
厕 定 土 壤 全 铁 的 方 法

一一氮氧化钠碱熔比 色法

李 治 祥

(安徽省农收渔业厅 土肥处 )

本文推荐的氢氧化钠碱熔比色法是一种既简便又无需重要设备的测定土壤全铁的 万 法
,

适用于地
、

县级土壤化验室
。

一
、

方法原理

土壤样品经氢氧化钠熔融后
,

铁
、

铝
、

锰
、

钦等矿质元素则以可溶性盐类存在
,

硅亦成

为可溶性硅酸钠盐
。

熔块经盐酸溶解后
,

用盐酸轻胺还原三价铁
,

以邻啡呷琳显色
,

在72 型

分光光度计上用波长50 8纳米 (n m )比色
。

本法可与土壤全磷
、

全钾联合测定
。

二
、

比色波长的选择和对 比试验

(一 )比色波长的选择 比色测定法
,

选择比色波长十分重要
。

据 《化学分析手册》介绍
,

用

邻啡呷琳作显色剂测定铁
,

其最大吸收波长为 50 8纳米
,

测定范围 0
.

25 至 2
.

SP p m
,

测定条件

为 p H Z一 9
,

有盐酸经胺
、

柠檬酸存在
。

作者据此进行的实验结果列于表 l
。

结果 表 明
,

最

表 i 比 色 波 长 的 选 择 试 验

波 长 ( n m )
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连续流动分析仪法与Ol
s
en 法测定土壤有效磷量时

,

二者所得数据基本接近
,

前者略

大于后者
,

但在统计分析上无显著差异
。

而连续流动分析仪具有的快速
、

准确
、

省工
、

省力
、

省钱等优点则是O l sen 法无可比拟的
。
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夫吸收峰位于 5 08纳米处
。

故选择波长 5 08纳米进行比色
。

(二 )对比试验 作者就土壤用铂金柑祸 + N
a 2

C O
:

熔融与用银柑涡 + Na OH熔融对测定

土城全铁量的影响进行了对比试验
,

结果列于表 2
。

结果表明
,

两种方法的测定值之差
,

均在允

许误差范围之内
。

可见
,

在测定中用银柑涡代替价格昂贵的铂金增涡
;
用N a 0 H代替 N a :

C O
:

进行熔融
,

用一般的光电分光光度计代替原子吸收分光光度计
,

对分析结果并无明显影响
。

(三 )关于千扰元索 根据已有的资料来看 , 钦不干扰测定
。

其它元素只有在含量很高时

才发生干扰
。

例如
,

锡
、

铝
、

钙
、

镁和硅的含量不超过铁的含量 40 倍 ; 铬
、

锰
、

饥和磷的含

t 不超过铁的含量 20 倍 , 镍
、

铜
、

钻的含量不超过铁含量的 5 倍均不致发生干扰现象
。

表 2 两种熔融方法对测定土堆全铁 , 的影响

土 城 名 称

铂柑坍 96 ℃
碳破钠熔融法

( F e: 0 5% )

银增塌 7 2 0℃
组权化钠烙蔽法

( eF z o s% )
两法结果相差
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三
、

试剂和主要仪器

{一 )试荆

1
.

氧氧化钠 (固体 )
,

分析纯
。

2
.

无水乙醇
,

分析纯
。

3
.

1 :1 H C I :
量取 25 0毫升浓盐酸倒入已有 2 50 毫升蒸馏水的烧杯中

,

搅匀
,

备用
。

4
.

1 :9 H : 5 0 ` :
量取 5 0毫升浓硫酸慢慢注入 已有 4 50 毫升蒸馏水烧杯中

,

搅匀
,

备用
。

5
.

0
.

1 %邻啡锣琳
:
称 l 克邻啡锣琳溶于 l 升蒸馏水中 (内含。

.

I N H 1C 5毫升 )
。

6
.

1 0 %盐酸经胺
:
称 10 克盐酸经胺溶于 1 00 毫升水中

。

7
。

1 0 %醋酸钠
:
称 10 克醋酸钠溶于 1 00 毫升水中

。

8
。

铁标准溶液
:
称取 1

.

0 0 0 0克分析纯铁粉于烧杯中
,

加入 16 7毫升 1 :1 盐酸
,

加热溶解
,

冷

却后
,

小心地移入 1。。。毫升容量瓶中
,

最后用水定容至刻度
。

使用时应稀释 40 倍
,

使 F e
浓度

为 2 5 p p m
。

`二 )主奚仪 . 高温电炉 (马福炉 ) ,
银增竭

;
72 型分光光度计

。

四
、

操作步骤

( ~ )健样分析步 .

1
。

熔融
:
准确称取过 10 0目筛的土样。

.

25 克 (精至 0
.

1毫克 )置于银琳涡中
,

用无水 乙醇润

样
,

加 2 克固体氛氧化钠盖于样品上
。

另称 2 克氮氧化钠置于另一银柑涡中作空白试验
。

将柑

3 2 8



竭置于马福炉内加热
,

先低温 ( 20 0 ℃以下 )脱水
,

然后逐渐升温直至 7 20 ℃
,

保持 30 分钟后
,

关

闭高温电炉
。

2
.

溶解
:
取 出增涡

,

稍冷
,

加入 15 毫升蒸馏水溶解 (需浸泡 2一 3小时 ) , 或低温溶解
。

溶

解毕
,

小舀地移入 2 50 毫升容量瓶中
,

用少量水和 1 :9 硫酸洗涤增竭数次
,

各次洗涤液均移入

容量瓶内
,

加入 30 毫升 1 :1 盐酸酸
,

摇匀
,

用蒸馏水定容至刻度
,

供测全铁用
,

交可用以测定

全磷和全钾
。

3
.

显色和比色
:

吸取上述溶液 1毫升于 50 毫升容量瓶中
,

加蒸馏水约 10 毫升及 10 %盐酸

翔胺 1 毫升
。

置 10 分钟后
,

加 10 %醋酸钠 5毫升
,

然后加。
.

1 %邻啡哆琳 5毫升
,

摇匀
,

定容
,

在

室温下放置 1
.

5小时
,

充分显色
。

将此溶液注入 1 厘米比色皿中
,

在 72 型分光光度计上用波

长 5 08 纳米进行比色
。

(二 )铁标准曲线的绘制

将已配妥的 F e
浓度为 l 0 0 0 p p m 的标准溶液稀释 40 倍

,

制成 F e 浓度为 2 5 p p m 的溶液
。

吸此

溶液 0
、

1
.

0
、

2
.

0
、

3
.

。
、

4
.

0
、

5
.

0毫升分别置于 50 毫升容量瓶中
,

并各加入 1 毫升空白熔融

液作为背景
。

然后按本节 (一 ) 3 中步骤进行显色和比色
。

此铁标准液的色阶分别为 。
、

。
.

5
、

1
.

。
、

1
.

5
、

2
.

0和 2
.

s p p m
。

最后将结果绘制成标准曲

线图
。

五
、

结果计算

F一。
3

% = ,
·
` 3

一姜一 芬:一
H ·

凌;冬

式中
: 1

.

4 3

—
F e
与 F e Z

O
:
的换算因数 ,

r

— 由铁标准曲线上查得的待测液中 F e的 p p m数
;

V

— 样品制成溶液的体积 ,

W— 风干土重 ,

V :

—
吸取待测液的体积 ;

V :

— 显色体积 ;

H

— 样品的含水率 ,

1 0 0

1 0
。 — 把 p p m换算成%含量的常数

。
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