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土壤中含押测定方法 ��
�

�
�

�� ��� 法�的改进

周维珍 王振震 黄 戴 戴粗荣 轰速弟
,

�中国科学院土壤研究所�

以碳酸钙
、

氯化按混合体
,

来熔化土壤中钾矿物的方法 「�
� � �� ��

� � � 油 �史密司�法 �

是分析化学上通用了最久的方法之一���
。

这个方法
,

显然具有分解作用比较彻底的优点
,

而土壤及岩石中某些原生钾矿物又为一般酸液所不能溶解
。

分析化学家在最近 �� 一��

年以来
,

企图用各种混合酸液 �特别是氟氢酸
—

过氟酸
—

硫酸�来代替史密司的冗长

熔化步蹂�� 
,

但是在对待某些富有 ��
、

��
、

� 。 等合钾矿物的土壤时
,

显然没有达到完全分

解的 目的
。

因此
,

在土壤的全量分析时
,

习用了九十年之久的史密司方法
,

在今天还是被

款为是最精确的方法
。

但是史密司熔化法的操作步蹂是比较冗长的
,

本文的 目的是殷法加以筒精
,

主要的工

作包括
�
�一�应用 � �

�

�� 溶液来代替固体 � � ���
,

这样节省了磨研和混合的步蹂
。

‘

�二 �

在 �� 。℃ 电炉中值接加热
,

省略了焙熔过程中的低温阶段
,

这样
,

可以把大量样本利用一

个电炉建擅工作
。

在史密司方法建立以后的半世耙以内 ��� � �一 �� � ��
,

测定抑的方法还是局限于重量

和容量分析
。

因此
,

在进行抑的侧定以前
,

反复的去除溶液中的钙离子
,

成为方法上最冗

长而且不可少的一部分
。

当火焰光度豁普遍应用以后
,

砚明了浓度在一定范围以内的钙

离子
,

其光谱对钾光谱并不会有干扰现象�� 
。

因此钙离子的去除
,

已握没有必要
。

本文对

于这一点通过贰睑加以阐明
。
由于火焰光度补的应用

,

使史密司方法的侧定部分得到很

大的方便
。

截骇方法及桔果

�
�

氛化按溶液的应用

在史密司焙熔法中
,

须要把土壤与氯化按固体扣袖磨研
,

再与碳酸钙混和
,

以求焙烙

时所产生的氯化钙能与土壤均匀接触
。

一般耕来
,

每个样本要 �� 分钟左右的磨研时简
。

这里建靛用氯化按溶液代替固体氯化按
,

缩短了样本处理上的操作过程
。

分析步蹂
�
先将土壤 ��

�

�一�
�

, 克�与 � �� �
。

�是土壤的八倍�在跟柑墒中用玻棒橙均

匀
,

拍平
,

加 �。� � � ��� 水溶液 � 毫升湿稠之
,

放在杠外藏灯光下烘干
,

大豹 �� 分钟 �或

用其他方法烘干�
。

最后用 � 克 � �� �
�

盖在样本的表面上
,

放在茂福 炉内架空的带小孔

的石棉板上 �为了防止柑墒底部过热�
。

�
�

关于熔化温度的研究

由于 � � 不 �在斡高的温度中易于挥发
,

因此
,

在史密司法的焙熔过程中
,

非常注意稠

将温度的措施
。

过去我们利用高温电炉焙熔时
,

为了防止 � � ��� 的歌然挥发
,

总在炉体冷
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却的情况下慢慢加热
,

这次贰盼
,

征明把贰样值接放在 �� �℃ 电 炉 中 焙熔 �在大量的

� � � � �

混合和掩盖下 �不致引起 � � ��� 的蹂然挥发
。

为此
,

我们做了检定 � � 。�� 是否

挥发的贰脸 �表 � �
。

表 � 在 ���
�
� 高温下放入样本时氮离子的捅登情况
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表 � 可以看出
,

在 ��� ℃ 高温下
,

氯化按不至于大量的挥发
,

致引起 � �� �
�
在焙熔过

程中不足的危险
。

现在将应用 � �
�� � 溶液湿润法在 �� 。℃ 电炉中直接加热所侧得的拮果与史密司原

来方法相比较
,

拮果列于表 � 。

表 � 液体 � � �� � 法和固体 � � �� �研磨法分析桔果比较

采 集 地 点 粽, 号 � � 盾 地 � �� � � � � �

�叙增竭 � ��刃
,

� �
固体 � � ‘� �

�瓷钳坍� ��
�
�

,

� �

�
,�月,�曰勺、��,一,一�,

����

……
�
盆,通,�曰��‘���,‘

漂阳竹青农爆

漂阳竹青农爆

漂阳竹青农坍

丹 阳 环 陵

丹 阳 拜 陵

安徽碍山农爆

镇 �钓

镇 �� �

镇 � � �

拣湖 斗�

拣湖 � �

安 � �

中 嚷 土

中 奥 土

中 壤 土

壤厦砂土

奥盾砂土

重 壤 土

��

��

��

��

�夕

��

�护
且

才

从表 � 中可以看出
,

用 �多拓 � �
��� 溶液湿哨法和固体 � �

�
�� 研磨法两种处理的分

析拮果极为相近
。

�
�

金丐离子的千扰简题

按照史密司法的原习熟乡蹂
,

土壤样本握过焙熔以后
,

用水来溶解可溶性钾盐
。
由于过

去所通行的容量及重量定钾方法中钙离子的存在都要引起干扰
。

因此
,

必须用 �� �
��
�� � �

及 �� �
�

�
�� �� � 溶液来反复沉淀钙离子�主要是氯化钙及重碳酸钙�

。

这样
,

在沉淀
、

淋洗

和蒸发上
,

需要极为冗繁的操作步蹂
,

井且加入了很多引起沽污的机会
。

应用火焰光度卦的定押法
,

在一定的合抑量的情况下
,

可以不把钙离子去除 �� 
。

我仍

把含钙和押不同比例的溶液
,

在火焰光度补上进行侧定
,

桔果兑表 � 。

从表 � 中可以看出
,

溶液中在 � � � �
含量 ��一 ��� � � � , � �� 舍量在 , � � � 时

, � � � � 对

于 � 十 的干扰溪差在正 �一��
�

� �
,

井且随着 �� �� 的增加而干扰增大 � � �� 含量在 ���� �

时
。

� �� �
对 � 十 的干扰筷差在正 �一�� � 之简

,

也是随着 �� �� 的增加而干扰增大 � 如果

� � � 含量在 �� �� � 时
,

、

� �� 十
对 � 十 的干扰在 。一�

�

, � 之简
,

影响很小 � � �� 含量在

��
、

�� � 时
, � �� 十

对 � 十 的干扰只在正食 �务之尚
,

可以视没有多大影响
。

井且 �� �� 含

量的多寡对 � 十
影响都不大 � 若 � �� 含量在 卯 �� � 以上时则有负 �� �一 � � 的视差

。
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从而
,

如果把 � �� 合量控制在 �� 一印 �� � 之简测定时
,

使 �� �� 合量不高出于 �知 �� �
,

均能得到满意的拮果
。

表 � 用火妈光度针比色时 � �杆 对 � 十
的干摄歌脆桔果
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其实
,

在用史密司法的水提取液中
,

C
a

++ 的舍量并不很高
,

如果我佣把提取液定容在
200 毫升量瓶中

,

其溶液中的 C 。
++ 合量在 200 一30 0 PP m 之 固

。

正好在孩表范围之内
。

牌们应用了筒化的史密司法
,

进行回收贰喻
,

精果”表 ‘ ,

可以看到 回 收率在 98一

101% 简
。

表 4 土里标本中加入 K C I 后测其回收率表

土 壤 标 本 山东章邱
,
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最后
,

我们把应用这里所建裁的筒化史密司法 (应用氯化按溶液
,

在 70 0℃ 电炉中值

接熔化
,

不去钙离子
,

在火焰光度补上定钾)和 史密司原来方祛进行比较 (表 5 )
。

从表 ,

表 5 测出 K ,
O

( % ) 精果对照表

采 集 地 点 标 本 号 嫣 盾 地
史 密 司 、

} 混合酸清煮法 简速史密司法

土土土山 东 章 邱

江 西 东 乡

江 西 东 乡

华土
.
科

西土 5

酉土 9

中 壤

砂 壤

砂 凄

2
。

1 1 2

.

0 9 2

.

1 3

0

.

丁9 O
。

7 2
0

.

7 5

0

。

8 9 U

.

8 9 0

.

9 0

中的枯果
,

我们款为筒速方法与史密司方法有同样的精确度
,

但是在操作时简上精短了很

多
。
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