
28 1坡 1997 年 第 4 期

土壤有效硫比浊测定法的改进
’

曾 璧 容

(中国科学院南京土城研究所 南京 2 100 08)

摘 要

通过条件试脸对土镶有效硫的比浊侧定方法进行了改进
.

经过改进的方法重复性和再现性好
,

适合于一

般试验条件的分析
。
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土壤有效硫的测定通常用磷酸二氢钙 (叱 (、 从 )
2 ) = .0 0 1m o U )L 作提取剂〔̀

, ’
o] 最近澳

大利亚新英格兰大学农学和土壤科学系提出了用抓化钾 ( C K。 ` 0
.

25 m o口)L 来提取① 。

据

称
,

用抓化钾提取的土壤有效硫与大田试验结果的相关性比用 aC (珑OP
; ) : 提取的要好

。

然

而在我们采用分光光度计比浊方法进行土壤有效硫测定时
,

发现结果不理想
,

重复性差
。

经

过一系列条件试验
,

发现其中主要问题是
:

( 1) 珑 q 过量会干扰比浊
。

当提取液中含有有

机质需要用姚 q 去除时
,

对含还原铁高的土壤
,

过量的珑q 除了氧化有机质之外
,

还会

将低价铁氧化
,

出现黄色沉淀
,

干扰比色 ; ( 2) 为保持滤液体积恒定
,

去除有机质时溶液必

须置于带塞的三角瓶或容量瓶中
,

但是这样给搅拌带来困难
,

影响比浊测定
,

重复性和再现

性都达不到要求
。

根据条件试验结果
,

我们对原有方法进行了改进
,

改进后的土壤有效硫的

侧定方法简便
、

稳定
,

重复性和再现性好
,

适合于一般分析条件
。

现将条件试验结果及改进

方法介绍如下
。

1 原有效硫测定方法及操作步骤
1

.

1 仪器及化学试剂

仪器 721 型或 722 型分光光度计
、

自动搅拌器
、

恒温箱
。

试剂 ( 1) 氛化钾 ( C
K e L = o

.

25 m 。
丫)L 溶液

:
称取 18

.

6 9 K CL
,

用蒸馏水定容至

I ;L ( 2) 抓化钡聚乙烯醇混合液 ( B
a
1C 2 / P v A )

:
称取 6 0 g aB C牡

·

2姚0
,

溶于 500 而 蒸馏水

中 ; 称取 2 9 聚乙烯醇 ( P V A ) 溶于 4 00 iln 蒸馏水中
,

加热至沸腾
,

不断搅拌至完全溶解
,

冷却后将两种溶液混合
,

定容至 I L
,

过滤
,

备用 ; ( 3) 酸混合液
: 800 而 蒸馏水加 50 回 冰

醋酸
,

20 时 盐酸 ( C旧 二 10 m 。
丫)L

,

20 iln 85 % 的珑阳
月
和 6m l l : 10 0 0 的氏 so

; 棍合定容至

I L
,

该试剂储于冰箱可保存一个月左右 ; ( 4) 硫标准溶液 ( p ( )S = 100 m岁L )
:
称取

工作中得到刘崇群先生和张连弟先生的帮助
,
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0
.

5 4 3 6 g K2

O S
;

溶于蒸馏水中
,

定容至 I L ; 分别吸取硫标准溶液 ( p ( S ) 二 l o o m g/ L ) 0
、

2
.

5
、

5
、

10
、

1 5
、

2 0 和 2 5时
,

于 z 5 0 iln 容量瓶中用 0
.

25m o U L K C I提取液定容
,

其浓度分

别为
: P ( s ) == 0

、

1
、

2
、

4
、

6
、

8
、

10m g / L
。

1
.

2 操作步骤

( 1) 称取 39 土样 (过 20 目筛 ) 置于 100 而 三角瓶或塑料瓶中 ;

(2 ) 加 20 iln 氯化钾提取液
,

塞紧瓶塞
,

轻轻摇动
,

使土壤分散 ;

( 3) 置于 40 ℃恒温箱中加热 3 小时 ;

(4) 取出后用定性滤纸过滤于 50 司 三角瓶中 ; 滤液用等离子光谱 ( I C )P 测定 ; 如果

没有该仪器而使用化学比浊法则进行下面步骤 ;

( 5) 若滤液清亮
,

不需要去有机质
,

则直接吸取 5而 于三角瓶
,

加人 s m任汹1C 2 / P V A 溶

液
,

摇动瓶子 20 次
,

在 30 秒内完成比浊测定 ; 测定波长为 4 l2 lun
;

(6 ) 若提取液含有有扒质 (提取液带有黄色或浅黄色 )
,

则需吸取 5血 溶液加 1
.

o iln

30 % 的 zH q
,

在 80 ℃保温箱中过夜 ( 16 小时 )
,

后再进行比浊
。

1
.

3 结果计算

W ( S )
_ 尸( 5

.

) x V X 兀

W

式中
: w (S ) 土壤有效硫 (m岁k g ) ; p ( )S 在标准曲线上查得的浓度 (mg / )L ; v 一比浊

体积 (司 ;) T
.

一分取倍数 ; W一土壤样品质量 ( g )
。

2 条件试验结果
2

.

I H :
q 的使用

从我们的试验结果 (表 1) 可以看出
,

原方法中在去有机质时
,

l d 的玩q 用量并不

合适
,

由此可能会带来不必要的结果误差
,

这主要是当土壤中含有高的亚铁时
,

H Z
姚 人

过量可致出现黄色馄浊
,

所以一般来讲 H :
q

的用量以 0
.

5耐 为宜 ; 同时发现 H Z
q 不 同

的加人途径对 S 测定的回收率也有一定的影

响 (表 2 )
。

为了使结果有较好的可比性与稳

定性
,

以表 2 中的方法 2 为佳
。

表 l 不同 H Z仇 用 t 对土坡有效硫测定的影响

单位
: . 岁垅

土 壤 加 0
.

5司 H Z
q 加 1司 埃 q 加 Zd H Z

乌

,
`

O
月夕.二

…
内j八U八y,̀咤à

. .几O
J内、工,声

…
J崎,̀内̀气̀戈é,̀

菜园土 3 号

菜园土 2 号

水 稻 土

2 0
.

9

5 1
.

4

混浊而无法侧定

表 2 不同 残q 的加入途径

对有效硫回收率的影响 (菜园士 3号 )

方 法 1
.

C K 十 S

(口 g /掩 )
回收率%

方 法 2

C K + S

(吨
z
’

k g )
回收率%

8 7
.

0

8 9
.

5

2 3

2 3 :: :{
’

;

2
·

2 比浊时间

比浊方法中时间的控制对测定结果有着

很重要的影响
,

这跟混蚀体系的稳定性有关
。

表 3 的结果可以看出
,

随测定间隔时间的延

长
,

透光度变大
,

溶液浓度下降
,

读数变得

不理想
,

相关系数
r
为 0

.

9 984
,

稳定性变

差
。

所以有效硫的测定时间应控制在 15 分钟

之内为好
。

一..232530, 方法 1
:

吸 5司 滤液于三角瓶中加 3滴 H Z
q 去有机质

后比浊 ;

, ,

方法 2 :

将 巧司 雌液加 0
.

5司H Z
q (相当于方法

中的 3倍盆 ) 去有机质
,

吸 5司滤液后再比浊
。
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间隔时间

(分钟)

表 3 比浊时间对结果的影响

标准溶液浓度 ( p ( s)= 姚/ L) 称定性
’

0 1 2 4 6 810

6 1
.

0

0
.

卯卯

0
.

卯 9 8

0
.

994 8

n臼咤一气一0 弓ó
..

…
几̀O夕 n,Q夕,̀孟Uōfù弓甘气ù户七

nùn甘nùOJ?n““646363“8 7
.

0 8 4
.

0

8 7
.

0 8 4
.

0

8 7
.

0 8 3
.

5

8 7
.

0 8 3
.

5

8 7
.

0 8 5
.

0

8 7
.

0 8 6
.

0

8 1
。

0

8 1
.

0

7 5
.

5

7 5
.

5

7 4
.

5

7 4
.

5

7 5
.

0

7 6
。

0

70
.

0

70
.

0

6 9
.

5

70
.

0

6 9
.

0

70
.

0

自J戈ù̀U咤曰82828282

O②①②①②nōIù0
j.̀,人几̀

·

①
、

O为重复侧定的结果
,

稳定性
r
是用成对比较法得到的相关系数

。

2
.

3 比浊温度

表 4 为在不同温度下测得的 5 种土壤有效硫含量
。

从结果来看
,

10 一26 ℃的温度对有效

硫的测定无大的影响
,

均在误差范围内
,

故土壤有效硫测定不需要恒温
,

在通常室温下即可

测定
。

表 4 温度对土坡有效硫测定的影响 单位
: s叫 /掩

沮度 (℃ ) 上海水稻土 练湖水稻土 吴县水稻土 黑 土 栗 钙 土

10 2 1
.

8 2 7
.

9 2 1
.

8 2 1
.

8 4 7
.

1

1 5 2 1
.

8 2 9
.

2 2 1
.

5 2 1
.

8 4 7
.

8

2 0 2 2
.

7 2 9
.

8 2 2
.

7 2 2
.

7 4 8
.

1

26 2 2
.

7 30
.

1 22
.

7 22
.

7 4 9
.

4

X 士暇 22
.

3 士0
.

5 2 2 9
.

3土 0
.

9 7 22
.

2 土0
.

62 22
.

2土 0
.

44 48
.

1土 0
.

96

CV % 2
.

3 3 3
.

3 1 2
.

79 1
.

9 8 2
.

0 0

2
.

4 比浊器皿的选择

结果 (表 5) 表明
,

不同器皿对土壤有效硫的测定有一定的影响
,

可以看出
,

使用烧杯

要 比三角瓶比浊结果来得更好些
,

且在分析测定中烧杯比三角瓶容易进行自动搅拌
,

更易控

制
。

表 5 不同比浊器皿对土坡 总之
,

根据以上的结果将原方法改进如

有效硫测定的影响
.

单位
: p ( s) =

叼
L 下

:

比浊器皿 菜园土 3号 莱园土 2号 水稻土 ( 1 ) 当提取液中含有有机质时
,

应加人

烧杯 24 .6 .10 00 .52 9士
.08

1 22
.

2

.t0 oo 玩 q 去除
,

加人的量以 30 %姚 q 0
.

5血 为

三角瓶 2 4
.

2土 2
.

2 0 5 2
.

0 土 2
.

6 7 2 0
.

1 * 1
.

17 宜
,

与滤液一起置于 80℃恒温箱中过夜 ( 16
,

4 次重复的结果
。

小时 ) ;

( 2) 吸取过夜后的滤液 5m l 于烧杯中反应
、

搅拌
,

搅拌时间应严格控制在 1 分钟
,

搅

拌速度要保持一致
,

比浊稳定时间为 15 分钟 ;

( 3) 比浊时可以在常温下进行
,

不需要恒温条件
。
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