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随着农业学大寨
、

普及大寨县群众运动的深入发展
,

各地四级农业科学实验 网正在逐

步建立起来
,

他们积极开展了群众性的土壤肥力调查
、

植物营养诊断和肥料检定工作
,

为

实行科学种 田提供了依据
,

为农业大上快上做出了贡献
。

实践证 明
,

要合理施肥夺取作物

高产
,

肥料检定工作也是不可缺少的一环
。

肥料的种类繁杂
,

检定的方法也很多
,

我们在这里仅针对以农家肥料和小化肥为主的

我国农村常见的肥料品种
,

介绍一些较适合于四级农业科学实验网所应用的检定方法
。

为

使肥料检定工作顺利进行
,

我们建议 由县一级 (或公社一级 )建立中心实验室
,

负责分析

技术的指导
,

分析项目的确定
,

标准溶液的配制
,

各种试剂的补充和分析结果的校正等
。

现将肥料检定方法简述于后
。

一
、

厩肥中水分
、

有机质
、

按态氮和硝态氮的测定

在速测条件下
,

要严格的按照分析化学的要求来研磨制备样品是不可能的
,

但厩肥中

杂质又较多
,

因此在测定时
,

我们以增加样品的用量
,

来减少采样造成的误差
。

水分 从厩肥堆的各部位
,

取出样品十份
,

每份约50 克左右
,

混匀后分成两份
。

称重

(准确度 0
.

5克 )
,

在纸上铺开
,

风干 (如有干燥器
,

可以风干到一定程度后在干燥器内干燥

一昼夜
。

干燥剂可用氯化钙 C a
CI

:
)

,

称重
。

算出含水百分数
。

有机质 称出样品 10 克左右 (准确度 0
.

1克 )
,

在蒸发皿上用酒精灯烧灼
,

尽可能烧成

灰色
,

烧灼过程中可用玻璃棒搅动
。

冷却后称重 (如果有干燥器
,

可放在干燥器中冷却后

称重 )
,

算出减重的百分数
,

即为有机质
。

铁态氮

1
。

测定原理

厩肥中的按态氮可 以用 0
.

05 N 盐酸 ( H CI )浸出
,

使形成氯化钱 ( N H
`

cl )
。

再用纳 氏

试剂比色
。

据以往资料
,

腐熟的厩肥
,

其按态氮含量约近全氮含量的 20 %
。

由于厩肥中可

能含有钙
、

镁等化合物
,

而这些化合物可以与纳氏试剂形成沉淀
,

干扰按的测定
。

所以要

加入酒石酸钾钠
,

使它与钙 ( C+a
十
)镁 ( M g 十十 )相结合

,

形成不离解的化合物
。

2
。

试剂配制

无氮水
:

在社队中可 以用新鲜的河水
、

湖水
、

雨水煮沸后备用
。

纳氏试剂
:
溶解 50 克碘化钾 ( K l) 于 50 毫升的无氨水中

,

同时在 150 毫升加热到沸腾的无氨水中

* 本文由蒋柏落
、

饮绳武两同志校阅
、

补充
。
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溶解 35克抓化汞 ( H g C I
: )

。

于碘化钾溶液中加入热的抓化汞溶液
,

直至呈不溶解的红色沉淀为止
。

用

玻瑞棉将混合物过滤
。

在滤液中加入 150 克涪解于 另00 毫升无氨水中的苛性钾 ( K O H )
。

于所获得的

溶液中注入 5 毫升氯化汞 ( H g C I
:
)溶液

。

然后在 1。。。 毫升容量瓶中用无氨水定容
。

保存在棕色玻瑞瓶

中
,

放在黑暗处
。

使用时不要搅混沉淀
。

。
.

05 N 盐酸 ( H C I )
:
取浓盐酸 (比重 1

.

19 ) 4 毫升
,

加蒸馏水稀释至 1 00 0 毫升
。

25 %酒石酸钾钠
:

称取 25 克酒石酸钾钠 ( K N a C
` H ` O 。 ·

4 H : O )溶于水中
,

稀释至 10 0 毫升
。

3
。

标准落液的配制

铁态氮标准溶液的配制
:

称取氛化按 ( N H ` C l ) 3
.

821 克
,

溶于水中
,

稀释至 1。。。 毫升
。

此溶液浓

度为含氮 10 00 p p m
。

再将 1。。。p p m标准溶掖分别稀释成。 .

1
, 。 .

5
, 1 , 1

.

5 , 2
.

o p p m的标准钱态据格液
。

4
.

洲定步 .

称取新鲜厩肥 ( 因厩肥在风干过程中按态氮会损失
,

计算时可折合成风干样品 )5 克左

右 (准确度 0
.

05 克 )于 25 。毫升三角瓶中
,

加 0
.

05 N 盐酸动毫升
,

加塞摇匀
,

浸泡 1一 2小时
,

不时摇动
,

过滤于 25 0毫升容量瓶中定容
。

再由此溶液中吸取 25 毫升溶液于 1 00 毫升容量

瓶中
,

加 4 毫升25 %酒石酸钾钠溶液
,

加水至约 80 毫升
,

加纳氏试剂 4 毫升
,

摇匀
,

加水至

刻度
。

与上述标准按态氮溶液比较
,

有条件的地方也可用光电比色计进行
。

硝态氮

1
。

洲定原理

厩肥中的硝态氮
,

可以用水来提取
。

以锌 ( Z )n 粉来还原
,

使硝酸根 ( N O
3一 ) 变成亚硝

酸根 ( N O
Z一 )

。

亚硝酸盐和对氨基苯磺酸和 a 一
禁胺起反应

,

形成红色的偶氮染料
。

红色

的深浅
,

表示硝态氮的含量
。

在下述硝酸试剂中
,

硫酸锰 ( M n S O
`
)是催化剂

,

硫酸钡 ( B a S O
`
)用以澄清溶液中的

悬浊物
,
柠檬酸和锌粉起还原作用

。

2
。

试荆叹翻

硝酸试剂
:

称化学纯硫酸钡 ( B a S O ` ) 2 5 克与 2
.

5 克硫酸锰 ( M n S O ` ·

H : O )
,

0
.

5 克锌粉 ( Z n )
,

1 克对氮墓苯磺酸及 0
.

5 克 a 一 禁胺分别馄合
,

最后加入 18
.

8 克柠檬酸
,

一起在乳钵中研磨
,

混匀
。

此

种粉体贮于暗色瓶中
,

固塞防潮
。

3
。

标准落液的民制

硝态氮标准溶液
:

称取硝酸钾 ( K N 0 3 ) 7
.

221 克
,

溶于水
,

然后定容至 1。。。毫升
。

此溶液浓度为

含氮 I 0 00 p p m
。

再将 10 。。p p m 的标准溶液分别稀释成 1
,

2
.

5
,

5
,

7
.

5
,

10 p p m 的标准硝态氮溶液
。

4
。

洲定步 -

称取风干厩肥 5 克左右 (准确度 。
.

05 克 )于 25 0毫升三角瓶中
,

加水 50 毫升
,

加塞
,

摇

匀
。

放置 1一 2小时
,

不时摇动
,

滤入 100 毫升容量瓶中定容
。

吸出滤液 10 毫升
,

加入硝酸试

剂少许 (约半粒黄豆体积 )
,
2一3分钟后与上述标准硝态氮溶液比较 (两者同时显色 )

。

有条

件的也可用光电比色计比色
。

二
、

氮水和碳酸氮按中氮的测定

在合成氨厂的废液中
,

通常含有 3一 7%的氨
。

有时含氨量也在 2 % 以下
。

这里介绍

在农村 (大队或生产队 )就地侧定氨水浓度的方法
。

因为正确的使用氨水
,

首先要控制氮
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水的浓度
。

通常在开沟
、

复土施用时
,

可采用浓度为百分之一的氨水
。

在长有作物的农田

上泼施时
,

浓度要在百分之 0
.

1一。
.

15 间
。

同时在检定氨水的挥发损失时
,

也是测定氨水

浓度的变化
。

1
。

浦定原理

应用带有多量固体硼酸的饱和溶液来吸收氨水中的氨
,

以标准酸来直接滴定
。

固体

硼酸本身是作为一种
“

后备
” ,

即当溶液中吸收氨的硼酸不足时
,

固体硼酸即迅速溶解
,

承

担了不断供给硼酸的作用
争 。

2
。

试荆配制

固体硼酸 (二级 )
。

I N盐酸 ( H C )I 的标准溶液
:

用装有洗耳球的吸管吸取盐酸 (比重 1
.

19) 4 1
.

5 毫升
,

注入盛有 2 00

毫升燕馏水的烧杯中
,

冷却后洗入 50 0 毫升容量瓶中定容
。

此溶液大约为 I N 左右 (标准酸碱溶液的标

定
,

请参考有关书籍
,

这里不作详细介绍了 )
。

混合指示剂
:
称取澳甲酚绿 0

.

5 克和甲基红 0
.

1 克
,

溶解在 1 0 0 毫升 95 % 酒精中
,

用稀氢氧化钠

( N a O H )或稀盐酸 ( H C )I 调节之
,

使呈淡紫红色
,

其 p H 应为 4
.

5
。

3
。

橄水的测定步骤

用粗天平称取 5一 7克固体硼酸放在25 0毫升三角瓶中
,

加蒸馏水 25 毫升充分摇动一分

钟
,

使硼酸尽量溶解 ( 尚有大量固体存在 )
。

吸取氮水样品 10 毫升
,

将吸管插入三角瓶中的

硼酸液面下缓慢加入
,

边加边轻轻摇动
,

然后再加棍合指示剂 2一3滴
,

用 I N 盐酸的标准溶

液来滴定
,

这时试液由蓝色转为淡紫红色
,

即达终点
。

氨水的含氮百分数可以从下表查得
:

I N盐酸滴定用量 (毫升 ) 10 毫升氮水样品含氮百分数 (沁 )

4
。

碳破氮被的洲 定步辘

小化肥厂 出品的碳酸氢按
,

在正常条件下
,

其含氮量不会低于 17 %
,

但是检修前
,

或在

管道有问题时
,

也会产生一些次品
,

带黑色
,

半凝固状态
,

便有需要检定它的含氮量
,

以明

确其肥料价值
。

这种肥料的检定可用以上氨水测定的方法
,

即称取 5 克 (准确度 。
.

01 克 )标本
,

放入带

有过量硼酸固体的硼酸溶液中
,

摇动一分钟
,

然后再加混合指示剂2一 3滴
,

用 I N 的标准盐

酸溶液来滴定
,

试剂由蓝色转为 淡紫红色
,

即达终点
。

次品碳酸氢按的含氮百分数可由下表查得
:

* 参阅 《土攘》 19 7 5年第 5 期
“

浓拭水的快速侧定法、
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IN盐酸滴定用量 (毫升 )次品碳酸氢按含氮百分数 ( % )

根据一般情况
,

次品碳酸氢按含氮最大致在7一 14 % 间
。

三
、

化学氮肥的检定

农村常见的化学肥料
,

除磷肥以外主要是氮肥
,

钾肥 目前使用的地区还比较少
。

为

此
,

我们将各种氮肥的检定方法介绍如下
。

常见的化学氮肥有碳酸氢按
、

硫酸按
、

硝酸按
、

氯化按
、

尿素和石灰氮
。

这些氮肥除石

灰氮以外
,

都易溶于水
。

石灰氮目前仅只少数地区使用
,

由于其呈灰黑色粉末状
,

遇酸有

汽泡发生和有一股特殊刺鼻的味道
,

所以也易于和其他氮肥区别
。

碳酸氮按是 目前农村

最常见的氮肥品种
,

其测定方法前节中已经讲过
,

由于其挥发出的氨味特强
,

现在已为一

般所熟知
。

当遇到不易辨认的氮肥时
,

可将此肥料投入烧红的火炭上
,

憔烧并发亮的就是硝酸

盐
。

在其水溶液中加入 10 % N a O H
,

有氨味产生的则就是硝酸按
。

如果没有氨味
,

则可在

火焰上灼烧
,

有黄色火焰的是硝酸钠
,

紫色火焰的是硝酸钾
。

如果在烧红的炭火上熔化并发烟的
,

且在其水溶液中加入 10 % N a O H 时
,

并无氨味

的就是尿素
。

如有氨味
,

并在加 5% B a
CI

:

时即有大量白色沉淀
,

且不溶于 1%盐酸的
,

就

是硫酸按
。

不产生 白色沉淀
,

并在有硝酸存在的条件下与 1%硝酸银 ( A g N O
3
)生成沉淀

的则为抓化按
。

四
、

各种含磷肥料中有效磷和全磷的测定

1
。

侧定原理

在一般含磷肥料中
,

有效性磷
,

通 常可用 2%柠檬酸来提取测定
。

在磷矿粉中
,

有效性

磷的含量一般占全磷的 3一 10 %
,

最高的可达 30 %上下
。

各种含磷肥料中的全磷
,

可用硝酸硝化后 (钒铂酸按比色法 )测定磷酸盐
,

这一比色法

在盐酸
、

硝酸
、

硫酸和过氯酸处理过的样品中都可以应用
。

2
。

试剂配制

2 %柠橡酸
:

称取20 克柠檬酸溶于 200 毫升水中
,

然后洗入 1 0 00毫升容量瓶中定容
。

钒相酸铁试剂
:

1: 2硝酸 ( H N O s ) 5 00毫升
。

。
.

25 % 钒酸按 ( N H 。 V O 3 )一称取 1
.

25 克钒酸按溶于 200 毫升沸水中
,

冷却后加入 10 毫升浓硝酸
,

稀

释到5 00毫升
。

5% 相酸按以 N H ` ) :
M o O ` ·

4 H : O 〕一称取 2 5克铂酸钱于 4 0 0毫升温水中
,

稀释至 5 0 0毫升
。

将上述三种溶液按次以 1 : 1: 1混合
,

过滤到棕色瓶中
,

即为饥钥酸按试剂
。

3
。

标准确溶液的配制

准确称取经 10 5
“

C 烘千的结晶磷酸二氢钾 ( K H : P O ` ) 1
.

9 17 克
,

在小烧杯中以少童然馏水溶解之
,

将溶液全部洗入 10 0 0毫升容量瓶中
,

定容
。

这溶液即为 10 0 0p p m 的标准五氧化二磷 ( P :
O

。 )溶液
。

吸取
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出1 00毫升再稀释至 1 0 0 0毫升
,

即为 1 0 0 p p m P Z O S

标准液
。

吸取 z 00 p p m P : O 。
标准液 o

,
2

,

4
,
8

,
1 2

,

16
,

20 毫升于 5 0毫升容量瓶中
,

加燕馏水至约 30毫升
,

再加钒相酸铰巧毫升定容
,

半小时后
,

此即为。 ,

4
, 8

,
1 6

,
2 4 , 3 2

,
4 o p p m P : 0 。

的标准色阶
,

可稳定 2 4小时
。

4
.

有效性麟的测定步骤 称取含磷肥料标本 1克 (准确度 。
.

01 克 )加 100 毫升 2%的柠

檬酸
,

浸提半小时
,

不时摇动
,

过滤
。

吸取适量滤液按照标准色阶方法显色
。

如用光电比

色计比色
,

可用 42 0毫微米滤光片进行
。

5
.

全磷的测定步骤 称取标本 1克 (准确度 0
.

01 克 )于 10
.

〕毫升的三角瓶中
,

加 1 :1 硝

酸 25 毫升
,

在酒精灯上消化半小时后
,

低温蒸发至 1一2毫升
,

加入 20 毫升热水热至微沸
,

冷

却后洗入 1 00 毫升容量瓶中定容
。

用干滤纸过滤后
,

吸取适量滤液按有效磷方法测定
。

五
、

灰肥的养分测定

1
.

浏定原理

通常的草木灰含氧化钾 ( K
:
O ) 3

.

5一 n %
。

钙是灰肥的主要成分
,

一般以碳酸钙的

状态存在
,

高的可 以接近 50 %
,

灰分中的磷素
,

大多在 1%左右
.

在灰肥 中也含有植物生长

所必要的微量元素
。

以树枝
、

木柴烧得的灰肥
,

其有效成分要比从杂草烧得 的来得高
。

就

灰肥的组成来判断
,

可 以看到它是酸性土壤的重要矿质肥源
,

灰肥中的钾素
,

都是水溶性化合物
,

其中以碳酸钾为主
,

但是依土壤的性质不同
,

有的

含有少量的硫酸钾
,

在盐土地区中也有少量的抓化钾
。

虽然上述钾化合物都是可溶性的
,

但是呈碱性反应的只有碳酸钾
。

硫酸钾和氯化钾都是中性的可溶盐
。

灰肥中的碱性物质主要是碳酸钙 (包括少量的氧化钙 )和碳酸钾
。

但是只有碳酸钾是

水溶性
。

下面的分析方法是根据上述的理由来拟定的
。

2
。

暇酸钾的测定步骤 ( 由可溶性碱度来估计 )

试剂配制

。 。
工N 盐酸 ( H C )I 标准溶液

:
用装有洗耳球的 10 毫升刻度吸管

,

吸 取盐酸 (比重 1
.

1 9》 8
.

3毫升
,

注入

盛有 200 毫升燕馏水的烧杯中
,

冷却
。

然后洗入 1 0 00毫升容量瓶中定容
。

此溶液约为 o
.

IN
。

0
.

IN 氢氧化钠 ( N a O H )标准溶液
:

称取氢氧化钠4
.

00 克
,

溶于盛有 2 00 毫升蒸馏水的烧杯中
,

搅

拌
,

冷却后洗入 1 0 00毫升容量瓶中定容
。

此溶液约为 O
.

I N
。

酚欧指示剂
:

称取 0
.

1克或 0
.

05 克酚酞
,

溶解于 10 0毫升 60 %的酒精中
。

称取标本 2 克 (准确度 0
.

05 克
,

估计一般草灰约含 5% K
Z
( ) )用 10 。毫升蒸馏水溶解

,

过

滤
,

洗到 50 0毫升的三角瓶中
。

用 。
.

IN 盐酸滴定
,

以酚酞为指示剂
,

到接近终点时
,

再多加

10 毫升 o
.

IN 盐酸 (记录 o
.

IN 盐酸用量 )煮沸一分钟
,

用 O
·

I N 氢氧化钠反滴定
。

所加入的

。
.

I N盐酸量减去 o
.

IN 氢氧化钠用量即。
.

IN 盐酸的实际消耗量
,

就是可溶性碱度
。

在灰

肥中可溶性碱度
,

主要是碳酸钾
。

如果 2 克标本实际消耗 20 毫升盐酸时
:

可溶性碱度
0

。

1 义 2 0 X 1 0 0

2
10 n毫克当量 / 1 00克

碳酸钾 K : C O :
%

二 卫卫兰丝兰丛巨卫些
= 6

.

2 X 1 0 0 0
9 %
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其中
: 0

.

卜
· · · · ·

… …为盐酸的当量浓度

2 0 .
· · · · ·

… …为盐酸实际消耗的毫升数

69 .
· · · · ·

… … 为碳酸钾 ( K
Z C O:

)当量

0 10 .
· · · · ·

… …为百分数

2
· · · · · ·

… … 为标本重量

0 100 .
· · · · ·

… … 为换算成当量的系数

3
。

钾的洲定步骤

试剂配制

钾试剂配制
:
称化学纯的硝酸钻〔 C O( N O: ): 一

6H : O〕 5克和亚硝酸钠 (N aN OZ ) 30 克溶解于 60毫

升的蒸馏水中
,

加入 5 毫升冰醋酸
,

用蒸馏水稀释至 10 。毫升
。

静置 2一 3 天后移入于棕色瓶中贮存
,

有

效期一般只有半月左右
。

此为母液
。

测定前吸取母液 5 毫升
,

加入溶解有 15 克亚硝酸钠的 100 毫升燕馏

水中
,

即为钾试剂
,

标准钾溶液的配制
:

称取经 I OS
O

C 烘过的分析纯抓化钾 ( K C )I 1
.

58 3克溶于蒸馏水中
,

定容至 1 0 00

毫升
。

此标准溶液为 IO00 p p m K : O
。

适宜于比色的氧化钾 ( K Z O )溶液
,

在 25 一 80 p p ln 间
,

由于显色时

要加入各种试剂稀 释量达到一倍
,

所以标准溶液可 以在 50 一 1 6 Op p m 间分成4一 5级
。

在灰分中几乎全部钾素是可溶性化合物
。

所以我们就利用上述测定了碳酸钾的溶液

来测定钾
。

把 已经滴定到终点的上述溶液
,

加上 5 毫升 O
.

I N 盐酸移到 25 0 毫升容量瓶中

定容
。

此溶液约含 4 0 0 p p m K
:
O

,

吸出 20 毫升于 10 。 毫升容量瓶中定容
。

于 15 毫升刻度试

管中
,

加 5 毫升钾试剂
,

5 毫升灰肥溶液
, 2 毫升异丙醇

,

摇匀
。

15 分钟后和标准 K : 0 溶

液比色
。

.4 破酸钙的洲定步骤 (总碱度 )

称标本 2 克 (准确度 0
.

05 克 )加 0
.

5N 盐酸 50 毫升
,

煮沸 2 分钟
。

滤入 25 。毫升三角瓶

中
,

用热水洗 4一 5次
。

用 o
.

SN 氢氧化钠滴定
,

以酚酞为指示剂
。

如果 2 克标本消耗20 毫升 O
.

S N 盐酸
,

那么

总碱度 =
0

。

5 x 2 0 x 1 0 0

2

= 5 0 0毫克当量 / 10 0克

减去 10 0 毫克当量 / 1 0 0 克的可溶性碱度 ( K : C 0 3 )

C a C O : = 50 0一 1 0 0 = 4 0 0毫克当量 / 1 00克

换算成百分数
:

C a C 0 3

七箫器
了 二 2” %

5
.

礴的侧定步一 灰肥中大部分磷素
,

包括全磷和有效磷
,

都溶解在 0
.

S N 盐酸中
。

如果灰肥中含 P Z O
。 1%左右时

,

此溶液为 20 一 3 Op p m P
Z

O
。 。

比色方法参考第四节磷的

侧定方法
。

六
、

石灰性物质碳酸钙及氛化钙的检定

在酸性土区中
,

石灰
,

石灰性紫色砂岩
,

贝壳
,

石灰石粉等是土壤酸度调节剂
。

磷矿粉

中的二鱿化碳含量也应该测定
。

石灰物质的总碱度
,

可同灰肥一样的测定
。

二氧化碳的含量
,

用容量法测定比较方便
。

侧定的装置 (见图 )用两个 1 00 毫升的滴定管 ( A管
、

B 管 )用橡皮管连接起来
。

下端加一个

夹子 ( E )
,

用 以平衡两个管子中的液面
。
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C O :

测定的装皿图

1
。

操作步骤

将 C 夹开放
,

由 B 管口缓缓加入水至 A 管刻度之 。 处
。

吸 1 :3 盐酸 25 毫升
,

加入 G

瓶中
,

称标本 4一 8 克 (视石灰含量而定 )放 H增涡内
,

以铁钳平放在 G 瓶 内
,

加塞塞好
。

开 E 夹将 B 管水放出约数毫升
,

此时如 B管水面稳定
,

即表示仪器各部连接严密
。

将 G 瓶

倾侧
,

使 H 中的样品与盐酸接触而发生 C O : ,

则 A 管中的水面即受压力而下降
。

立即开

放 E 夹
,

使 A
、

B 两管水面相平
,

摇动 G 瓶至 A管水面固定为止
。

读得 A 管水面下降体积

V ( 即 C O
:

体积 )
。

2
.

计算

将 C O
Z

比重 S 查出
,

在气压 7 60 毫米汞柱室温 20
“

C 时
,

.

C O
:

的比重为 1
.

8 78 毫克
。

。 。 八 。 ,

V x s (点 )
七 a 七 U 3 为 二 一

W蕊彩燕瓤
一 x 乙 · 乙 I ” x 工U U

仪器可用 0
.

0 5
, 0

.

1 ,

0
.

2 5 克 的 纯 N a : C O :
来测定 C O

::

量
。

折算成 C a C O
3

当量
。

折合百分数 (在标本用量固定的条件下
,

如标本用量加倍
,

刻度上含量便折半 )
,

贴于仪器

旁
。

注明测定时温度
。

在室温变化不大时
,

不必要校正
。

在总碱度中
,

减去 C a C O
:

的当量
,

便是 C a
O

。

这个方法可应用于贝壳
、

石灰
、

石灰岩

等测定
。

对于白云石来讲
,

只能说明 C O
:
和碱度

,

而无法区别镁和钙的比例
。
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