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~
、

仪 . 的性能和应用橄况

土坡中龙素及有机质含量的高低
,

是衡量土坡肥

力水平的重要指标之一
,

是制定用土改土
、

施肥及水

分管理措施的主要依据
。

为了适应科学种田发展的需

要
,

我所从 1 9 8 0年以来
,

通过多次模拟试验
,

不断改

进
,

研制成
“

湘常一 A 型撅
、

碳快速测定器
” 。

本测定

器可 以测定土坡
、

肥料中的速效氮
、

按态氮
、

硝态氮
、

被解氮
、

全氮
、

有机质及碳酸盐的含量
。

我们用本速

侧器对我区六个主要土属进行了上千个样品次的氮素

摊试
,

并与常规分析方法①〔 1〕 比较
,

其测定结果稳定
,

! 现性良好
。

慈利县土坡化验室
,

应用此测定法对该

县十三个土种进行碱解氮测定与扩散 吸收法① 比 较
,

侧定结果很接近
,

两法相差不到 2 p p m
。

1 9 8 2年 6 月

由常德地区科委组织技术鉴定
,

经现场测试 比较
,

证

明此侧定器是可靠的
,

侧定结果的准确度和精密度较

高
,

分析结果不超过允许误差 范围〔 1〕 。

同时
,

分析

速度快
,

测定碱解氮从称样到计算 结 果
,

每批样 品

( i 一 10 个 ) 只需30 分钟左右
。

对测定场所要求不严
,

有无电源均可工作
。

侧定器体积小
,

重量不到 150 克
,

配件少
,

携带贮藏方便
。

生产速测器的造价低
,

测定

中消耗的试剂较少
,

侧定技术容易掌握
,

因此更适宜

于目前地
、

县化验室及农村社队推广应用
。

最好 )
,

锅内油液探度以 浸没

代换皿 ( A ) 的 1 / 3为宜
。

在距

锅底 1一 2 厘米处垫托一块有

孔的白铁皮
,

测定器放置在铁

皮上
,

既平稳又可以避免加热

时的振动
。

外加热可任意选用

藕煤炉
、

煤油炉
、

酒精炉
、

电

炉
、

木炭土炉等
。

本试验所用

的铝锅直径为 19 厘米
,

高 11 厘

米
,

内盛石腊 1公斤
。

(二 )操作步骤

1
。

土壤碱解氮的测定
:
称

取土坡样品 1一 3 克 (精 确至

0
.

01 克 )放入代换皿 ( A )中
,

第

一吸收室 ( B )中注入 2 %硼酸

一指示剂溶液 4 毫升
,

第二吸

收室 ( C ) 中注入 1毫升
, .

再 将

( A )
、

( B )
、

( C )相互连接 , 从

人人人

T 2 4 / 2 5

T 3 4 /

图 1 速测器示意图

二
、

仪器装里与洲试方法

(一 )仪器装皿 湘常一 A型氮
、

碳快速测定器是

用硬质玻瑞加工而成的
。

它是一套碱解
、

蒸馏联合装置

(图 1 )
。

由平底代换皿 ( A )扩第一吸收室 ( B )
,

第二

吸收室 ( C )三个部分组成
。

代换皿 ( A ) 的磨沙接头中

部
,

留有回孔 ( D ) 以作加碱液用
。

代换皿 ( A )的磨

沙接头 ( T 3 4 / 35) 与第一吸收室 ( B )相连结
,

( B ) 的磨

沙接头 ( T 2 4 / 25) 与第二吸收室 ( C )连接
。

测定时将侧

定器安放在油浴中 (变压器油
、

植物油均可
,

但以石腊

( D ) 孔注入 IN 氢氧化钠溶液 15 毫升和液体石腊油 1毫

升
,

移位封闭 ( D ) 孔
,

摇动侧盆器
,

使土样与 碱 解

液充分混合均匀
。

然后将测氮器放入预先加热的油浴

锅中 (油浴锅中的温度上升至 18 0 ℃左右时
,

停止加热
,

放 入 测盆 器
,

此时
,

油浴锅内油的温度仍需保持在

15 0一 160 ℃之间
,

持续 2 分钟 )
。

当 ( B )室中的翻酸吸

收液变色
,

即计算时间
,

8 分钟取出
,

此时的油温须

保持在 1 10 ℃以上
。

同时将 ( B )
、

( C )和 ( A ) 相脱离
,

待

吸收室 ( B )
、

( C )稍冷
,

用蒸馏水清洗 ( C )中的翻酸吸

收液于 ( B )中
,

用 0
.

01 N 盐酸溶液滴定 ( B )中翻酸吸收

液由绿色变至粉红色
,

为终点
。

记下滴定所消耗的盐

酸数
,

计算土坡碱解氮的含量
。

.

一一一 ,
, _ 、

滴定消耗的盐酸毫升数 x 140

琪姗盆 (P p m ) = ’尽一
’ “ ’

诵蔽藩

一140 — 为经验换算值

* X 一纯
、

龙占玲
、

, 斌
、

彭武生等同志今加 了部分洲定工作
。

① 溯南省土坡肥料工作站 : 湘南省第二 次土集普查技术规程 (修 正草案 ) , 85 一 88 页
,

1 9 3 1
。
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2
.

土城铁态兔的测定
:

操作方法基本和碱解氮测

定相同
。

称取土样 2
.

5一5克放入代换皿 (A ) 中
,

加入氧

化镁一小勺 (约0
.

1克 )
。

再加入 15 毫升蒸馏水和 1毫升

液休石腊油
,

充分混匀
。

将测定器放入油浴中
,

当 ( B )

中翻酸吸收液变色起持续 5 分钟取下
,

以标准盐酸进

行滴定
,

计算土壤钱态氮的 p p m数
。

3
.

土壤全氮量的测定
:

称取通过60 号筛的风干样

品 1一 2 克 (精确到 0
.

的 1克 )放入平底代换皿 ( A )中
。

用燕馏水 10 一 15 滴湿润样品
,

1一 2 分 钟 后 加 5 毫

升浓硫酸
, 2 滴60 %高氯酸

,

轻轻摇匀
,

不要将样品

摇到皿的磨口上
,

然后套上吸收室 ( B )
。

再放在 电炉

上消煮
,

温度不宜太高 (一般电炉丝微红 )
,

消化 5一

8 分钟
,

如果样品变成白色或灰白色
,

则表示消化完

全
。

如样品仍是黑色或棕色
,

则表示高氯酸的用量不

够
,

此时可把代换皿取下冷却
,

然后再补加 60 % 高抓

酸 1一 2 滴 (加入量切勿太多
,

应视消化液颜色的深

浅而定
,

以免引起氮的损失 )
,

再在电炉上消化至样品

呈白色或灰白色
。

取下平底代换皿
,

冷却
。

用蒸馏水

冲洗吸收室 ( B )
,

洗液收于代换皿 ( A ) 中 , 再用蒸馏

水少量多次地把代换皿 ( A ) 内的消化液转入 10 。毫升

容量瓶中
,

冷却
,

定容至刻度
,

摇匀备测
。

吸取 5 毫升消化液于代换皿 ( A ) 中
,

象测碱解氮

一样套上吸收室 ( B )和 ( C )
,

从 ( D ) 孔注入40 %氢氧化

钠溶液 15 毫升
。

再放入油浴中碱解
,

从 ( B ) 室中翻酸

吸收液变色起持续 8 分钟
。

用 O
.

01 N 标准盐酸 滴 定

( B )室中的翻酸吸收液
,

记下 盐酸的用量
,

计算土集

全氮量
。

N % =

式中
:

V x N x o
.

ol 4 x 分 取 倍 数
_

二
* _

~ 一一一一一1习犷宕飞石二二石弋

一
~ -

.

一 不 I U V

仔 口口里 气兄 j

V

— 滴定时消耗标准盐酸的毫 升数 ,

刃
- 标准盐酸的当量浓度 ,

0
.

0 14 —
1毫克当盘氮的克数 ,

100 — 换算成百分数
。

三
、

结果与讨论

(一 )测定条件的选择

1
。

温度和时间对于碱解氮量的影响
:
应用氮

、

碳

快速测定器测定土竣碱解氮时
,

外加热的温度不同
,

碱

解蒸馏出的氨量差异很大
,

所测得的结果难以比较
。

为

此
,
我们采用 120 一 200 ℃的温度作为始温试验

,

当达

到预定温度时
,

将油浴锅脱离热源
,

立 即将测定器 (每

次一组
, 6个测定器 )放入油浴中 8 分钟 〔此时油温将

自然降低
,

但不能低于 110 ℃ )
,

取出测定器
,

稍冷却
,

再用标准酸滴定
,

其结果如表 1
。

表 1 不 同 温 度 对 碱 解 盆 的 影 响 (单位 : P pm )
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甘,自ǹù勺一ó,孟,人,玉

,人dl
f l

ǐ吕n.n甘拓匕月0
..

…
ō了óóR,目3

吸U内O,山口U吸U
00000 000 000

00000 000 000

00000 000 000

00000 000 000

00000 000 000

1114 000 15 000

00000 000

00000 000

00000 000

00000 000

00000 000

3 3
。

6 ! 9 0
。

1 4 7
。
2 1 28

。 6

注
:

试脸土样系盆栽 用的黄泥田土城 , 燕馏法侧定旅解抓 的含且平均为 14 6
.

s p Pm
。

表 2 碱 解 时 间 对 碱 解 氮 t 的 影 响 《单 位
:

p p m )

`一下之翅翅
盈UO
几U几仙.U

..

…
.,
7
月009,臼

月任月吧J吧口勺自O
司
1
1.二ō上,几,孟汽ÙU山U00
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从表 1 中看出
,

油浴温度在 150 ℃以下
.

短时间内

无组挥发扩散
,

温度升至 160 一 170 ℃时开始有氨扩散
.

但孩解不完全
,

重复之间差异较大
。

当温度高于 200 ℃

时
,

反应过于激烈
,

造成氮的损失
,

使结果偏低
,

而温

度为 18 0一 190 ℃时
,

所测定的结果与蒸馏法相一致
,

且

重复之间差异很小
。

因此
,

我们将始温 180 一 19 。℃定

为最佳温度值
。

在一定的沮度条件下
,

碱解时间的长短对碱解氮

t 亦有很大影响
。

试验中升温至 18 。℃
,

将油浴锅脱离

热像
,

再将测定器放入
,

由表 2 结果可见
,

3 分钟开

始有氛的扩散
,

3 分钟后大量扩散
,

8 一 10 分钟基本

称定
,

所测得的结果接近于蒸馏法
,

且重复之间差异较

小
。

扩散时间延长到巧分钟
,

重复之间差异变大
,

这一

方面可能是由于一部分较复杂的有机氮化合物发生了

分解
,

另一方面可能由于 ( B )室中的硼酸吸收 液因时

间太长
,

温度升高
,

吸附氨逃逸
,

据我们试验 观 察
,

( B ) 室中的翻酸吸收液的温度如果太高
,

就有可能产

生氨的挥发
。

但在本试验条件下
,

当温度升至 18 0 ℃
,

停止加热让其自然降温
,

测定器放入后
,

( B ) 室的温

度在短时间内 ( 8 分钟 )一般不会太高
,

但时间 延 长
,

( B )室的温度将继续上升
,

影响测定 结果
。

因此
,

减

解的时间最好控制为 8一 10 分钟
。

2
.

碱解温度和时间对按态龙的影响
:

用弱碱氧化

镁在加热的条件下
,

代换按态氮量与温度和时间有密

切关系
。

我们用标准按态氮液分别在同一时间
、

不同

很度条件下和 同一温度
、

不同时间内进行氮的回收测

定
,

其结果列于表 3 和表 4
。

由表 3 可 以看出
,

测定按态氮和测定碱解氮的温

表 3 同一时间 ( 7 分钟 )
,

不同温度对铁态氮的影响 《单位
:

p p m )

1 7 0
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侧侧定值值 回 收收
(((((% )))

1110
。

555 1 7
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999
。
888 1 6

。

333

111 0
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。
111
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。
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。

333

111 1
。
222 1 8

。
777

平 均 值 10
。

4 } 17
。

10 0
.

5 { 6 0
。

3 } 1 0 0
.

5 5 9
.

8

注
:

试脸用标准梭 态盆液为 60 p p m
。

同一温度 ( 1 8。℃ )
。

不同时间对氮态氮的影响 ( 单位
:

p pm )

1 0

侧 定 位
’
回收 ( % )

。 菌
一

hi--1 石校而 测 定 值 回 收 ( % ) ! 之污 定 位

一 1 0 3
.

3

回收 (% )
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.

3
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2

10 0
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9
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6拼

nJO曰九0QU咋妇
..

…
勺曰伪é,人g钊O口九匕to拓b

JJ-J

,11勺几d

…

氏J尸JJ,比Oōb八éO口6材O甘O们,二

,上月了,二n一
,

…
月了一b月ù,自巴公一ó,OùO

n目,J
. .二自O

.

…
,一工hlbDOO曰O曰090心

5 4
。

6

5 7
。

8

5 7
。

1

5 9
。

公

5 3
。

2 8 8
。

7

平 均 值 9 3
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6 0
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。

注
:

试脸用的标准按态扭液为 6Op pm
。

度相同
。

始温 160 ℃ ,

就有氨扩散
,

170 一 180 ℃
,

扩散

完全
,

回收率平均达到 10 0%
,

而温度超过 200 ℃时
,

便

有氛的逃逸
,

回收率降至 96 %
。

表 4 表明在 180 ℃的

温度条件下
,

5 分钟氮的回收率平均在 90 %以上
, 8

分钟氮的回收率达 100 %
。

(二 )方法的准确度和精密度

为了检验所 提 方 法 的准确度和重现性
,

我们进

行了碱解氮和钱态氮的回收试验
,

并对我 区几种主要

类型土壤进行了重复测定
。

将所得的结果与碱解蒸馏

法〔幻 进行比较
,

从表 5
、

6
、

7 可 以看出
:
用湘常一 A

型快速测氮器测定标准氮液的回收率可达 98 一 100 %
。

以土城作吸收体加入标准按 态 氮 液
,

其 回收 率为

9 9
.

9一 l 。。 .

8%
。

加入酞胺氮液
,

回收率虽低于 按 态

氮
,

但仍稳定在 90 %以上
。

从多次重复测定结果来看

1 18



表 5精 密 度 试 验 结 果
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6

1 5 2
。

6

9 9
。

3

1 4 5
。

6

1 4 0
。

0

1 4 1
。

4

1 4 5
。
6

1 4 9
。

8

1 0 4
。

7

1 4 5
。

6

1 4 0
。

0

1 4 4
。

2

1 4 5
。

6

15 2
。

6

1 0 3
。

7

1 4 1
。

4

1 4 0
。

0

1 4 1
。

4

1 4 7
。

0

1 5 1
。

2

1 0 2
。

5

表 6 铁 态 氮 及 酞 胺 态 氮 回 收 率 检 验

侧 得 的 按 态 氮 侧 得 的 碱 解 态 泥

供 试 样 品

含 里 ( P Pm ) 回 收 率 (% ) 含 t ( PP m ) 回 收 率 ( % )

标准铁态氮液

标准彼态盆液

标准陇胺态氮液

标准酞肢态据液

2 0 PP m

4 0 p p m

5 0 p p m

I OOPP m

1 9
。

6

3 9
。

8

9 8
。

0

9 9
。

5

5 0
。

4

9 9
。
9

1 4 8
。
6

Rù,U

土壤

土 + 标准按液 ZOP Pm

土 + 标准钱液 4 0 P Pm

土 + 标准跳胺液 S Op pm

土 + 标准院胺液 1 0 0 p pm

14
。
5

3 3
。

5心
。 ::::

;::

黄泥田

土坡

土 十 标准钱液 Z Op p m

土 + 标 准按液 4 CP P m

土 十标 准限胺液 S Op p m

土 + 标 准跳胶 液 1 0 0 p p m

1 4
。
3 4 1

。
7

O衬月O

:::
1 0 1

。

7

9 8
。

7

86
。

1

1 33
。

O

沙泥田

注
:

沙泥 田土壤作钱态氮试验时系用耕作层土城 , 作碱解氮试脸时系用储育层土镶
。

表 7 快 速 测 定 法 与 蒸 馏 法 测 定 碱 解 氮 的 结 果 比 较
(单位

:
P P m )

一48420005一00848026102.0000。

供 试 土 城
蒸 馏 法 … 快 速 侧 定 法

平均值 平均傀
翻` 名翻奋创曰` ` . ` 二二 `

一
- , ` ` ` ` `

-
` ~ ~ 闷 ~一 l

—
1

一
一

_
!

_
l

_
1

_
!

一
;

一
l

_
l

一
l

一一.

……
ó日ù,d6口月勺一ó口nJ`六J丹口̀Ul匕.U只UAù月1,1, 1月.占,工

引勺叫引川叫叫叫叫
l

引
.

挑抓筑泥

安乡萦洲泥

临渔红黄泥

挑派红货泥

常 铭红货泥

本所沙泥田 A 层

本 所沙泥 田 p 层

本所沙泥 田W层

15 1
。

7

13 5
。
3

14 Q
。

0

11 3
。
8

1 5 8
。

6

9 6
。

6

7 8
。
9

3 7
。

3

14 4

13 7

1 4 5
。

1 3 8
。

1 3 1
。

1 1 6
。

1 56
。

1 0 2
。

8 2
。

3 7
。

1 4 7
。

1 3 6 。

1 29

1 17

15 6

1 05

1 5 1
。

1 4 0
。

1 3 0
。

1 0 5
。

1 5 1
。

1 1 2
。

8 4
。

4 0
。

14 8
`

{
, ` 7 ·

,

1
’ 3 0

·

0

}
` 3 3 ·

,

{
’ ` 2

·

:…::;:
`

…
“ 4

·

D 1 4 0
·

1 4 7 。

1 3 3
。

1 3 5
。

1 1 3
。

1 4 9
。

1 0 5
。

8 1
。

4 0
。

14 9
。
8

1 4 1
。

0

13 7
。

2

1 1 6
。

2

1 5 1
。

0

1 0 2
。

2

C S 。
4

4 0
。

G

1 48
。

13 5
。

13 4
。

1 16
。

1 5 6
。

1 05
。

8 4
。

4 0
。

14 8
。

6

13 5
。
1

13 3
。

9

1 12
。

0

1 5 1
。
5

10 5
。

9

8 4
。
0

4 0
。
8

n臼,曰n山,曰一óO仙

:…
J吸一勺月JO甘n甘介O

吐Uj .上ùóO口悦U的」口止
J .二,孟

一81218,。s

3

一...448372297.171..563053粼183382;42
..

……
叮̀-合,O几tJ̀,一O甘J任月“内J09

` .孟
SQ
月甘了吸甘1人,人d.几口.上,山

(表 7 )
,

方法的重现性 良好
。

测定结果与蒸馏法相接

近
,

绝对误差不超过 5 p p m
。

可见
,

这个方法的准确

度和精密度完全可 以满足分析要求
。
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