定条件下能够吸收残留的高丰度 NH4
+-15N，同时在试验过程中观察发

现，滴加 H2C2O4 的滤纸片更容易干燥，因此，H2C2O4 可作为一种良好的酸吸收剂在扩散过程中使

用。 

扩散过程中需要加入 MgO、NaOH 和 Na2CO3 等碱性试剂调节样品溶液的 pH，促进 NH3 的释放，

其中，MgO 碱性温和，最为常用[15]。在 MgO 用量的优化试验中，整个扩散过程至少进行了 96 h，

因此，加入的 MgO 能否维持扩散过程中扩散体系的 pH 非常重要，特别是当样品溶液是具有较强 pH

缓冲能力的酸性土壤浸提液。同时，MgO 的量也不宜过多，pH 过高易导致溶液中 DON 和氨基酸等

物质分解生成 NH4
+-N，影响样品 15N 丰度的测定结果[20, 22-23]，此外，MgO 中的杂质氮也会影响扩

散过程中 15N 丰度的测定，本研究在试验开始前先将所用的 MgO 在 450 ℃的高温下灼烧 6 h，尽可

能去除了一部分的杂质氮[13]。在以往的扩散试验中，MgO 的用量并未统一，通常添加的量为 0.2～

0.4 g[13, 24-25]。本研究中标记溶液、酸性土壤和中性土壤浸提液在进行扩散时，添加 0.1 g MgO 即可

维持扩散过程的 pH 呈弱碱性（pH>8.70），并保证 NH4
+-N 和 NO3

--N 中 15N 丰度测定的准确性（图

2）。 

通常认为 NO3
--N 扩散的误差大于 NH4

+-N 扩散，原因之一可能是少量戴氏合金不能将 NO3
--N

完全还原为 NH4
+-N，而合金过量时除了本身含有的杂质外也会引起溶液中有机物和其他含氧物质的

还原性分解[20]，从而增加杂质氮的含量，影响 15N 丰度的测定结果，此外，合金中的铝因其强还原

性可与水反应生成 H2，会阻碍 NH3 的释放[16]。Sigman 等[15]建议高温灼烧戴氏合金以减少其中的杂

质氮，但是与 MgO 不同，合金高温灼烧后会降低其对 NO3
--N 的还原能力，因此，探索合适的合金

用量显然非常重要。以往戴氏合金的用量为 0.2～0.4 g[13, 24-25]，本研究对于合金用量的研究结果发现，
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随着 NO3
--15N 丰度的增加，0.1 g 合金处理中高丰度 NO3

--15N（10.16 atom%）的测定值误差增至 1.070 

atom%，且测定值的 sd 大于 0.3 g 和 0.6 g 合金处理（图 3）。同时，为避免合金过多而增加杂质氮，

本研究最终选择了 0.3 g 合金处理并制作标准曲线，该曲线测定值和理论值具有非常好的线性关系（y 

= 1.078x - 0.049 1，R2 = 0.999 8），通过 15N 理论值=a×15N 测定值+b 的直线方程，将样品的测定值

代入方程即可获得所测样品的校准值[14]。三种合金处理中 NO3
--N 扩散的氮回收率均在 50%～70%，

并未达到 90%以上（回收率结果未显示），但并不影响最终 NO3
--N 扩散的结果（图 3）。在测定低

氮浓度的样品，特别是自然丰度样品时，需要回收足够的氮量才能避免同位素分馏效应[26]，在一定

范围内，氮的回收量与扩散时间呈正比，延长扩散时间能有效提高氮的回收率[17-19]。也有研究发现，

氮的回收率增加后，15N 丰度并无明显变化，如 Stark 和 Hart[19]证实，扩散包法的氮回收率高于悬挂

法扩散的氮回收率，但是 15N 的丰度测定值在经过校正后并无明显的差异。 

3.2 残留高丰度 NH4
+-15N 去除方法的优化 

以往的研究发现，同一扩散体系进行 NH4
+-N 扩散和 NO3

--N 扩散后，NO3
--15N 丰度有一定误差，

特别当 NH4
+-15N 丰度高于 NO3

--15N 时[21]。酸吸收剂优化试验中，丰度 10.32 atom%的(15NH4)2SO4

和 0.370 0 atom%的 KNO3 混合标记液（氮浓度均为 3 mg·L-1）进行 NH4
+-N 扩散和 NO3

--N 扩散，

NO3
--15N 丰度测定值为 0.453 3 atom%，显然残留的高丰度 NH4

+-N 影响了 NO3
--N 扩散的结果（图 1）。

Jensen[18]早在 1991 年就发现，1.500 atom%的 NH4
+-15N 即使仅有 0.2 µg 时，也会对 50 µg 自然丰度

NO3
--15N 的分析造成 1%的误差，因此，能否在 NO3

--N 扩散前去除残留的 NH4
+-15N，特别是残留的

高丰度 NH4
+-15N，是提高 NO3

--N 扩散准确性的关键步骤。 

研究表明，在扩散过程中，摇培较静置能更高效地加速 NH3 挥发[14, 27]。本研究调整了滤纸吸收

残留 NH4
+-N 的摇培温度和时间。当 NH4

+-15N 丰度为 5.040 atom%，NH4
+-N、NO3

--N 浓度均为 3 mg·L-1

时，25 ℃条件下振荡 72 h，或者 NH4
+-15N 丰度为 10.32 atom%，NH4

+-N、NO3
--N 浓度分别为 2 mg·L-1

和 8 mg·L-1，25 ℃条件下振荡 72 h 和 35 ℃条件下振荡 48 h 时，残留高丰度 NH4
+-N 的去除效果最

好，NO3
--N 扩散后的 15N 丰度测定值与理论值 0.370 0 atom%相近（图 4）。可见使用酸吸收剂吸收

残留高丰度 NH4
+-N 的效果除了与摇培的温度和时间有关，还与 NH4

+-N 和 NO3
--N 的浓度紧密相关。

适当升高温度和增加振荡时间，可有效促进残留高丰度 NH4
+-N 的去除，但随着温度和时间的不断

增加，对 NO3
--N 扩散的不利影响也在增加，原因可能包含多方面，比如，高温会升高试剂瓶内的气

压，引起 NH3 泄漏[28]，当扩散温度超过 55 ℃，瓶内产生的冷凝水也会吸收 NH3，从而降低了酸吸

收 NH3 的能力[29]，即降低了残留 NH4
+-N 的去除效果，这与本研究中 60 ℃处理时，随着时间的增

加，NO3
--N 扩散后 15N 丰度明显高于其他温度处理的结果（图 4）相符。同时，培养温度的增加促

进了土壤浸提液中 DON 的分解[15, 26, 28]，振荡时间的延长导致 DON 的分解总量增加，增加的内源性

杂质氮会影响 NO3
--N 扩散的结果，因此，应根据样品溶液的 15N 丰度和浓度等特点，选择合适的去

除残留 NH4
+-N 的振荡温度和时间。传统的摇培酸吸收法虽能有效去除残留 NH4

+-15N，但所需时间

较长，为缩短去除时间，本研究探索了超声波振荡、N2吹扫两种快速去除残留高丰度 NH4
+-15N 的方

法。超声波利用高频振动让液体产生空化气泡，气泡爆破会产生强力微冲击，促使残留 NH4
+-15N 在

碱性环境中持续快速释放、逸散 NH3。N2 吹扫可将软管通入扩散样品溶液，持续通入 N2 以带走产

生的 NH3。Stark 和 Hart[19]曾建议敞口静置 5 d 以上以去除 NH4
+-N，长时间敞口不但容易污染样品，

还降低了 NO3
--N 的回收率，因此，本研究的这两种敞口快速去除方法将处理时间控制在低于 6 h。 

三种去除NH4
+-N的方法中，N2吹扫效果最佳，在NH4

+-N和NO3
--N浓度为2～8 mg·L-1，NH4

+-15N

丰度为 5.040 atom%和 10.32 atom%时，N2 吹扫 6 h 后，残留高丰度 NH4
+-N 已全部去除，NO3

--15N

丰度均降至约 0.373 0 atom%，与理论值一致（图 6）。超声波在振荡 6 h 后可有效去除残留的 NH4
+-N

（5.040 atom%）对 NO3
--N（0.370 0 atom%）扩散的影响（图 5）。对比不同浓度 NH4

+-N 和 NO3
--N

的扩散结果发现，当 NH4
+-N 浓度低于 NO3

--N 的浓度时，更利于残留 NH4
+-N 的去除，NO3

--N 扩散

结果更准确（图 4～图 6），因此，适当降低 NH4
+-N 的浓度，或增加 NO3

--N 的浓度可提高 NO3
--N

扩散的准确性。综合考虑效率和可操作性，对于去除高丰度 NH4
+-15N（≥5.000 atom%）时，更推荐
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使用 N2 吹扫方法，N2 较易获得、价格低廉，且不与样品溶液中的其他成分发生反应，极大地缩短

了该步骤所需的时间，NH4
+-N 和 NO3

--N 的扩散周期缩短至 54 h，远低于传统方法 6 d 以上的周期。

对于土壤溶液等复杂样品，缩短扩散时间可有效避免时间过长导致的 DON 分解产生的杂质氮，从而

提高 NO3
--15N 丰度测定的准确性。使用 N2 吹扫时可依据样品数量、样品丰度、样品浓度等实际情

况对装置进行调整，如将三通接头换为五通接头，能够一次性吹扫更多的样品，也可根据瓶内的实

际气泡大小来调整气流大小，以达到最好的吹扫效果。 

3.3 优化的悬挂扩散方法测定 NO3
--15N 丰度准确性验证 

pH 是控制土壤硝化的重要因素，pH 通过改变土壤基质可利用性和微生物活性影响自养硝化[30]，

且 pH 与自养硝化速率呈显著的正相关关系[31]，因此，酸性土壤的硝化速度普遍低于中性和碱性土

壤。本研究选用了一种酸性土壤和一种中性土壤进行 15N 标记试验，在土壤中加入高丰度(15NH4)2SO4

（10.32 atom%）标记液后，随着硝化作用的发生，部分 NH4
+-15N 转化为 NO3

--15N，土壤中 NO3
--15N

丰度逐渐增加。因此，选取 15N 标记试验开始后的 0.5 h 为取样时间，此时土壤中 NH4
+-15N 转化为

NO3
--15N 的量最少，NO3

--15N 丰度最低。使用优化后的 NO3
--N 悬挂扩散法（包括 25 ℃振荡 72 h 及

氮气吹扫 6 h 两种方法去除残留的高丰度 NH4
+-15N）对酸性土壤浸提液（培养 0.5 h）中 NO3

--15N 进

行扩散，15N 丰度分别为 0.374 8 atom%和 0.373 5 atom%，使用化学转化法和反硝化细菌法时 NO3
--N

的丰度分别为 0.372 2 atom%和 0.374 3 atom%（表 1），表明优化后的 NO3
--N 悬挂扩散法可应用于

土壤高丰度 15N 标记实验，能准确地测定 NO3
--15N 丰度。相较于化学转化法和反硝化细菌法，优化

后的悬挂扩散法，特别是使用 N2吹扫去除残留 NH4
+-N 法操作步骤简单，时间更短，成本更低，对

环境友好，并且实现了使用悬挂扩散法同时准确测定土壤溶液等复杂样品中 NH4
+-N 和 NO3

--N 的 15N

丰度的目标，为更深入研究土壤氮转化过程和地球氮循环提供重要的技术支持。 

本方法适用于 15N 标记样品中浓度在 2～8 mg·L-1 的 NH4
+-N 和 NO3

--N 的转化，特别适用于高丰

度 NH4
+-15N（≥5.000 atom%）的土壤标记样品。当 NH4

+-N 和 NO3
--N 浓度过高时可将样品溶液稀

释至适宜浓度范围，当 NH4
+-N 和 NO3

--N 浓度在 1～2 mg·L-1 时，可增加扩散体积至 50 mL 完成转

化[28, 32]。低于 1 mg·L-1 的 NH4
+-N 标记样品，扩大样品体积可满足悬挂扩散法氮量的要求，但测定

值与理论值之间的误差会随样品丰度升高而明显增大[33]，可采用扩散包法完成 NH4
+-N 的扩散[32]，

低于 1 mg·L-1 的 NO3
--N 标记样品则可选择化学转化法或反硝化细菌法完成转化。 

4 结 论  

本研究优化了悬挂扩散法所用的酸吸收剂种类、MgO 和戴氏合金的用量，探讨了残留高丰度

NH4
+-15N 的去除方法，实现了在一份样品中同时准确完成 NH4

+-15N 和 NO3
--15N 的转化和测定。可

根据样品的实际情况，结合实验室条件选择合适的残留高丰度 NH4
+-15N 的去除方法。推荐使用 N2

吹扫方法，不但能有效去除残留的高丰度 NH4
+-15N（10.32 atom%），同时，极大地缩短整个扩散过

程的时间（由大于等于 96 h 缩短至 54 h），降低土壤溶液等复杂样品中各组分发生转化的风险，优

化的方法可为精准研究土壤氮转化过程提供重要的技术支撑。下一步尚需对高 DON 背景的土壤及野

外复杂样品（如淋洗液、地下水）中 NH4
+-15N 和 NO3

--15N 的转化和测定进行进一步的探索研究。 
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