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同一酸溶待测液中土壤全磷和全钾的测定

谢克金

(中国科学院昆明生态研究所 6 5 0 2 2 3 )

提 要 用H cI O ‘一H F 消解土城样品
,

在同一待测液中分别用A A S 测定钾
,

铂锑抗 比色法测定磷
,

得到了

良好的结果
。

全碑的回收率为95 %一1 02 %
,

变异系数。
。

47 %一4
。

51 %
。

全钾的回收率为 98 %一1 05 %
,

变异系数

0
。

3 7 %一2
.

78 %
。

本试验验证了在此消解液中测定磷的可行性
,

操作比分别制备全磷
、

全钾待测液简便快速
,

适

用于土城常规分析
。

关键词 酸溶 同一待测液 土壤全磷 土壤全钾 测定

在常规化学测定方法 中
,

土壤全磷测定

的样品分解多采用N a : CO :
碱熔法

、

N a 0 H碱

熔法和H C IO ‘一H
:
5 0 ‘酸溶法 [ 1

,
2

,
3 〕

。

前两

种碱熔法制备的待测液也可供钾的测定
,

但

钾的定量多用化学法或火焰光度法
。

如今随

着火焰原子吸收分光光度计(A A S) 的广泛应

用
,

全钾也可用 A A s定量
。

由于碱熔法制备

的待测液引入了大量的碱金属盐类
,

它们的

存在会导致分子吸收和颗粒物质 的 背 景 干

扰
,

从而影响A A S定量的准确性
。

酸溶法制备

的待测液盐分低
、

千扰离子少
,

有利于仪器分

析
。

目前用于测定全磷的酸溶法有
:
H : 5 0

‘ -

H c IO ‘
法

、

H C IO ‘
消解法 [ 4〕

、

H : 5 0 ‘一H : 0 : -

H F消解法〔5〕等
,

但这些方法不适合钾的测定

(测钾结果偏低
,
H : 5 0

4

干 扰仪器测定)
。

在实际工作中
,

土壤全磷
、

全钾常需同时测

定
,

为此我们试图寻找一种能供磷
、

钾同时

等等
。

这些基础研究将为 固氮菌肥料的应用

提供更为直接的理论依据
。

文中所用菌株已

制成菌肥应用于玉米
、

水稻
、

小麦等作物上
,

增产效果显著
,

故从大田生产已证实 了它们

具有一定的联合 固氮能力
。

但实验室内的联

合 固氮系统的检测尚有待进一步研究
。

测定的酸溶法
。

选用全钾测定的 H CI0 4 一H F

酸溶法〔幻的结果表明
,

此法不仅适于测钾
,

而且测磷的结果也满意
。

一
、

实验

(一) 主要仪器及试剂

原子吸收分光光度计 和 7 21 分 光 光 度

计
。

H C IO
‘

(A R )
、

H F (A R )
、

H C I (A R )
、

钾标准溶液
,

磷标准溶液等
。

(二 ) 供试土坡

中国环境监测总站研制的标堆土样
,

编

号为
:

G S S
一 1 (暗棕壤 )

,
G S S

一
3 (黄 棕

壤 )
,

G S S
一 4 (石灰 壤 )

,
G S S

一 5 (黄 红

壤 )
,

G S S
一 7 (砖红壤 )

, E S S
一
1 (栗 钙

土)
,

E S S
一
4 (褐土 )

。

(三) 测定方法
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称取供试土样 0
.

3 0 0 0 9于聚 四 氟乙烯柑

祸中
,

加 H C IO ‘s m l 和H F5 m l,

加盖
。

置于调

温电炉上低温消解 1 小时
,

去盖
,

蒸至H cI O
;

冒白烟时
,

取下冷却
,

再加H F5 m l
,

继续加

热消解 (此时温度不宜过高)
。

待H cI O
‘

冒

白烟时
,

逐渐升高温度
,

蒸 至 近干 (呈 糊

状)
,

取下冷却
。

再 加 H C IO ‘3 m l
,

消解蒸

至近干 (呈灰白色或淡绿色糊状物 )
,

取下冷

却
。

加 Z m o l/ 1 H c l4 m l
,

加热溶解残渣
。

将

消解液用水洗人1 00 m l容量瓶中
,

冷却 后定

容
。

待测液中的全磷用铂锑抗比色法定量 ;

全钾将待测 液 稀 释 后 用 A A S 定 量 以 二

7 6 6
。

s n m )
。

二
、

结果和讨论

通过对七个标准土样进行测定
,

每样平

行测定 5 次
。

测定结果的相对误差及回收率

计算
,

均以标准土样的保证值为标准
。

现将

结果讨论如下
:

(一 ) 分析结果的准确度

( 1 ) 相对误差
:

测定结果的准确度见

表 1
。

标准土样保证值允许的相对误差分别

是
,

全磷
: 1

。

65 %一 17
。

8 0 %
,

全钾
:

O
。

79 %

一 5
。

88 %
。

测定结果的相对误差 全 磷 是
:

0
。

17 %一1 6
。

5 9 %
,

全钾是
:
0

。

4 0 %一5
。

7 1 %
。

其中虽然 E SS
一 1样全磷测定结果 的相对误差

较大
,

但在允许范围内
。

其它测定值的相对

误差均大大小于允许误差
,

说明测定结果是

可靠的
。

( 2 ) 回收率
:
从回收率 来 看

,

全磷

是
:

9 5 %一10 2 % ,
全钾是

:

98 %一1 05 %
。

根据土壤常规分析对回收率的要求 (9 5 %一

表 1 测定结果的准密度

样样 号号 全 磷 (P 卜g / g ))) 全 钾 (K % )))

标标标样保证值值允许相对对 侧定均值 5 次次
.

相对误差差 回收率率}标样保证值值}允许相对误差差 }侧定均值值} 相对误差差 回收串串
(((((卜g / g ))) 误差 (% ))) (卜g / g ))) (% ))) (% ))) } (% ))) } (% ))) } (% ))) } (% ))) (% )))
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10 5 % )
,

测定结果是符合 要 求 的
。

其 中

E S S
一
1样的回收率偏低

,

但仍在标样保证值

表2

的允许范围内
。

(二 ) 分析结果的精密度

测定结果的精密度

全 磷 (P p g / g )

样 号
.

一0.00.00.00.00.00.00.0x一2.10.82.51.20.1
五次测定
结果变幅

变异系数l允许变异数

223
八七,自,dJl92

CQ

..

⋯
,丈,上
4
,自R�91378726785239

�U02o02n公G S S一1
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G S S一7

E SS一 1

E S S一4

7 2 7
。

3一7 4 3
。

1

3 1 8
。

4一 3 2 9
。

3

68 1
。

7一 69 4
。

6

3 8 8
。

5一4 0 4
。

2

1 1 4 2一1 1 6 0

3 4 0
。

3一 3 4 4
。

l

4 5 0
。

3一5 0 5
。

0

6 次gnlJ 定均
值 X

下不不
“2 4

·
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一
“8 8 · 0

一
“94

· 8

一
1 1 万2

一
“4 2 · 2

一
4 6 7
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0 一

标准差
S

6
。

2 9

5
。

0 3

5
。

0 7

6
。

1 4

7
。

42

1
。

6 0

2 1
。

0 4

C V %

0
。

8 6

1
。

5 5

0
。

7 4

1
。

5 6

0
。

6 4

0
。

4 7

4
。

5 1

C V %

2
。

5 0

3
。

9 8

2
。

6 5

6
。

1 6

2
。

3 4

2 5
。

1 8

2
。

4 5

五次侧定
结果变幅

2
。

1 4一2
。

1 6

2
。

4 8一2
。

5 4

0
。

8 2一0
。

8 7

1
。

2 2一1
。

2 5

0
。

1 7一0
。

1 8

2
。

1 1一2
。
1 4

2
。

0 6一 2
。

0 8

全 钾 ( K % )

5 次均值}标准差}变异系数
C V %

允许变异
系数C V %

。
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中国植物营养与肥料学会第四届会员代表大会

暨 1994 年学术年会在成都召开

来 自国内3 0个省市和中央有关部门以及

美国
、

加拿大的专家
、

学 者
、

管 理 人员共

2 1 3人于1 9 9 4年1 0月1 6一2 0 日会聚成 都
,

对

近年我国植物营养和肥料学的发展进行了交

流与研讨
。

会议收到论文1 30 余 篇
,

23 位中

外学者在大会上作了报告
。

会议的学术交流

反映出我国植物营养与肥料学的研究领域更

加广阔
,

研究水平迅速提 高
。

当前的植物营养

与肥料研究
,

已由单一的作物营养管理向整

个种植制度的综合营养管理发展 , 由平衡施

肥向高效施肥发展 , 由研究肥料一上城一植

物三者关系向研究肥料一土壤一植物一动物

一人类食物链的物质循环与平衡发展 , 在研

究植物必需营养元素生理功能的同时
,

注重

研究有益元素的作用与机理 , 在研究整个土

体中养分变化与供应状况的同时
,

注重研究

根际微生态环境与作物的吸收机制
;
在研究

改造作物生存环境的同时
,

注重研究改造作

物
,

提高作物抗不良环境胁迫的能力 , 在研究

提高肥料增产效益的同时
,

注重研究施肥对

农产品品质和生态环境的影响
,

以防止环境

污染
,

保护人类健康
。

会议肯定了第三届理事会的工作
,

并在

协商的基础上
,

选举了新的学会领导机构
,

刘更另院士连任学会的理事长
。

这次会议受到了国内外的广泛重视与支

持
。

四川省副省长张中伟
、

著名学者侯光炯

院士和朱兆 良院士出席了会议
,

国家科委副

主任韩德乾
、

农业部副部长洪级曾
、

中国工

程院副院长卢良恕
、

老一辈科学家李庆透
、

陈华葵
、

陈恩凤
、

朱祖祥
、

国际著名植物营

养学家马斯纳教授和国内有关单位
、

兄弟学

会都发来了贺信和贺电
。

与会代表认为
,

植物营养与肥科学是研

究农业生产过程中植物
、

土壤
、

肥料
、

环境

l’ed 相互关系
,

调控和改善植物营养环境的科

学
,

是整个生物界的营养基础
。

当前我国出

现的人 口
、

环境
、

食物等方面的种种问题和

改革
、

开放
、

发展的大好形势
,

对植物营养

与肥料科学提出了挑战
,

也同时提供了发展

机遇
。

我们必须迅速适应市场经济体制的要

求
,

面 向生产中的实际问题
,

瞄准世界先进

水平
,

团结协作
,

为繁荣植物营养与肥料科

学而不懈努力
。

中国农科院土肥所 黄鸿翔
、~ ~

护

一一
一

一一 ~

一一
测定结果的精密度见表 2

。

5 次重复测

定结果的变异系数全磷是
:

0
.

47 %一 4
.

51 %

全钾是
:

0
.

37 %一 2
。

78 %
。

除E S S
一
4样测磷

的变异系数大于保证值允许变异系数外
,

其

余测定值的变异系数均小于保证值的变异系

数
,

从整体看
,

测定结果的精密度是良好的
。
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