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测定酸性土壤速效磷大多采用盐酸— 氟化钱法
。

但是
,

此法所得浸提液难以过滤澄清
,

若用浑浊液进行 比色时
,

则消光度常偏大
,

致使速效磷的测定值偏高
。

本文建议在浑浊的浸提

液过滤前添加 1滴 0
.
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2

试剂
,

即可得到澄清的浸提液
,

从而消除了因

浸提液浑浊而引起的测定误差
。

一
、

测 定 方 法

(一 ) 试剂
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(二 ) 操作步骤

1
.

土壤浸提
:

称取 2 9 土壤样 品于 l o o m l 振荡管 中
,

加入 0
.

o 2 5m o l L 一 ’
H C I一 0

.

o 3 m o l L 一 ’

N H正 溶液 20 m l
,

加塞
,

在振荡机上振荡 30 分钟后
.

向振荡液中加 1滴 0
.
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试剂 (相当于 15 m g C a 1C
2
)

,

稍加摇匀即过滤
,

滤液承接于盛有 0
.

19 硼酸的三角瓶中
,

摇匀

使其溶解
。

2
.

比色
:

吸取滤液 s m l 于 25 m l 容量瓶中
,

准确加入 2
.

s m l 钥锑抗显色液
,

以水定容
,

30 分钟

后在分光光度计上用 6 6 0n m 的光波进行 比色读数
,

然后根据磷标准 曲线计算土壤速效磷的含

量
。

3
·

标准曲线制备
:

分别吸取 s m g / k g 磷标准液 。
、

2
.

0
、

4
.

0
、

6
.

0
、

5
.

0
、

1 0
.

0
、

z Z
.

o m l 于

i o o m l 容量瓶中
,

逐个加入 2 0m l 0
.
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试剂
、

I Om l 钥锑抗显色液
,

以水定容
,

然后与待测液一样显色
、

比色
,

绘制标准曲线
。

二
、

讨 论 与 分 析

(一 ) 关于钙试剂澄清滤液的机理

实验表明
,

用
“

盐酸— 氟化按
”

法测定酸

性土壤速效磷时
,

土壤浸提液含有胶体颗粒
,

极

难过滤澄清
。

由于土壤胶体颗 粒大多带负电荷
。

滤液中

加入 C a , + 后
,

增大 了阳离子浓度
,

使胶体吸附

层 中 C a Z ’ 增加
,

扩散层变薄
.

咬体间的吸引 力

表 1 钙试剂对土镶滤液透光率 ( % )的影响

土土 样样 未加钙的的 加钙试剂剂 备 注注

原原原滤液液 的滤液液液

黄黄泥 上上 3 555 10 000 中速定量滤 纸 过过

滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤 ;
盐酸一氟化铬铬砂砂粘质红土土 5 888 10 000 溶液作空白白

培培砂土土 9 444 10 00000
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大于排斥力
,

促使胶粒凝聚合并成大颗粒沉液下来
。

我们的实验表明
,

在 20 m l 浸提液中分别加

入 10 —
5 00 m g c a 1C

2

后
,

其滤液透光率均趋向 1 00 %
,

从而消除了因滤液浑浊造成的比色误差

(表 l )
。

(二 ) 关于滤液中的 C a Z一
浓度

加到浸提液中的 C a ’ 一 ,

除少部分用以 凝聚胶体外
,

绝大部分则与浸提液中的 F 一

结合为

C aF
Z

淀淀 ( sK
p
一 2

.

7 又 1 0 一 ”
)

。

过滤时
,

C a F
Z

被截留在土壤残渣中
,

因而滤液中几乎已无 C a , `

存

在
。

计算结果表明
,

〔e a Z+ 〕仅为 3
.
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m o l L
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(三 ) 关于显色液中钙盐的溶解情况

l
.

C a F
Z

溶解情况
:

显色液中的 F
一

由于受硼酸的络合作用而几乎消失
,

加之显色液在稀释

及酸效应等作用下
,

C a Z十

已不可能与 F
一

形成 C a F Z

沉淀
。

2
.

C aS O
`

溶解情 况
:

由 于 显 色 液 中 具 有 0
.

3 25 m ol l
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的 H zS O
` ,

因 此 当 「C a +2 〕 )

0
.

o o 5 5 m ol L 一 `

时
,

就会有 C a S O
4

沉淀生成
。

而显色液中 C a ’ 十浓度远远达不到这个水平
,

从而扩

大 了 C a 1C
2

用量 的范 围
。

据实验
,

C a 1C
2

用 量在 2 00 m g / 1 0 o m l 显色液时
,

显色 液 中才观察到

C a S O
`

的沉淀现象 (表 2 )
。

表 2 C
a
1C

2

用 t 对磷标准空白显色液透光率的影响

C a C 12用量 ( m g / l o om l )

透光率
’

l( % )

C a
(S )`沉淀 彝弊嚣蒸薰

2。。 } 3。。 { 5。。 1 8 。。

90有95有98有99有

3
.

其他钙盐溶解情况
:

实验表明
,

当酒石酸锑钾
、

钥酸钱
、

氯化钙三者在一起且酒石酸锑钾

过量时
,

有乳状物生成
。

但溶液中钥酸钱浓度升高
,

使钥酸按 /酒石酸锑钾 > 2
.

8时 (实验值 )乳

状物即消失
。

本方法中钥锑抗显色液中该比值为 40
,

因而不可能形成乳白色浑浊物
。

其次
,

酒石酸是弱酸
,

在强酸环境中电离程度很低
,

因而显色液 中少量的 C a Z +
满足不了生

成洒石酸钙对钙的要求
。

(四 ) 关于钙试剂对有效性磷的影响

土壤浸提液中存在着 0
.
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,

当

C a F
Z

开始沉淀时
,

需要溶液中 [ C a Z斗

]为 3
.
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`
)

2

沉淀时要求

+caz[ 卜探离
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Z

的浓度大得 多
。

其次
,

由于 浸 提液 中具有

0
.

02 5 m ol L
一 ’

的酸 度
,

使 下 述 化 学 平 衡 向右移 动
,

增 加 C a 3
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;
)

:

的溶解 度
。

经 计算
,
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表 3 C
a

C 1
2

用 t 对磷标准溶液透光率 ( % )的影响

磷磷浓度度 C a C I: 用量 ( m g门 o o m l显色液 )))

((( m g / k g )))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))
0000000 1000 1 555 2 555 4 000 6 000 10 000 3 0 000 50 000

00000 1 0 000 10 000 1 0 000 1 0 000 10 000 1 0 000 9 9
.

555 9 888 9 555

000
.

222 5 5
.

000 55
.

111 5 5
.

000 5 4
.

777 5 5
.

333 5 5
.

666 5 4
.

666 5 4
.

444 52
.

888

000
.

444 3 0
.

222 30
.

333 3 0
.

000 2 9
.

555 30
.

000 2 9
.

333 2 9
.

444 2 9
.

00000

000
.

666 1 6
.

333 1 6
.

555 1 6
.

555 1 6
.

界界 ! 1

““
16

.

666 1 6
.

000 1 6
.

111 15
.

555

CCC a S ( ) ; 沉淀情况况 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 有有 有有
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表 4 C
a

C 12 ( 1 5 m g / l o o m l显色液 )对磷标准曲线的影响

磷磷浓度 ( m g / k g ))) 000 0
.

111 0
.

222 0
.

333 0
。

444 0
.

555 0
.

666

透透光率 T ( % ))) 10 000 7 444 5 555 4 000 3 000 2 222 16
。

555

吸吸光度 AAA 000 0
.

1 3 111 0
.

2 6000 0
.

3 9888 0
.

5 2 333 0
.

6 5888 0
.

7 8 333

C a 3
( P O

4
)

2

在 0
.

o 2 5m o lL
一 `

酸度中溶解度为 6
.

6 o 7 m o lL
一 ` 。

故在 0
.

o 2 5 m o lL一 `

酸度溶液中绝对不

存在 C a 3
( P O

`
)

2

沉淀
。

实验表 明
,

在标准磷溶液中加一定量的 C a CI
。
后

,

显色磷铝兰透光率保持

不变 (表 3 )
。

标准曲线中磷浓度与经 15 m g / 1 o o m l 显色液的 C a 1C
2

处理后
,

磷钥兰显色吸光度之

间的相关性极显著
,

相关系数
r 一 0

.

9 9 9 9( 表 4 )
。

(五 )关于方法的精密度

从表 5可以看出
,

C a 1C
2

用量在 1 0一 60 m g 2/ o ml 范围内时
,

其消光度基本不变
。

表 5 C
a

CI
:

用 t 对 漫 提 液 显 色 的 影 响

CCC a C 12用量 ( m g / Z oyln 振荡液 ))) 000 l 000 1 555 2 555 4 000 6 000 10 000 3 0 000 5 0 000

透透光率 T ( % ))) 4 0
.

222 4 3
.

555 4 3
.

555 4 3
.

666 4 3
.

888 4 4
.

000 4 5
.

000 4 7
.

000 5 0
.

000

000
.

3 9 666 0
.

3 6 222 0
.

3 6 222 0
.

3 6 111 0
.

3 5 999 0
.

3 5 777 0
.

3 4 777 0
.

3 2 111 0
.

3 0 11111

回收率的测定结果 (表 6) 表明
,

样本回收率在 97
.

9一 1 02
.

3 %之间
,

说明此方法的准确度是

能满足分析要求的
。

对同一样本进行的多次重复测定表明
,

其变异系数均在 1
.

5 %左右
,

说明此

法的重现性也较好 (表 7 )
。

土土 样样 样本原含 P量 (尸g ))) 加入 P 量量 测得 P 量量 偏 差差 回收率率
((((((( 拜g ))) ( 拜g ))) (拌g ))) ( % )))

红红 坡坡 4 2
.

333 555 4 6
.

666 一 0
.

777 9 8
.

555

1111111 000 5 3
.

555 + 1
.

222 1 0 2
.

333

1111111 555 5 6
.

111 一 1
.

222 9 7
·

999

冲冲积土土 5 8
.

888 555 6 4
.

999 十 1
.

111 1 0 1
.

777

lllllll 000 6 7
.

777 一 1
.

111 9 8
.

444

lllllll 555 7 2
.

333 一 1
.

555 9 8
。

000

土土 样样 测 定 值值 平均值 又又 标准差 SSS 变异系数数
((((( m g / k g ))) ( m g / k g ))))) ( % )))

红红 壤壤 9
.

1 8
.

9 9
.

3 9
.

1 9
.

222 9
.

1 333 0
.

1 3 777 1
.

4 999

冲冲积土土 1 4
.

2 1 4
.

1 1 4
.

0 1 3
.

8 14
.

5 14
.

111 1 4
.

1 222 0
。

2 3 222 1
.

6 444

综上所述
,

本文推荐的钙试剂既能消除浸提液过滤后的浑浊问题
,

又不致改变其中磷的有

效性
,

从而获得更加可靠的测定值
。
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