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笑艘润 联合消解
,

全最
,

特制聚四氟乙烯管

十九世纪末叶
,
�

�

� �
�� � ��

,

�
�

�� � � � � � � �� ��� 等相继提出了土壤全量 �
�

�
�

�

的分析方法
。
百余年来其分析

,

检测技术虽然发展较快
,

但上述三元素试样的熔融和消煮

搏所需的时间与最后检侧所需时间之比
,

仍为 , �� 至 � � � � ,

耗时甚多
。

况且 尚无三元素

一次性联合消解方法和仪器�� 一
,� ,

严重影响了分析速度
。

经多年实验研究
,

我们提出了在 �� 一 � �� ℃ 条件下土壤全 � �
�

�
�

� 试样一次性

联合消解的原理
、

方法和仪器
,

均取得了满意的结果
。

一
、

联合消解仪及实验方法

�一� 联合消� 仪的设计

�
�

联合消解仪的荃本原理 � 试样在聚四氟乙烯消解管中于 �� 一 � �� ℃ 条件下 与 �
�
� �

� 、

� � 及

� � ��
�

共热消解样品
。
土壤中全盆 �

、
�
、
� , , 肠 以上可转化为 �� �

�

�
,
� �

� , �
,
� �

�

及 �
,
� �

�

等供侧

化合物
,

待进行上述三元素的分析和检测
。

�
�

联合消解仪的结构 � �� 孔 �中。 �� � 二 � 的铝键为加热器
,
聚四氟乙烯消解管�长 � �� � 二

,
价 �

�
研究工作在沈兽教先生指导下进行

。

王德禄
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、

赫荣臻
、

邱岚
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鲍丹
、

盆学智
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,

谨此致谢
。



� 期 卢明远等 � 土坡全 � �
、
�

、

� 试样联合消解方法研究 毛� ,

奋

�二 , � � �
。
�� 个消解管上部由塑料联通排出废气

。
废气再通过冷凝器和吸收器

,

最后由减压泵将空气

排出�图 � �
�

习习习习习习习
�� � �。 孔铝锭加热器

�� � 特制联通革

�, � 吸收器

�� � 排气泵

价 � 特制联合消解管

�� � 冷凝器

�� � 自制减压水泵

�� � 胶甘

图 � 联合消解仪工作原理

拓

份

’

�
�

消解液 � �
,
� �

�

�� �一 � � � �峪。�
, � ��� �一 � � � � �

�

�二 �
,
� � ��

一

�, �� ��
�

�� � � 左右
�

�二 � 实验方法的研究

�
�

消解时 �� � �
�

用量实验 � 取黑龙江省海伦市黑土试样 � 份
,

每份为 �
�

, 。。。克
。
在其它条件相

�同情况下
,

加人不等最的浓 �
�
� �

� ,

试样经消解后进行 �
、
�

、
� 三元素的含最分析

,

以便选择适宜的

时
�
� �

�

用 �
。

�
�

� �� �
‘

用量对 � 测定的影响试验 � 实验分两组进行
,

每组 �, 份试液
,

每份 � � 一� 为 � � �� 加

人适� � 声�
�

及 � � 后
,

分别再加入不等盆的 � �� ��
。

一组在 �� 分钟内快速升温至 � �� ℃ 进行消

解 �另一组 �� 分钟加温至 �� 。℃ 再消解 � 小时
,

最后测其� 的回收率
。

�
�

� � 用量的选择试验� 用黑土和草甸棕坡两种土壤
,

各取 � 份
,

每份 。
�

, 。�。 克在其他条件都相同

情况下
,

改变 � � 的用量 �� 一�二��
,

经消解后测其全量 � ,

并与常规法 ��
� � � 熔样法进行比较

。

碍
�

�
、
�
、
� 的回收实验 � 实验分 � , � 两组进行

,
� 组试样为 �

�

, � � � 克
,
加入 �� �

�

�
,
� � 一� �二‘

,

� �
一
�� 一� �� � 及 �

�
� � 一� � , � � � 吕组试样重量同前

,

加人 �� �
一

�
,
� � 一� � 二 �

, � �
,
� � 一 � � � � 及

氏 ���
一� �� “

。

每组均为 � 次重复
,

本底为黑土
,

消解后测其 �
、
�

、
� ,

计算回收率
。

,� 联合消解法与常规分析方法的比较 � 全国各主要土城 �� 种
,

过 。
�

� , � , 筛孔后 � �� ℃ 供干备

用
。

试样分别用常规和联合消解法进行分析
。 �

�

常规方法中 � 用开氏法 � �用 � �
�
� � ,

熔融法 � � 用

衬� � � 熔样法
。 �

�

联合消解方法
。
然后比较 �

、
�
、
K 三元素的分析结果

。

6
.

联合消解法与国家标准样品的比较: 用联合消解法处理国家计最局批准的土壤标准样品 (G Bw

。8 3 0 2
)

,
测其三元素的含量

,

与已知的标样进行比较
。

,
.
联合消解法的精度: 分别用联合消解法和常规法处理同一试样

,

各重复 11 次
,
测其三元素

,

计算

标准偏差和变异系数
。

8
.

联合消解步骤: 称取 105 ℃ 供干土样 。
.
5。。0 克于消解管中

。

加浓 H 声0
.
咭回

,
用塑料滴管加

H F(s ,一钧肠)。
.
1司 并与试样充分摇匀

,

赶出气泡
。

10 分钟后再追加 。
.
1耐

,

再次摇匀
。
如此加 ‘

次共计加 0.6m lo 然后加 H c lo .(70肠)o
.
08m l, 摇匀并放置过夜

。

次日升温消解: 80
、

1 0 0
、

1 2 0 及

l钓七各恒温 10 分钟
。

再直接升至 260 ℃ 恒温 ‘。一90 分钟
。

待消解物变为灰白色或浅灰绿色为止
.

取下清解管
,

冷却
。
用带胶皮头的玻璃棒及蒸馏水将消解物全部洗入 100 园 容t 瓶中

,

定容摇匀后待

测
。

,
.
联合消解液土坡全量 N 的分析: 文章中全量 N 的分析全部采用快速蒸馏法

,

因为我们自行设计

和制作的不锈钢燕馏器(图 2)
,

可明显的消除氨的滞留
,

加快燕馏速度
,

3 分钟内可将试液中N H
。一

N 全

部燕出
。

亦可用流动注射比色分析方法
‘盆’。
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B。 冷凝器
^

。

燕湘水

0 ) 不份钢燕馏器 (2) 不锈钢艳气管 (3) 蒸气人 口 ( 4 ) 扭气出口

( , ) 滚四组乙姗垫圈 (6 ) 冷凝器玻璃管 (, ) 不锈钢冷凝管 (8) 胶塞

图 2 不锈钢燕馏器构造

1.
.
联合消解液土城全t P和 K 的分析: 消解液中的 p ,

均采用硫酸铂锑抗比色法或流动注射快

泊法
‘. ’

进行分析
。

全t K 则采用火焰光度法测定
。

二
、

实验结果与讨论

(一) 浓 H 声q 用t 的研究

多次实验结果表明
,

一般情况下 3一8心 H声0 . 消解 0
.
5 克试样

,

其结果是一致的
。

但对于有机质含量在 3并以上的试样来说 5一sm l 更为适宜
。

.

( 二) H C 】0
月
用t 应严格控制

消解液中 H Cl o. 的用最如果少于 。
.
08 m l

,

土城中有机质很难氧化完全
。

但 H CI O.

用t 过多极易造成氮素的损失(图 3)
,

特别是在 29 0℃ 条件下损失更为明显
。

但如果不

超过 o
.
Zm l, 对氮素侧定几乎无影响

。

( 三) H F 的. 佳用t

在试样消解过程中
,

如果 H F 的用t 小于 0. 3二l ,

则很难使试样中的钾
、

钠等矿物

分解完全
,

造成全最 K 的测定结果偏低(图 4) 但 H F 本身有较强的毒性和腐蚀性
,

用t 又
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表 I N 、
P

、

K 回收率 (% )

幸

拓

仓

加加人 ( m g))) 测得 ( m g ))) 回收(呱))) 平均(% ))) 标准偏差差
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9
9 0 111 9 9

。

5 0000000

护护护 l
。

000 l

。

0 0 000 1 0 0

。
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。

0
0 111 1

0 0

。

1
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。
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9

。

3
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。
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9

。
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。

000 2
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9
9
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9 9

。

6 777 , ,
。
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。

9
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9

。

7 7777777
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。

9 9
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。

7 7777777
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.
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。

0 0000000

2222222

。
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。

8 0000000
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.

0
0

000 1
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0

。
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。

000
Z
祷
.
7 555 9 ,

。

0 000 9 ,
。

4 444 0

。
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2222222 4
.
己000 9 9

。

2 0000000

2222222 5

.

0 000 1 0 0

。

0 0000000

2222222 ,
。

0 000 1 0 0

.

0 0000000

2222222 今
。

6 111 9 9

。

2 今今今今

2222222呼
。

8
000 9

9

。

2 0000000

55555 0

。

000 4 9

。

4
444 9 9

。

8 888 , ,
。

t ZZZ 0

。

, 1 6 000

5555555 0
。

1 000
1
0 0

。

0 2222222

,,,, 0
。

1
000 1 0 0

。

0 2222222

令令令令9
。

6 000 9
9

。

2
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9

,

4 000 , 吕
.
80000000
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。
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1

0
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。

0 0
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图 3 H cl o
.
用t 对 N 测定的影响 图 4 H F 用量对 K 测定的影响

不宜过多
,

一般用 0
.
5一。

.
6 m l 就可得到满意的结果

。

( 四 ) N
、

P

、

K 的回收率

只要严格控制消解条件
,

N
、
P

、

K 三元素的回收率均可达到 ”
.
, 务 左右(表 l)

,

而且

平行实验的结果也比较好
。

( 五) 13 种土坡全t N
、

P

、

K 分析结果比较

从对全国 ” 种主要土壤三元素的分析结果来看
,

联合消解法与常规法(分别消化和

熔样)其 N
、

P

、

K 三个元素的分析结果是比较接近的 (表 2)
。

裹 2 全国主要土族全盆 N 、
P

、

K 分 析结果

必

N (% ) P(% ) K (% )

编号 土镶名称 采集地

常规法 联合消解
N a:C O

:

法
联合消解

N aO H
法 联合消解

9280809891科书60钓”0088弱
山.‘‘皿�U
..�‘.二,‘,山,‘,曰一j.‘�,,.

918080”9070
O碑,奋已JR一‘

O

�
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幼,.

.

…
0on��“�
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.�O诊ZJ00nU工几
.�

.

……
,‘,‘几‘.,,‘
32

三, ,‘
4
工lt了,‘,几,山斗遨
.

..

…
丹U�”几盯nU�111

破酸盐土

黄坡

水稻土

盐化灰棕坡

灰棕坡

哈栗钙土

白浆土

灰棕荒澳土

抓化物盐土

黑砂土

黑土

徐镶

揭土

西藏水曲县

四川边马县

广西防城县

甘肃敦皇县

云南丽江地区

内蒙昭盟林西县

黑龙江宝清县

新蕊柴达太

辽宁大挂

云南江华县

黑龙海伦县

山东邹县
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( 六) 与标样的结果非常相近
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由表 3 可知
,

用联合消解法处理的国家标准样品
,

其 N
、

P

、

K 三个元素的分析数据与

标样原数据相符或非常接近
。

这再次证明了联合消解法方法的可靠性
。

表 3 与国家标准样品的比较

采采样地点点 西藏
、

迎巴互峰 3000二二

代代号号 G B W 0830222

制制样单位位 中国科学院环境化学研究所所

批批准单位位 国家计t 局局

NNN (% ))) 标样样 0 2888

测测测得得 0
.
26 士 0

.
0 2...

PPP (% ))) 标样样 0
·

0 8
6 士0

.
0888

侧侧侧得得 0 .086 士 0
.
00222

KKK (% ))) 标样样 2 .12 土 0
.1888

测测测得得 2
.
13 上 0

‘

0
888

幼

. 2倍标准偏差
。

( 七) 联合消解法具有更高的精度

表 4 列出了联合消解法与常规处那的测定结果
。

显然
,

联合消解法的精度较常规法

更高
。

这主要是联合消解法具有一次性低温消解试样等优点所决定的
。

表 4 不同方法的精度比较

2

3

今

,

6

7

8

,

l 0

l l

平均

S

C
.
V

样样次号号 N (% ))) P ( % ))) K (% )))

常常常规 H 声0
。
法法 联合消解法法 N a :C O : 法法 联合消解法法 N aO H 法法 联合消解法法

lllll 0
.
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。

1 6
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。
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1 2
000
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(八) 土城有机质含t 较高 (3务 以上 )试样的消解

试样按前述程序消解完毕之后
,

含有机质较高的土壤
,

此时消解物仍为褐色
,

说明还

未消解完全
。

应冷却消解管
,

并再追加 1一2 滴 H CI O
。

重新消解
,

直至样品消解完全为

止
。
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三
、

几 点 结 论

(一) 用 4m l H :50 ;, 0

.

‘m l H F 及 0
.
050 1 H e lo

.
在特制的聚四氟乙烯管中

,

于

80 一260 ℃ 条件下消解 0
.
5000 克土壤样品

,

其消解液可同时分析全量 N 、
P

、

K 三种元素
,

并可获得与常规法比较一致的结果
。

( 二) 与常规处理样品相比
,

联合消解法一般可节能 85 % 以上 ;成本降低 60 外 以上 ;

工时节省 70 务以上
,

可提高工效 4一7 倍
。

除具有准确
、

快速
、

高效低耗的优点外
,

消解时

还可不用通风橱不污染环境等优点
。

( 三 ) 该方法和仪器是目前分析土壤全量 N 、
P

、

K 最为理想的一次性低温联合消解

法
。
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此书是美国农学会
、

作物学会和土壤学会于 19 90 年共同出版的一本新书 (农学专著

第 30 号 )
,

与 1967 年出版的 《Irrig atio n of A gricu ltu ra l L an d (农田灌溉 )》 (农学专著

第 11 号 )相比
,

不仅更新了原书内容
,

而且从当今农业发展的角度对灌溉理论和灌溉实践

进行了全面论述
。

此书共分八章
。

第一章为总论
,

系统地阐述了作者对灌溉农业的看法
。

接着论述 了

采取灌溉措施之前所必须考虑的社会问题和技术问题
。

第三章至第五章则全面介绍了土

坡
一
水分

、

植物
一
水分以及土壤

一
植物

一

大气连续体系的基本原理
,

其目的在于将土壤学和作

物学的理论应用在具体的灌溉实践之中
。

因此
,

第六章就讲叙了上述原理在灌溉实践中

的应用
,

重点强调了土壤系统在空间上的供水容量随时间变化的规律; 并且回顾了气候
、

土城和水源等因素对不同灌溉制度的影响
。

最后两章
,

作者论述了灌水定额
、

作物产量和

耕作描施三者之间的相互影响
,

以及灌溉对全球环境的影响
。

( 王学锋)


