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腐磷肥中有效磷测定方法的探讨

蒋柏藩 顾益初 王振荣 段平媚
(中国科学院南京土壤研究所)

现用 2务柠檬酸测定腐磷肥 (指原煤粉与磷矿粉的混合物 ) 巾有效磷的方法
,

存在的

问题比较大
。

特别是在提取过程中出现的负值现象
,

即原煤粉与磷矿粉混合后提取 出的

P刃
,
量

,

低于单独提取磷矿粉的 P刃
,

量
,

迄今没有解决
。 1 9 7 5 年底

,

原石油化工部在上海

化工研究院召开的
“

腐磷肥测定方法座谈会
”
上

,

针对这一问题提出了讨论
。

此后
,

上海

化工研究院
、

湖南化工研究所
、

武汉市化工研究所等单位
,

在 X 一衍射物相分析
‘) 、

固液比

例2) 、

等温吸附
3)
等方面作了不少工作

。

有的单位提出高温灼烧。和用大量水洗
‘’
的方法来

改善负值现象
。

中国科学院化学研究所
” 、

北京师范大学化学系
‘, 、

煤炭科学院北京研究

所
, )

等单位在腐殖酸性质和解磷机理方面也进行了大量的工作
。

国外除用 2 多 柠檬酸提

取的方法 (Car ol an
,

19 5 9 ) 以外
,

也有套用测定过磷酸钙或土壤有效磷的方法
,

还有用

0
.

2 N H CI 作为腐磷肥的解磷指标s)o 这些 都是混合样品的相对值
,

与单独提取磷矿粉比

较
,

也同样存在负值问题
。

在理论上
,

不管原煤粉对磷矿粉解磷的程度如何
,

即使完全不解磷
,

也不应该是负值
。

而且在生产上 已证明了某些腐磷肥解磷的增产效果
。

所以
,

负值的出现
,

显然是由于在测

定的过程中引起的次生现象
。

本文主要是就 2多柠檬酸在提取腐磷肥过程中
,

对影响负值现象的主要因子
、

消除及

机理进行了一系列的探讨
,

从而提出了一种新的比较好的混合提取剂
。

一
、

影响负值现象的主要因子

在测定磷矿粉有效磷的方法中
, 2 多 柠檬酸是比较合适的提取剂

。

除我国少部分磷

矿
,

由于伴生较大量的白云石或方解石之类的碳酸盐的干扰以外
,

大部分磷矿应用这种提

取剂测定的有效磷
,

与作物生长有显著的相关 (李庆逢
, 1 9 6 6 )

。

但是
,

对于腐磷肥
,

无论

是混合后立即测定
,

或者混合培育(相当于堆沤)后再测定
,

都会出现负值现象
,

而且变幅

不定
,

后者往往更低于前者
。

下面是影响负值现象有关因子的测试结果
。

l) 上海化工研究院物化室
,

1 9 77 : 灼烧对腐磷分析方法的改进
。

2 ) 湖南化工研究所
,

1 97 6 : 腐殖酸氮磷肥料中有效磷的测定方法试验
。

3 ) 武汉市化工研究所四室
,

19 7 7 : 关于分析腐殖酸解磷得负值原因的研究(吸附作用)o

幻 内蒙古工学院化工系
,

19 7 7 : 腐殖酸解磷及磷的测定
。

5) 中国科学院化学研究所二室
,

19 7 7 : 腐殖酸氨化机理的研究
。

6) 北京师范大学化学系
,

19 77 : 腐殖酸盐类解磷机理的探讨
。

7) 煤炭科学研究院北京研究所煤化室
,

1 9 77
: 煤 中腐殖酸狡基解磷试验研究小结

。

s) 上海化工研究院情报室
,

19 75 : 国外腐磷分析方法简解
。
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(一 ) 原煤粉 p H 的影响

供试原煤粉共 12 种
,

包括五种风化煤
,

四种泥炭和三种褐煤(基本性状参看表 1 )
,

与

同一种磷矿粉 (湖北荆襄磷矿
,

标本号 RP2 2 7)
,

以 3 : 1 混合
,

按 2 并柠檬酸提取磷矿粉中

有效磷的方法 (中国科学院土壤研究所
, 19 6 6; 以下除另说明者外

,

均同此法)
,

测定提取

液中 Pp
,

多
。

结果表明
,

侧定值绝大部分是负值
,

且变异极大
,

最低的仅为单独提取磷矿

粉中 P刃
,

量的 14 多
。

统计表明
,

负值的变动与原煤粉的 pH 值成直线负相关(见图 l
,

虚

裹 1 原煤粉签本性状
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线是单独提取磷矿粉测得的 P刃
,

务)
,

相关系数
,

~ 一 0. 85 1 * * * , , 2

~ 0
.

7 2 4 。

这说明柠

檬酸提磷量的负值现象受原煤粉 p H 的影响程度在 70 多以上
。

根据原煤粉州 值与其中

钙镁总量有显著相关的结果(段平相等
, 1甲9 ) 可以想象到图 1 的相关就相当于原煤粉中

钙镁总量与 2 多柠檬酸提磷量的相关
。

如将表 1 中 12 个原煤粉的钙镁总量与 2多柠檬酸

提磷量直接进行统计
,

则相关系数
! ~ 一 0

.

8 9 5 * * * , , 2 ~ 0. 8 0 0 。

进一步证明 2务 柠檬酸

提磷的负值现象
,

有 80 外的可能是受原煤粉中钙镁含量高低的影响
。

但由于测定原煤粉
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40口

�次�

的钙镁总量较 p H 要麻烦得多
,

所以在一般情况下

计出对负值现象的影响程度
。

( 二 ) 原煤粉用t 的影响

磷矿 ( R P2 2 7 ) 量固定而原煤粉用量 不 同

时
, 2 % 柠檬酸提磷量的负值一以吸持 Pp

,

量

表示
,

结果见图 2 。 从图 2 可以看出
,

两种原煤

粉吸持的磷量都随着用量的递增呈对数直线相

关
, !

~ 0
.

9 9 3 * *

(宜君风化煤) 和
, ~ 0

.

9 5‘*

( 宜阳风化煤 )
。

这与上述不同原煤粉中钙镁含

量的相关实质上是统一的
,

前者表现于不同原

煤粉的质上
,

后者是表现于同一原煤粉的量上
,

主导因子是相同的
,

即钙镁含量的差异
。

(三 ) 提取剂的影响

有人认为
,

负值现象可能是由于 2务柠檬

酸提取能力被抑制的影响
。

这种考虑可能也是

有一定依据的
。

因为所用提取液总的提取容量

只有10 毫克分子量( 2多柠檬酸的浓度约 0
.

IM
,

,

侧出原煤粉的 p H 值
,

基本上就可以估

。

{一
二
一 ’

一 :
- - - - - - - - -

一

9曰

的0 .山

3 4 5 6
.

7 6

原煤粉 P H

图 1 原煤粉 p H 对 2 % 柠檬酸提磷

量的影响 ( 25 ℃ )
F ig

.

1 E ffe e t o f PH o f Po w d e r e d oo
a l

oD
a m o u n t o f 户

o s p h o r o s o x tr act ed 妙
2%

e it r i e a e id ( 25 ℃)

61勺4

0
.

5 !9 L o g x + 伍25 7

L o g y 宜阳 = 0
.

3 9 5 L o g X + 0
.

3娜

�芭的0盯坎咨

= 0
.

986 *

2 3 4 5 6

加人原煤粉量 (克 )

。

_
.

宜君 挑 一 一 一一喊 宜阳

图 2 原煤粉用量对吸持磷 ( R P2 2对 的影响 ( 24 ℃ )
Fig

·

2 E ffe e r o f a p p li e d q u a n ti ty o f p o w d e r e d e o al o n th e p h o s p h o r u s r e t e n t io n ( 2斗℃ )

以 100 毫升计算)
,

由于原煤粉带人了大量的阳离子
,

有可能使柠檬酸中梭酸的酸解或者

络合能力受到一定程度的耗竭而减弱
,

因而导致负值现象
。

所以我们用约十倍于 2 多柠

檬酸量的中性柠檬酸按提取剂 〔这也是提取磷矿粉中有效磷比较好的方法之一 (中国乖

学院土壤研究所
, 1 9 6 6 ) ]

,

并调节两种 p H 等级
,

与 2 多柠檬酸提取剂的对比结果见表 ;

(表中H 表示原煤粉 )
。
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表 2 说明
:

(l) 尽管柠檬酸根浓度增加约十倍
,

但提出磷量仍大幅度降低
,

且同一浓

度的柠檬酸铁溶液在 p H 增高时提出的 Pp
、

量更低
,

意味着柠檬酸的提取过程可能主要

是酸解作用 ; (2 ) 提高柠檬酸根的浓度并没有消除原煤粉带来的负值现象
,

无论从绝对量

或者相对量看都显著降低
,

这意味着负值现象不大可能归因于柠檬酸提取能力耗竭的影

响
o

在水提液(1 00 毫升)的测试中
,

当原煤粉 (宜君风化煤 ) 用量固定 (3 克) 另加入不同

量的 Pp
,

标准液
,

和原煤粉用量不同另加入固定量(40 毫克)的 P户
,

标准液时
,

测试的结

果 (见图 3 和 4 ) 与柠檬酸提液吸持 P刃
,

的情况基本上一致
。

从图 3 中可以看到
,

加人液

相中的磷量与原煤粉吸持的磷量成直线相关
, !

~ 0
.

9 9 9 * 。

在图 斗中
,

原煤粉用量与吸持

磷量也成直线相关
, 犷

~ 0
.

9 9 9 * * * 。

这些结果意味着
, 2多 柠檬酸提取腐磷肥时出现的负

值现象
,

可能是与水提液一样
,

即吸持的磷量是在液相中产生的一种次生反应
。

y = 0
.

12 5 X 十 2
.

87
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闷

价J竹J甘
外寿

�袱翻�峭0心造奢
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原煤粉用t 《克》

图 3 在水提液 (含不同 P刀
,

量 )中原煤粉
F

黔
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o

,
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,
0
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(Y ii u n ,

3 9 ) tr e a t e d b萝

w ith d iff e r e n t e o n te n ts

图 4 在水提液 (含 40 毫克 P夕
,

少中不同用

量原煤粉〔宜君 )吸持的 P:
0

。

t ( 24 ℃ )
Fi g

.

4 P
:
O

、 r e t e n ti o n by d iffe r e n t q u a n ti ty

o f 加w d e r e d e o a l ( Y ii u n ) i n a q u e o u s so lu t i o n
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o

,

( 2咯℃)
o f p :
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,
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(四 ) 钙镁等阳离子的影响

为了直接验证钙镁等阳离子对负值的影响
,

将江苏皇塘泥炭用 。
.

1 夕 H cl 浸泡 24 小

时
,

以去除试样中的大部分钙镁等阳离子
。

试样过滤
、

洗涤至无 Cl 一 ,

干燥
。

处理前后的

p H 分别为 6
.

46 和 4
.

02
。

按上述中性柠檬酸按的方法提取 P刃
, 。

测定的相对值(表 3 )表

明
,

酸洗以后
,

所提磷量比处理前提高一倍左右
。

这就证明
,

去除原煤粉中大部分的钙镁

等阳离子以后
,

使负值现象得到显著改善
,

即负值现象的由来基本上是受原煤粉中钙镁等

阳离子的影响
。

表 3 酸洗原煤粉对可扭麟t 的相对值的影响
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二 l , u. 〕 l , 匕 〕
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R p 2 2 7 + H (皇塘泥炭

,

酸洗) l
_

}
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_
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⋯
,

J 80
。

1 1 7 8
。

6
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综合以上结果可以初步说明
, 2 多柠檬酸提取腐磷肥的负值现象

,

主要是在提取过程

中
,

由于原煤粉中钙镁等阳离子引起的次生吸持反应
。

二
、

负值现象的消除吸机理

根据负值现象是次生的吸持反应的论述
,

以下将通过解吸途径来探讨负值现象的消

除及机理
。

(一 ) 硫酸盐的解吸效果

一般来说
,

风化煤在较高 pH 的情况下
,

主要是与钙镁离子结合
,

而且钙往往多于镁
。

因此
,

在提取体系中添加可以控制钙离子活度的试剂
,

应该有显著作用
。

表 4 是在 2拓柠

檬酸溶液中添加三种硫酸盐的解吸效果
。

表 4 硫酸盐的解吸效果
T a ble 4 T h e e f〔e ct o 王 s u lfa te s o n th o d e s o r p t io n o f p卜。, p h o , u s o f h u : n a te fe r t iliz e r

提 取 剂

E x tr a e妞 n t

2% 柠檬酸

2 %
e it r ie a e id

2%柠檬酸
一5% K

: 5 0
;

}2%柠橡酸
一5% N a : 5 0

-

2%
e

5%

r ie a e id 一 1 2%
eit r ie a eid -

}
”% K :

50
4

1 5% N a : 50
-

2%柠橡酸
一 5%

(N H
一

)
: 5 0

4
2%

e it r ie

a e id 一 5% (N H
一

)
: 5 0

-

凡
.

|
‘

I
JJ||||

处理
f r e a tm e n t

P :
O

,

%

相对值

R e ! a t iv e P:
0

,

%

相对值

R e la tiv e Pt
o

s

%
P :

0
,

%
v a 】u e

R P2 2 7

R p 2 2 7 + H (皇塘泥炭)

(H
u a n g ta n g p ea t)

.

}

相对值

R e la t i甲e

丫a lu e

。

0 3 1 1 0 0 爵一}
, 0 。

” ’

!
:

.

65

相对值

R e la t i, e

v a lu e

10 0
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从表 4 看出
,

添加不同硫酸盐的效果以 5肠 K声0 .

为最佳
。

它提取的磷量不仅与原

2多柠檬酸提磷量最为接近
,

而且吸持量的相对值由 36 多减少到 13 多
,

即解吸效果达 64 拓

(2 3 / 3 6 )
。

N a声0 4

的解吸最差
,

(N H
4

)声。
;

虽与 K声0 4

接近
,

但提出磷量过高
。

如按照克

分子浓度 [ 5肠 (N H
;

)声o
。

约 o
.

4 M
, 5外 N a声o

、

约 o
.

3 s M
,

, % K声0 4

约 o
.

3 M ] 计算
,

提

取出的 P刃
,

量也显不出一定的当量关系
。

随后发现
,

在添加 5务 K声O
。

提取液的滤液中

有大量白色沉淀析出
,

经 X 一衍射鉴定
,

证明白色沉淀是钾石膏
,

分子组成为 凡ca (s 。口
:

·

氏。
。

这可能是 K声。
。

优于另两种硫酸盐的原因之一
。

(二 ) 扭化物的解吸效果

根据溶解度的资料 (免de U
,

19 5 3 )
,

控制溶液中的钙镁离子活度
,

添加氟化合物可

能更为有效
。

表 , 是在 2多 柠檬酸溶液中添加三种氟化物的解吸效果
。

表 s 报化物的解吸效果 (P
:

认% 夕

T ab l. 5 T h e effe e r o f flu o r id
o s o n 一h e d e , o r p tio n o f p h o sp h o r u 、 o t h u m a t e fe r一iliz e r

处处 理理 p HHH 2%柠棣酸
一3% N a FFF 2%柠裸酸

一 弓% K FFF 2%柠恨酸
一 3% N H

;
FFF 2 % 柠橡酸酸

’’

「r e a t m e n ttttt 2%
eitr ie a e id

---
2 %

e it r ie a eid
---

2%
eitr ie a e id

---
2%

e it r ie a eiddd

3333333% N a FFF 3% K FFF 3% N H
一FFF (2 7 ℃)))

(((((((2 6℃))) (2 6 ℃))) (2 6℃)))))

RRR P2 2 111 斗
。

0 888 斗
.

7 000 5
。

0 555 5
。

9 000 4
。

0 555

RRR P2 2 1 + HHH 斗
。

8 222 5
.

0 555 1
.

8 000 0
.

7 55555

(((涟源风化煤))) 6
。

4 888 弓
.

2 555 1
.

1 000 0
.

7 00000
LLL ia n 萝L一a n w e “ tl

一e r e ddd 7
。

斗lll 嘴
.

3 000 1
.

1 666 2
.

7 55555
eee o J

}}}}} 5
.

1 555 4
.

9 555 6
。

6 55555

RRR P2 2 1 + HHHHHHHHHHHHH

(((吴江泥炭)))))))))))))
WWW u iij n 父 p o a -------------

RRR l) 22 1 + }1111111111111

(((宜君风化煤)))))))))))))
YYY iiu n w

o j r b
o r e ddddddddddddd

eee o a lllllllllllll

RRR P2 2 1 + HHHHHHHHHHHHH

(((西山褐煤)))))))))))))
XXX is h a n b r o w n co a lllllllllllll

从表 , 中可以看出
,

添加 N aF 的效果最为稳定
,

它不仅与单独磷 矿 的提取 磷 量

(4
.

7 0多) 比较接近
,

而且尽管原煤粉 pH 显著变化
,

但提出磷量比较稳定
,

没有象原来那

样表现出显著的负相关
。

在这些氟化物中
,

以 N aF 的溶解度最小
,

在 巧℃ 约 4多左右
,

N H
4F 和 盯 的溶解度都较高

,

但提取量也较异常
,

显然不宜采用
。

ca F :

在水中的溶解度为 18 毫克/升
,

更低于 ca c o 3 。
M g F :

的溶解度为 130 毫克/升
。

此外
,

氟对铁和铝离子也有较强的络合作用
。

所以在理论上
,

就控制体系中钙
、

镁等阳离

子活度的能力来说
,

氟化物也远胜于硫酸钾
。

(三) 负值现象的机理
’

标本用 2 多 柠檬酸一 5务 K声。
;

提取以后
,

残渣继用 5 多K声0 4

溶液洗涤(洗涤方法
:
加

3 0 毫升 5肠 K多0 4

振荡半小时
,

离心
,

连续 4 次)
,

分别测定每次洗涤液的磷量
,

结果 (表 6 )

表明
,

由于磷矿粉与泥炭混合而使可提磷量的负值 (3
.

3 毫克 P:
q ) 与 4 次洗涤残渣液中

的回收磷量基本一致
。

这就直接证明
:
(1) 负值现象的机理是一种次生反应

。

因为从表 6

可以看到
, 5务 K声O

;

对磷矿粉并没有明显的溶提能力
,

所以在残渣中 4 次洗涤出的磷量
,
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扣除对照 (R P2 2 7 ) 后多余的磷量
,

只可能是在原来 2务柠檬酸提取过程中
,

已经将磷溶提

人溶液
,

而负值的由来
,

显然是在溶提出的磷进人平衡体系以后产生的次生现象
。

(2 )次生

反应主要是由于钙镁等阳离子的吸持作用所引起
。

这是因为除了上述关于钙镁含量与负

值现象的显著相关性
,

以及添加控制钙镁活度的试剂后有显著解吸效果等足以证明以外
,

在 另一测试中
,

用饱和 N aCI 溶液按 K声。
4

同法洗涤残渣 4 次
,

总回收量仅占负值的 14 %
。

这就表明
, K声0

.

所以能够对负值获得令人满意的回收
,

显然是与阳离子
,

特别是对钙离

子的解吸作用有关
。

表 6

T a‘le 6 D e s o r p tio n

s% K乃O
;

洗涤残渔的结果
o f p h o sPh o r u s in r e s id u e 〔r e a t e d w ith s% K : 5 0

.

5 % K
:
5 0

;

洗涤残渣
w a she d w it h s% K

:

第 三 次 l 第 四 次

总盆

S LI :n

书黔卜书汁}二
次.JU

,‘

R P2 2 7

R p 2 2 7 + H (皇塘泥炭)

(H
u a n g t a n g n o a t

)

2% 柠檬酸
一

}
:

’% K
:
5 0

4

1一
‘

一竺塑竺
2多ci tr ic ac 记一

} 第 一 次 } 第

兰竺竺一}一士二一!一
’““

{ ?”‘ {
“

·

,

I
’

·

, 6

1
6 2 ! 2 3

三
、

混合提取剂的初步测试

从负值现象的消除以及机理的解释
,

说明在 2务 柠檬酸溶液 中添加硫酸钾或氟化钠
,

不仅在实际上是行之有效的措施
,

而且在理论上也是有一定依据的
。

经过比较
,

在同时添

加硫酸钾和氟化钠情况下
,

效果更为稳定
,

另外考虑到在温度较低时配制的试剂易于溶解

起见
,

所以最后确定的配方是 2 务柠檬酸
、 2关 氟化钠和 7务 硫酸钾三种试剂的混合提取

剂
。

新的混合提取剂在下列三方面进行了初步的测试
。

1
.

对原来 12 种原煤粉与磷矿粉混合成的腐磷肥标本进行了复测
。

结果表明
,

测得的

P刃
,

量与原煤粉 pH 的相关性
,

由原来的相关系数
;

~ 一。
.

8 5 1 * * *

变为
r

~ 一 0
.

0 79
,

说

明由于钙镁等阳离子引起的次生吸持作用基本消除
。

但从具体结果看
,

混合提取剂提取

磷矿粉的 P刃
,

量为 4
.

33 务 (见图 5 中虚线 )
,

12 个腐磷肥的平 均 值 为 4
.

29 务
, p 一 0

.

叭

水准求出的置信限为 士 0
.

4 0
,

结果的波动
,

特别是从少数显著偏低的情况看
,

似乎不能完

全归因于误差
。

如将测得的 巧O ,

量与原煤粉中的灰分和腐殖酸含量分别统计
,

则前者
r

~ 一 0. 6 7 5 *

(图 约
,

后者
r

~ 0. 6 9 3 * 。

说明测定值的波动与这两个因素可能都有一定

的关系
。

在理论上
,

灰分对结果偏低的影响可能更为直接
。

因为灰分的组成
,

主要的 可能

是在挖掘过程中混入的土壤无机物质
,

这样就给平衡体系中的磷素又带来了新的吸附或

固定作用
,

这种影响特别是在腐殖酸含量较低
,

解磷能力相对较小的情况下
,

更易表现出

来
,

图 5 的结果就说明了这点
。

2
.

根据另文 (段平相等
, 1 9 7 9 ) 中的盆栽试验

,

包括小米和水稻的产量和吸磷量
,

与用

混合提取剂测定相应处理的 巧0 , 量进行统计
,

分别获得极显著和显著相关
。

相关系数和

迥归方程见图 6 、 7 、 s 、 9 。
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5

y = 5
.

320 一 0
.

020 5 x

r = 一 0
.

675 *

�%�的0心较体

3
0

甲

灰分 (% )

图 , 混合提取剂测出的有效磷 〔P
,
0

,

)全与原煤粉中灰分含量的相关
Fi g

.

5 c o r r e la ti o n b e t w e e n t h o a v a ila b lo p h o s p h o r u ,
( P

:
o

,

) d e te rm in e d w it h t h e m 互x e d

e x t r a e ta n t a n d rh e q u a n ti ty o f a sh in t h e pe w d e r e d e o a l

日

y 二 29
.

I X 一 2 4. 5

r = 0. 83 6 * * x 40

8050,人1占

35

y = 5
.

70 X + 3
.

57

r = 0 8 q l * *

飞加
30

25

20

(胡\帜�阁十令娜擞兴

心

15

牙食御了f喇镇谁咨米f,

30

10

0一一侧卜一方一产犷一戈尸一亨一飞
有效磷 ( % )

P a
o

s

(% )

图 6 混合提取剂测定的有效磷量
.

与小米吸磷量的相关
F ig

.

6 C o r r e la t io n b e tw e e n t h e a v a ila b le

Ph o s Pho r u s d e t e r m in e d w it h t h e 一n i x e d

e x t r a e ta n t a n d th e q u a n ti t萝 o f u p ta k e o f

0
月

1 2 3 4 5 6

P
:
0

,

( % )

图 7 混合提取剂测定的有效磷量

与小米产量的相关
Fi g

.

7 C o r r e la t i‘, n b e t w e e n th 已 a v a il
a b le

p h o s p h o r u s d e te r m i 几
户
d w it h t h e . n l x e d

e x tr a e ta n t a n d t h e , ie [d o f 一n ille t

p h o sPh o r u s b萝 m i lle t

3
.

混合提取剂测定统一鉴定过肥效的 4 , 种磷矿粉的 P刃
,

量及变异幅度
,

与 2书 柠

檬酸提取的情况基本一致
,

且与作物相对增产效率统计的相关系数
/ ~ 0

.

6 0 0 * * *
达到极

显著相关
。

四
、

小 结

2 %柠檬酸提取不同性质的原煤粉与磷矿粉混合成的腐磷肥时
,

绝大部分都是负值
。
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y = 35
.

7 X 一 6 2
.

4

(撰
�间、.娜肥节

5020809060

�栩奋晰
.0衅)喇镇俗卑咨节

p :
o

,

( % )

图 8 混合提取剂测定的有效磷量

与水稻吸磷最的相关
F ig

.

8 C o r r e la ti o n b e t w e e n th e a v a i la b le

p h
o s p h o r u s d e te r m i n e d w ith t h e m ix e d

e x r ra e ta n t a n d t h e u Pt a k e o f Ph o sPh o r u s

b y r i c e

p ,
0

,

(% )

图 9 混合提取剂测定的有效磷量

与水稻产量的相关
F玉g

。

9 C o r r e la ti o n b e t w e e n th 巴 a v a ila b le

p b o s p h o r u s d e te rm i n e d w it h th e rn ix 巴d

e x tr act a n t a o d th e y ie ld o f r i e e . r a i n

负值的变化
,

与原煤粉的 p H 显著相关
,

实质上
,

主要是受原煤粉中钙镁含量的影响
。

试验

证明
,

用 K声0 。

或 NaF 控制提取体系中钙镁等阳离子活度的方法
,

负值现象可以显著改

善
。

同时也证明
,

这种负值现象的机理是次生的吸持反应
。

根据以上论述
,

新配制的 2拓柠檬酸
一2多 N aF 一7 多 K声0 .

混合提取剂
,

不仅基本上可

以消除负值现象
,

且与腐磷肥盆栽试验的作物产量和吸磷量有显著的相关
,

比较良好地反

映了腐磷肥甲有效磷的相对状况
,

与原用 2 务柠檬酸提取液所存在的问题比较
,

有了一定

的推进
。

附录 : 混合提取剂的配制及简要操作方法

混合提取剂

1
.

柠橡酸 氟化钠溶液 : 加 20 克化学纯柠橡酸于约 , 00 毫升蒸馏水心盛于 1 0。。 毫升塑料烧杯中 )
,

溶解后
,

再加人 20 克氟化钠
,

在水浴中加热至约 5 0一60 ℃
,

直至完全溶解
,

冷却
。

2
.

硫酸钾溶液 : 加 70 克化学纯硫酸钾于约 4 00 毫升蒸馏水中
,

在水浴中加热至 , 。一‘。℃
,

直至完

全溶解
,

冷却
。

将硫酸钾溶液徐徐加入柠檬酸 氟化钠溶液
,

泥合后
,

在 1。。。 毫升容量瓶或最筒中定容
。

随即倒入

塑料瓶中
,

即成混合提取剂
,

贮存待用
。

简要操作方法

称取相当于 1 克磷矿粉的腐磷肥标本
,

置于 2 00 或 2 50 毫升塑料瓶中
,

加入混合提取剂 1 00 毫升
,

用橡皮塞塞紧
,

振荡半小时
,

立即用干滤纸过滤人小塑料瓶中
,
簿液中加入硼酸 。

.

5 克左右
,

溶解后吸

取 1一 5 毫升
,

用铝黄法比色
厂

中国科学院土坡研究所
,

1 9 6 ‘)
。

飞
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