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用四苯硼测定土攘中水溶性押

1
.

银最法和澳酸盐法
*

李 酉 开

(北京农业大学)

侧定钾的常用方法 (例如亚稍酸钻钠法
、

高氛酸法
、

氯铂酸法
、

六稍基二苯胺法等) 的

一般缺点是沉淀的成分不恒定
,

灵敏性低
,

操作手擅冗长
。

自从 G
.

w itti g 等 [ ’]提出用四

苯硼 (T PB )作为押的拭剂的可能性以后
, 1 9 5 1 年 P

.

Ra ff 等 [z] 郎用于钾的重量法测定
。

此后相推研究的人很多
。

H
.

Fl as ehk a
等[3j 曾就 1% 0 年前的文献作一完整祥尽的砰述

。

四苯硼法侧定钾的主要优点在于四苯硼钾 (K
一T PB )的成分十分准确

,

溶度极小
,

热

稳定
J

性高
,

分子量很大
,

换算因数很小
(

K

K 一T PB

一 。
·

; 。9 2

)
,

在某些容量分析方法中。勺当量

很小
,

并且沉淀快速
,

干扰的离子也很少
。

因此这种方法的灵敏性和准确性都很高
,

操作

手擅比较商捷
,

的确是侧定钾的化学方法中的互大革新
。

由于土壤中水溶性钾及交换性押等速效性钾的含量都很低
,

用一般化学方法侧定的

困难很大
,

火焰光度舒法等又常限于仪器毅备条件而难于广泛应用
,

因此常常限制了这些

形态的钾的测定
。

本文对用 T PB 测定钾的重量法和两种容量法
—

数量法和汞化后的

澳酸盐法的侧定条件和操作方法曹作较祥栩的研究
,

确定了三种方祛的分析手擅
,

并就北

京郊区的内陆盐清土和唐山的滨悔盐清土样品做了水溶性钾的侧定
,

建哉了几种分析方

法
。

重 t 法

四苯硼侧定钾的重量法并不比容量法麻烦多少
,

因为多数容量法也需要先握 K 一T PB

的沉淀步骤
。 K 一 T PB 的沉淀可在弦酸

、

弱酸
、

中性或碱性介质中进行
。

在酸性介质中
,

干

扰离子较少
,

所得沉淀的颗粒较大
,

可滤性较好
,

但 T PB 离子较易分解
,

沉淀时的温度不

能太高L4. 5 ] 。 在碱性介厦中 T PB 离子很稳定
,

可以在沸热时沉淀
,

但 K 一T PB 沉淀的粒子

较栩 ;重金属离子的干扰Al] 可用 E D T A 掩蔽
,

按离子可用 甲醛掩蔽 [6, 7,s]
。

考虑到土壤水浸出液中主要的离子 (c a+
十 ,

M g什
,

N a+
,

Cl 一 , 5 0 7
,

H C O子等)在通常

含量范围内对于 K 一T PB 的沉淀不致有干扰作用
,

故本文除拭用酸
、

碱介质外
,

并曾作了

值接在水中进行沉淀的拭盼
,

以期筒化操作手演
。

在各种介质中进行沉淀和重量法侧定

的手使如下
。

拭剂 除冰醋酸
、

浓 H N O3 和 10 % N a0 H 以外
,

尚需下列拭剂
。

、

3 %Na
一

TP B 沉淀剂 : 3
·

D 克献剂极 N a 一 TPB (上海拭剂厂三极拭剂) 溶于豹 80 毫升水中
,

加人构

.
林琪丰

、

宋秀英同志协助部分分析工作
。
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1 克新配的碗 l̂ (o H )3
,

力掩 1 分钟
,

放置几分钟
,
用致密滤概过滤

,

必耍时回滤
。

澄清滤液用无钾的

N . O H 溶液拥节至 pH S 左右[91
,

加水稀释至 100 毫升
,

存放于低沮不晃光处
。

如 日久变浊
,

沮重滤后

应用
。

洗稼剂 : 上远沉淀荆用水稀释 30 倍
。

在醋成中沉淀和测定 样品溶液(含 K l一5 毫克 )放在 1 50 毫升烧杯中
,
中和后稀释至 25 毫升

,

加

1 毫升冰醋酸
,

在水浴中加热至 70 ℃
,

慢慢加入 2
.

5 毫升 3 % N a 一T PB
, 、

同时用玻捧不断掩动
。

放世

5一 1。分钟后
,

移入冷水浴(20 ℃以下)充分冷却
,
用已知重t 的紧密微孔玻璃增墒过滤

,

烧杯内壁和沉

淀用洗滁剂仔袖洗稼 3 欢
,

每次用 2一3 毫升
,

再用水洗 3 次
,

每次 2一3 毫升
。

每份洗滁液厦待前次洗

招呀由干后再行加人
。
柑墒及内容物在1 10 一120 ℃烘 30 分钟

,

移入千燥器冷却半小时左右称t
。

在琳酸中沉淀和测定 样品溶液同上稀释至 25 毫升
,

加 。
.

15 毫升浓 H N伪
,

在室沮时(20 ℃以下)

滴加 2
.

5 毫升沉淀剂
,

放债 , 分钟后即同上过滤
、

洗株
、

烘千
、

称t
。

在抓绷七角中沉淀和测定 样品溶液同上稀释至 2 5 毫升
,

加 1
.

25 毫升 10 % N aO H ,

在水浴中加

热至沸
, ’

匣噢加入 2
.

5 毫升沉淀剂
,

放贵 5一 10 分钟
,

移入冷水浴充分冷却
,

同上过滤
、

洗稼
、

烘干
、

称t
。

在水中沉淀和测定 样品溶液中和后稀释至 25 毫升
,

在 70 ℃ 水浴中嗅慢加入 2
.

, 毫升沉淀剂
,

放

债 5一10 分钟
,

同上冷却
、

过滤
、

洗株
、

烘千
、

称t
。

用 K CI 标准溶液 (0
.

2 或 0. 5 毫克 K /毫升)按四种方式沉淀和测定钾的枯果如表 1

所示
。

玻 1 四苹翻, . 法翻定脚的枯. (表内教字为 2一4 次测定的平均值)

沉沉淀介质和沮度度 加入K 量量 浏得 K 且 (毫克))) 簇 差差 沉淀 的 可 滤性性
(((℃))) (毫克))) (平均值及俗差)... (落克)))))

000
.

7N H A c O
,

7 0
。。

5
。

0 222 5
.

0 2 土0
.

0 222 000 有时镇回滤
,

滤液傲有有

55555
。

0 888 5
.

0 9 士0
.

0 111 + 0
.

0 111 乳光
户户

55555
。

1333 5
.

16 士0
.

0 222 + 0
.

0 33333

000
.

IN H N o s ,
19

...

5
。

1333 6
.

53 士D
.

o lll 十 1
。

4 000 沉淀易滤清清

HHH . 0
,

7 0
。。

5
.

1333 5
.

18 士0
.

0 111 十0
。

0 555 同 H A e o 情况况

000
.

2N N a O H , 10 0
...

5
.

1333 5
.

2 5土 0
.

D333 + 0
.

1222 同 H AcO 情况况

.
偏差系指个别测遥的平均偏差

,

下同
。

在 H A c o
、

N a 0 H 和水中沉淀 K 一

TP B 的梢密度和准确度都很高
,

但在 H N q 中沉

淀的拮果显著偏高
,

沉淀剂有分解的现象
。

叙 t 法

K 一T PB 溶于丙酮后可用 A g N O ,
标准溶液宜接滴定 T p B 离子

,

滴定将点时溶液中丙

酮的浓度以在 3 0一50 拓为宜叫
。

丙酮浓度不足时
, K 一”B 将沉淀析出 ;浓度过高RIJ A g -

TP B 沉淀不完全
。

叙量法的指示剂有人用 K ; Cro
o t7]

,

与莫尔法原理相似
,

但作者裁用

A g N仇 水溶液滴定时将点很不清楚
。

吸附指示剂刻能获得良好拮果
。

由于 T PB 离子很

大
,

不能被沉淀物表面吸附
,

故漏定前必复添加一些已知量的 Br
一
(或 CI- )

,

才能获得可

觅的格点
。

文献上一般均用曙杠为吸附指示剂 [3. n]
,

未兄有用替光黄者
。

作者拭用替光黄

时
,

只要控制好溶液的 p H 值
,

也能获得良好拮果
,

并且格点的变色比曙杠更为清楚
。

如

果溶液为酸性
,

必复先用 10 务 N a H CO ,
中和

,

否Al] 普光黄将呈分子态而褪色
。
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用吸附指示剂进行叙量法滴定时
,

光敏化作用非常显著
,

故漏定不能在 日光强烈处进

行
,

并镇力求迅速完成
,

以免溶液中的娘沉淀物变岛黑而妨碍格点的观察
。

在日光灯下滴

定比在漫射光处较为稳定
。

沉淀剂 N a- T PB 也同样地被 A g N O : 定量滴定
,

故 K--
T PB 沉淀必需正确地仔栩洗

潞
,

既筑力求械少溶失
,

又需充分洗去嫂留的 TP B 离子
。

根据上述实验枯果
,

舒定叙量法的操作手艘如下
。

拭荆 碗丙酮
, ZM H A eo , o

.

IM K B r , 1 0 % N a H c o 3 , o
.

oZM A g N o a 标准溶液
, 1 % 曙杠指示剂

,

。
.

2 % 莹光黄指示剂
。

以呀杠为指示剂的很皿法 按照重盈法的任何一种手板
,

将样品溶液放在 150 毫升烧杯中
,

加 3 %

N 卜T PB 使钾沉淀为 K 一 TPB
,
用 6一7 匡米紧密滤极过滤

,

分别用洗滁剂和水各洗 3 次
,

每次用 2一3 毫

升
,

洗至近于无 c1
一

为止(必要时可用 ĝ N oa 检查)
。

将滤概和沉淀移入原烧杯
,

加 5 毫升丙酮溶解沉

淀
,

再加 2 毫升 ZM H A c o 和 1
.

00 毫升 。
.

IM K Br
,
用玻捧将滤概摊开

,

小心擦搜
,

使概上和烧杯壁

上钻附的沉淀完全溶解
。

加 2 滴 1 %曙扛指示剂
,
用 0

.

02 M A g N O , 标准溶液滴定至桔杠色突变为桃

杠色为止
,

桩点前须仔栩擦洗杯壁
,

井用力振蔫
。

针算钾量时校正加入的 K Bt 量 :

(v ^ : + M ^ : +
一 V B产M B r一

) x 3 9
.

x = 毫克 K

F A砂 和 M ĝ
+

为所用 勺N O 3 溶液的毫升数和克分子浓度; 八r-- 和 M o t- 为加入的 K Br 溶液的毫升

数和克分子浓度
。

以鼓光黄为手忿示荆的很且法 同上将钾沉淀
、

过滤
、

洗滁
,

移人原烧杯
,

加 5 毫升丙酮和 1
.

D0 毫升

。
.

IM K Br
,

沉淀完全溶解后
,

加入 2 滴 0
.

2 %鳖光黄指示剂
。

如沉淀系在 H A c o 中进行
,

此时往往因

残留微量 H A c o 而致萤光黄褪色
。

遇此情况
,

可滴加 10 % N aH C 0 3 (钓 l或 2 滴) 至溶液刚现黄糠色

鳌光为止
。
用 。

.

02 M 材N oa 溶液滴定至黄糠色鳌光突变为洋杠色为止
,

格点前镇仔袖擦洗杯壁沉淀
。

针算钾量时同上校正加入的 K Br 量
。

按照上远手疲侧定 K a 标准溶液中钾量的枯果如表 2 所示
。

农 2 四苹翩胡. 法测定钾的枯 . (表内数字为 2一 4次浏定的平均值)

指指示荆和滴定介厦厦 加入 K 最最 测得 K 量 (奄克))) 族 差差
(((((雍克))) (平均值及偏差))) (毫克)))

曙曙赶
, 0

.

呼N H A cO 中中 5
。

0 222 4
.

7 8 士0
.

0 111 一 0
。

2 444

55555
.

0 888 斗
.

7 8士 0
.

0 111 一 0
.

3 000

蟹蟹光黄
, 中性溶液中中 1

。

0 222 1
.

0 0士 000 一 0
.

0 222

22222
。

5斗斗 2
.

5 2士 0
.

0 111 一 0
.

0 222

55555
。

0 222 4
.

7 7士 000 一 0
.

2 555

55555
.

0 888 4
.

7 2士 000 一 0
。

3 666

‘ ,
‘

’

冬
·

、

十,

六 r ,
‘

与表 1 比较
,

叙量法侧定钾的精密度在重量法的偏差范围以内
,

故此法的梢密度主要

决定于沉淀和洗滁步骤而不在于滴定部分
。

叙量法所得桔果的艳对值都一致偏低
,

这是

皿附指示剂的格点稍早到达的椽故
。

娘量法的操作手搜商便快速
,

所需费用亦低廉
,

不及亚稍酸钻劲常量法的一半
。

大批

分析时如回收叙和丙酮
,

AlJ 所费更廉
。

澳 酸 盐 法

K 月T甲B 在冰醋酸介厦中用 H g (A
c O )

:
汞化后

,

立郎用已知量的 B介 (由 K Br 0 3 +
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+ K Br + H CI 生成)进行澳化 :

K B (CeH
S
)
. + 4 H g (A

e o )
: + 3 H Zo

一
4 e尹

, H gA e o + K A e o + 3 H A e o + H 3B o 3

4 C6H
sH g A e o + 4 B rz

一
4 B rC尹担 gA e o + 4H B r

澳化后
,

剩余的 B rZ 用碘量法滴定 [3. 121
。

在此法中
,

每个 K 原子相当于 8 当量 B几 ,

故 K 的

当量为 4
.

5 5 5 。

根据多次初步实嵘和参考文献
,

舒定汞化后的澳酸盐法的操作手演如下
。

拭荆 除浓 H cl
、

10 % KI 和 0
.

5 %淀粉浆指示剂以外
,

偷豁下列拭剂
。

, % H g (拟0)
2 的冰醋酸溶液 : 3

.

4 克 H gO 溶于 1 00 毫升冰醋酸
。

0
.

0 5N K B r o s 标准溶液 : 0
.

3 今7 9 克 K B r

O3 和 2
.

0 克 K B r

溶于水
,

稀释至 2 , o 毫升
。

道接针算其

当t 浓度
。

0
.

05 N N a声夕3 标准溶液 : 3
.

1 克 N a Zs夕3’ 5H夕 溶于水
,

稀释至 25 0 毫升
。
用 K B

roa 标准溶液在

有 H A co 存在时标定之
,

操作手被为 : 从半微量滴定管放出 2
.

00 毫升 K Bt o3 标准溶液
,

盛于 1 00 毫升
·

三角瓶中
,

加入 , 毫升 5 % H g (Ac o) 2 的冰醋酸溶液和 l 毫升浓 H CI
,

摘匀后加人 5 毫升 10 % Kl 水

溶液
,
用 N a卢夕J 溶液滴定

,

以淀粉浆为指示剂
。

针算 N勺s夕3 溶液的当t 浓度
。

余化后的澳酸盐法 样品溶液 (含 K 0
.

,一 , 毫克) 中的钾按照重量法的任何一种手搜在 150 毫升

烧杯中沉淀为 K 一T PB
,

用 6一 7 匣米紧密滤概过滤
,

分别用洗稼剂和水各洗 3 次
,

每次用 2一3 毫升
。

将

滤概和沉淀移入原烧杯
,

加 , 毫升 5 % H g (Ac o)
2 的冰醋酸溶液溶解沉淀

,

仔袖擦洗杯壁上粘附的沉

淀
。

然后加入 1 毫升浓 H cl (此时往往出现白色沉淀
,

但在以后加足 K Br O 3 时郎能溶解)
,

在用力掩

动时馒慢地从半微量滴定管中加入 o
.

05 N K Bt 0 3 标准溶液至整个溶液呈浅黄色
,

表示 Br : 已过t
。

然

后加人钓 8 毫升 10 % KI 水溶液
,
用 0

.

05 N N aZ s夕3 标准溶液滴定生成的 12 ,

至溶液变为浅黄色时加

人淀粉浆指示剂
,

裕技滴定至蓝色消失为止
。

按下式舒算 K 量 :

(N
。。; V a to ; 一 N s :

叮V s , 。 ; ) x 4
·

8 8 8 = 毫克 K

澳酸盐法中 K 一T PB 沉淀的过滤和洗淤
,

文献上均用紧密微孔玻璃柑竭进行
。

此种

柑墒不仅价昂难得
,

而且操作较繁
,

用 H贰A c o )
:
处理后尚镇用冰酷酸淋洗

。

作者改用滤

抵的枯果甚为满意
,

准确度与用柑塌者相同 (表 3 )
,

可见反应中生成的 B介 和 I: 并不氧

化滤抵
。

狡 3 四苹砚澳酸盐法润定钾的枯一 (表内数字为 2 次测定的平均值)

KKK 一T PB 过滤方式式 加入 K 量量 测得K 量 (毫克))) 殷 差差

(((((毫克))) (平均值及偏差))) (毫克)))

用用徽孔玻瑞增场过滤滤 5
.

0 888 5
.

0 6 士0
.

0 111 一 0
。

0 222

用用紧密定量滤极过滤滤 5
.

0 888 5
.

0 7士0
.

0 111 一 0
.

0 111

沉淀剂 T PB 离子同样能按上述反应定量地汞化和澳化
,

故 K 一T PB 沉淀必镇仔栩洗

株
。

汞化反应填在冰醋酸介贯中进行
,

如含水较多
, K 一T p B 及汞化产物不能完全溶解

。

碘滴定前所加的 KI 必填足够
,

否AlJ 将生成杠色 H g几 沉淀
,

并致 K 的侧定枯果偏高
。

实嗽并征明
,

N aZ 头o a
溶液的浓度必填用 K Br o 3

标准溶液在有 H A c o 及 H g (A
c o )

:

存在时标定
,

而不应在水溶液中标定
。

因为 B几 在水中极易逸失
,

郎使稀释溶液并加盖塞

子也不能完全防止 ;但 B rz 在 H A c o 中溶度较大
,

在放置期简不致逸出
。



1 期 李酉开 : 用四笨硼测定土续中水溶性钾 1
.

土族水溶性钾的测定

选择京郊大兴
、

通县内陆盐清土和唐山柏各庄滨海盐清士样品 9 个
,

拭用上述两种容

量法侧定其水溶性钾的舍量
。

样品的靛明和水溶盐舍量等情况如表 4 所示
。

城 4 献盛用的土口祥品

土土土 采 样地 点点 深度度
户, , 妇价价

土奥水落盐含量
*

(% ) (风干土样箭算)))

号号号号 (厘米)))))))))))))))))

,,,,, 凡 1干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干干

日日日日日期期 C O孑孑 H C O 石石 C I一一 5 0 犷犷 C a , 咔咔 M g ++++ N a +++ K 十十
总盐分分

111
。。

柏各庄农婚一分分 0一 1999 19 5 888 000 ()
.

0 76 222 0
.

0 0 7 111 0
.

0 0 4 999 0
.

0 0 1 555 0
.

0 0 2 777 0
.

0 2 7 000 0
.

0 0 3 222 0
.

12 2 666

222
。。

婚
,

老水稻田田 0一 1555 1 9 5 888 000 0
.

0 79 666 0
.

0 2 1444 0
.

0 0 2 444 0
.

0 0 2 999 0
.

0 0 1222 0
.

0 3 7 444 0
.

00 3666 0
.

14 8 555

333
...

柏各庄农婚四分分 0一 1 555 19 5 888 000 0
.

0 9 5 777 0
.

0 4 4 999 000 0
.

0 0 2 111 0
.

0 0 1 555 0
.

0 5 7 666 0
.

0 0 3999 0
.

2 0 5 777

斗斗
。。

场
,

新水稻田
,

正正 表层层 19 6 222 000 0
.

0 9 4 888 0
.

0 7 8 888 0
.

0 3 1000 0
.

0 0 1 999 0
.

0 0 7 999 0
。

0 8 2 000 0
.

0 0 4 444 0
.

3 0 0 888

555
...

常区
。。

底层层 19 6 222 000 0
.

0 3 0 444 0
.

7 2 3 555 0
,

玉8 4 333 0
.

0 1斗000 0
.

0 3 5斗斗 0
.

4 7 7 555 0
.

0 12 555 1
.

令7 7 666

666
...

柏各庄农婚四分分 0一2 000 19 6 222 000 0
.

0 4 8 555 0
.

0 3 6 222 0
.

0 0 2 666 0
.

00 5 111 0
.

0 0 1 222 0
.

0 3 4 333 0
.

0 0 0 999 0
.

12 8 888

777
...

场
,

新水稻田
,

缩缩 0一222 19 6 222 000 0
.

0 3 4 222 0
.

0 9 8斗斗 0
.

0 4 3 000 0
.

0 4 8 777 0
.

0 15 777 0
.

0 1 0 888 0
.

0 0 1络络 0
.

2 52 222

888
...

苗区区 oee ZZZ 19 6 222 000 0
.

0 3 2 666 0
.

10 6 222 0
.

0 啥0 111 0
.

0 4 2 888 0
.

0 1 1222 0
.

0 2 9000 0
.

0 0 1999 0
.

2 6 3 888

999
...

柏各庄农婚四分分 0一 555 19 6 222 000 0
.

0 2 6 999 0
.

6 8 1666 0
.

2 0 0 222 0
.

1 5 3000 0
.

0 7 8 333 0
.

2 2 1444 0
.

0 0斗999 1
.

3 6 6 333

场场场
,

老水稻田田田田田田田田田田田田田

柏柏柏各庄农场四分分分分分分分分分分分分分
婚婚婚

,

老水稻田田田田田田田田田田田田田

大大大兴县
,

艳盐清清清清清清清清清清清清清
化化化地地地地地地地地地地地地地

通通通县永乐店
,

翅翅翅翅翅翅翅翅翅翅翅翅翅
盐盐盐化

,

踢色覃甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸
土土土土土土土土土土土土土土土

通通通县柴厂屯
,

中中中中中中中中中中中中中

度度度盐化
,

浅色草草草草草草草草草草草草草
甸甸甸土

。。。。。。。。。。。。。

通通通县三伐村
,

重重重重重重重重重重重重重
盐盐盐化

,

浅色草甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸甸
土土土

。。。。。。。。。。。。。

.
各离子和总盐分的测定方法 : C o : 和 H CO万

—
双指示荆中和滴定 ; c1

-

—
莫尔法 ; 5 0 言和c a

科
,

M 只什

-
E D T A 滴定

,

以路黑 T 和钙叙为指示剂 ; K

—
几种方法浏定的平均值

,

祥表 7: N a+ 和总盐分
-

简接

针算
。

每次滴定均用 20 毫升的 1 :5 土水浸出液
。

表内数字是两次滴定的平均值
。

土壤样品用水(l :幻浸提
。

由于浸出液中钾的浓度很低
,

直接加入 N a 一T PB 时往往

不能使钾沉淀完全
,

甚至没有沉淀生成
,

以致侧得的拮果极低
。

作者曾拭用浓缩浸 出液和

在浸出液中加钾的方法
,

促使钾 的沉淀完全
,

操作手艘如下
。

汰拍方法 吸取 1 : , 士壤水浸出液 100 (或 50) 毫升
,

在电热板或水浴上蒸发至原体积的 1 / 4
。

移

入 70 ℃水浴
,

按照重量法在水中沉淀的操作手技定量析出 K 一T PB 沉淀
,

再按照跟量法以鳖光黄 (或曙

杠)为指示剂的手拔测定 K 盘
。

加钾方法 吸取 1 :5 土壤水浸出液 1 0 0 (或 50 )毫升
,

准确加入一定量的 Kcl 标准溶液 (钓 2
.

5 毫

克 K )
,

在 70 ℃时同上手授沉淀和测定钾
。

在浏得的 K t 中减去加入的 K t
,
郎为原浸出液中的 K 最

。

用上远不同方式侧定 2 个土样水溶性钾的枯果如表 5 所示
。

显然
,

在水浸 出液中直

接加沉淀剂的方式不能获得正确的精果 ; 浓缩方法和加押方法BlJ 均能获得相当满意的
、

彼

此符合的桔果
,

精密度也大致相近
,

而以浓缩方法的精密度稍高
。

用叙量法测定浓精土壤水浸出液中的钾的可靠性和准确度
,

曹从两方面加 以考 察
。

, 是在浓缩液中加入一定量的钾
,

然后测定其回复量 ;一是用几种不同方法侧定同一澄出

液中的钾量
,

考察彼此简的符合情况
,

并分析其差别的原因
。
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农 S 用泣. 方法和加脚方法浏定土 . 水落性钾的枯. (银t 法滴定)
(表内数字为 2一呼次测定的平均值)

土土 号号 土吸水溶性 K 侧得值 (% )))

度度度 接 沉 淀淀 加 押 法法 浓 缩 法法

22222 0
。

0 0 0 1士 0
.

0 00 111 0
.

0 0 4 0 士0
.

0 0 0 444 0
.

00 4 0 士0
.

0 0 0 111

33333 0
.

0 0 0 2士 0
.

0 0 0 222 0
.

0 0 4 7士0
,

0 0 0 111 0
.

0 0 57士0
.

0 0 0 222

脚的回复拭麟 先用上远浓缩方法侧定各土壤水浸出液中的钾量
,

然后在另一份没

出液中加入已知量的钾(以 K CI 形式加入)
,

再行侧定总钾量
,

由此舒算钾的回复量
。

拭

嵘拮果颇为满意
,

加入 K 量为 2. , 4 毫克时
,

13 次拭输的平均枪对棋差为 0. 06 毫克 ; 加入

K 量为 1
.

0 2 毫克时
, 2 次拭脸的餐差 0. 02 毫克

,

(表 6 )
。

农 6 公一法翻定土公水溶性脚的回泛胶旅

(表内数字为 2 次测定的平均澎

土土 号号 所取土淮中的的 加 人 K 聋聋 浏 得 K 最最 回 复 尤 盈盈 回复与加人K t 之幼幼
KKKKK t (奉克))) (奄克))) (蜡克))) (落克))) (奄克)))

11111 0
。

6 777 2
.

5 444 3
.

1888 2
。

5 111 一 0
。

0 333

00000
。

3 333 2
。

5斗斗 2
。

8 555 2
。

5 222 一 0
.

0 222

22222 0
.

7 888 2
。

5 444 3
。

3 666 2
.

5 888 + 0
.

0 444

33333 l
。

1000 2
.

5 444 3
.

6 555 2
。

5555 + 0
。

0 111

00000
。

5 555 2
。

5斗斗 3
。

1 666 2
。

6 111 + 0
.

0 777

44444 0
.

9 444 2
.

5 444 3
。

3 999 2
。

4 555 一 0
.

0 999

00000
.

呼777 2
。

5 444 3
。

0 000 2
。

5 333 一O
。

0 111

55555 4
。

呼222 2
.

5 444 7
.

1 222 2
。

7 000 + 0
。

1 666

22222
。

2 111 2
。

5 444 4
。

8 111 2
。

6 000 + 0
.

0 666

66666 0
.

1222 l
。

0 222 1
。

1222 l
。

0 000 一 0
.

0 222

00000
。

1 222 2
。

5 444 2
。

6 666 2
.

5斗斗 000

00000
.

0 666 1
。

0 222 l
。

1000 1
。

0 444 + 0
。

0 222

00000
。

0 666 2
。

5 444 2
。

6222 2
.

5 666 + 0
.

0 222

77777 0
。

4 444 2
。

5444 2
。

8444 2
.

呼000 一 0
。

I呼呼

88888 0
。

4 666 2
。

5斗斗 2
。

8444 2
.

3 888 一0
。

1666

几种方法测定娜的比较 同一批浸提的土城水浸出液
,

分取若千份
,

分别用本文所述
四苯硼的银量法和澳酸盐法

,

以及通用的亚稍酸钻纳容量法ua1 和火焰光度针法u’] 测定钾

量
。

测得的枯果汇列于表 7 。 各法侧得的枯果彼此甚为符合
,

可晃土壤水浸出液中存在

的 c广
、 5 0 犷

、 c a+
+ 、

Mg + 十 、
N a+ 等离子

,

在所拭样品的含盐量情况下
,

对于两种四苯硼容

量法都没有显著的千扰
。

值得指出的是
,

用 K CI 标准溶液测定钾时
,

叙量法的枯果常一致偏低(表 2 )
,

但用盐

清士水浸出液测定时
,

纽量法4lJ 反有偏高的趋势
。

这可能是土壤水浸出液中的 C1 一
不易

从 K 一TP B 沉淀表面洗尽之故
。

在所拭土样的情况下
,

这种正裸差实际上几能与银量法

吸附指示剂胳点早到的食裸差互相补偿
。

至于重盐土中高浓度的 C I- (及其它离子)对于
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农 7 几种方法翻定土 . 水落性钾的比胶 (表内数字为 2 次浏定的平均值)

土 号
一

l }
2 一

土 魔 水 榕 性 钾 含 耸 (K%)

四笨硼恨 t 法 四笨硼懊酸盐法 l亚硝酸姑纳容遏法 火焰光度针法 四 法 平 均

0
。

0 0 3 1

0
。

0 0 3 5

0
。

0 0 3 7

0
。

0 0 4 6

0
。

0 1 2 8

0
。

0 0 0 9

0
.

0 0 1 5

0
。

0 0 2 2

0
.

0 0 6 1

0
。

00 3 2

0
。

0 0 3 6

0
.

0 0 37

0
。

0 0斗2

0
。

0 1 2 5

0
.

0 0 1 1

0
.

0 0 1 5

0
.

00 22

0
。

0 0斗2

0
。

0 0 3 0

0
.

0 0 3 4

0
。

0 0 3 7

0
。

0 0 3 9

0
。

0 0 9 4

0
。

0 0 1 0

0
.

0 0 1 2

0
。

0 0 12

0
.

0 0 4 0

0
。

0 0 3 6

0
.

0 03 8

0
。

0 0呼6

0
。

0 0 5 0

0
。

0 1 54

0
.

0 0 0 5

0
。

0 0 1 3

0
。

0 0 1 8

0
.

0 05 1

0
.

0 03 2

0
.

0 0 3 6

0
.

0 0 3 9

0
.

0 0 4 4

0 0 1 2 5

0
。

0 0 0 9

0
.

0 0 1 4

0
。

0 0 19

0
.

0 0 4 9

叙t 法的干扰简题BlJ 尚值得研究
。

亚稍酸钻纳容量法所用的 K M n o 。

标准溶液的滴定度是用 K CI 标 准溶液标 定 的 ;

K o

N a卜声o( N q )
。的沉淀温度为 15 ℃

。

此法的操作手蔽虽较冗长
,

但精密度4lJ 很好 ;所得

桔果与其它方法比较
,

稍为偏低
,

这是 由于侧定时曾去铁的徐故
。

火焰光度补法所用的火焰光度舒是蔡司 m 型
,

燃料是乙炔 ;标准钾溶液和土壤水浸

出液中均曾加入 N a c卜ca cl 犷Mg c玩援冲溶液 (如果不加援冲液All 侧得的钾量偏高很多 )
。

虽然如此
,

此法的枯果中多数仍比其它各法者偏高
,

尤以 N a+
,

Ca ++ 含量较高的第 5
、

9
、

4 、 3 号土壤(表钓为明显
。

摘 要

本文对于用四苯硼侧定钾的重量法和两种容量法
—

叙量法和汞化后的澳酸盐法的

测定条件和分析方法曹作一番研究
,

确定了群栩的操作手按
。

实翰既明这三种方法都具

有相当高的精密度和准确度
。

在纽量法中
,

作者拭用蟹光黄吸附指示剂的枯果甚为满意
。

此法的籍点清晰
,

操作筒

单快速
,

费用低廉
。

实盼征明
,

一般盐碱土中存在的 cl 一 量对叙量法尚无显著的干扰
。

澳酸盐法的准确度较高于娘量法
,

但操作稍长
,

耗费拭剂被多
。

作者改用滤抵过滤四

苯硼钾沉淀
,

可以腹化操作手搜和节的药品
,

而准确度 RlJ 并不稍逊
。

鉴于土壤中的水溶性离子
,

在通常含量情况下对于四苯硼钾的沉淀均无干扰
,

故建激

直接在水介盾中进行钾的沉淀
。

但是
, 1 :5 土壤水浸出液中押的浓度极低

,

直接加入四苯

硼纳沉淀剂时往往不能使钾沉淀完全
,

必复用浓缩或加押方法才能获得良好桔果
。

用本文提出的叙量法和澳酸盐法的操作手按侧定华北滨海和 内陆盐清土水溶性钾的

可靠性和准确度
,

曾用钾的回复拭嵘以及用亚稍酸钻纳容量法和火焰光度舒法的对比拭

脸加以软征
,

欲为这两种四苯硼容量法
,

与其它化学方法相比
,

是蔺单快速
,

准确可靠
,

费

用低廉的方法
。
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D ET E R M INA TI O N O F W A TE R SO LU B LE PO T月弱 IUM I N SO ILS

BY T E T R A PH E NYLBO R O N

1
.

A R G E N T O ME T R IC 人N D B R O MA T O M E T R IC ME T H OD S

Y
.

K
.

L l

(P
e k i月9 A g , i c u lto l 山 i。, 对ty)

( So M A R 、
)

Th
e Pr e s e n t p a Pe r d e a ls w ith t he in v e s tig a tio n o n th e a rg e n to m e t ri c a n d br o m a t o

-

m e tr ic m e tho d s fo r th e d e t e r m in a t io n o f w a te r s o lu ble p o ta s s iu m w ith 仰B (t
e t ra phe n yl

-

b o r o n ) in sa lin e 5 0 115
.

M o d ific a tio n : o f the se m e th o d s a r e r e c o m m e n d e d
.

I n th e a r g e n t o m e tr ic tit ra tio n
,

the w r it e r re e o m m e n d s th e u s e o f flu o r e s c e in a s a n

ad s o rPtio n i n d i e a to r w hic h g iv e s a b e tt e r c o lo r c o n t ra s t o f ye llo w ish g r e e n flu o r e s c e n c e

to Pin k
.

In a d d itio n ,
t his m et ho d 15 e o m Pa ra t iv e ly s im Ple a n d in ex Pe n siv e

.

I n the bro m a to m e t ric m e tho d in s tea d o f t he sin t e r e d g la s s filte r a n o rd in a ry re te n
-

tiv e
,

q u a n tit a t iv e filter p ap e r ha s b e e n fo u n d a d o p ta ble in filte r in g the K
一

仰B p re c ip i
-

ta te
.

Th
e b ro m a to m e tr ie m e th o d

,

th o u
gh

e o m p a ra ti v e ly t e d io u s
,

g iv e s a hig he r d e g re e o f

a c c u ra c y a n d p re e is io n tha n t he a rg e n to m et r ic m e t ho d
.

D ir ec t d e t e r m in a tio n o f w a te r so lu bl e Po ta s s iu m in 5 0 115 ca n b e a e c o m Plish e d by

ei th e r o f th e
tw

o ti tr a tio n m e th o d s
.

Th
e c a tio n s

‘a n d a n io n s Pr e s e n t in th e w a t e r e x t ra e t s

a t o ed in a ry c o n c e n tr a tio n s in tro d u c e n o in te r fere
n c e

.

Th
e

仰B a铭 e n t o m e tri e p r o c ed u r e fo r t he d e te rm in a ti o n o f w a t e r s o lu ble Po ta s s iu m

in 5 0 115 15 s u m m a r iz e d b e lo w : E v a Po ra t e a 1 0 0 m l a liq u o t o f the w a te r ex t ra c t c o n ta i n
-

i n g 0
.

5一5 m g o f K to a b o u t 2 5 m l
.

H ea t to 7 0
O
C

,
a n d a d d 2 5 m l o f 3外 N a 一

T PB

so lu tio n w ith s tir ri n g
.

A llo w to s ta n d s一1 0 m in
.

Filt e r th ro u g h filte r p a p e r a n d w a s h

the p r e e ip ita t e w ith 0
.

1外 N a 一

TP B a n d the n w ith d is tilled wa t e r
.

T ra n sfe r t he p r e e ip i
-

ta te w ith t he filte r Pa p e r in to the o rig in al b e a k e r
.

D is s o lv e in 5 m l o f a c e to n e
.

A d d

l m l o f 0
.

1 0 0 对 K B r , a n d 2 dro p s o f 0
.

2 % flu o re sc e in
.

Ti tra te w ith 0
.

0 2 对 A g N O ,

I n e a se a n a d d itio n a l a liq u o t o f k n o w n a m o u n t o f K 15 in tr o d u c e d to m a k e u P a n e c e s-

sa叮 q u a n tity fo r d e te r m in a tio n , c o rr e e t th e re s u lt fo r th e a m o u n t o f K a d d e d
.


