
2
.

沼泽盐土

。

滨海盐土

。

残余盐土

5
.

洪积盐土

6
.

碱化盐土

I
。

碱土
.

盐化碱土

2
.

柱状碱土

3
.

龟裂碱土

⑥ 硝酸盐盐土

① 泥炭或腐泥沼泽硫酿盐一氯化物盐土

② 泥炭或腐泥沼泽氯化物一硫酸盐盐土

③ 泥炭或腐泥沼泽硫酸盐盐土

④ 泥炭或腐泥沼泽石膏一硫酸盐盐 土

⑤ 草甸沼泽硫酸盐一氯化物盐土

⑥ 草甸沼泽氯化物一硫酸盐盐土

⑦ 草甸沼泽硫酸盐盐土

⑧ 草甸沼泽石膏一硫酸盐盐土

① 碱性滨海氯化物盐土

② 中性滨海氯化物盐土

③ 酸性硫酸盐盐土

① 氯化物一硫酸盐盐土

② 硫酸盐盐土

③ 石膏一硫酸盐盐土

① 氯化物盐土

② 硫酸盐一氯化物盐土

③ 氯化物一硫酸盐盐 土

④ 硫酸盐盐土

① 苏打盐土

② 碳酸镁盐土

① 草甸碱土

② 瓦碱

① 深位柱状碱土

② 中位柱状碱土

③ 浅位柱状碱土

① 龟裂碱土 ( 白僵土 )

② 青白土 (? )

.

镁碱土 )?

分析方法

土壤按态氮与硝酸态氮的连续测定

陈 志 荣

( 中国科学院南京土壤研究所 )

土壤按态氮与硝酸态氮的测定
,

在常规分析中多应用比色法
,

虽较简便
,

但限制因素

亦较多
。

本试验使用半微量 定氮仪
.

用 Z n
一 I了e S O

; ·

7 } I
:
O 粉剂在碱性 介质中直接将

1 2 0



N O
3一
还原成 N H

。 ,

使还原和蒸馏同时进行
,

做到 N H
4

一N
,

N O
3

一N 连续测定
。

对锌

与亚铁的比例及其用量进行了试验
,

并与 D ve ar d a
合金还原法和 A O A C 法进行了 比

较
。

证明本法不仅快速
,

再现性亦较好
,

测定范围较广
。

本法也适用于化学肥料
、

肥水及

饮水中硝酸态氮的测定
。

本法测定硝态氮的结果与硝酸根电极法比较
,

取得基本一致的

结果
。

一
、

方 法 试 验

(一 )还原剂的选择及N O
3

一的回收试验

硝酸盐可以被 Z n
还原为亚硝酸盐 的文献介绍很多

。

D ve ar d a 〔幻早期创造了铜
、

铝
、

锌

合金
,

将 N O
3 一
还原成 N H

。

然后进行测定
。

B r e m n e r 〔 2〕 1 9 6 5 年建议使用 D o v a r d a
合

金和 M g O 在微量定氮仪中还原蒸馏法测定 N O
。
一N

,

测定范围 N O
3

一 N l 毫克以下
。

美国农业化学家协会 A O A C 分析法 〔” 〕 曾规定用 D ve ar d a
法

,

硫酸亚铁一锌一烧碱法作

为不含有机物
、

氰氨化钙肥料样品硝酸态氮的测定
,

使用 6 00 一70 0 毫升大烧瓶
,

还原剂用

量 3一 7 克
,

用 N a O H 蒸馏
,

测定每个样品费时一小时多
。

经一些试验发现
,

D e
va dr a

合金用量 。
.

6一 1
.

2 克使用半微量 定氮仪在 强碱中蒸馏

时
,

短时间内产生强烈而大量的小气泡
,

由于带有碱性微细雾滴
,

常使空 白很大
,

结果不稳

定 (蒸馏液没有被吸收时指示剂已经变色 )
。

A O A C 法锌与亚铁比例较大 ( 5 : 1 )
,

蒸馏

过程中产生大量的 H
:

气
,

使蒸馏带来困难
。

进一步试验表明
, 1克 F eS O

: ·

7H
Z
O 在强

碱中能将 1毫克 N O
Z

一N 在短时间内全部还原为 N H 3 , 0
.

2 克 Z n
粉在短时间内能将 1

毫克 N O
3

一 N 还原成 N O
:

一N
,

还原率达 96 %以上
。

因此
,

设想可以减少锌的用量就

可 减轻由于大量 H :
气造成蒸馏的困难

,

而并不影响结果
。

试验结果列于表 1
,

表 2
。

表 1 Z n一 F e S 0 4 ·

7 H 2 0 比例及用量对 NO
3

一 N 回收率的影响
*

. . . . 口 . 州 . ` 口 . . . . . . .
~

J. . 昌 占 . . . . J . . J. . . . J . . . 日 .口 .

一
. 曰 . . 口 . . . 、 . . . . ` 月 . ` . . . . . . . 月 . . . . ` t “ . . . . . . . . . . 曰 . . . . ` . . ` . 岛` . t J

“ . . ` . . . . . . ~ J . ~ ` .
“ 娜

ù%009900

ó又-
ōJ.

z加 入

N 0 3一 N (毫克 )

F
e
S0

4
一

7H 2
0 回

(克 ) (克 ) N 0 3一 N (毫克 )

一.564一
0一一

一!

一
"

一
。一一一一

一
5

一一一一
一ùó

。
3 39

。

3 39

。
3 39

。

3 39

。
3 39

。

3 3 9

。

3 39

。

3 3 9

。

3 39

0
。

3 3 9

0
。

3 3 9

0
。

3 2 9

0
。

1 6 8

0
。

0 9 9

0
。

0 3 8

0
。

0 2 7

0
.

0 0 8

痕迹

:::

{::

点
.

{ “ .2

* 燕馏时 N a
0 H 浓度 为 I v ,

时 间 5 分钟
。

从上表中可以看到 Z n
一 F eS O

` ·

7H Z
O 的比例 1 : 5 是合适的

,

用量 1
.

2 克已经足

够
,

蒸馏时产生的 H :

气量较 A O A C 法少
,

不影响操作
,

和 A O A C 法比较测得结果相同
。

1 2 1



表 2 本 法 与 AO AC 法 回 收 结 果 比 较

本 法 }

万汀「万口万下引

A O A C 法

蒸馏 】N a
H 0回 收

时 间
( 分 )

Z n一
F

e
S04 ·

7H
2 0

( 5 :1 )

( 克 )

N 0
3 一 N

( 毫克 )

5
。

0 0

9
。

7 90

一b
.̀三

入N-动一 0000夕犷克一洲四]O毫一与刊加N(住一]

( 二 )碱度及还原剂用量对NO
3 一N还原速度的影响

土壤中硝酸态氮的含量一般在 1 0一1 0 0PP m之间
,

在进行土壤浸提液测定时
,

实际

上 N 0
3

一 N 绝对含量一般在 1 毫克以下
,

因此对 N a O H 的浓度及还原剂的用量要求不

很严格
,

即使 0
.

6 克还原剂
, 0

.

S N N a O H 蒸馏也能进行正确的测定
。

只有进行肥水
、

肥

料分析时才需考虑碱的浓度和混合还原剂的用量
,

以保证短时间内测定完毕
。

试验结果

列于表 3
。

表 3 碱度及还原剂用量对 NO 3一 N 还原速度的影响

加 入 { 蒸 馏 时 间 } Z
n
一 F

e
SO一 7 H

Z O } N a 0 H 回 收

N O 3一 N (毫克 ) (分 ) (克 ) ( N ) N o
s 一
N (毫克 )

2
。
0 0

。

9 8

。

9 8

10 0
。
0

9 9
。
6

9 9
。
8

9 9
。
7

ù匕月才n勺JQùn科

…
00QJQ口

八廿0ó11ùUnn甘
..

…
,二dl嘴
卫一,11二,̀,目勺̀̀咬,山

..

…
,且.1
. .二O自1占3

5

10

10

5

5

5

1
。
2

2
。

4

4
。

0

4
。

0

::
9 8

。

0

nù八ō000
ēU八ùn甘n.nU八nUUn甘n

.

……
,匀目勺nù0n
l

on
甘

心.孟,孟,上. .孟己.二

试验结果说明
,

蒸馏时 N a O H 浓度控制在 IN
,

还原剂 1
.

2 克
,

N O
。

一N 含量在 5 毫

克以下
,

3一 5 分钟内还原为 N H
3 ,

10 毫克时
,

10 分钟内还原为 N H 3 。

加大还原剂用 t

和提高碱度可以加快还原速度
,

但过分提高是不适宜的
,

由于反应过程中大量 H
Z

气产

生
,

使操作带来困难
。

(三 )按态氮与硝酸态氮连续测定标准液回收试验

试验吸取 N H
`

一 N
、

N O
3

一 N 混合标准液一份
,

加碱按常规定氮法测定馁态氮
。

测

定完毕后另取一份硼酸吸收液吸收
,

加还原剂 1
.

2 克
,

继续蒸馏测定 N O
3

一N
。

试验结果

列于表 4
。

表 4 铁态氮与硝酸态氮连续测定标准液回收结果

一
一

” 入

{ 一一
曰

” _
_ _

巡兰
_

_
_ _ _

_

二
N 0

3
一N (毫克 ) N H

`
一 N ( 毫克 ) N 0

3一 N ( 毫克 ) 日 N H `
一 N (毫克 )

5
。

0 0

5
。

0 0

0
。

0 5

5
。

0 0

0
。

0 5

5
。

00

4
。

94

4
。

9 8

0
。

0 6

4
。

9 9

0
。

0 5

4
。

9 7

一
~ ~ ~ . ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ` ~ ~
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在进行样品分析时
,

样品中常含有少量的 N O
: 一
存在

,

可在加碱前加入 2% 氨磺酸

毫升
,

并通气数秒钟破坏 N O
: 一 〔 4〕 。

化学反应如下
:

N O
Z 一 + N H

:
5 0

:
H

一
N

: + H S O丁+ H : O

( 四 ) N O
3

一 N 添加试验及与 pN O
。

电极法结果比较

先将土壤样品制备成待测液
,

吸取试液一份测定 N O
。

一N
,

另取同一试液一份加 2 毫

克标准 N O
3

一 N 测定合量
。

试验结果列于表 5 。

表 5 土壤浸提液添加标准 NO 3一 N 回收结果

试 液 中 } 添 加 l 合 量 } 测
样 品 编 号

N 0 3
一 N (毫克 ) N O

s一 N (毫克 ) N o a一 N (毫克 ) N 0
3
一 N (毫克 )

江苏 启东 6

江苏 启东 17

江苏启东 47

2
。
0 8

2
。

4 4

2
。 4 2

2
.

0 9

:::;

表 6 本 法 与 p N O 3 电 板 法 结 果 比 较

土样 编号
本法 N 0

3
一 N

(毫克 / 1 0 0克土 )

PN O
3 电极

(毫克 / 1 0 0克土 )

1 0
。

7 8

3
。

3 9

2
。

1 0

本 法 N 0
3
一 N

水样编号
( P Pm )

p N O s 电极

( P Pm )

徐州四供 l

徐 州四供 2

徐 州四供 3

1 0
。

5 0

3
。

5 2

2
。
2 4

徐铜 9 4

徐肥水 2 25

徐水 3

使用本法对土壤浸提液
、

地下水及 肥水中 N O 3
一 N 与 p N O

3

电极法进行了 结果比

较
,

试验结果本法一般不受盐分的影响
,

两法测得结果比较一致
,

部分结果列于表 6
。

二
、

分 析 方 法

1
.

称取通过 20 孔筛风干土样 50 克于 2 00 毫升三 角瓶中
,

加入 10 % N a
CI 12 5 毫

升
,

加塞振荡半小时
。

2
.

吸取滤液 30 一40 毫升于半微量定氮仪中
,

加入 2%氨 磺酸 l 毫升
,

通蒸气数秒钟

破坏 N o
Z 一 。

3
.

加 10 N N a O H S 毫升
,

通蒸气蒸馏测定按态氮
,

用硼酸吸收液一份吸收
。

完毕后

加入 Z n
一 F e S O

` ·

7 H
Z
O 粉剂 1

.

2 克
,

通蒸气蒸馏测定硝酸态氮
,

另取一份硼酸吸收液

吸收
。

详细操作步骤与试剂配制基本同全氮的测定
。

Z n
一 F e S O

4 ·

7 H
:
O 还原剂配制是按

重量 1 : 5 混合
,

磨细通过 60 孔筛
,

贮存于棕色瓶中
,

不宜长期保存
。

肥料和肥水样品中如

不含有 N H
; 牛

及 N O
: 一
进行硝酸态

·

氮测定时 可以省去破坏N O
: 一

和按态氮的蒸馏手续
。
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