
２０２０年３月
Ｍａｒｃｈ２０２０

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３９，Ｎｏ．２
３１１－３１７

收稿日期：２０１９－０３－２６；修回日期：２０１９－０６－０４；接受日期：２０１９－０７－１６
基金项目：河北省自然科学基金项目“京津冀偏远山区大气金属沉降监测的地衣筛选”（Ｃ２０１４２０１０３２）
作者简介：吴刚，硕士，化学工程专业。Ｅ－ｍａｉｌ：２８７６６５３２４＠ｑｑ．ｃｏｍ。
通信作者：张兆法，高级工程师，化学师资专业。Ｅ－ｍａｉｌ：ｌｅｄｄｉｅｒ＠ｔｏｍ．ｃｏｍ。

吴刚，张兆法，宋凡，等．石墨消解仪－自动定氮法测定植物果实中的全氮［Ｊ］．岩矿测试，２０２０，３９（２）：３１１－３１７．
ＷＵＧａｎｇ，ＺＨＡＮＧＺｈａｏ－ｆａ，ＳＯＮＧＦａｎ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｏｔａｌＮｉｔｒｏｇｅｎｉｎＰｌａｎｔＦｒｕｉｔｓｂｙＧｒａｐｈｉｔｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎＡｐｐａｒａｔｕｓａｎｄ
ＡｕｔｏｍａｔｉｃＡｚｏｔｏｍｅｔｅｒ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０２０，３９（２）：３１１－３１７．

【ＤＯＩ：１０．１５８９８／ｊ．ｃｎｋｉ．１１－２１３１／ｔｄ．２０１９０３２６００３７】

石墨消解仪 －自动定氮法测定植物果实中的全氮

吴刚，张兆法，宋凡，刘显，马会春，庞雪敏，张佳林，柳燕云

（河北省地质实验测试中心，河北 保定 ０７１０００）

摘要：通过测定植物果实中的氮元素含量，能够掌握植物生长状况，为提高优质果实的产量提供重要信息。

目前分析测试植物果实中全氮的方法为传统凯氏定氮法，主要步骤为消解、蒸馏和滴定，消解时间约９０ｍｉｎ，
蒸馏滴定时间约１０～２０ｍｉｎ，分析测定过程较为繁琐，容易产生人为误差，不适于大批量植物果实样品的分
析检测。为了缩短植物果实样品全氮的分析测定时间、提高工作效率，避免人为误差以及解决消解过程中样

品飞溅和白烟逸出的问题，本文使用石墨消解仪对样品进行消解，加入浓硫酸和催化剂并加盖回流塞，使用

全自动定氮仪进行分析测定，消解过程中样品不发生损失，白烟不逸出，消解时间约 ５０ｍｉｎ，蒸馏时间约
３ｍｉｎ，试剂消耗量小，相对误差和相对标准偏差均小于５％。本文建立的方法能够满足实验室快速、准确检
测大批量植物样品中全氮的分析需求，已在中国地质调查局地调招标项目和河北省农用地土壤污染状况详

查项目中得到了应用。

关键词：植物果实；全氮；浓硫酸；石墨消解仪；凯氏定氮法；自动滴定

要点：

（１）解决了植物果实全氮分析前处理中存在的样品飞溅、白烟逸出等问题。
（２）将石墨消解仪消解和全自动定氮仪分析测定有机地结合起来。
（３）应用于植物果实全氮分析的实际工作中，提高了工作效率。
中图分类号：Ｏ６５２．４ 文献标识码：Ｂ

大量研究表明，氮元素是植物树体正常生长发

育以及生产优质果实的根本，氮元素的含量直接影

响植物生长健康状况和优质果实的产量，是衡量植

物果实产品质量的重要指标［１－５］。分析检测植物果

实中的氮元素，能够掌握植物果实中氮元素的含量

情况，根据氮元素的含量采取相应的技术手段有助

于确保植物健康生长，提高优质果实的产量。

目前分析测定植物中全氮的方法为传统凯氏定

氮法［６－９］，该方法应用于食品、土壤样品等多个领

域［１０－１４］，能够测定全氮的含量。传统凯氏定氮法使

用的主要仪器为消化炉和凯氏定氮仪，消化炉用于

样品消解，凯氏定氮仪用于测定化合物或混合物中

的总氮［１５－１６］。消化炉虽然加热消解设备成本低，但

消解时间长，加热不均匀，加热温度不易控制，如果

升温过快会导致样品飞溅或白烟逸出，导致测试结

果偏低，而且在样品处理过程中需要现场观察。凯

氏定氮仪需要人工操作的环节较多，自动化程度较

低。传统凯氏定氮法虽应用比较广泛，但分析流程

耗时长，消解时间约９０ｍｉｎ，蒸馏时间约１０～２０ｍｉｎ，
并且容易产生人为误差，人力与物力的消耗较

大［１７］。

石墨消解仪［１８］加热均匀，可以通过数字显示面

板对温度进行控制，能防止样品飞溅，节省人力和时

间成本。全自动定氮仪可以提高工作效率、减少劳
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动强度并且能减少分析测定过程中的人为误差，确

保测试结果真实、准确［１９］，多应用于食品、化肥等样

品中氮元素的分析测定［２０－２１］。本文使用石墨消解

仪对植物果实样品进行预处理，使用全自动定氮仪

分析测定全氮含量，通过研究称样量、样品消解温度

和消解时间、自动定氮仪的蒸馏时间等因素对全氮

测定结果的影响，确定了最佳的分析测试条件及测

试流程，建立了采用石墨消解仪消解，全自动定氮仪

测定植物果实中全氮的分析测试方法。

１　实验部分
１．１　仪器

ＧＭ２００植物样品破碎机（德国 Ｒｅｔｓｃｈ公司）；
ＳＨ２２０Ｆ石墨消解仪（济南海能仪器股份有限公
司）；Ｋ１１００Ｆ全自动凯氏定氮仪（济南海能仪器股
份有限公司）。

１．２　标准溶液和主要试剂
盐酸标准滴定溶液：参照 ＧＢ／Ｔ６０１—２００２《化

学试剂 标准滴定溶液的制备》配制，按规定量取盐

酸，注入１０００ｍＬ水中，摇匀。
标准溶液的标定：按规定称取已于２７０～３００℃

高温炉中灼烧至恒重的工作基准试剂无水碳酸钠，

溶于５０ｍＬ水中，加 １０滴溴甲酚绿 －甲基红指示
液，用配制好的盐酸滴定至溶液由绿色变为暗红色，

煮沸２ｍｉｎ，冷却后继续滴定至溶液再呈暗红色。同
时做空白试验。

４０％氢氧化钠溶液：称取４００ｇ氢氧化钠（分析
纯），溶于水，用水稀释至１０００ｍＬ。
２％硼酸溶液：称取 ２０ｇ硼酸（分析纯），溶于

水，用水稀释至１０００ｍＬ。
甲基红 －溴甲酚绿指示液：参照 ＧＢ／Ｔ６０３—

２００２《化学试剂试验方法中所用制剂及制品的制
备》制备溶液Ⅰ和溶液Ⅱ。溶液Ⅰ制备方法：称取
０．１ｇ溴甲酚绿，溶于９５％乙醇中，用９５％乙醇稀释
至１００ｍＬ。溶液Ⅱ制备方法：称取０．２ｇ甲基红，溶
于 ９５％乙醇中，用 ９５％乙醇稀释至 １００ｍＬ。取
３０ｍＬ溶液Ⅰ和１０ｍＬ溶液Ⅱ混匀制备成指示液。

催化剂：硫酸钾 －无水硫酸铜（１０∶１，质量
比）。

浓硫酸：分析纯。

１．３　实验样品
实验样品选用苹果、柑橘、圆白菜、茶叶、葡萄等

多种植物果实，这些样品的氮含量跨度范围较大，具

有代表性。

国家标准物质 ＧＢＷ１００１９（苹果）、ＧＢＷ１００２０
（柑橘）、ＧＢＷ１００１４（圆白菜）、ＧＢＷ１００１６（茶叶）；
新鲜葡萄果实（样品编号为Ａ、Ｂ、Ｃ）；苹果、柑橘、圆
白菜实际样品。

１．４　实验步骤
１．４．１　样品加工

将新鲜植物果实样品使用蒸馏水反复清洗干

净，置于ＧＭ２００植物样品破碎机中进行处理并且充
分混匀，置于纯净容器中待取样。

１．４．２　样品消解
称取０．２０ｇ已破碎的植物果实样品置于消化管

内，加２ｇ硫酸钾和硫酸铜混合催化剂，加１０ｍＬ浓
硫酸，加盖与消化管配套的回流塞，放置于石墨消解

仪上。将石墨消解仪设定消解温度为４００℃，共消
解５０ｍｉｎ。消解完全的样品溶液呈澄清的蓝绿色，
此时样品消解完全。

１．４．３　蒸馏滴定
将消解完全的样品静置冷却至室温，然后开始

蒸馏，蒸馏滴定全部由自动定氮仪完成。将４０％氢
氧化钠溶液、蒸馏水、硼酸、甲基红 －溴甲酚绿指示
液分别加入自动定氮仪相应的装置内。打开自动定

氮仪和循环冷却水，将与自动定氮仪配套的消化管

安置于自动定氮仪相应的位置上。设置参数，选择

常规分析，根据实际设置样品称样量（本实验称样

量为０．２０ｇ），设置加入硼酸与甲基红－溴甲酚绿指
示液的体积为１５ｍＬ，加入氢氧化钠溶液的体积为
４０ｍＬ，蒸馏时间为 ３ｍｉｎ，盐酸滴定液浓度为
０．０２５７ｍｏｌ／Ｌ，点击确定，即开始蒸馏。接下来自动
定氮仪会根据设置的参数加入相应的溶液，在消化

管内蒸馏，蒸汽经过自动定氮仪内部的冷凝系统

３ｍｉｎ后蒸馏完成，仪器显示面板上会显示消耗盐酸
滴定体积和含氮量，即完成了此样品的蒸馏滴定。

２　结果与讨论
２．１　称样量的选择

一般来说，样品的称样量会依照样品含氮量和

均匀程度来定。减少称样量可以缩短消解时间，在

保证样品均匀的情况下，适当增加称样量可以减少

系统误差，提高实验准确性。当称样量过大时，耗氧

量则会增加，试样可能会因反应不充分导致系统误

差增大［２２］。随着称样量的增加，消解过程中需要更

多的浓硫酸，会增加实验成本和环境污染［２３］。所

以，实验过程中将称样量控制在合理的范围内非常

重要。
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由图１可以看出，随着称样量的增加，在其他影
响因素保持一致时，称样量在０．２０～１．００ｇ时，消解
的效果最好，全氮的测定值相对稳定。当称样量超

过１．００ｇ时，随着样品称取质量的增加，全氮的测定
值有明显的下降趋势，尤其对氮含量大于 ２００００
ｍｇ／ｋｇ的样品，下降更加明显。故本实验为确保分
析测定结果的准确性，称样量控制在０．２０～１．００ｇ
之间，比传统方法的称样量小了０．３～１ｇ，缩短了反
应时间，减少了成本消耗和对环境的污染。

图１　样品称样量对全氮测定值的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓａｍｐｌｅｗｅｉｇｈｔｏｎａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｏｔａｌ

ｎｉｔｒｏｇｅｎ

２．２　消解温度和消解时间的选择
在确定样品的称样量之后，消解仪设置的消解

温度和消解时间是实现批量消解样品、提高分析效

率的重要指标［２４］。将称样量为０．２０ｇ的５个植物
样国家标准物质用石墨消解仪进行消解，石墨消解

仪设置温度分别为３２０℃、３５０℃、４００℃、４５０℃。
石墨消解仪加热快、保温性好，能够保证反应所

需要的温度。催化剂和浓硫酸都是足够能使样品充

分发生反应。在样品消解过程中，当温度较低时，消

解反应不完全而导致结果偏低；当温度较高时，生成

的硫酸氢铵也会分解，释放出氨而造成损失，使氮的

测定值偏低［２５］。同时，与石墨消解仪配套的消化管

较长，加盖防止白烟逸出的回流塞，能够有效控制反

应产生的白烟在管内的回流。

通过比较不同消解温度下氮的测定结果（表１）
可知，在４００℃时国家标准物质中氮的测定值与其
认定值的相对误差在不确定度范围内，说明４００℃
是最佳的消解温度。

通过上述实验，可以看出样品消解的最佳温度

表１　石墨消解仪不同温度下全氮的测试结果
Ｔａｂｌｅ１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｏｔａｌｎｉｔｒｏｇｅｎｄｉｇｅｓｔｅｄｂｙｇｒａｐｈｉｔｅ

ｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｐｐａｒａｔｕｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

样品
全氮含量测定值（ｍｇ／ｋｇ）

３２０℃ ３５０℃ ４００℃ ４５０℃

全氮含量认定值

（ｍｇ／ｋｇ）

ＧＢＷ１００１９ ２７３９ ２８４０ ３０９８ ２８４２ ３１００
ＧＢＷ１００２０ ２０６３０ ２２４００ ２４７４７ ２２６８１ ２４７００
ＧＢＷ１００１４ ２２０４３ ２５８６０ ２８００２ ２５８９６ ２８０００
ＧＢＷ１００１６ ３８０７４ ４７２１０ ５００４６ ４７０６３ ５１０００
样品Ａ １５１７ １７０４ １８５２ １７１２ －
样品Ｂ ７６２ ９９８ １０９２ ９９１ －
样品Ｃ １４１１ １６５８ １８０２ １７０３ －

图２　消解时间（ａ）和蒸馏时间（ｂ）对全氮测定结果的影响
Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｉｍｅ（ａ）ａｎｄｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｔｉｍｅ（ｂ）

ｏｎｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｏｔａｌｎｉｔｒｏｇｅｎ

为４００℃，在确定消解温度后，进一步对消解时间进
行研究。由图２ａ可知，消解时间 ＜５０ｍｉｎ时，随着
消解时间的延长，全氮的测定值也随之增加；当消解

时间在５０～７０ｍｉｎ之间时，全氮的分析测定结果并
无明显差异。根据陈春霏等［２６］和李玉华等［２７］研究

得知，消解时间过长，硫酸的大量消耗容易使硫酸氢

铵分解，同时消解时间过长还可能致使溶液蒸干生
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成难以蒸馏的物质，导致氮的测定结果偏低。同时，

反应产生的废液也会更多，对环境造成污染。因此，

为了节约成本和保护环境，分析测试中的消解时间

控制在 ５０ｍｉｎ左右为佳，与传统方法所需的时间
９０ｍｉｎ相比，有效缩短了消解时间。
２．３　蒸馏时间的选择

在确定最佳消解温度和消解时间后，影响分析

测试时间成本的另一个因素则是蒸馏滴定时间。传

统定氮法的蒸馏时间是根据观察样品的颜色变化来

判断的，蒸馏滴定一个样品的时间大约在 １０～
１５ｍｉｎ。全自动定氮仪蒸馏样品的过程全部在全自
动定氮仪内部完成，不仅能够缩短蒸馏时间［２８］，还

可以避免样品在流转过程中产生的误差［２９］，且蒸馏

的重现性和蒸馏效率均明显提高［３０］。

蒸馏时间对分析测试结果有直接的影响［３１］。

当蒸馏时间太短，样品中的氨没有完全蒸馏出来，会

导致测试结果偏低；当蒸馏时间过长，则会浪费人力

物力。因此，确定合适的蒸馏时间是十分必要的。

由图２ｂ可以看出，当蒸馏时间控制在１～２ｍｉｎ时，
氮的测定值偏低，这是因为蒸馏不完全造成的；而当

蒸馏时间控制在３～５ｍｉｎ时，氮的测定值趋于稳定。
为了减少时间和人力物力成本，在称样量为０．２０ｇ、
消解温度为４００℃、消解时间为５０ｍｉｎ的条件下，全
自动定氮仪的蒸馏时间设定为３ｍｉｎ，比传统定氮法
的蒸馏时间缩短将近７～１７ｍｉｎ。
２．４　方法准确度和精密度

采用石墨消解仪消解，自动定氮仪对标准物质

ＧＢＷ１００１９、ＧＢＷ１００２０、ＧＢＷ１００１４、ＧＢＷ１００１６进
行１２次分析测定，考察测量方法的精密度和准确
度，测试结果列于表 ２。该方法的相对误差小于
５％，相对标准偏差（ＲＳＤ）小于５％，准确度和精密
度良均优于行业标准 ＮＹ／Ｔ２４１９—２０１３规定的相
关技术要求。

３　结论
传统凯氏定氮法的分析流程繁琐、测试时间长、

消耗的人力物力和时间成本较大。传统的消解方式

难以精准地控制温度，样品容易在加热过程中飞溅，

导致测试结果偏低。本文建立了石墨消解仪消解，

全自动定氮法测定植物果实样品中全氮的分析测试

体系，简化了分析测试流程，缩短了分析时间，提高

了准确度和精密度。加盖回流塞防止了样品飞溅，

有效减少了人为误差，能满足实验室快速、准确检测

大批量植物果实样品中全氮的需求。

表２　准确度和精密度实验
Ｔａｂｌｅ２　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号

全氮含量（ｍｇ／ｋｇ）

认定值 １２次测定值 平均值

相对误差

（％）
ＲＳＤ
（％）

ＧＢＷ１００１９ ３１００
３０４３３０５０３０２８３１１５
３０７０３０９９３０５２３０７０
３０５８３０９８３０５９３０８９

３０６９ －１．００ ０．８

ＧＢＷ１００２０ ２４７００
２４１１０２４００５２４７４７２４６０８
２４２８４２４１６２２４１１４２４１５２
２４６９２２４８５１２４８４５２４３９８

２４４１４ －１．１６ １．３

ＧＢＷ１００１４ ２８０００
２７８３８２７７８５２７４６１２８２０８
２８７９６２７９００２８７９６２７８７３
２７５６７２８７０８２７６５８２８００２

２８０４９ ０．１８ １．７

ＧＢＷ１００１６ ５１０００
５０９２６５１１９５５０２６４５０５３８
５０５４１５０５２３５０５４１５０６５０
５００４６５０７７０５０７８２５０３５６

５０５９４ －０．８０ ０．６

本实验方法在样品消解过程中，能够通过石墨

消解仪控制消解温度，但由于凯氏定氮瓶并不是完

全封闭的容器，其消解效果有待提高，今后可以考虑

采用密闭容器来解决该问题。
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［Ｊ］．广州环境科学，２００６，２１（３）：２８－２９．
ＬｉＹＱ，ＣｈｅｎＬ，ＺｈａｏＪＦ．Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｍｅｔｈｏｄｓｆｏｒ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｉｎｇｔｏｔａｌｎｉｔｒｏｇｅｎ ｉｎ ｓｏｉｌ［Ｊ］．Ｇｕａｎｇｚｈｏｕ
ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，２００６，２１（３）：２８－２９．

［１８］　刘广东，田翠芳，王雅菁．石墨消解仪在测定土壤中
铬的应用研究［Ｊ］．广州化工，２０１８，４６（１３）：６４－６５．
ＬｉｕＧＤ，ＴｉａｎＣＦ，ＷａｎｇＹＪ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ
ｏｆｇｒａｐｈｉｔｅｄｉｓｓｏｃｉａｔｏｒｉｎｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆｃｈｒｏｍｉｕｍｉｎ
ｓｏｉｌ［Ｊ］．ＧｕａｎｇｚｈｏｕＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１８，４６（１３）：
６４－６５．

［１９］　谢小玲，李海锋，李雪莹，等．土壤全氮半微量定氮法
与自动定氮仪定氮法的比较分析［Ｊ］．生态环境学报，
２０１２，２１（６）：１０７１－１０７４．
ＸｉｅＸＬ，ＬｉＨＦ，ＬｉＸＹ，ｅｔａｌ．Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎａｎｄａｎａｌｙｓｉｓ
ｏｆｓｅｍｉ－ｍｉｃｒｏｎｉｔｒｏｇｅｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄａｎｄ
ａｕｔｏｍａｔｉｃｎｉｔｒｏｇｅｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｆｏｒｓｏｉｌｔｏｔａｌ
ｎｉｔｒｏｇｅｎ［Ｊ］．ＥｃｏｌｏｇｙａｎｄＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔＳｃｉｅｎｃｅｓ，２０１２，
２１（６）：１０７１－１０７４．

［２０］　郑贤光，辛若竹．全自动凯氏定氮仪测定化肥中的含
氮量［Ｊ］．化学分析计量，２０１４，２３（５）：４１－４３．
ＺｈｅｎｇＸＧ，ＸｉｎＲＺ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｔｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔｏｆ
ｆｅｒｔｉｌｉｚｅｒｂｙａｕｔｏｍａｔｉｃＫｊｅｌｄａｈｌａｐｐａｒａｔｕｓ［Ｊ］．Ｃｈｅｍｉｃａｌ
ＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＭｅｔｅｒａｇｅ，２０１４，２３（５）：４１－４３．

［２１］　徐新娟，黄中文，王伟．全自动凯氏定氮仪测定大豆
蛋白质方法的研究［Ｊ］．黑龙江农业科学，２０１６（２）：
１０８－１１０．
ＸｕＸＪ，ＨｕａｎｇＺＷ，ＷａｎｇＷ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ
ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｓｏｙｂｅａｎｐｒｏｔｅｉｎｓａｍｐｌｅｗｉｔｈａｕｔｏｍａｔｉｃ
Ｋｊｅｌｄａｈｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ａｐｐａｒａｔｕｓ［Ｊ］．
ＨｅｉｌｏｎｇｊｉａｎｇＡｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，２０１６（２）：１０８－１１０．

［２２］　于兆水，胡外英，张勤．多目标地球化学调查土壤样
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品中氮和碳的快速测定［Ｊ］．岩矿测试，２００７，２６（３）：
２３５－２３７．
ＹｕＺＳ，ＨｕＷ Ｙ，ＺｈａｎｇＱ．Ｒａｐｉｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｎｉｔｒｏｇｅｎａｎｄｃａｒｂｏｎｉｎｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓｆｏｒｔｈｅｍｕｌｔｉ－
ｐｕｒｐｏｓｅｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓｕｒｖｅｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２００７，２６（３）：２３５－２３７．

［２３］　栾慧，刘红，高一娜，等．土壤速效氮测定方法的改进
［Ｊ］．湖南农业科学，２０１７（３）：８８－８９．
ＬｕａｎＨ，Ｌｉｕ Ｈ，ＧａｏＹ Ｎ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎ ｔｈｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆｓｏｉｌａｌｋａｌｉｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓｎｉｔｒｏｇｅｎ
［Ｊ］．ＨｕｎａｎＡｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，２０１７（３）：８８－８９．

［２４］　杨娜，董迈青，谢海东，等．应用响应曲面法优化凯氏
定氮法的消解条件［Ｊ］．岩矿测试，２０１４，３３（１）：
４０－４３．
ＹａｎｇＮ，ＤｏｎｇＭ Ｑ，ＸｉｅＨＤ，ｅｔａｌ．Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｉｎｔｈｅＫｊｅｌｄａｈｌｍｅｔｈｏｄｆｏｒｎｉｔｒｏｇｅｎ
ａｎａｌｙｓｉｓｕｓｉｎｇｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３（１）：４０－４３．

［２５］　袁静宇．凯氏定氮法测定玉米淀粉蛋白质含量最佳
消化温度的摸索［Ｊ］．粮食与饲料工业，２０１３（１１）：
２５－２７．
ＹｕａｎＪＹ．Ｏｐｔｉｍｕｍｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａ
－ｔｉｏｎｏｆｐｒｏｔｅｉｎｃｏｎｔｅｎｔｂｙＫｊｅｌｄａｈｌｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｃｅｒｅａｌ
ａｎｄＦｅｅｄＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１３（１１）：２５－２７．

［２６］　陈春霏，付洁，梁鹏，等．土壤中全氮分析方法的研究
进展［Ｊ］．中国环境监测，２０１８，３４（１）：１１２－１１９．
ＣｈｅｎＣＦ，ＦｕＪ，ＬｉａｎｇＰ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｎ
ａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓｆｏｒｔｏｔａｌｎｉｔｒｏｇｅｎ ｉｎ ｓｏｉｌ［Ｊ］．
ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇｉｎＣｈｉｎａ，２０１８，３４（１）：
１１２－１１９．

［２７］　李玉华，刘红，陈燕芹，等．自动电位滴定法测定煤中
氮［Ｊ］．贵州工程应用技术学院学报，２０１５，３３（６）：

１４９－１５１．
ＬｉＹＨ，ＬｉｕＨ，ＣｈｅｎＹＱ，ｅｔａｌ．Ａｕｔｏｍａｔｉｃｐｏｔｅｎｔｉｏｍｅｔｒｉｃ
ｔｉｔｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｔｒｏｇｅｎｅｌｅｍｅｎｔ
ｉｎｃｏａｌ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＧｕｉｚｈｏｕＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ
Ｓｃｉｅｎｃｅ，２０１５，３３（６）：１４９－１５１．

［２８］　李杉杉．凯氏定氮法测定蛋白质的方法分析［Ｊ］．现
代食品，２０１８（２１）：１４０－１４２．
ＬｉＳＳ．Ａｎａｌｙｓｉｓｔｈｅｍｅｔｈｏｄｓｏｆｐｒｏｔｅｉｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙ
Ｋｊｅｌｄａｈｌｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｍｏｄｅｒｎ Ｆｏｏｄ，２０１８（２１）：
１４０－１４２．

［２９］　李海锋，李雪莹，袁红梅．用全自动凯氏定氮仪测定
肥料中总氮含量方法探讨［Ｊ］．广州化工，２０１８，４６
（１０）：８７－８９．
ＬｉＨ Ｆ，ＬｉＸＹ，ＹｕａｎＨ Ｍ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌ
ｎｉｔｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｆｅｒｔｉｌｉｚｅｒｂｙｆｕｌｌａｕｔｏｍａｔｉｃＫｊｅｌｄａｈｌ
ｎｉｔｒｏｇｅｎｍｅｔｅｒ［Ｊ］．ＧｕａｎｇｚｈｏｕＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１８，
４６（１０）：８７－８９．

［３０］　马怡飞，张尼，魏增，等．振荡交换 －抽滤淋洗结合凯
氏定氮法快速测定土壤中的阳离子交换量［Ｊ］．岩矿
测试，２０１９，３８（１）：１２９－１３５．
ＭａＹＦ，ＺｈａｎｇＮ，ＷｅｉＺ，ｅｔａｌ．Ｒａｐｉｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｏｉｌｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｃａｐａｃｉｔｙｂｙａｕｔｏｍａｔｉｃＫｊｅｌｄａｈｌ
ａｎａｌｙｚｅｒａｆｔｅｒｏｓｃｉｌｌａｔｉｎｇｅｘｃｈａｎｇｅａｎｄｓｕｃｔｉｏｎｆｉｌｔｒａｔｉｏｎ
［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（１）：
１２９－１３５．

［３１］　谌国莲，徐小艳．一种新型半微量凯氏定氮仪在本科
实验教学中的开发应用［Ｊ］．实验室科学，２０１８，２１
（６）：１７１－１７４．
ＣｈｅｎＧＬ，ＸｕＸＹ．Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔａｎｄａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆａ
ｎｅｗｓｅｍｉ－ｍｉｃｒｏＫｊｅｌｄａｈｌｎｉｔｒｏｇｅｎ－ｆｉｘａｔｉｏｎｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ
ｉｎｕｎｄｅｒｇｒａｄｕａｔｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｔｅａｃｈｉｎｇ［Ｊ］．Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ
Ｓｃｉｅｎｃｅ，２０１８，２１（６）：１７１－１７４．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｏｔａｌＮｉｔｒｏｇｅｎｉｎＰｌａｎｔＦｒｕｉｔｓｂｙＧｒａｐｈｉｔｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎ
ＡｐｐａｒａｔｕｓａｎｄＡｕｔｏｍａｔｉｃＡｚｏｔｏｍｅｔｅｒ

ＷＵＧａｎｇ，ＺＨＡＮＧＺｈａｏ－ｆａ，ＳＯＮＧＦａｎ，ＬＩＵＸｉａｎ，ＭＡＨｕｉ－ｃｈｕｎ，ＰＡＮＧＸｕｅ－ｍｉｎ，
ＺＨＡＮＧＪｉａ－ｌｉｎ，ＬＩＵＹａｎ－ｙｕｎ
（ＨｅｂｅｉＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｆｏｒＧｅｏａｎａｌｙｓｉｓ，Ｂａｏｄｉｎｇ０７１０００，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ｔｈｅｐｒｏｂｌｅｍｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｐｌａｓｈａｎｄｗｈｉｔｅｓｍｏｋｅｅｓｃａｐｅｄｕｒｉｎｇｔｈｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｏｆｔｏｔａｌｎｉｔｒｏｇｅｎａｎａｌｙｓｉｓｏｆ

ｐｌａｎｔｆｒｕｉｔｓｗｅｒｅｓｏｌｖｅｄ．
（２）Ｔｈｅｇｒａｐｈｉｔｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｐｐａｒａｔｕｓｗａｓｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈｔｈｅａｕｔｏｍａｔｉｃａｚｏｔｏｍｅｔｅｒｏｒｇａｎｉｃａｌｌｙ．
（３）Ｔｈｅａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｉｎｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｏｔａｌｎｉｔｒｏｇｅｎｉｎｐｌａｎｔｆｒｕｉｔｓｈａｓｉｍｐｒｏｖｅｄｗｏｒｋｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ．
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ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｂｙｍｅａｓｕｒｉｎｇｔｈｅｎｉｔｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｐｌａｎｔｆｒｕｉｔｓ，ｔｈｅｇｒｏｗｔｈｓｔａｔｕｓｏｆｐｌａｎｔｓｃａｎｂｅｇｒａｓｐｅｄａｎｄ
ｉｍｐｏｒｔａｎｔｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｆｏｒｉｍｐｒｏｖｉｎｇｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆｈｉｇｈ－ｑｕａｌｉｔｙｆｒｕｉｔｓｃａｎｂｅｐｒｏｖｉｄｅｄ．Ａｔｐｒｅｓｅｎｔ，ｔｈｅｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ
Ｋｊｅｌｄａｈｌｍｅｔｈｏｄｉｓｕｓｅｄｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅｎｉｔｒｏｇｅｎｉｎｐｌａｎｔｆｒｕｉｔｓ．Ｔｈｅｍａｉｎｓｔｅｐｓａｒｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ，ｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎａｎｄ
ｔｉｔｒａｔｉｏｎ．Ｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｉｍｅｏｆｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌｍｅｔｈｏｄｉｓ９０ｍｉｎｕｔｅｓ，ａｎｄｔｈｅｔｉｔｒａｔｉｏｎａｎｄｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｔｉｍｅｉｓ１０－２０
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