
在土壤矿质全量分析中用聚环氧乙烷

( P E O) 脱硅的方法
`
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硅是土壤中的大量元素
。

在土壤矿质全量分析中
,

土壤脱硅效果不仅影响测定结果
,

同

时还影响钙
、

镁
、

铁
、

铝等元素的测定
。

目前
,

通常以动物胶作絮固剂
,

使硅酸以二氧化硅

形态沉淀 ( 简称脱硅 )
。

此法虽较成熟
,

但较繁琐
。

笔者根据有关资料并经反复试验
,

选定以 P E O 作硅酸絮固剂①
,

取得十分满意的效果
。

是一种简便
、

效率高的方法
。

一
、

原 理

P E O是 由一万至数万个环氧 乙烷分子开环聚合而成的固体高分子聚合物
。

在酸性介质 中

带正 电荷
:
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:
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而

硅酸在酸性介质 中带负电荷
。

此两质点彼此发生 中和反应后
,

硅酸便凝聚成二氧化硅而沉淀
。

二
、

方法试验

(一 ) P E O作絮固剂 5 10
:

的回收率

表 1结果表明
,

平均回收率达 9 9
.

了3 %
,

(二 )与动物胶法比较

表 2 表明
,

用 P E O作絮固剂所得结果的

标准差在 0
.

0 68 一 0
.

38 0 之间
,

变异系 数在

0
.

n 一 0
.

44 %之间
,

说明 P E O 法的可靠性
。

与动物胶方法相 比
,

结 果 的 绝 对 偏 差 在

O
。

32 0一 0
.

06 5 之间
,

相 对 偏 差 在 0
.

21 一

0
.

0 8 %之间
,

达到我国森林土壤矿质全量分

析方法国家标准 ( G B一 7 8 7 3一 87 )的要求
。

(三 )盐酸用量对 P E O脱硅效果的影响

符合化学分析妥求
。

表 1 P E O 作絮固剂时 5 10 :

的回收率

样 品 称样重 ( g列 回 收重量 ( g ) 回 收率%
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平均值 X

标准差 5
1
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.
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0
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表 3 表明
,

脱硅时若向溶液 中只加入 1 : 1 H 1C 20 毫升
,

由于酸度不够
,

不能使硅酸完

全凝聚成二氧化硅沉淀
,

而结果偏低
;若加 8摩尔 /升 H C 1 40 毫升或 1

一

: 1 H 1C 50 毫升
,

则所得

结果正常
,

且与表 2 所列结果相符合
。

在实际工作中为了提高工作效率
,

缩短溶液的蒸干时间
,

* 在试验过程 中得到上海化工研究院有机化学研究所徐菇 坤工程师
,

南京土 壤研究所 土壤地理 分析室张连第技师的

热情帮助
,

一并感谢
。
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P E O 溶液贮存时间对脱硅影响试验
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残留量的影明

二é酒

l下 O 方法溶液
,

1
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中的残 留量

5 10
2 ( g k g

一 1 )

0
.

6

0
.

名

0 6
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( 四 ) P E O溶液贮存时间对脱硅能力的影

晌

以动物胶作絮固
,

动物胶必须现配现用
,

否则将影响二氧化硅的絮固效果
。

表 理表明
,

用 P E O 作絮固剂
,

其溶液在配制后的 60 天内

使用
,

对分析结果无明显影响
,

可以一次配

制
,

较长期的使用
。

(五 )P E O作絮固剂时溶液中残留 5 10
:

量

的影响

表 5 表明
,

无 论用 P E O 或动物胶作絮

固剂
,

溶液中残留的 5 10
2

量都极少
,

因而对

样品的测定结呆无影响
。

这充分说明
,

此两

种絮固剂的脱硅效果都较理想
。

但 P E O 比动

物胶脱硅效果更好一点
。

( 六 )尸E O对土壤全量分析结果的影响

表 6 的试验结果表明
,

无论是 P E O 法还

是动物胶法
,

土壤全量分析结果 均 能 达 到

9 9一 1 01 %之间
,

表明它们对 全量分析没有产

生不 良影响
。

(七 ) P E O方法用于分析土壤标准样品所

匀.
6

得结果及其与标准分析结果的比较

P三0 法与动物胶法对土壤全量分析结果的影响 (单位
:

% )
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P E O 法用 厂分析土坟标准物质 ( G B W 0 8 3 o 3 )
,

所得结果
,

其误差均落在所 允

( 下转第 5 4 贝 )
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许范围内
。

三
、

操作方法

土壤样本经碳酸钠熔融后
,

把熔块倒入烧杯 中
,

加 8 摩尔 /升盐酸 40 毫升
,

待熔块完全溶

解
,

移至水浴锅中
,

使溶液蒸至 15 毫升左右①
。

把烧杯取 出冷至室温
,

加入 0
.

1 % P E O 溶液

5 毫升
,

轻轻搅拌使硅酸絮固
,

放置约 5 分钟左右
,

加 10 毫升左右蒸馏水稀释
、

过滤
,

溶液

注入 25 0毫升容量瓶中
,

用 5 % H CI 冲洗烧杯和漏斗中的沉淀 5 一 6 次
,

再用蒸馏水洗至无 铁

离子反应
。

最后用蒸馏水定容至 25 0毫升
,

供测定其它元素用
。

漏斗上的二氧化硅沉淀
,

放入

白金增涡中
,

经 9 00 一 9 20 ℃灼烧后
,

冷却
、

称重
,

得到二氧化硅重量
。

0
.

1 % P E O溶液的配制
:

称 0
.

1克 P E O 试剂加入 10 0毫升蒸馏水中
,

搅拌
,

待试剂溶解后
,

即可使用 ( 由于 P E O较难溶解
,

可搅搅停停
,

配后第二天再用 )
。

本方法在土壤样本全量分析 以及土壤标准样本分析结果的比较试验中
,

没有发现对其它

元素产生干扰现象
,

所得分析结果符合要求
。

与动物胶脱硅方法相比
,

具有简便
,

效率高的优点
。
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① 笔 者试验证 明
,

溶液在水浴锅 匕蒸发至 2 5毫升到湿盐状之 间
,

二氧化硅的分析结结 均理合 要求
。

如果不经 过加

热蒸发
,
济 液很难过滤

。

为便子 分析 时掌握
,

故取蒸至 15毫升左右
。
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