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一
、

方 法 原 理

氮素是植物生长三要素之首
,

土壤中的氮素含量与植物生长直接相关
,

是土壤肥力的重

要指标之一
。

测定土壤全氮一般用硫酸和混合催化剂消化
,

使N 转化成 N H立
,

加碱蒸馏
,

用

H
3
BO

3

吸收蒸出的 N H
。 ,

然后用标准酸溶液滴定〔 1〕 。

根据滴定剂的耗用量求出氮 的含量
:
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式中N 为 H cl 标准溶液的浓度
,

V 为等当点时滴定剂耗用量 ( m l ) ; V
。

为滴定空白溶液时

滴定剂的耗用量 ( m l) , 0
.

0 14 为 1 毫当量氮的克数
;

W为样品重 量 ( g ) ; 10 0 为 换算成百分

含量
。

通常都采用普通滴定管和化学指示剂进行手工滴定
。

它不但费时
,

劳动强度大
,

而且终点

不易准确判断
。

在现代分析中采用电位滴定法测定全氮
,

以 p H 玻璃电极作为指示电极
,

甘汞

电极作为参考电极
,

克服了由于终点显色不清晰等造成的测量误差
。

尤其采用微机控制的电

位自动滴定系统测定全氮时
,

使分析速度和精度得到很大的提高
,

同时减轻了劳动强度
,

向

分析仪器微机化
、

自动化迈进了一步
。

微机控制的电位 自动滴定系统由M IA 一 1型微机化多功能离子分析器
、

D A B
一 1 型 数字 自

动滴定管
、

机械搅拌器
、

P C一 1 5 0 0袖珍计算机和应用程序组成
,

如图 1所示
。

微机控制的 电位 自动滴定系统应用程序可以适用于酸碱滴定
、

氧化还原滴定
、

沉淀滴定

和络合滴定等具有 S型滴定曲线的滴定
。

可以进行单终点或多终点滴定
。

采用的软件技术主

要有数据 自动采集
,

平衡电位滴定技术
,

控制数字自动滴定管发送滴定剂
,

滴定剂增量动态

调整技术和假终点自动判别技术
,

自动绘制

滴定曲线和打印等当点时的滴定剂耗用量和

电位值等
。

二
、

试剂及仪器设备

〔一 )试剂

1
.

浓 H
2
5 0

`
( G B G 2 5一 7 7 )

2
。

混合加速剂
: 10 0 克 K

:
5 0 一

( H G 3-

9 2 0一 7 6 ) 1 0 克
,

C
u S O ` ·

S H : O ( G B 6 6 5一 7 8 )

医医医医医医医医医医医医MMM I A 一 1型型型型型型型型型型

微微机化多功能能能能能能能能能
离离子分析器器器器 二二二二二

图 l 微机控制的电位滴定系统框图

1 0 7

DOI : 10. 13758 /j . cnki . tr . 1991. 02. 010



和 1 克硒粉研细棍匀

:;
,

10 万 N a o 日
;

取 10 。克 N a O H ( G B 6 2 9一 7 6 )加水王一升
。

通
.

o
.

OZN H C I
:

取浓 H C I( G B 6 2 2 一 7 6 ) 1
.

6 6 m l加水至 1 升
,

准确标定其浓度
。

5
.

2% I江
3
B O

3 :

取 2 0 9 11
。
B O

a
( G B 6 2 s 一 7 8 )加水至 i升

。

(二 )仪器设备

1
.

定氮的消化及蒸馏装置
;

2
.

D 入 B
一

i 型数字自动滴定管 ( 中科院南京土壤所
、

江苏 电分析仪器厂研制和生产 ) ;

3
.

M I A
一

理绝微机化多功能离子分析器 ( 中科院南京土壤所研制和生产 ) ;

通
.

微机滴定应用程序 (中科院南京土壤所提供 ) 〔2〕 。

三
、

分析过程

(一 )样品前处理

称
二L o

.

5一 1克
,

放入 1 50 m l开 氏瓶中
,

加

入 1
.

8克混合催化剂和 s m l浓 H
:
5 0

、 ,

在可调

节温度的电炉上消化 1
.

5一 2小时
,

取下冷却
,

加水 8 0一 10 0 m l
,

刀I; i ON N a O H ZO一 2 5 m l 在

定氮仪上蒸馏
,

用 2 %的 H
3
B O

。
在 20 o m l 烧

杯中吸收蒸出的 N H
。 ,

蒸好后的溶液将 用于

滴定
。

(二 )微机滴定操作

将上面蒸馏好的溶液放在滴定台上
,

以

p H 玻璃 电极为指示电极
,

饱和甘汞 电极为

参比电极
,

在电功机械搅拌 的
_

情 况 下
,

以

o
.

02 N H cl 标准溶液为滴定剂
,

进行微机控

制的电位 l
’

1动滴定
。

滴定程序启功后
,

一

首先进行人机对话
,

输入分析 日期
,

分析者和各种滴定参数
,

如

两次采样的间隔时问 T
,

滴定速度 A
,

终点

数 N Z
,

址 大滴定体积
,

相当于 5 m l 滴定剂的

图纸长度 和滴定曲线最低电 位 E s 和 最高 电

位 E L (估计位
,

不适当时可以修改 )等
。

在作样品滴走分析时
,

不再打入上述参

数
,

只要打夕训羊品号和起始体积 (视滴定剂

用星大小来确定
,

这样可 以加快滴定速度 )
,

就 自动滴定
, _

直至打印出结果 ( 图 2 )
。

如果

对应用程序作局部的修改
,

也可 以们
山

印出百

分含量
。
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图2 微机滴定系统测定的结果
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四
、

结 果 与 讨 论

1
.

用微机控制的电位自动滴定系统首先用。
.

o 5NH CI标准溶液对 N a Z
B

`
0

7

溶液进行了

1 1次平行滴定
,

其结果如表 1所示
。

表1 用 H C I 溶 液 滴 定 N aZ B ` O :

的 结 果
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吐8 3 ,
标准差 S x = 0 0 1 5 , 变异系数 C

.

V % = 0
.

1 6

用微机 电位 自动滴定系和 手工显色滴定

的方法对土壤样品的全氮进行了对照分析
,

分析结果列于表 2
。

根据实验结果
,

表明微机控制的电位自

动滴定具有较高的测定精度和好的重视性
。

在滴定剂的耗用量在 9 m l 左右时
,

标 准差为

0
.

0 15
,

变异系数小于 0
.

1 6%
。

两种滴定方法

表 2 微机滴定与手工滴定测定土壤全氮结

果比较

标本号

}微机滴定法 手工滴定法一

N g / k g N g / k g
绝对偏差

相对偏差
%

混合 参比样

水 稻土

栗钙土

::
6 7 0

.

0 0 5
一

3 1 0
.

0 3

一

3 3 一 0
_

0 0 5

对样品的对比测定
,

其结果完全符合中华人民共和国国家标准 G B 7 8 4 8一 87 要求
。

2
.

微机控制的电位 自动滴定不但能打印出滴定结果
,

同时还能给出滴定曲线和等 当 点
, 在曲线上的位置

,

可 以进一步判断结果的可靠性
。

3
.

整个滴定过程全部 自动化
,

不需要工作者参与
,

且工作效率和分析速度又高
。
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