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土壤腰艘半微量全量速测法

丈氟氮酸一稍酸消化法�

王振榷 疆圃珠 循秀美
�中圃科季院士壤研究所�

士壤和土壤谬艘的全量分析
,

一般多探用 �气� � �熔融法
。

但此法手箱甚繁
,

特别是

脱矽遇程尤篇费峙
。
�

�

�
�

苹西里耶夫 �� 曹用勤物腰脱矽
,

但仍未能予以满意的改遴
。

左藤三郎�� 患用 � �一�多�
�
消化土壤檬品

,

用减重法箭算 �� �
�
的含量

。

疽檬筒化了操

作手糟
,

提高了工作效率 �但其本身却存在有靴以克服的缺默
,

因碱金属和碱士金属的硫

酸堕只有在 � ��� �� 以上才能夔篇氧化物
,

特别是硫酸钙
,

�

需要在 �� ��
“
� 左右始能燮篇

� � �
,

而要完成痘横高温的灼烧是有困戴的
,

因而
,

赏土檬中 � �
、

� �
、

� 和 � � 穗量超遏

� � 峙
,

�� � 。 的测定
,

将崖生较大的睽差
。

表 , 本法共常法的上墩�以灼烧重焉 � �� � � 我侧在 工作中
,

贰用 � �一
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� � � �消化土檬
,

挺遇一系 列的

贰敏俊
,

初步镬得了满意的桔果
,

使工作效率较 � � � ��
�

熔融法提

高了 �一� 倍
,

方法的原理在龄
�
赏土檬和

� �一� � �
�
在一定温度下灼烧

待
,

一方 面
,

�� 将 成扁 �� �� 逸

去
,

另一方面
,

残能物将均搏燮篇

稍酸盟
。

我例利用援者在较低温

度下即可蒋燮篇氧化物 的特 默
,

克服了 � �一�
, � � � 法的上述缺

默
,

使 �� �
� 的侧定待简精 短篇

�� �一� 小待
。

残渣的溶解舆 ��
,

�� 的分

敲
,

通常也是一件甚篇费待费力

的操作
。

在我们的工作中
,

利用

� ��拘
�

熔融
,

徙而加快了破渣的

溶解
。

另外
,

在用常法 ��� �

� �夕� �分雕 � �
、

�� 的趋程中
,

藉助龄机浆
,

大大提高了遇滤的
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速度 � 在我俩的拭敏修件下
,

由龄镖本取用量较少
,

一般沉殿一次�
� 、

�� 即可分麟 完

全
。

� �
、

� � 的测定
,

目前以 � � � � 法最篇筒便
。

用埃列路黑 � 焉指示倒
,

�� 定 � �
、

� � 德

量
,

用紫尿酸按焉指示蒯测定 � �
,

镁量由差具法求得
。

愿用上述方法测定 � � 待
,

胳默颜

色往往不易辨豁
,

因而葬粉掌握 �同待
,

在一般土壤中 � � 多 � � 少的情况下
,

镁的测定拮

果的精榷度很差
。

焉 了克服疽些缺默
,

我俩曹准行了一系列的藏肺
,

我们癸现
�
赏 ��

、

� �

待侧液中酒精的滇度保持焉 �� � 待
,

草酸钙的溶度猜将小龄 � �一� �  � 的稳定常敷
,

徙而有可能在有 � � 存在的情况下
,

直接用 � �  ! �� 定 � � 的含量 �用埃列路黑 � 篇指

示喇 �
,

疽橄就大大提高了� � 的桔果的精榷度
。

我们曹用一些土壤谬艘和土壤作篇供贰楼品
,

将本文所建哉的方法舆常法退行了比

较
,

现将比较拮果列篇表 �
。

由表 � 可兑
,

本法舆常法的测定拮果是十分一致的
。

分 析 方 法

�一 �献刻的配裂

�� �� � � � � � � 溶液
。

�� �� �� � � 溶液
。

�� �焦硫酸钾 ��
�

�
�

�
。

�� �� � � 氨水
。

�� �

� � � � � � � ‘溶液
。

�� � �
�

�� � � �� � 溶液
�
撰取 � �

�

� � 克 � � �� � 用水溶解援稀释篇 � 升
。

�� �� �� � � ‘� ��
。

�� ��
�

� � � � � � � � 溶液
�
撰取 � � � �。

·

� � � � �
�

� � 克
,

用 � � 稍酸溶

解业用其稀释至 � 升
,

放置一迥援用镖举高截按校正其滇度以援数月不夔
。

��� � �  �

溶液 ��
�

�� �� � �� 溶解 �� �� 克 � � � �
、

二钠盟粉 �� 毫升 � � � � �� 溶液中
,

然俊 用燕

� �
�

的蒸翻水稀释至 �� � 升
。

取钙漂举液 �� 毫升加水 �� 毫升及援衡液�一 � � 毫升
,

指

示蒯 � �� �� ��� � � �� �� � � �
�

� 克用 E D T A 溶液滴定至胳默(杠一蓝)
,

针算出 E D T A 的

溃度
。

( 1 0) 钙漂举液;解取 A
.
R
.
C aC O :0. 42 0克

,

溶龄 25 毫升 0. 5 N H CI 中
。

煮沸之

除去 C OZ洗入 500 毫升量瓶内
。

冷至室温
,

用然 C O
,

蒸翩水稀释至#l1 度
,

此溶液每毫升

含 C a++ 0
.
336 毫克

。

( 1 1 ) 援衡溶液 (一); N H
4C I6. 75 克

,

M
g S O

;
·

7 H

Z

O 0

.

0 6 2 克
,

E D T A 二纳盟 0
.
093 克溶赞水中

,

加此重 0
.
88 的 N H

;0 H 57 毫升
。

加水至 100 毫升
,

患用

峙将此液 17 毫升用水稀释至 50 毫升
,

即得援衡溶液(一 )
。

( 12 ) 援衡溶液(二); N H 4CI

33
.
75 克溶龄水中

,

加比重 0
.
88 的 N H 4O H 2 85 毫升

。

最 援稀释 至 500 毫升
。

( 1 3 )

E
r
i
o c

h
r Q p

l e
b l

a e
k T 指示蒯 :撰取此桑品 0

.
2 克舆 50 克 N aC l l 研韧混匀

。

( 1 4
) 9 5

%

酒精(普通的 )
。

( 15 ) 5 % 草酸按溶液
。

( 二 )分析步骤

稚取土壤谬艘 0
.
1一0. 2 克

,

放在已知重量的 30 毫升的白金钳场中
,

置粉高温雷墟内

在 g00
0C 待烧灼 40 分遗

,

然俊取出在乾燥器内冷却 30 分撞援撰重 (用以补算烧失量)
。

再小心的向白金堆场内先加入 1
:1 H N O :” 5 毫升

,

摇勤使成魅镯液
,

随俊焉上加入40 %

H F S 毫升
,

小乙地摇勤用
月

竭混合均匀
,

将其放在四孔雷蝮梦
, 加熟蒸登

3, ,

在疽一遇
‘

l) 先加人 1:1 H N O
:然俊再加 H F 畴可以是免矽酸堕等典 H F 激烈作用

,

造成遴出的揖失
。

2
) 四孔雷坡

:
即是将 2000五的雷腹料放在一锢正方形的(15

.
52 厘米)耐火磁盘上

,

雷泼的四壁高出磁盘 2厘来

左右
,

内镶以石棉板
,

然馒再用正方形 (每提 18 厘米)的石棉板在其上打四佃孔(孔的大小把增坍的 2/3 能

放走焉宜
,

但增坍底舆磁篮要有 0. 25 一0. 5厘米的距雕)盖在雷填的
_
L面

。

3
) 在加熟畴

,

感富用燮艇器来稠箭温度
,

使增竭内的溶液不沸携焉佳
,

注意不能加盖
。
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程中每隔 15 分遗左右摇勤一次
,

蒸乾援
,

再加 10 滴 1
:1 H N O :及 1毫升 40 % H F

,

摇勤

混合俊加熟蒸乾
,

最援再加 1
:1 H N O : 1毫升

,

加熟蒸乾至燕白烟凳生扁止
, , ,

取下稍稍

冷却俊小心地用妙布擦去堆溺外面粘附的灰崖
,

然援放在高温霭嘘内在 870 一900
“
C
Z ,的

温度下灼烧 30 一40分瞳
。

取出放在乾燥器内冷却 30 分邃
,

撰重
,

减重即篇51 0
2。

将柑蜗内的残除物加入 4 克K 声夕
;
在四孔雷煊上熔融a) 5一10 分撞

,

将残渣完全熔解

援(透明兑底然黑杠黔)即可取出
,

冷却徒小心地用手指徙四面捏勤带蝎
,

使熔瑰舆城坍壁

脱潍
,

然援将其放在 100 毫升的烧杯中再向堆蜗内加入 1
:I H 声O

;1 毫升
,

加盖援在雷媲

上加熟使截生白烟
如 ,

稍冷却俊加入蒸留水洗四女
,

每次洗液均倒入同一烧杯中(其中溶液

的撼髓猜不要超遇 30 毫升焉宜 )
,

将烧杯在雷值上加熟至微沸
,

取下滴加 1: 1 N H
40 H 使

Fe、 A I 沉搬
,

随援再加一些抵菜在雷煊 卜煮沸
,

厢除遇剩的 N H ,O H 至然氨味篇止
,

取

下援稍加静置趁熟遇滤
。

滤液盛粉 100 毫升量瓶中
,

用温熟的 0. 2 N N H
4A 。溶液洗滁沉

搬
,

一直洗至滤液近#lJ 度篇止
,

然佳用 自来水翁其冷却
,

再加水至刻度
,

摇勤均匀俊
,

以偏

侧定 C a
、

M
g 之用

。

将漏斗中的沉搬放在原来的布竭内在四孔雷值上灰化援再放在高温雷煊烧至 900OC

翘 40 分遗
,

取出援在乾燥器内冷却 30 分瞳
。

再摇重
,

即篇 R夕
:
物的重量

。

在白金带场内的 凡O
:
物再用 4 克 K

:S拘
;
在 四孔雷值上熔融 6一10 分瞳

,

如上法将

熔瑰取下俊再用 1:1 几50
;2毫升洗入到 25 0毫升三角瓶中

5,
溶液艘植豹 篇 40 毫升左

右
。

加熟煮沸使熔瑰熔解
,
冷却援

,

加入 40 % N H 声C N 溶液 2 毫升篇指示例
,

用 0. 02

N H g N O 3滴定由扛夔篇燕色或微黄即建胳默
。

由 H g N O :的用量来补算 F e 的含量
。

Al

可由几O
:
中减去 F e 而得

。

ca

,

M
g 袖量的测定(此法谨限粉系扰分析 ):

6,

用吸管取待贰液 20 毫升
,

放在 150 毫升的三角瓶中
,

加入 30 毫升的蒸倒水
,

稀释

篇 50 毫升
,

再加入援衡溶液(二 )4 毫升 (碉筋溶液 pH 二 10)
,

以埃列潞黑 T (E ri o-

ch rom e bl ac k T )扁指示倒(加入 0. 2 克左右)
,

再用 E D T A 溶液滴定由杠燮蓝 (天蓝)即

逢籽默
,

所得桔果是 C a
、

M
g 德量

。

M
g 的侧定(谨限粉系就分析 )

:

用吸管取待贰液 20 毫升
。

放在 150 毫升的三角瓶
,

加入 1毫升草酸按
,

然俊在雷值

上加熟至沸 2一3分撞
,

取下放在冷水中冷却 (假若燕白色草酸奶沉搬彦生
,

可加入豹含

0. 5一1 毫克的 C a 溶液
,

促道草酸钙沉搬完全
,

疽待赚重新加热虚理或冷却)
,

最援加入 7

l) 膳褒量将择餐的酸全部提掉
,

以防止徒来在高谧雷腹燎灼畴的侵触作用
。

2) 在高温雷渡灼燎暗
,

不能超遏 91 0
“

C

,

否则将引致 51 0
,

的侧定值偏高
,

原因倚待淮一步研失
。

3
) 加 K

:s:0 。便在四孔雷腹上熔融暗
,

最初就愿加高温
,

此暗雷壁可以升到 2z0 V
。

柑竭要加盖
,

使柑墒烧赶有

大量 5 0
。
餐生

,

然俊用白金甜小心地摇勤
,

使增墒壁上的氧化物全部熔掉
,

假若不激烈登饱畴雷座可以不必

降低
,

若登现溶液澄清筱即可取出
,

一般 5一10 分撞即可全部熔好(注意畴简不能遇是
,

否创 K 多刃
?
被烧的

遇度
,

到佳来用水及 H
:50 ‘溶解畴餐生混镯

,

就要完全作癸
,

只有榕解镬透明澄清才合乎要求 )
。

-

4
) 使 H 声0

‘
箩生白烟

,

写了溶掉在柑姆漫沿或盖上的氧化物
。

5
) 假若登况倚有静多白色沉搬不溶畴

,

但封 F e 的测定燕影婴
,
可以照常用硝酸亚永滴定之

。

6
) 用 E D T A 法

,

衡 C a
、

M
g 捻量的侧定

,

只能庶用是~ 系兢分析上
,

因此它的援衡液的用量不同芡一般方法
,

业且待拭液中叉辘其他部子干摄
,

所以不加任何掩蔽粼(但要作空白拭旅)
。
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毫升95 % 酒精l)摇勤混合俊再冷至室温
,

三角瓶内溶液患再用水稀释到 50 毫升
,

随徒加

人援衡溶液(二)4 毫升
,

埃列豁黑 T 指示倒豹 0
.
2 克左右

,

用 E D T A 溶液滴定至蓝色 出

现即连胳默(疽一胳默可保持 1. 5一2
.
0分撞

,

)

。

所得桔果篇 M g
,

而 C a 可由 C a
、

M
g 翘

量的毫赏量减去 M g 的毫富量求得
。
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l) 用草酸按将 C a料沉搬俊加人 7毫升 95 % 酒精
,

焉 了降低草酸钙的溶解度
,

藉J.2 阻止 C a+
+
实 E D T A 起作

用
,

假若酒精加得遏多畴
,

则草酸镁也将有部分沉搬
,

业使滴定反磨援慢
,

杨易崖生簇差
。

加得姐少畴胳黔的
撂定暗尚短促

,

不易掌握
。

按规定量加入暗愁黝的碍定暗简可以保持 1
.
5- 2分趁

,

若以俊再燮紫畴
,

也不必

再重滴定(也要作空白贰撇)
。


