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摘　要　对氧化镁浸提－扩散法测定土壤中铵态氮的条件进行了研究，优化了氧化镁浸提－扩散温度和

时间等实验条件，用振荡器代替人工转动扩散皿，最终确定较佳的氧化镁浸提－扩散温度为２６℃，时

间为１５ｈ。在优化条件下，方法的相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝７）在１．１％～３．３％，ＮＨ４Ｃｌ的加标回收率

在９２．８３％～１０３．１％，方法操作简单，测定结果准确可靠，精密度高，尤其适用于大批量样品的检测

分析。
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前言

土壤中的氮素是农作物氮素营养的主要来源，
是影响土壤肥力的重要因素［１－２］。在不同的酸碱条
件下，氮以不同形态存在，因此氮素在土壤中也存在
许多种形态。铵态氮是以铵离子（ＮＨ４＋）的形态存

在于土壤中的氮素，可以直接被农作物吸收利用，了
解铵态氮的含量能为合理施肥提供有力依据［３－４］。

根据国家相关标准［５－７］，土壤中铵态氮选用氧化镁浸
提－扩散法测定，以弱碱性氧化镁水悬液交换吸附在
土壤胶体上的铵态氮，以硼酸吸收释放出的氨，再用
标准稀酸滴定，最终测得铵态氮含量。但操作步骤



较为繁琐，且受反应时间和温度等因素的影响较大。
本文通过实验对上述方法中的测定条件进行研究分

析，提出了可获得准确测定结果的简易操作步骤和
测定条件，增加了测定准确性，减少了劳动量，尤其
适用于大批量样品的测定。

１　实验部分

１．１　主要试剂和仪器
扩散皿、半微量滴定管（５．０ｍＬ）、振荡器、空调等。
氧化镁溶液（１７０ｇ／Ｌ）：称取１７．０ｇ于５００～

６００℃灼烧过的氧化镁，加１００ｍＬ水，同时摇匀。
碱性胶液：称取４０．０ｇ阿拉伯胶，溶于５０ｍＬ

水中，加入２０ｍＬ甘油和２０ｍＬ饱和碳酸钾水溶
液，搅匀。离心除去泡沫和不溶物，将清液储存于玻
璃瓶中加盖密封备用。
定氮混合指示剂：称取０．１ｇ甲基红和０．５ｇ溴

甲酚绿于玛瑙研钵中，加入１００ｍＬ乙醇（９５％）研
磨溶解。
硼酸－指示剂溶液（２０ｇ／Ｌ）：称取硼酸２０．０ｇ

溶于水中，稀释至１Ｌ。每升硼酸溶液中加２０ｍＬ
混合指示剂，并用稀盐酸或氢氧化钠调至红紫色
（ｐＨ为４．５）。
实验用水为二次去离子水。

１．２　实验方法
称取通过２ｍｍ筛孔的风干土壤样品２．００ｇ，均

匀平铺于扩散皿外室中，在扩散皿内室加入３．０ｍＬ
硼酸－指示剂溶液（２０ｇ／Ｌ）。在扩散皿的外室边缘
涂上一层碱性胶液，盖上毛玻璃，旋转数次，使毛玻
璃与皿边完全黏合，再慢慢转开毛玻璃的一边，使扩
散皿外室露出一条狭缝，迅速加入１０．０ｍＬ氧化镁
（１７０ｇ／Ｌ）悬浊液，立即用毛玻璃盖严，然后用橡皮
筋扎好，使毛玻璃固定，放在振荡器上水平轻轻转
动，使氧化镁悬浊液与土壤样品充分混合。
用空调控制室内温度为２６℃，把扩散皿放在水

平实验台上保温１５ｈ，每隔５ｈ放在振荡器轻轻转
动一次。
用 ＨＣｌ标准溶液（０．０１ｍｏｌ／Ｌ）滴定内室中硼

酸所吸收的氨，由蓝色变为微红色即为终点。在样
品测定的同时进行空白实验。

２　结果与讨论

２．１　扩散皿转动方式的选择
将氧化镁悬浊液加入扩散皿，与待测土壤样品

混匀过程中，目前采用在水平桌面上用手轻轻转动

扩散皿［６－１１］的方式，这种方式比较繁琐，耗费较多的
人工和时间，而且不易操作，容易造成样品混合不均
匀或外室碱液溅到内室，从而影响测定结果。有些
土壤样品黏性比较大、反应释放氨的速度比较慢，这
就需要加大转动扩散皿的力度和时间，人工用手转
动扩散皿的方式更是难以满足实验需求。
将扩散皿放在含有泡沫凹槽的振荡器（如图１

所示）上水平轻轻转动，调节固定好振荡器转速，即
可同时转动多个扩散皿，操作简单，可节省大量人
力，减少操作误差，尤其适用于大批量样品的分析检
测工作。

图１　振荡器

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ａ　ｐｈｏｔｏ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ｏｓｃｉｌｌａｔｏｒ．

２．２　氧化镁浸提－扩散温度的选择
根据林业行业标准［５］，进行氧化镁浸提－扩散条

件可选用在４０℃烘箱内放置６ｈ或室温下放置

１２ｈ以上，由于受到烘箱内空间限制，无法在烘箱内
放置较多样品，实验选取用空调控制室温放置１５ｈ，
更适于同时进行大批量样品的测定。
实验中固定氧化镁浸提－扩散时间为１５ｈ，通过

空调分别控制室温为２０、２２、２４、２６、２８、３０℃测定４
种标准土壤样品中铵态氮含量。测定结果如图２所
示。随着温度升高，铵态氮测定值随温度变化初期
上升明显，之后逐渐趋于平稳，并且达到一个相对稳
定的数值，故实验选取空调控制室温温度为２６℃。

２．３　氧化镁浸提－扩散时间的选择
空调控制室温温度为２６℃，分别在氧化镁浸

提－扩散时间为３、６、９、１２、１５、２０、２４、３６、４８ｈ测定
两种标准土壤样品中铵态氮含量。测定结果如图３
所示。铵态氮测定值随时间变化初期上升明显，之
后逐渐趋于平稳，并且达到一个相对稳定的数值，故
实验选取氧化镁浸提－扩散时间为１５ｈ。

２．４　精密度实验
空调控制室温温度为２６℃，氧化镁浸提－扩散

时间为１５ｈ，分别多次测定４种标准土壤样品中铵
态氮含量，铵态氮测定值相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝７）
在１．１％～３．３％，说明本方法具有良好的精密度，
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图２　浸提温度对土壤中铵态氮测定的影响
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图３　浸提时间对土壤中铵态氮测定的影响
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测定结果见表１。
表１　精密度实验结果

Ｔａｂｌｅ　１　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ　　　　　　　／（ｍｇ·ｋｇ－１）

土壤标样

Ｓｔａｎｄａｒｄ
ｓａｍｐｌｅｓ

测定值

Ｍｅａｓｕｒｅｄ
ｖａｌｕｅ

平均值

Ｍｅａｎ
ＲＳＤ／％

ＧＢＷ０７４１３ａ
７．０６　７．０７　７．１７　７．１９
７．２８　７．５０　７．６１

７．２７　 ２．９

ＧＢＷ０７４１４ａ
８．７９　８．９９　９．０６　９．１０
９．１９　９．２１　９．３２

９．１０　 １．９

ＧＢＷ０７４１５ａ
４．３９　４．５３　４．７１　４．８０
４．４０　４．５６　４．６０

４．５７　 ３．３

ＧＢＷ０７４５８
１０．９２　１１．０３　１１．２４　１０．９２
１１．０１　１１．０６　１１．１９

１１．０５　 １．１

２．５　加标回收实验
分别在４种标准土壤样品中加入ＮＨ４Ｃｌ标准溶

液，空调控制室温温度为２６℃，氧化镁浸提－扩散时
间为１５ｈ，测定４种标准土壤样品中铵态氮含量，测
定结果见表２。结果显示，本方法的加标回收率在

９２．８３％～１０３．１％，说明本方法能定量回收ＮＨ４Ｃｌ。

表２　加标回收实验

Ｔａｂｌｅ　２　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ　　　　　／（ｍｇ·ｋｇ－１）

土壤标样

Ｓｔａｎｄａｒｄ
ｓａｍｐｌｅｓ

标准加入量

Ａｄｄｅｄ

测定值

Ｆｏｕｎｄ

回收率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

ＧＢＷ０７４１３ａ
０　 ７．２７ －
５．００　 １１．３９　 ９２．８３

ＧＢＷ０７４１４ａ
０　 ９．１０ －

１０．００　 １９．０４　 ９９．６８

ＧＢＷ０７４１５ａ
０　 ４．５７ －
５．００　 ９．８７　 １０３．１

ＧＢＷ０７４５８
０　 １１．０５ －

１０．００　 ２０．２６　 ９６．２５

３　结语

通过对土壤中铵态氮测定条件的研究，本方法用
振荡器代替人工转动扩散皿，确定较佳的氧化镁浸
提－扩散温度为２６℃，时间为１５ｈ，方法操作简单，重
现性良好，尤其适用于大批量样品的检测分析。
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