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植物全氮快速刚定靛酚比色法
林 桂 范

(东北农学院
·

哈尔滨 )

植物样品中全氮的测定
,

以往都采用常规法
,

需时多
,

还需有一定设备
,

为此把对土壤

中N H 4 +

一 N 的测定方法
,

移置到对植物样品中全氮的测定 ; 并探索其测试样量及反应条件
,

使达到快速
,

准确
,

不需特殊设备
,

而能成批分析的目的
.

试 验 设 计

(一 ) 材料
:

大豆鼓期植株
.

(二 ) 主要仪器和试剂主 要 仪 器
,

远 红外消煮炉
,

了21 分光光度计
; 主要 试 剂 ( 1 )

酚溶液
:

1 0 9 苯酚和 l o o m l硝普钠 〔N a Z F e ( C N ) S N O
·

Z H Z O 〕 溶 于 i 升水中
。

此液不 稳

定
,

贮暗色瓶
,

存放 4 ℃冰箱中
。

( 2 ) 次氯酸钠碱性溶 液
:

l o g N a
O H

,

7
.

o 6 g N a Z
H P O

.

·

7 H Z o
,

3一 s g N a 。 P o ;
·

1 2 H Z o 和 l o m l5
.

2 5 % N a o
C I

,

溶于 i 升水中
,

此液同上保存
.

( 3 ) 掩蔽剂
:

40 % ( W / V ) 酒石酸钾钠溶液与 10 % ( W / V ) E D T A = 钠 盐 等体 积 混

合
。

每 l o o m l混合液中加 o
.

s m l l o N N a
O H溶液

。

( 4 ) S P P M N H ; `
一 N标准溶液

: 0
.

4 7 1 7 9

烘干的 ( N H 4 ) : 5 0 ;
溶于水

,

定容 i 升此为 l o o P P M N H
` 一 N标准液

,

用时稀释 2 0 倍 即为

S P P M N H ; 一 N标准溶液
。

(三 ) 测定方法

1
、

植物样品待测定制备
:

准确称取 。
.

1。。 。和 0
.

4 。。 o克样品
,

于 1 00 m l消煮管中 加 5 m l

浓 H Z S O ` ; 于远红外消煮炉上消煮
,

再分次滴加 H
Z O : ,

消煮完毕后 (消煮液清澈透 明 )
,

冷却加水定容至刻度
,

此溶液可做氮
,

磷
,

钾待测液
。

2
、

测定步骤
:

吸取待测液 I o m l
,

于 10 o m l容量瓶中
,

加水定容至刻度
,

吸 取 2
.

5 n2 1于

50 m l容量瓶中加水 20 m l
,

依次加 5 m l苯酚溶液和 5 m 1N a o CI
,

摇匀后置于 20 ℃条件下放置一

小时
,

加 E D T A 掩敝剂 1 m l
,

溶解可能生成的沉淀物
,

加水定容摇匀后
,

用 1 c m 比 色 槽 在

波长 6 2 5 n m下测其吸收值
。

工作曲线的制作
:

分别吸取 S P P M N H
; 一 N标准 液

,

o
、

0
.

5
、

i
、

2
、

3
、

4
、

s m l

于 5 0 m l容量瓶中 (各并相应为 0
、

0
.

0 5
、

0
.

1
、

0
.

2
、

0
.

3
、

0
.

4
、

o
.

S P P M N H
一

N )
,

各 瓶

加空白消煮液 2
.

5 m l吸 l o m l空白消煮液于 1。。m l容量瓶中
,

加水定容至刻度 )用水补足体积至
2 2

.

5 ml
,

显色后测其吸收值
,

绘制工作曲线或建立回归方程
.

毖 , 、 田 入 、 : 。 / _ 显色液 P P恤 x 显色液体积 x 分取倍数 、 , 。 n

O 、 卜 l j牛 乡目 才屯 : 二匕 l 、 / O 一 一一

一一
一 , 币厅二丁丁艾百一

一
一一

一
一
一 八

二 u U

V下 入 I U
-

W一样品重
,

1 。 ’
一将 m g换算成克的除数

,

分取倍数一待测体积 / 吸取待测液体 积 二 1 0 0

2
。

5

试验结果分析

(一 ) 不同样 t 及定氮方法的比较

...lseessesewe||||rLL



科 学 版 北 方 困 艺 2 期

不同样量
,

将蒸馏法改为靛酚兰比色法
,

所得结果准确度很高
,

见表 1
。

从表 1 中所见
,

二个方法其相对误差为 0
.

16 %
, t值为。

.

94 09
,

不显著
,

说明样品由。
.

4。。。克降到。
.

1 0 00 克
,

比色法代替蒸馏法是可行的
.

衰 1 不同样.
,

不阅方法甸比较

碗碗碗
}}} 平 均 值值

{{{{{
” 折 ” 果 `% ,,,

燕燕燕 0
。

4 0 0 000 2
。

4 4111 2
。

4 6 666 2
。

4 7 000 2
。

4 6 666 2
。

4 8 000 2
·

“ ,

{
,

若:言l二
`̀

馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏馏
法法法 0

.

1 0 0 000 2
。

4 7 888 2
。

4 9 333 2
。

4 9 333 2
。

4 6 333 2
。

47 111

比比比 0
。

1 0 0 000 2
.

` 0 0 } 2
.

5一。。 2
。

5 2 000 2
。

4 6000 2
。

4 6 000 2
。

5 2 000

色色色色色色色色色
法法法法法法法法法

(二 ) 比色法的回收率
:

回收率可标志测定方法的稳定性和准确性
。

为此做了方法的回收率
,

具体方法是在试样

溶液中各加入已知N H
` 一 N ( 5 P P M / 50 m l) 再测定其含氮量

,

计算回收率
,

结果如表 2
,

其回收率为 100
.

“ 一 93
.

36 %
,

平均回收率为”
.

8 %
,

说明该法测氮稳定
、

准确
。

襄 2 位 . 兰比色法回吸率

样样 品 含 N 址址 加人 N H一 NNN 总含N H ` 一NNN 实测 N H一 N !!! 平均 ( % 》》

((( p p功 / 5 0 m l ))) ( p p m / 5 0 m l ))) ( p p m / 5 0 m l )))
,

回收率 ( % )))))

((((((((( p p m / 5 0 m , ) {{{{{

666
。

0 000 555 1 1
。

0 000 1 1
。

4 000 1 0 0
。

3 66666

1111111111111111111111111111111 1
。

3 55555555555555555555555555555555555555555666
。

3 555 66666 1 1
。

4 000 1 0 0
。

4 44444

666
。

3 000 555 1 1
。

3 000 1 1
。

2 555 9 9
。

5 66666

666
。

3 000 666 1 1
。

3 000 1 0
。

5 555 9 3
。

3 666 9 8
。

8 000

666
。

1 555 666 1 1
。

1 555 11
。

1 000 9 9
。

5 55555

666
。

1 555 BBB 11
。

1 555 11
。

1 000 9 9
。

555555

|||||||司...eeeeeeles

(三 ) 实脸条件的透姆

1
、

不同温度对靛酚兰显色的影响
:

用

。
.

3 P P M N H
`
一 N标准液

,

采用恒温
,

定温方

法
,

分别以 25℃
,

2 0℃
, 2 5℃

,

3 0℃温度
,

加同样试剂
,

放置一小时
,

测其吸收值
,

如

图 1
。

从图中曲线表明
,

温度在 15 ℃时吸收值

最低
,

20 ℃
,

25 ℃
,

30 ℃时趋于一致
,

无显

著差异
;
并以同样条件做标准色阶

,

测其吸

收值
,

建立回归方程
,

计算含N H
` 一 N也相

一致如表 3
,

因而得 出靛酚兰 比色法测氮的

温度以20 一 30 ℃最适
。

L
_ _

巴, 心

图 1 温度对靛阶兰影响
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裹 3 不同沮度N H 4一 N盆的比较

度
(

,

C )

实际N H
` 一

N

( P P m ) !认了下
N H 一 N里

( P P m )

} 。
.

: ,

0
。

1 8 6

{ 相 对 误 差

(写 )

2 0

2 5

0
。

4 62 0
。

2 9 8

0
。

47 7

.0 3

厂工而
0

。

3 1 1

0
。

3 1 3

000
。

1 1 444 { 46 .91
_

_
___

000
。

0 0 222
一

{
。

·

6777

一一 0
。

0 1 111 3
。

6000

444
。

2 444

,

温一一一

2
、

不同P H 值对靛酚兰显色的影响
:

含有 0
.

3 P P M N H
; 一 N

,

50 m l容量 瓶 中分别加入

6 N H Z
S O

` o
、

1
、

2
、

3
、

4 滴
,

再加相同试剂显色
,

测吸收值和反应体 系 内 P H 值
,

其

结果
:

吸收值 0
.

5 7 6
,

0
.

5 6 4
,

0
.

4 6 2
,

0
.

3 1 2
,

无色或极浅色
,

P H了泣一1
.

6 0
,

2 1
.

2 4
,

1 0
.

3 0
,

夕夕夕声
.̀

z厂

9
.

9
,

8
.

3
。

二者关系如图所示
.

图中表明
:

P H 值对靛酚兰显色
,

是 决

定分析结果准确性主要因素
,

如P H值在 8
.

3

时不显色或很显弱色
,

随P H值增加吸收 位

也随着增加
,

P H在 1 1
.

2 4 时
,

显 色 趋 于 稳

定
,

靛酚兰显色反应体系的 P H值在 1 0
.

30 一

1 1
.

60 之间
。

工作曲线的 P H值和 测 定 样品

P H值应 保持一致
,

以免造成误差
。

3
、

不同时间对显色 的 影响
,

显 色 稳

定
,

是能否大批分析样品的关键
,

因此取不

厂

_

止_ _8
10 , 2 件 尸”

同浓度N H
` 一 N若干份

,

分别加相同试荆
,

图 2 P H值对靛酚兰显色影响

置于 20 ℃温箱中 1 小时
,

2 小时
,

3 小时
,

24 小时等 4 个时间
,

测其吸收值
,

结果表明
:

不同浓度
,

显色一小时后
,

再放置不同时间
,

其吸收值基本趋于一致
,

为节省时间
,

在

20 ℃条件下
,

一小时后就可比色
; 同时也看出生成兰色很稳定

,

2 4小时内吸 收 值 无显著变

化
,

故靛酚兰法测氮稳定性高
,

是一个重要原因
,

可大批分折
.

(收稿时间 1 9 5了年 2 月 1 7 日 )

.̀
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两 亩 地 收 入 一 万 五

荤州县朝 阳 沟镇文林村青年农民衷有江大胆 引进蔬菜新品种
、

依靠先进的科学技术
,

使二亩地纯 收 入

1 5
,

0 0 0元
。

1 9 8 7年春
,

哀有江从一家信
.

忽报上看到中国农并陇祈培育的 45 天就能成熟上市的早角瓜
,
和不 怕 冻

,

越冻越好吃的天然高级细粉丝 角瓜两个新品种
。

觉得很适合本地发展
,

就 当即写信联系
,

购买 了种子 和 栽

培资料
,

各 种一亩
。

衰有江 紧笨依靠一整套的先进科学栽培管理措施
,

从 仲到收亏孙; 诗弄
,

在发生 多 种 自

然 灾害的情况下仍获大丰收
。

由于这 两个品种角瓜恰逢龙莱淡季上市
,

特 另.J受刘 人们青睐
.

不但悄路 好 价

格还高
。

到 目前
,

卖商品 茉和卖种子共 纯收入 1 5
, 。00 元

,

受到县 农 什所和 乡 六们 的吁评
。

(黑龙江省荤州县

朋 阳沟镇团结村刘波 )
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