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摘 要

本文介绍了供测定 土集 ( 植物 )全氮
、

全磷 和全钾用的低温联合 消解仪 ( Y L一 9 86 0型 )的原理
、

结构
、

精 度

和使用方法
。

1 9世纪末叶
,

K j e d a h l
,

J
.

L a w y e n e e ,
S m i t h等相继提出了土壤全量 N

、

P
、

K 的分析方

法
。

近 1 00 年来
,

其分析检测技术虽有提高和发展
,

但是
,

上述 3 元素试样的前处理 (溶融或

消化等 ) 仍无较大改观
。

试样前处理的时间与最后检测的时间为 5 :1 至 20 : 1
。

况且尚无 3 元

素一次性联合消解方法及仪器
,

严重影响了分析速度
。

我们经过 8年时间近万次的实验
,

摸

出了在 80 ℃一 2 60 ℃条件下
,

对土壤
、

植物试样进行一次性低温联合消解的方法
、

原理和装置
。

一
、

原理与结构

Y L一 8 9 6 0型仪器 由控温器
、

恒温箱
、

消解管
、

排污系统组成
。

控温器 由大规模集成 电

路和其它电讯元件组成全数字化红色 L E D显示的控制仪表
,

控温精度为 士 3 ℃ ,

温 度 给 定

用数码拨盘开关
,

由于数字直观
,

可减少给定温度误差
,

可在 。~ 2 80 ℃内任意给定温度
。

当

传感器热敏 电阻阻值受工作场所温度变化而变化时
,

温度信号由传感器送到桥路网络
,

然后

比比比比比比比比比较器器
··········

桥路网络络络 放大器器
··

A ID变换器器器器器器器器器器器

LLL E D 数字字字字字字字字字显显示器器器 给定温度度度度度度度 继继继继继继继继继继继 电器器

图 1 电 路 方 框 图

L E D t段发光二极管显示实际温度 (图 1 )
。

产生控温信号和测温信号
,

控温信号送往比

较器和放大器线路
,

以控制继 电器
,

当温度

尚未达到给定温度时
,

继电器线圈中有 电流

通过而吸合
,

使外接电热器加热 ; 当溶液达

到或高于给定温度时
,

继 电器线圈中没有电

流通过而释放
,

外接电热器停止加热
。

桥路

网络中测温信号送到 A / D 变换器
,

最后 由

恒温箱由40 孔 (小2 7m m ) 铝锭作为加热体
, 5根 电热棒加热

,

功率 1 8 0 0 w
,

周围用最新

绝缘保温材料— 玻璃纤维保温
,

因而保温性能高
、

升温快
、

热平均性好
、

绝缘强度高
。

40 个试样消解管由聚四氟乙烯塑料特制而成
,

长 160 m m
,

直径 25 m m ,

内外壁光 滑
,

不

沽污
,

便于试样全部消解与清洗
,

且经久耐用
。

排污系统由40 个聚四氟乙烯塑料罩盖在消解管上端 口面
、

联通排出废气
,

废气经冷凝器

冷凝
、

再与吸收器 内装的 1。% N a 0 H溶液中和
,

最后由减压泵将处理后 的气体排入空气中
。

所

以不用通风橱也不会产生二次环境污染
。

土壤
、

植物等试样在特制的聚四氟乙烯消解管中
,

于 80 ℃一 2 60 ℃条件下与消解液 共 热
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消解
。

试样 中全量 N
、

P
、

K 9 9 %以上可 以分别转化为 ( N H
`

)
2

5 0
` ,

H
3
P o

`
及 K Z P o

`

等供检

测的化合物
。

可直接进行 3元素的分析检测
,

结果符合国家标准 G B W o 8 3 o 2( 表 1 )
。

表1 全 国 各 主 要 土 壤 全 量 N
、

P
、

K 分 析 结 果

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

样号 土 壤 名 称 采 集 地 辰拓6 `

胜全竺蟹…今坠竺
联合消解

N 之O H

法
联合消解

1

2

3

4

5

6

7

8

9

1 0

1 1

1 2

1 3

碳酸盐土

黄 城

水 稻 土

盐化灰棕壤

灰 棕 壤

暗栗钙土

白 浆 土

灰棕荒漠土

氯化物盐 土

黑 砂 土

黑 土

棕 壤

褐 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

新疆柴达木

辽宁大洼县

云南江华县

黑龙江海伦县

山东邹县

本所实验地

0
.

1 8

0
.

7 0

0
.

0 7

0
.

0 6

0
.

2 9

0
.

1 2

0
.

1 4

0
.

1 1

0
.

2 4

0
.

4 8

0 4 7

0
.

1 0

0
.

2 1

0
.

1 8

0
.

6 9

0
.

0 7

0
.

0 5

0
.

2 8

0
.

1 2

0
.

1 4

0
.

1 1

0
.

2 4

0
.

4 7

0
。

4 7

0
.

1 0

0
.

2 1

0
.

0 59

0
.

0 6 3

0
.

0 11

0
.

0 4 3

0
.

0 1 6

0
.

02 4

0
.

0 2 5

0
.

05 8

0
.

0 3 6

0
.

0 6 6

0 1 8 0

0
.

0 15

0
.

0 9 9

0
.

0 6 0

0
.

06 3

0
.

0 1 1

0
.

04 3

0
.

0 1 6

0
.

0 2 3

0
.

0 2 5

0
.

0 2 9

0
.

03 7

0
.

0 6 5

0 18 0

0
.

0 15

0
.

09 9

1
.

9 1

1
.

8 0

0
.

8 0

1
.

9 7

1
.

9 0

2
.

7 0

2
.

3 1

2
.

5 9

2
.

9 8

3
.

3 4

2
.

8 8

3
.

0 0

2
.

5 8

1
.

9 2

1
.

8 0

0
.

8 0

1
.

9 8

1
.

9 1

2
.

7 4

2
.

3 3

2
.

6 0

2
.

9 9

3
.

4 0

2
.

8 8

3
.

0 0

2
.

5 8

二
、

使用方法

本仪器除适用于土壤
、

植物全量 N
、

P
、

K 的消解处理外
,

还可用于种子
、

瓜果
、

建材等

全量 N
、

P
、

K 的消解
,

以及有机质
、

各种微量元素和易挥发元素的消解处理
。

对土壤试样进

行消解的方法是
:

1
.

称取过 0
.

2 5 m m筛孔 1 05 ℃烘干土样 0
.

5。。g0 于消解管中 (消解管必须清洗干净
,

低 温

8 0 ℃烘干后再用 )
。

2
.

首先向消解管中加 H
:
5 0

`
( 96 ~ 98 % ) 4 m l

,

并与试样摇混 (用小橡皮塞盖上 消 解

管 )
。

3
.

用塑料滴管加 H F ( 37 ~ 4 0% )0
.

2 m l左右 ( 2 至 3 滴 )
,

与试样摇棍
。

10 分钟后再加 H F

0
.

1 2 m l左右
,

再次摇混
。

如此反复 5~ 6次
,

使H F 总量达到0
.

7 m l
。

4
.

最后加入 H C IO
4
( 7 0% ) 0

.

i m l左右 ( 2 滴 )
,

摇 匀后放置过夜
。

5
.

将消解管置于消解仪的孔中
,

盖上排污器
,

启动电源
、

气泵开关
,

然后分别给 定 80

℃
、

l 0 0 0C
、

1 2 0℃
、

z 4 0 0C 各恒温 1 5分钟
,

接着给定 1 6 0 ℃
、

1 5 0℃ 、 2 0 0 ℃各恒温 1 0分钟
,

最

后直接给定 26 0℃恒温 90 ~ 1 20 分钟
。

待试液 由黑色变为灰色 (冷却后呈微蓝绿色 )
,

即消解完

毕
,

关闭电源开关
。

6
.

取下消解管
、

冷至室温
,

用带胶皮的玻璃棒及蒸馏水把消解液
、

物全部洗入 100 lm容

量瓶中
,

冷却定容至 1 00 m l
,

摇匀待测
。

7
。

上述消解后的待测液可直接用火焰光度法测全钾
。

取上清液 5~ 10 lln 用银锑抗比色法

分析全磷
。

8
.

用蒸馏法或流动注射比色分析法测全氮
。
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三
、

讨 论

( 一 H )C ( l)
`
用最对

·

N测定结果的影响

实验分两组
,

每组 8份试样中
,

分别加入不等量的 H CI O
`

(0 ~ 1
.

o m l )
,

然后加 H
Z
S O

;

消解
,

其中一组在 4 0分钟内
,

快速加热升温至 2 90 ℃消解
,
另一组在 1小时 30 分钟内分 档 升

温至 2 60 ℃消解
。

最后测其 N 的回收率 (图 2 )
。

(二 ) H F用量对 K测定结果的影响

取黑土和草甸棕壤各 7份
,

每份 0
.

5 0 0 0 9 ,

在其它条件相同情 况 下
,

改 变 H F 的 用 量

(0 一 1
.

o m l )
,

26 0 ℃消解后测 K 的含量 (图 3 )
。

同时与常观法 N a O H溶样法比较
,

结果也 相

符
。

厂一
. .

一一

一
(次à堵升鲜

汽议)鸽

氢氟酸 (德洲 )

甘筑卜扩载升 )

图 2 H C IO `
用量对 N测定结果的影响 图 3 氢氟酸用量对钾测定结果的影响

(三 ) Y L一 8 9 6 0型低温联合消解仪除独具 3元素一次性低温联合消解之功效外 , 还具 有

结果准确
、

操作简单
、

消解快速
、

高效低耗之优点
。

是目前土壤
、

植物等全量 N
、

P
、

K分析最

为理想的消化方法
。
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