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流动注射法测定青贮饲料中的氨态氮
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摘 　要 :采用流动注射分析法测定 青贮 饲料 中的氨态氮 。方法的检出限为 1. 99μg/L ;线性范围 为 10～5 000

μg/L ,相关系数 r≥0. 999;其相 对标准偏差为 1. 03%;实际样 品的加标 回收率为 96%～108% ;样 品测定 频率

为 30样 / h。本方法操作简便 、灵敏度较高 、线性范围宽 、精密度高 ,对于大量饲料 样品 的测 定结果令人满意 。
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Determ inat ion of Ammon ia2N in Silage by Flow In ject ion Ana lysis
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Abstract:Ammonia2N in silagewas determined by flow injection analysis. The detection limit was1. 99μg/L , co rrela2
tion efficien t r wasmore than 0. 999, the RSD was 1. 03% and the reclaim ratio was 96%～108%. The method has

the characteristics of simp licity, sensitivi ty and good correlation. It i s sui table to be used for determination of ammo2
nia2N in silagewith large quantity of samples.
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　　青贮饲料中氨态氮与总氮的比值是评估青贮

蛋白质破坏程度的重要指标 。氨态氮的测定方法

通常有半微量蒸馏法和比色法。半微量蒸馏法是

在 1%氧化镁提 供的弱碱 条件下蒸馏出氨 ,由于

在制备青贮萃取液时 ,会向萃取液中加入了少量

硫酸以固定容易挥发的氨态氮 ,样品溶液中硫酸

的存在使得氧化镁提供的弱碱环境不可靠 ,因此 ,

此法不适于青贮中氨态氮含量的测定 。流动注射

光度法是一种现代湿化学分析法 ,常用于工业实

验室的复杂化学反应自动分析 ,可以分析大部分

类型的液体样品 ,如水 、土壤提取液 、饮料或化合

物等 。流动注射光度法用于水中氨态氮的检测已

有相关报道
[ 1～3 ]

。本研究探讨了采用流动注射光

度法测定青贮饲料萃取液中的氨态氮含量 。待测

溶液中的氨离子经氯化生成一氯胺 ,一氯胺与水

杨酸盐反应生成 5 - 氨基水杨酸盐 ,然后经过氧

化和氧化偶合反会应生成绿色的络合物 ,通过在

660 nm处测定其吸光度 ,吸光度与溶液中氨态氮

的浓度成正比 。用该法测定青贮饲料中氨态氮 ,

准确度和精密度高 ,样品和试剂用量少 ,分析速度

快 ,结果令人满意 。

1　材料与方法

1. 1　仪器

F IA 26000全自动流动注射分析仪 (北京吉天

仪器有限公司 ) ,ARUS艾科浦超纯水器 (重 庆颐

洋企业发展有限 公司 ) , BS124S分析天平 (北京

塞多利斯仪器系统有限公司 ) , KH5200超声波清

洗器 (昆山禾创超声仪器有限公司 )。

1. 2　试剂制备

缓冲溶液 ( pH5. 2 ±0. 1) : 33 g酒石酸钾钠 、

24 g柠檬酸钠溶于去离子水中 ,定容至 1L。水杨

酸钠溶液 (80g/L ) : 25 g氢氧化钠 、80 g水杨酸钠

溶于去离子水中 ,定容至 1 L。亚硝基铁氰化钠
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溶液 (5 g/L ) : 5 g亚硝基铁氰化钠用水溶解 ,定容

至 1 L。二氯异氰尿酸钠溶液 ( 4 g/L ) : 4 g二氯异

氰尿酸钠用水 溶解 ,定 容至 1 L。载 流 :去 离子

水 。配制试剂所 用的去离子水都 经过纯水器处

理 ,各种溶液和载流均需超声脱气 。

1. 3　仪器条件

泵速为 35 rpm,进样器吸取样品的时间为 60

s,显色时间为 80 s,加热温度 60℃。在线测定氨

态氮的流路如图 1所示 。

图 1　流 动注 射光 度法测定氨态氮的流程

Fig. 1　The chart of flow injection analysisof ammonia2N.
R1:水杨酸钠溶液 Salicylic acid sodium salt solution; R2:亚硝基铁

氰化钠溶液 Sodium nitroprusside solution; R3:二氯 异氰尿酸 钠溶

液 Sodium dichloroisocyanurate solution; C:载 流 Carrier; S:样 品溶

液 Sample; B:缓冲溶液 Buffer; W:废液 Waste; P:蠕动泵 Peristal2

tic pump; V:六通采样阀 In jection valve; L:混 合环 Reaction coil;

M :加热模块 Heat up module; D:检测器 Detector.

1. 4　标准溶液

氯化氨标准储备液 ( 100 mg/L ) :称取 0. 381

9 g氯化氨 ,用水溶解后定容至 1 000 mL ,此标准

溶液氮的含量为 100 mg/L。

用氯化氨标 准储备 液稀 释 ,制成浓 度为 20

μg/L、50μg/L、100μg/L、200μg/L、500μg /L、

1 000μg/L、2 000μg/L 和 5 000μg/L的标准系

列溶液 。

1. 5　样品处理

取新鲜的青贮饲料 20 g于具塞三角瓶中 ,加

入 200 mL去离子水 ,于 4℃冰箱中浸提 24 h,用

快速定量滤 纸过 滤 ,取滤 液稀 释 50倍 ,为 待测

溶液 。

2　结果与分析

2. 1　工作曲线

根据系列标准溶液的测定 ,绘制氨态 氮标准

曲线 ,在 ～5 μ L 范围内成线性关系 ,其

线性方程为 y = 5 x 5 3,相关系数为

0. 999 0。

2. 2　检出限

F IA 26000全自 动流动注射分析 仪关于检出

限的测定是根据 EPA 计算检出限的方法来 计算

的 。按照 EPA关于检出限的定义 ,其公式为 :

DL = t (n - 1,α =0. 99) ×s

其中 : t ( n - 1,α =0. 99)是 当自 由度 为 n - 1,置信 度

为 99%时 ,单边 t检验的情况下决定标准偏差 ;当 n =7时

t( n - 1,α = 0. 99) = 3. 14; s为重复 n次测 量得 到的标 准

偏差 。

选取 20. 0μg/L 的氨 态氮标 准溶 液测 量 7

次 ,进行方法检出限的测定 , SD为 0. 247 1,根据

上式方法计算 ,测得其检出限为 1. 99μg/L。

2. 3　精密度

以 500μg/L氨态氮标准溶液连续测定 7次 ,

其相对标准偏差 (RSD)为 1. 03%。

2. 4　青贮饲料样品的测定

对 214个饲料样品的 萃取液稀释 50倍 后进

行连续测定 ,在测定过程中间分别在第 100个样

品后和第 200个样品后分别插入 一个 500μg/L

的标准样品作为质控样 ,经测定 其值 分别为 496

μg/L和 499μg/L ,误差分别为 0. 8%和 0. 2% ,说

明经过长时间的连续测定后 ,仪器仍然十分稳定

可靠 。

2. 5　饲料样品加标回收率测定

随机选择 5种饲料样品 ,加入 25 mg/L 的标

准溶液 ,测定其加标前的浓度和加标后的浓度 ,计

算加标回 收率 (见表 1)。加标回收率在 96% ～

108%之间 。

表 1　饲料样品加标回收率的测定

Table 1　Determination of reclaim ratio.

样品
Sample
No.

浓度
(mg/L )

Concen2
tration
(mg/L )

加标量
(mg/L )

Adding
concen2
tration
(mg/L )

加标后浓度
(mg/L )

Total concen2
tration
(mg/L )

加标
回收率
(% )

Reclaim
ratio (% )

2 36. 25 25 60. 32 96. 28

42 15. 42 25 42. 25 107. 32

115 29. 97 25 53. 91 95. 76

123 30. 39 25 55. 05 98. 64
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10 000 g/

: 0. 289 - 9. 1 192 4 . 04 2 70. 8 99. 28



2. 6　讨论

某些青贮饲料的萃取液有一定色度 ,直接用

比色法测定会对结果产生干扰。而本法灵敏度较

高 ,可以允许样品经过稀释 50倍或 100倍以后再

进行测定 ,这样就大大降低了色度的影响 ,其色度

的影响可忽略不计 。本法的测定线性范围较宽 ,

对于饲料这种氨态氮含量差别较大的样品十分适

合 。同时本法具有较好的精密度和准确度 ,分析

大量样品时有更好的应用价值。
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　　自 1983年以来 ,朱明华先生编写出 版了多

种版本的《仪器分析 》教材 ,已经成为《仪器分

析 》教材的经 典之作 。本书作者 大多为朱先生
的学生 ,曾经得到过先生的谆谆教诲 。本书作为

化学、化工及其相关专业本科生 、研究生的教材 ,

在继承朱先生主编的《仪器分析 》基本内容和编
写特点的基础上 ,充分考虑了本科生 、研究生教

育的特点 ,在教材编写的内容取材 、深度和广度

把握、基础知识和新技术搭配等方面做了一些改
革和探索 。

随着科学技术的飞速发展 ,仪器分析领域也

取得了巨大的成就。很多传统的仪器分析方法
都得到了改进和提高 ,同时也出现了一些新的仪

器分析技术和方法 。作为现 代科学技术的“眼

睛 ”,仪器分 析方 法在化学 、化工 及相关领域具

有极其重要的地位 ,仪器分析方面的新技术和新
方法对相关领域的科学研究也非常重要 。研究

生是各个专业科学研究的生力军 ,他们的研究工
作往往处于学科研究的前沿 ,掌握好仪器分析这

一重要工具 ,对研究生培养 来说至关 重要 。因

此 ,研究生的教材必须要跟上仪器分析的发展 ,

在保证掌握基础知识的前提下 ,还要体现分析化

学学科最新发展的理论 、技术和方法 。本书根据
分析化学及其相关学科的特点和最新发展动向 ,

收录了各种重要的仪器分析方法 ,既涵盖了仪器

分析的基本内容 ,如传统的色谱分析 、光谱分析 、
电分析化学等 ,又加入了目前发展迅速、应用广

泛的新技术和新方法 ,如表面分析技术、化学传

感器 、化学计量学等 。同时在每章中还尽可能开
辟一节专门介绍各种仪器分析领域的最新技术

和前沿研究内容 。

另外 ,本书面对的是化学 、化工及其相关领
域的广大读者群 ,他们一般并不把仪器分析方法

作为研究对象 ,而是作为研究手段 。因此本书特

别强调方法的实用 ,学以致用 。书中包含了很多

有关仪器分析应用的内容 ,而且突出讲述了各种
仪器分析方法中样品处理和制备的方法 ,期望读

者能通过学习掌握基本的样品处理和制备方法 ,

以便委托分析检测部门进行样品分析检测时获

得更加准确可靠的数据 。
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