土壤阳离子交换量的测定

 石灰性土壤和盐碱土阳离子交换量的测定                             ——乙酸钠—火焰光度法

阳离子交换量（碱性） 乙酸钠-火焰光度法
火焰光度计，上海仪电分析仪器有限公司
一、方法原理
土壤 Ca+nNaOAc=土壤
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土壤Na+NH4OAc=土壤NH4+NaOAc

用pH8.21的mol·L-1 NaOAc处理土壤，使其为Na+饱和。洗除多余的NaOAc后，以NH4+将交换性Na+交换出来，测定Na+以计算交换量。

在操作程序中，用醇洗去多余的NaOAc时，交换性钠倾向于水解进入溶液而损失，因此洗涤过头将产生负误差；减少淋洗次数，则因残留交换剂而提高交换量。只有当两个误差互相抵消，才能得到良好的结果。试验证明，醇洗3次，一般可使误差达到最低值。

二、主要仪器  

离心机，火焰光度计或原子吸收分光光度计。

三、试剂

1．1 mol·L-1乙酸钠（pH8.2）溶液：称取CH3COONa·3H2O136 g用蒸馏水溶解并稀释至1 L。此溶液pH为8.2。否则以NaOH或HOAc调节至pH8.2。

2．异丙醇（990 mL·L-1）或乙醇（950 mL·L-1）。

3．1 mol·L-1NH4OAc（pH7）：取冰乙酸（99.5%）57 mL，加蒸镏水至500 mL，加浓氨水（NH4OH）69 mL，再加蒸镏水至约980 mL，用NH4OH或HOAc调节溶液至pH 7.0，然后用蒸镏水稀释到1 L；或直接称取CH3COONH4 77.09 g加水溶解，定容至近1 L，用HOAc或NH4OH调至pH 7.0，然后稀释至1 L。

4．钠（Na）标准溶液：称取氯化钠（分析纯，105℃烘4 h）2.5423 g以pH 7.0的0.1 mol·L-1NH4OAc为溶剂，定容于1 L，即为1000 μg·mL-1钠标准溶液，然后逐级用醋酸铵溶液稀释,配制成0、5、10、20、30、40、50 μg·mL-1标准溶液，贮于塑料瓶中保存。

四、操作步骤  

称取过1 mm筛孔的风干土样2.00～4.00 g（粘土2 g，砂土4 g），置100 mL离心管中，加pH8.2的1 mol·L-1NaOAc33 mL，使各管质量一致，塞住管口，振荡5 min后离心，弃去上清液（注1）。重复用NaOAc提取4次（注2）。然后以同样方法，用异丙醇或乙醇洗涤样品3次，最后1次尽量除尽洗涤液。将上述土样加1 mol·L-1NH4OAc 33 mL，振荡5 min（必要时用玻棒搅动），离心，将清液小心倾入100 mL容量瓶中；按同样方法用1 mol·L-1NH4OAc交换洗涤两次，收集的清液最后用1 mol·L-1NH4OAc溶液稀释至刻度。用火焰光度计测定溶液中Na+浓度，计算土壤交换量。

五、结果计算
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式中：ρ——标准曲线上查得的待测液中钠离子的质量浓度（μg·mL-1）；

V——测定时定容的体积（mL）；

23——钠的摩尔质量（g·mol-1(注3)）；
10-3——把μg换算成mg；

100——把mmol·g-1换算成cmol·kg-1；
m——烘干土样质量（g）。
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