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引言：

复合肥料是促进农作物生长、高产的重要肥料，关

于复合肥料总氮含量的准确测定以及确保复合肥料总养

分合格，对粮食作物的增产、增收有着极为积极的作用，

所以总氮含量的准确测定尤为关键。依据 GB/T 8572-

2010 复混肥料总氮含量的测定蒸馏滴定法，通过多次测

定复合肥料中的总氮含量，发现称样量对检验结果具有

重要影响，在检测环节应高度重视称样量对检测结果带

来的偏差问题，以提升检测数据的精确性、可行性。

一、复合肥料中氮的形态及来源

1. 氮元素的必要性

氮对于农作物的健康发育而言无可替代，其既是氨

基酸的基础，又与蛋白质、核酸、维生素等构成了一种

复杂的营养平衡。若氮的摄入量不足，就会对农作物的

正常发育造成极大的损害，甚至可能使它们的全生命周

期停滞。此外，氮还是农作物光合作用的基础。在其成

长过程中，农作物的氮摄取能力相对有限，能进行全部

吸收的氮形态是铵态氮和硝态氮，同时农作物生长过程

中还可吸收有机氮，不论是氨基酸还是尿素等，都是农

作物吸收氮的方式，并且其吸收量也会因环境条件的不

同而发生变化。实践发现，氮的种类和数量会影响农作

物的生长发育，为了提高农作物的产量，应根据农作物

的生长阶段来合理调节氮的摄入，从而满足它们的各种

营养需求。这样就能够有效地提高农作物产量，且还能

够避免因为缺乏氮而导致的严重后果。

2. 复合肥料中氮的形态
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当前，我国在农业生产中大量使用复合肥料，复合

肥料是指在氮、磷、钾三种养分中，至少有两种养分标

明量的由化学方法和（或）物理方法制成的肥料。其氮

的存在形态由硝态氮、铵态氮、酰胺态氮及氰氨态氮等

多种形式，当前市场复合肥料产品标识中除了含硝态氮

时需在包装容器上明确标识外，其他形态的氮检验人员

不可得知。为了准确测量复合肥料总氮含量的高低，检

验人员在检测过程中需通过还原、消化等步骤将不同形

态的氮转化为铵盐，在指示剂存在下，通过蒸馏滴定法

检测出复合肥料总氮含量。

二、复合肥料中氮含量的检测流程

1. 总氮含量测定原理

在碱性介质中用定氮合金将硝态氮还原，直接蒸馏

出氨或在酸性介质中还原硝酸盐成铵盐，在混合催化剂

存在下，用浓硫酸消化，将有机态氮或酰胺态氮和氰氨

态氮转化为铵盐，从碱性溶液中蒸馏出氨。将氨吸收在

过量硫酸溶液中，在甲基红 - 亚甲基蓝混合指示剂存在

下，用氢氧化钠标准滴定溶液返滴定。

2. 检测复合肥料总氮含量的相关准备

复合肥料总氮含量检测是一个复杂的过程，包括

制样、称量、溶解、消化、蒸馏、滴定等过程。步骤繁

琐，需精心准备。为了获得更加准确的试验检测结果，

实验人员必须充分考虑试验涉及的各种仪器、试剂以及

其他必要的条件，并且认真完成所有的准备工作，以便

获得一个更加精确、可靠的试验检测结果。本次试验采

用了常规蒸馏装置，符合 GB/T 8572 标准。而试验检测

中，试剂的选择至关重要，因此，实验人员应合理使用

试剂、溶液及水。比如，为了制备出高质量的混合催化

剂，需要使用高纯度的蒸馏水、硫酸、盐酸和铬粉，铬

粉的细度必须低于 250μm，还需要将 1000g 硫酸钾和 50g

五水硫酸铜进行有机混合，并进行精细的研磨处理。同

时，氢氧化钠标准溶液也需要经过精确的配制，才能满

足试验检测的要求。一般情况下，氢氧化钠标准溶液需

要的浓度是 0.5mol/L，还需要使用甲基红 - 亚甲基蓝混

合指示剂。为了确保仪器的准确性和可靠性，应使用

1000ml 圆底蒸馏烧瓶和梨形玻璃漏斗，并且按照 GB/T 

2441.1 的标准进行制备，同时还要安装防爆沸装置，将

长度为 100mm、直径为 5mm 的玻璃棒有机地连接到长度

为 25mm 的聚乙烯管上。

3. 试验步骤

（1）样品处理

为了确保样品的准确性，实验人员应该按照 GB/T 

8571 的标准来制备。如果是含硝态氮未知成分的样品，

实验人员应先从容器中取出 0.5g 的样本，把它们分别装

入 1000ml 的定氮瓶内。再倒入 35ml 的蒸馏水，并且不断

缓慢地晃动容器，确保硝酸盐能够被充分溶解。同时，

还要在通风厨中添加 1.2g 的铬粉和 7ml 的浓盐酸。将样

品放入室温环境中，持续 5-10 分钟 [2]。随后，实验人员

还要将定氮烧瓶插上梨形漏斗放置在通风厨的可调电炉

上加热。当其沸腾并出现泡沫后 1 分钟后，将烧瓶冷却

到室温，加入 22g 的混合催化剂和 30ml 的浓硫酸（注意，

倒入硫酸时要缓慢进行），轻轻摇匀。最后，将定氮烧瓶

重新放回可调电炉，并进行加热，直到产生的硫酸白烟

为止。此时实验人员可以开始计时，在等待 1h 之后，停

止加热。整个试验过程中，实验人员应留意消化液变得

天蓝色透亮，才算消化完全。

冷却定氮烧瓶之后，实验人员需用蒸馏水多次冲洗

梨形漏斗，将清洗液转移至定氮烧瓶内，然后再小心添

加蒸馏水 400ml 于定氮烧瓶内，等待蒸馏。为了减少消

化液的流失，在添加蒸馏水之前，建议多次少量地使用水

对梨形漏斗进行清洁和冲刷，以免因为梨形漏斗内外表面

残留消化液，使得样品流失，从而导致测量结果偏低。

（2）蒸馏

将冷却好的定氮烧瓶至于安装好的蒸馏装置上，再

将防暴沸物放入蒸馏烧瓶中，并按照规定的步骤将其与

蒸馏装置相连。然后，将 20ml 的 1mol/L 硫酸溶液和 5 滴

混合指示剂倒入接收瓶中，并将其安置在蒸馏装置上 [3]。

同时，将 120ml 的 400g/L 氢氧化钠溶液倒入蒸馏装置的

滴液漏斗，并在其快要流尽的时候加入 25ml 的水冲洗漏

斗，如果漏斗内仅剩余 4ml 左右的水量，应立即关闭活

塞。然后开通冷却水并启动电炉加热装置，等待溶液沸

腾，根据泡沫产生的程度来调整供热强度，蒸馏过程直

至蒸馏出 150mL 馏出液后，用 pH 试纸检查冷凝管出口的

液滴，无碱性才能结束蒸馏。此外，实验人员还需要进

行空白试验。整个过程中，如果蒸馏装置发生漏气或接

收液面过低，会导致实验结果显著偏低，需重新实验。

（3）滴定过程

通过返滴定法，可以使用 NaOH 滴定溶液来测定过

量的硫酸吸收液，并通过与空白试验的比较，计算出氨

气消耗的硫酸吸收液，从而换算出氮的含量。为了确保

NaOH 标准溶液的准确性，必须严格按照 GB/T 601 的规

定进行标定，还要对基准物邻苯二甲酸氢钾的纯度进行

严格的检验，以确保测定结果的可靠性和准确性。在样

品经过精细烘干并保持恒重的情况下，应当精确称量，

并在溶解完成后进行标定，其不仅能确保测量结果的准

确性，还能使其不超出标准规定的范围，最终将其平均
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值作为标准溶液的浓度。试验过程中，实验人员除了要

保证样品检验和空白检验的滴定结果保持一致之外，在

总氮含量检测的过程中，还要仔细审查几组数据，再严

格管控试验流程。

（4）称样量和吸收液的量

试验环节，要求硫酸吸收液过量，也就是 nH
+ ≧ nN，

因此，实验人员应合理管控称样量，不仅要具有代表性，

还要最大程度地满足试验要求 [4]。在进行实验之前，需

要确保吸收液的量符合标准。为了达到这个目的，需要

在接受器中添加 40ml 的硫酸溶液 [c（1/2H2SO4）=0.5mol/

L] 或者 20ml 硫酸溶液 [c（1/2H2SO4）=1mol/L]、换言之，

nH
+=0.020mol。此外，还需要确定称样量，一般来说，称

样量应该是 m*ω/1.401 ≦ 0.020，且 m ≦ 0.235/ω% g。为

了确保测试结果的准确性，实验人员应将滴定消耗的标

准溶液的体积限制在 9-21ml 之间，而最佳的测试称样量

应该是 m=14.01/ωg，且 m ≥ 0.5g。

（5）误差分析

根据标准，复合肥料总氮含量检测必须进行平行试

验，并且要求平行样本的绝对差值不得超过 0.30%。如

果平行试验的结果符合要求，则可以将其取平均值作为

最终结果；但如果平行试验的结果超出了这个标准，则

需要重新进行平行试验。

（6）结果

在本次实验中，实验人员使用了复合肥料作为样品，

并使用氢氧化钠作为标准溶液。在同一实验室，不同实

验人员的测定结果都符合 GB/T 8572 规定的误差范围，即

不同实验室测定结果的绝对差值应在 0.50% 以内，并且

不同实验人员的测定结果相差很小。

三、复合肥料总氮含量检验中提升称样量和检测结

果精准性的对策

根据国家相关法律法规和标准，实验人员对复合肥

料样品的称量应该严格按照要求来进行，并且通常会通

过多次试验来确保它们的合理误差。为了确保测量的准

确性，实验人员应尽可能采用高精度的称重和测量仪器，

以便减少测量结果的偏差。通过使用精准度达到 0.0001g

的电子天平，能够有效地控制复合肥料样品的重复性，

还能将其误差限定在 ±0.0001g 之间。且最终的检测结果

还需要经过三次测量，最后取其平均值。与此同时，“误

差累计原则”指出，复合肥料样品称重系统误差主要是

由于人为操作和仪器自身的校准不当所致。经过深入的

研究，发现，当称样量增加时，检测结果的误差性也会

出现下降的趋势，这表明，即使是在最严格的情况下，

测试结果的准确性也有进一步的提升空间。完成称样量

后，实验人员应当采用滴定管对其进行测量，为了避免

受外界环境影响，应当至少重复 3 次，以确保测量的精

度不超过 ±0.013ml 的误差阈值，否则，累积的误差将达

到 ±0.02ml 的精度。随着称样量的增加，滴定的体积数

也会相应增加，从而使称样量和检测结果的准确性得到

显著提升。

然而，在进行误差分析时，实验人员不应为减少测

量误差而过度增加复合肥料样品的称样量，因为在含有

硝酸态氮的复合肥料还需要考虑铬粉的还原能力，以及

可能导致复合肥料样品在干燥的空气条件下温度变化不

均，致使其测量结果的准确性下降，甚至可能出现更大

的测量偏差。因此，通过运用反向思考方法，实验人员

可以更准确地测量复合肥料氮含量，从而确定最佳的称

样量。

四、结束语

复合肥料是一种重要的肥料，其能够满足作物的营

养需求，其中氮、磷、钾等元素尤为重要。质量合格的

复合肥料，其中的氮元素更为关键，因为氮元素能够合

成蛋白质、核酸和叶绿素，从而使农作物的枝条更加健

壮，果实更加丰满。如氮元素不足，会严重损害农作物

的发育和光合作用。因此，实验室必须对复合肥料的氮

含量进行精确的检测，以确定其质量。且氮元素是影响

复合肥料质量的重要因素，实验人员必须特别注意检测

过程中的一些细节，以确保检测结果的准确性和可靠性。

针对不同复合肥料，通过计算合理确定试料样品称样量，

为复合肥料总氮含量的准确检验打好坚实的基础。
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