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一
、

方法原理

�
�

将土壤或肥料利用渡 �
�
� �。及 �刃� � � 共同消煮来氧化有楼臀

,

把癸生的 ��
�

通

遇冷凝管舆水蒸氟一同冷却援燮焉 �
�
�� ,

吸收在一 定量 的 � �� �� �
,

溶液 中
,

遏剩 的

� � ��� �
�

以酚酞焉指示喇用 � �� 滴定
,

由 � �� � � �
�

的育除用量再折算成有楼臀
。

其化

季反愿式如下
�

�� � � �
,
�巧� � � ��

�
� � ‘ � � � 分 � �几�� � � �。 � �� , � � � � � � � � � � �

�
�

�� � ��
�
� �

�
� 峥 �

�
�� �

�� � � , �� � � � � �� � ��叶 � ���
�

杏� � �� � � � ��� �
�

�汲量的� �遏剩的�

�� � � � �� � �
�
� �� � �

�遏剩的�

酚酥
�

一代卜 � � ��� � �� � �

�
�

用上述测定有楼鬓援的消煮液
,

加蒸翩水稀释
,

然援加入 � � � � 溶液莲精蒸留
,

亚桔合打氟�用打氟球�即可将氨在 � 分缝内完全趁出
,

吸收在硼酸中
,

最徒用甲基扛
一
澳

甲酚椽篇指示刻
,

以 � �� 滴定
。

二
、

分析步暇

�
�

有楼臀的分析
�
在百分之一的歇子或分析天平上藕取夙乾拟土或肥料

�� �通遏 ��

孔筋的 � ��  一�� � 克左右�可先将檬品放在小的有光抵上撰取
,

然徒倒在大的有光抵上掩

成半筒状放入凯氏瓶中�放在 ��� 毫升的凯氏瓶中
,

然援加入 �� �
�
� �‘ � 毫升

,

用文火

加熟微拂半分撞
,

胳檬品中 � � ��
�

的 �或游雕的 � �
�

�� �
,

程出
,

然徒加入 �一� 粒玻璃

珠�防止跳勤 �及粉肤重潞酸钾 �一� 克
,

随援将具有雨侗孔的带有分液漏斗及定氮球的橡

皮塞要繁密的按在凯氏瓶中
,

亚把定氮球 ��� 舆预先盛好 ��  一�
�

� 克 � �多� � 及 �� 毫升

�� � �舟�
‘
溶液的洗氛装置 ��� 莲接

,

最援将洗氟瓶上的定氮球��� 再舆冷凝管的上端相

接
,

另外用吸管取 � �一�� 毫升 ��  � � �� � � �
�

溶液伙视有楼鬓含量的多少而定 �
,

分�� 加

入到雨侗 � � � 毫升的三角瓶中向第一侗三角瓶�� �� 舆冷凝管下端相接的 � 中加其溶液量

的 � � �
,

剩下的 � � � 加入到第二徊三角瓶 �� �� 上面按有钠石灰管 ��� � 的 �
,

然徒用蒸翻

�� 歌法不包括稍酸憨氮
。

�� 愿特别注意 � � �� � �
�

溶液井常容易吸收空氧中 ��
� 。

� ��
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水分别稀释到构 �� 一�� 毫升左右
,

按好援冲管���� 迅速地舆冷凝管篷接
,

防止 空氟 中

��
�

的侵入
。

按装完攀援
,

取小漏斗放在分液漏斗上�� �
,

向其中加 �� 毫升滇 �
�
� � � �分液

漏斗本身具有刻度 �
,

立即取下刁
“

漏斗
,

将自来水能殖打朋通入到冷凝管内
,

业将附有解打

石灰�纳石灰 �管及橡皮塞的打氟球按在分液漏斗上
,

小公的逸行打氟
,

同暗阴警分液漏斗

的活塞
, , ,

把滇 �多仇 壑入凯氏瓶 ��� 中
,

硫酸全部流入援
,

膝禹上阴好活塞
,

取下打氟球
,

聚接着向分液漏斗中加入蒸翻水 �� 毫尸
, ,

小公的摇勤凯氏瓶中溶液 � 分遗
,

使硫酸
、

重

路酸钾和檬品混合均匀
,

用文火加熟煮沸 � 分遗�防止有大量白烟登生
,

如有少量白烟没

有阴保 �
。

同待洗氟瓶也要一起加熟�可用三侗颐酒精瞪 �
� , ,

随援用打氟球按在分液漏斗

上
,

先将打氟球内空氟打足
,

然援小公地打阴分液漏斗的活塞
,

把预先加好的蒸翩水 �� 毫

升小公强厘入凯氏瓶��  中
,

壑入俊立即阴好活塞
,

加大火�舆加熟洗氧瓶的酒精瞪稠换
,

用三涸豉的酒精瞪�煮沸 � 分憧
,

再打氟 �一� 分绩 �� 。

完攀徒
,

先取下盛有 � �� � � �
,

吸收

� �
�

的雨徊三角瓶��� 及��� �
,

然俊息火
,

立刻取下打氟球使空氟通入�勿嗣活塞防止倒

吸 �
,

再阴阴水能硕
,

再将吸收 ��
�

的三角瓶用蒸翩水洗好
。

通氟管上附着的 � �� � � �
�

分

另��加入酚酞雨滴
,

先徒用 �� �� � �� 滴定�� 援滴定的三角瓶�� �� 履加塞防止空氟中� �
�

侵

入 �
。

滴定至溶液杠色消失篇格默
。

补算
�

有楼臀� 二 �� 一 � � � � � �
�

� � � � � � � � �

�

式中
� � 一 �� � � � �� � � �

�

�� 毫升或 �� 毫升
,

相赏龄 ��  � � �� 的毫升数

� � 滴定姆剩 ��  � � �� � � �
�

所用的 ��  ! ∀ # 毫升数

C 一 H C I的滇度

0. 01035 一 1 佃毫赏量相富的有楼臀量毫克数

10 0 气 针算百分数

W 二 土重

2
.
全氮的侧定

:
将侧定有楼臂俊的消化液用分液漏斗加入蒸翻水稀释

,

溶液的腮艘

猜痣 60一65 毫升左右
。

摇勤均匀俊取下洗氧系就(4)(5)(6)
,

换上玻璃管 (12 )将消化系

就(3) 舆冷凝管(7) 上端速接起来
,

再取下吸收系就 A
,

换上内盛 3 % 硼酸 25 毫升加有雨

滴甲基杠
一
澳甲酚耘指示例的吸收系就 B

,

用援冲管 (18) 舆冷凝管下端莲接用以吸收氨
。

一切准偏完善援
,

把小漏斗放在分液漏斗上加入 45 % N aO H 溶液 40 毫升
,

打 朋分液漏

斗的活塞使溶
.
夜流入凯氏瓶中

,

完全阴阴活塞
,

取下小漏斗慢慢的摇勤凯氏瓶混合均匀
,

再加大火蒸翻
,

煮沸 4 分瞳援再打氟(不要太快)雨分瞳蒸留完攀
,

先取下氨的吸收瓶(18 )

及 (17 )
,

然援息火
,

再取下打氟球(勿阴分液漏斗活塞)
,

将吸收氨援的 H aB O
3
用 o

.
IN H CI

1) 分液漏斗的活塞愿常途凡士令保持蒋勤光滑
,

但不愿堡得太多
。

2) 向分液漏斗中镇先加人 40 毫升蒸翩水
,

不但可防止活塞受熟打不朋的困黔
,

业焉下一步用水蒸氛理出登生

的C O
:
有很大的作用

。

3) 三顽酒精澄人力较大
,

在梢化有栈箕畴不能用大火
,

一定要用文火
。

但用大火先加熬洗氟瓶(5) 是非常重要

的
,

用其餐生的水蒸氧来消诫 50
:
的等氛艘起很大作用

。

4) 打氟丽分踵焉 了迅速的徨出 C 0
2。

5) 遏剩的B a( O H )
,

溶液用 O
.
IN H C I滴定

,

要注意不能滴定造快
,

否则局部酸拇多有溶解 B aC O
:
的可能

性
。

滴定暗充分摇勤是搔其必要的
。
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滴定由蓝燮微杠即建释默
。

针算公式如下
:

N %
(A 一 B ) x C x 0

.
0 14 火 1 0 0

W

式中
: A 二 滴定按用去的 H CI 毫升数
B = 空 白消耗的 H CI 毫升敷

C 二 H C I的滇度

0. 01 4 ~ 一侗毫富量等龄 0. 014 克氮

10 0 = 针算百分敷

W ~ 土重

三
、

就荆的配裂

1
.
滇 H

ZSO ;比重 1
.
84

,

1 一2 瓶
。

2

.

重璐酸钾固艘的 320 克左右
。

3

.

0

.

4 N B
a
( O H )

,
·

S H

Z

O
: 用歇子释取 6

.
3克 B a(O H )

2·
S H

:

O 龄 500毫升的烧杯 中
,

加水溶解
,

放在 100 毫升的容量瓶中加水至刻度
。

摇勤均匀援倒在献创瓶中
,

用漂举的

0
.
IN H C I镖定滇度

。

4

.

O

.

10 00 N H
CI

: 用&lJ 度吸管取 12 毫升 4N H CI 放在 50 0 毫升的贰蒯瓶中
,

再加蒸

馏水 496 毫升混合均匀援
,

用 1/100 的戴子解取 1. 91 克硼砂
,

在 50 毫升的烧杯中溶解
,

然俊洗入 100 毫升的量瓶中
,

加水至刻度摇勤均匀
。

此溶液痣堆榷的 0. I000N
,

用 10 毫

升吸管取 10 毫升溶液放在 100 毫升的三角瓶内
,

加 甲基杠
一
澳甲酚椽指示倒 1一2滴

,

用

配好的夔酸滴定由蓝夔至微杠即违胳默
。

针算如下
:

N x V = N
‘ 火 V

,

式中
: N ~ 硼砂的滇度

V ~ 硼砂的毫升数

N
,

= H CI 滇度

V ’
= H C I 的毫升数

例如
:
取 0. 1000 N 硼砂 10 毫升

,

用 H CI 滴定共用去 H Cl lo
,

5 毫升
,

求 H CI 的滇度
。

将其代入上述的公式中即得
:

0
.
1 x 10 = N

,
x

1 0

.

5

N

,
= 0

.

0 9 5 2 H C I 滇度
。

5

.

硼酸 3 %
:
解取硼酸 3 克

,

加蒸馏水 10 0 毫升溶解之
。

6

.

5 % H
Z
S 仇
.: 取 2. 8 毫升滇 H

ZSO ;定溶篇 100 毫升
。

7

.

酚酞指示例
:0. 25 克指示倒溶龄 25 毫升95 % 酒精中

。

8

.

甲基叙
一
澳甲酚椽指示例

:
先用 95 % 酒精分9lJ 配裂 0

.
1% 的甲基杠和澳甲酚椽溶

液
,

然援按甲基杠溶液舆澳甲酚椽溶液 1
:5 混合

。

9

.

凡士令
:
10 克左右

,

途分液漏斗的活塞用
。

10

.

纳石灰(蔫打石灰)
:100 克左右

,

用防止空氟中 CO
:
的侵入装纳石从管遏滤氟艘

用
。
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11
.
4 5 % N aO H

:
解取 N a0 H 225 克

,

加普通水溶解业稀释至 500毫升
。

12

.

硫酸银
:1小瓶豹 25 克

,

洗氛用(使 Cl
,

沉锻)
。

1 3

.

1 0 % H
,
5 0

; :
取 H

:5 0 。 ( 上匕重 1
.
84)6

.
1 毫升

,

稀释至 100 毫升
。

四
、

曦器装置

(一 )消化系就
—
(1)是一侗筒形的具有刻度的 60 毫升分液漏斗 ,

主要用作向凯氏

瓶内加入溃 H
ZS O;

、

蒸翻水及 N a0 H 等 ;(2) 痣消化及蒸馏用的凯氏瓶 ;(3) 定氮 球;(15 )

一调瞪颐的酒精瞪
,

加文火待用
。

( 二)洗氟系就
—
(4)援冲管 ,

防止洗液(内含 A g多氏0. 1一0. 2克及 10 % 的 H 舟O
。
溶

液 40 毫升)的倒吸; (5) 洗氟瓶
,

泽化 C O
,
氛俊 ; (6) 定氮球; (16) 三佃瞪颐的酒精瞪加大

火峙用
。

(三)冷却 系就
—
(7)冷凝管 ,

用作冷凝水蒸氧
、

C O
:

及氨
,

促淮吸收作用
。

( 四 )吸收系就 A—
(8)援冲管 ,

防止吸收液的倒吸 ; (9) 及 (n )150 毫升三角瓶
,

内盛 B a( O H )
:
溶液及吸收 CO

:
用 ; (10) 幼石灰管

,

防止空氟中 C O
Z
的侵入; 吸收系就

B
—
(18)援冲管;(17) 15 0 毫升三角瓶盛 3 % 硼酸用 。

(五 )其他—
(12)带橡皮塞玻璃管 ,

定氮待用 ; (13) 打氛球
,

一方面篇了将水及溶液

壑入消化瓶
,

另一方面用打氟的辩法使残留的 C O
:
或 N H

:
氟髓迅速趁出被吸收 ; (14) 纳

石灰管
,

在打氟峙防止空氛中 C O
,

莲入消化瓶;(17) 盛硼酸用的 150 毫升三角瓶; (1S )援

冲管
。

( 1 又

消化系杭
.
洗气系扶

(l)(2)(3)(4)(5)(6)
吸收系状 A

(12)
/

吸收系扰 B

(18 )丈17)
(8)(9)(10)(11)

二二= = 二= = = 谧= = = = 二城匀

胃

碳勘介
C/N侧定装置圆解


