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磷矿粉中有效磷的分析和检定
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关于磷矿粉中有效磷的分析和检定
,

分为两

部分来介绍 � ��� 有效磷的化学分析 � �� �有效磷

的物理检定
。

因为化学分析操作比较简单
,

应用

一般的化学仪器和药品郎能进行测定
,

所以这里

作比较详细的介绍和说明
,

以便于具有一般化验

室设备的单位在工作中可以参考
。

物理的检定方

法耍应用贵重的仪器设备
,
而且技米较为复杂

,
因

此只介绍一些典型的资料
,

简略说明其与磷矿粉

中有效磷的关系
。

关性更为良好
。

因此一般讲来
,

对于检定性质相

近的
,

尤其是同一矿区不同品位的磷矿粉
,

化学方

法测定的有效磷数据还是可以参考的
。

捧稼酸溶性礴的测定

赞

魂

《

一
、

有效磷的化学分析

磷矿粉中有效磷的化学测定方法
,

涌常都用

弱有机酸的提取液
,

其中以 � � 柠檬酸和 中性柠

橡酸铁应用最为广泛
。

其他还有用 � � 蚁酸
、

乳

酸和酒石酸等
。

也有人认为 � � 蚁酸的可溶性磷

与作物生长的相关性较 � � 柠橡酸更好
,

这可能

是因为在用 � � 柠橄酸提取可溶性磷时
,

提取液

和磷矿粉的比例虽然很大 ���� �� �
,

但是对于含

�� � �� �� � 以上的磷矿粉
,

往往有大部分的柠檬

酸溶液为中和 �� �伪 而消耗
,

以至提出的磷量偏

低
。

从我们的分析资料看来
, � � 柠檬酸溶性磷与

磷矿粉的有效性�通过生物试验侧得�虽有良好的

相关性
,

但对有些有效性中等以下的磷矿粉
, � �

柠檬酸溶性磷偏高
,
与生物试验井不相符

,

而这些

磷矿粉
,

通常井不含游离的碳酸钙
。

因此我们怀

疑
,

某些磷矿粉中的柠檬酸溶性磷不一定都能为

作物所吸收
。
中性柠檬酸铁溶液一般都作为提取

各种磷肥中有效磷的标准方法
。

对于磷矿粉来说
,

柠檬酸铁提取出的磷夏与其有效性也有明显的相

关性
,

特别是对于强石灰性的磷矿粉比用� � 柠檬

酸提取液更为合适
。

但是也有一部分有效性强的

磷矿粉
, � � 柠檬酸溶性磷占全磷 的 �� � 以上

,

而中性柠檬酸铁提取的磷量占全磷的百分数却很

低
,

与实际情况很不相符
。

根据这些数据看来
,

如

果把两个提取剂一起来考虑
,

则对一部分有效性

朋和有效性强的磷矿粉的钊别比较确切
。

国外的

一些文献也曹指出
,

这两种方法应用于化学组成

和物理性质比较接近的磷矿粉
,

则与有效性的相

拭荆
�

�
�

� � 柠檬酸� 秤取 �� 克柠檬酸
,

溶于适量

蒸馏水中
,

然后稀释至 ��。。毫升
。

�� 钒翎酸铁试剂�

稍酸 � � �� , �� �� 毫升
。

钒酸铁溶液 � �
�

�� �
,

溶解 � � 六。 , �
�

� 克

于 ��� 毫升佛水中
,

冷却后加浓硝酸 �� 毫升
,

稀

释至 一� �� 毫升
。

钥酸铁溶液 � � �
,

溶解 �� � ����
� � �

·

� � ��

�� 克于 �� �毫升沮水中�约 �� ℃�
,

冷却后稀释至

�� ��毫升
。

将上述三项溶液按次 � � ��� 混合 , �, 过滤后

赊于棕色瓶中
。

�
�

标准磷溶液 �

秤取 �
�

� �� � 克磷酸二氢钾
, � �� ��� , �分析

纯�
,

溶于 � �� 毫升水中
,

然后稀释至 �。。� 毫升
。

吸取出 ��� 毫升再稀释至 ��� 毫升
,

此溶液每毫

升含 �
�

� 毫克 �夕� ,
郎相当于 � ��� � � � �� � 的标

准溶液
。

标准曲筱 �

吸取 ���� � � � �� , 的标准液 � , � , � , � , � � ,

�� ,

�� 毫升于 �� 毫升容量瓶中
,

加蒸馏水至约 ��

毫升体积
,

钒铂酸铁试剂 巧 毫升
,

再稀释至刻度
,

放置半小时后
,
用蓝色滤光片 �波长 �� 。毫微米 �

在光电比色计上比色 �以试剂空白作为对照 �
,

将

结果在半对数纸上绘成标准曲线
。

操作步砚 �

秤取磷矿粉�通过 ��� 目��
�

。克
,

爱于 ��� 毫

升三角瓶中
,

加入 � � 柠橄酸溶液 ��� 毫升
,
用像

皮塞塞紧
,

振荡半小时后
,

立郎用千滤纸�无磷�过

滤
。

吸取适量滤液 �一般 �一�毫升
,
视磷矿粉中

�� 混合时要缓慢地进行
,

边加边搅井
。
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的含磷量而定�于 �� 毫升容盘瓶中
,

稀释至大约

�� 毫升体积
,

准确加人饥钥酸铁试剂 巧毫升
,

加

水至刻度
,

摇匀
,

放置半小时后比色
。

方法同标准

曲线步骤
。

称裸徽按溶性成的浏定

全确,

拭荆
�

�
�

稍酸 � � �一。

�
�

饥铂酸铁 � 配法同前
。

�
�

标准磷溶液 � 配法同前
。

操作步蕊�

释取 。
�

�� 克磷矿粉 �通过 �� 。 目�于 ��� 毫

升三角瓶中
,
用水湿润后

,

加 � �一巧毫升 � �� 稍

酸
,

加一小漏斗
,

在电热极上徐徐加热 �� 分钟
,

溶

好后
,
用水洗浮小漏斗

,

将溶液低温蒸发荃约 � 毫

升�不能蒸干 �
。

加入 �� 毫升沸水
,

热至微沸
,
用

� 厘米致密定性滤纸过渔
,
滤液盛接在 ��� 毫升

容� 瓶中
。

烧杯用热水洗 �一, 次
,
滤纸洗 �一��

次
,

冷却后用水稀释至刻度
,

摇匀
。

吸取 ��一�。

毫升 �视磷矿粉中的含磷量而定�溶液于 �� 毫升

容� 瓶中
,

加水至约 �� 毫升体积
,

准确加入巧 毫

升钒翎酸铁试剂
,

稀释至刻度
,

摇匀
。

放置半小时

后比色
,

方法同前
。

林裸酸按不溶性礴�

拭荆 �

� 标准 � � 溶液�� 

溶液 � ,

释 。
�

�� 克分子硼酸
, 。

�

�� 克分子

� � ���
, , �

�

� � 克分子琉拍酸
,

溶解后稀释至 �� ��

毫升
,

摇匀
。

溶液 � ,

秤 �
�

�� 克分子硼砂
,

溶解后稀释至
�� �� 毫升

,

摇匀
。

将溶液 � 和溶液 � 按下述比例配 制 成不 同
�� 的标准溶液

。

�� 溶液 � 溶液 �

�
�

� � �
�

� ��
�

�

�
�

� � �
。

� ��
。

�

�
�

� � �
�

� � �
。

�

�
�

酚红 � 秤取适量酚红
,

配制成 �
�

�� � 的酒

精溶液
。

�
�

中性柠檬酸铁� 溶解 � � �克晶体柠檬酸于

�
�

� 升水中
,

加 �峪�毫升 � � 、� � �� �一� � � � � ��

使其接近中和
。

如 � � 刃� 浓度小于 �� �
,
则相

应地咐加 � � 刃� 用量井减少溶解柠檬酸所用水

的体积
。
冷却后

,
用下列方法调节恰至中性

。

吸取上述溶液 �� 毫升于 �� 比色管 中
,

加
。

�

�毫升 。
�

�� � 酚红
,
用刻度滴管加几滴 � �� 的

� � 刃�
,

摇匀
。

应用比色器�� 与加有同样� 指示

剂的标准 �� 溶液比较
。

浦耍时
,

再加入 一些
� � 刃�

,

使颜色与 �� �
�

。的标准溶液相似
。

如

果已经超过 �� �
�

。,

则另取 �� 毫升溶液重新 滴

加较少量的 � �刃 � 试验
。

从 �� 毫升柠橡酸中

所加的 � � 刃� �
,

可以计算出中和全部柠橄酸

溶液的 � � 刃� �
。

加入计算出的 � � 刃� � 后
,

同前法重新试验
,

使整个溶液校正到 � � �
�

。。 此

溶液在 �� ℃ 时比重为 �
�

��
,

必耍时可以稀释 校

正
。

溶液必须赊存于紧塞的玻璃瓶中
,

井经常用

酚红来校正 � � 。

操作步赚 �

秤取磷矿粉 。
�

�克于 ��� 毫升三角瓶中
,

加

�� 毫升巳经预热至 “℃的柠橄酸铁
,
用橡皮塞塞

紧
,

摇混后放在水浴中
,

水面要超过三角瓶内的

溶液面
。

保持瓶内沮度“℃
,

并每隔 , 分钟描动

一次
。

经 � 小时后移出瓶子
,

立郎用致密细孔滚

纸�相当于 � �� �� �� � �
�

��抽气过滤
。

残留物用

�� ℃ 蒸馏水洗樵至 � �� 毫升
。

如滚液混浊
,

可用

� � � � ���
� 溶液洗滁

。

残留物用 � �� 稍酸按照上远全磷� 的测定方

法
,

测出柠檬酸铁不溶性磷盆
。

将全磷� 减去柠

橄酸铁不溶性磷�
,

郎为柠檬酸铁溶性碑�
。

�

冬

二
、

有效磷的物理检定

磷矿石中磷灰石的晶体好坏
,

是决定磷矿粉

有效性强弱的主要因子之一
。

要检定晶体的结晶

程度
,

可以利用偏光显微镜
、
� 一

衍射仪和电子显

微镜
。

关于这些仪器的使用技术
,

这里不准备作

详细的说明
,
只就某些磷矿的结晶程度及其与肥

效的关系加以阐述
。

我们检定了三种类型的磷矿 � ��� 东 海型
,

�� �昆阳型和���溶洞型
。

这三种磷矿的矿床类型

可以作为我国主耍磷矿的典型代表
,
而且可以概

括地说明其结晶程度与肥效的相互关系
。

从偏光

显微镜的检定结果表明 �图 ��� 沉积变质型的东

海磷矿都呈六角形粒状晶体
,

光性浦晰
,
结构致

密 � 沉积型的昆阳磷矿和溶洞型的磷矿在偏光显

�� 标准 � � 落液亦可参考其他方法配制
。

�� 上匕色器即一般 � � 比色箱中所用的黑色小术匣
,

没有比色器时在试管架上亦可比较
。

奋
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黔
一
��

微镜的观察下
,

看不出两者在结晶程度上有什么

差异
,

都星隐晶质或胶状的层状构造
。

但从 � 一

衍

射线图谱 �图 ��中可以看到
,

代表磷灰石结晶程

度的主举��
�

�� � �
,

东海型磷矿�� 的举形尖而细
,

奄米
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(l 冻梅型瞬矿
: 黑色

、

白色的都是六角状

晶体磷灰石
,

光性清晰
。

线理状构造
,

结构致

密
,

稍含有石英
、

白云石等杂质
人jv又 / 又 尸甲、 }
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( 2 )昆阳型磷矿: 磷层具明显层理结构
,

隐

晶质
,

猜含有石英 (无色透明)和氧化铁杂质

4

人月确度 X Z
东海型 瓦阳型 溶洞型

图2 三种典型磷矿的x
一
衍射线图谱

表明结晶相当及好
,

尾阳型磷矿 (2)的举形次之 ,

溶洞型碑矿 (3)结晶最差
。

举高和举高 1/2处的

宽度
,

分别为 2
.8/“

.2 (分母代表举高
,

毫米;分

子代表举高 1/ 2处的宽度
,

下同)
、
斗
.
5 /
2咚
.
7 和

呼
.
0
/
3
.
9 ,

其比值相应为 0
.061、 0

.

1 5
、

和 2
.
030

根据测得的有效磷占全磷百分数的数据
,

分另lJ为

3. 4% ,
2 0. 夕% 和 > 50 %

。

这些结果充分说明
,

结晶程度愈好
,

可给性愈差
,

结晶程度愈差
,

可给

性愈好
,

这与很多次的肥效试验结果是完全吻合

的
。
虽然 x ~衍射线的检定技术 目前还不能达到

定t 的阶段
,

但是这种检定方法与化学方法比较
,

似乎可以进一步说明磷矿粉有效性的实质
。

扮

钾

(3)落洞型磷矿: 灰白色的磷层呈 明 显的
层状构造

,

黑色和黄褐色的是盆铁杂质的沾络
,

胶状
。

含有少t 方解石
、

石英
、

白云母等杂质

图 1 三种典型磷矿的偏光显微镜照片


