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氢氧化铁对土壤水浸液的澄清和 

NO2-测定的 作用 ／ 

鉴 6华1O059 

摘 要 车文对浑浊的土囊求提藏必须使甩的墨lI辩进行了嚣捧确定。对于最靖藏在№  一对氯基 

苯硪畦一a蓁胺曼色体系中所表现出来的增t作用做出较垒酉的耀^研究。#值由4．60xlD．挺高到lt28 ／ 
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N0 极易被氧化成NO；，其中的氟既是生命元素，又是污染因子。在土壤的迁移或转化 

过程中，其古量受到农业、生态环境等方面的密切关注。土壤中NO；的测定方面报导甚 

少【1-2]，主要缘为对土壤中的N0 进行水浸溶对．浸取液呈浑浊状态无法过滤澄清【 。作者 

在解决这一难点的同时．意外地发现，氢氧化铁的形成不仅可以对浑浊的土壤水浸液起到迅速 

澄清的作用．而且对其后的NQ 显色体系具有一定的增感增敏作用。旋即对此现象进行了 

全面深入的实验研究井对增敏机理做出了合理解释。将方法应用到土壤中NQ 的测定，获 

得令人满意的分析结果。 

1 主要试jfI、仪器爱耐定条件 

(1) 主要试剂 N0 标准溶液，称取120℃干燥后的NaN 1．5000g，用二次煮沸冷却后的 

蒸馏水溶解并定容于100mL容量瓶．此液古NO7 1．0000rn mL，用时稀释为10 mL；混合 

显色荆．分别称取n荼胺0．67g、对氨基苯磺酸2．50g．数滴冰乙酸溶解．12％乙酸溶液定容于 

两只500mL容量瓶中，使用时再将两液进行等体积混合；F 澄清剂．用Fb03、F Cl溶解后配 

制成含F 10~．／mL．其余所使用的HQ、HAc、N OH等试剂均为分析纯。 

(2) 主要仪器 721分光光度汁(四川分析仪器厂)；P)(J一1B数字式离子计(江苏电分析仅 

器厂)；50mL比色管若于。 

(3) 铡定条件 实验表明．对2Vg／50mL的NO-2．混合显色剂用量3．5mL,显色时间301~tl 

以后，在525nm处具有最大吸收峰．且在0-8V#S0mL范围内呈现良好的线性关系。 

2 澄清剂的选择及浸祥条件 

(1) 澄清荆的选择 对于非常浑浊的土壤NO2永浸液进行了三种澄清剂的对比试验，结果 

见表I 当在NQ 水浸液中加入一定量的F ．由于溶液显教酸性(pH 1—2)．即用极稀的 

NH．OH或NaOH溶液小心中和(pli=5—6)．立郾可见棕红色的Fe(OH)3沉淀．浑浊的N 
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水浸液迅速变得清澈透明。且极易过滤。实验同时表明，F 澄清剂使用量在5—5or唱范围 

内，对其后的NOz-显色体系中的增敏作用趋为一致。 

裹1 NOi水浸液澄清jfI选择 

(2) 浸样条件 分别对土壤粒度、浸取体积及时间进行了实验条件的选择确定，结果表明：土 

壤粒度为180目、1克样品，水体积为20mL,浸溶3h，NOra浸出量最大。 

3 (OH)3对NCh-显色体系的增敏影响及结果讨论 

(1) 实验方法 在多只小烧杯中，每次加入2btgNOz-，20mL H2O、10mgFd ，稀Nit,OH调节 

不同pH值，过滤到50mL比色管，按1．3节各条件器定NCh-吸光度。 

(2) Fe(OH)3对NOz-的增敏率 结果表明(表2)，经过F 处理后的吸收值，比未经Fle3 

处理而直接显色的吸收值存在相当明显的增感增敏作用。且随着显色后放置时问的增长，增 

敏率呈逐渐上升的趋势，最高达到177．50％，3h后，A值趋于平缓并下降。初步表明，此增敏 

现象与 (OH)3的形成及放置时阀的长短密切相关。 

裹2 rdOH)，对 五色的增敏事 

赴理方式 直接曼色 最F|，+赴理后量色 

o．080 O．183 o．1粥 o．2叫 0．215 o．222 

(3) F 残余量 在Nq 显色前采用磺基水扬酸比色法测定1Orng F 经沉淀过滤后的残 

余量，结果统计于表3。可知，10rag F 在pH----'5时沉淀并不十分完全，且随着沉淀放置时问 

增长，还存在一定的“解沉”作用，导致滤液中F 吉量逐渐增多，同时对1克土壤样所古水溶 

性铁进行测试，累计古铁量可高达nTt~／son 该傲克级古铁量对N 显色体系颜色并无 

影响，但确有明显的增敏作用。 

衰3 1OlⅡg 况连后的魏糸t 

祝谴麓量时同fm．m) 

F ’矗采量(I 5响正 

5 

2．25 

l0 

3．10 

l5 

6．50 

壁 婴 
8．28 10．8B ‘1．20 

(4) 121一、NH 对显色体系的负影响 试验了除F 以外人为引入的121一、Nit,+对NCh-显 

色体系的增敏影响，结果表明：两者均对显色体系产生负值作用。当NI-~+古量在4--20t．~．／ 

50mL时，吸光度下降率从8．57％降至37．14％；当a一古量在15--5000t~／．S0mL时。吸光度 

下降率从l5．38％降至61．54％。除此之外，̂c一、Na 、K 、G 、Mg2 的小量存在也同样表 
现出负效应。参考裘2结果，可进一步说明，F 对NOz-显色体系的正效应是在抵消了a一、 

NI--h+、Ae一等离子产生的负效应情况下还具有177．50％的增敏率，其增敏作用极其明显。 

(5) 沉淀酸度对增敏率的影响 试验了在不同pH条WF (oH)，的形成对N0 显色体 

系的增敏影响，结果归纳于表4。可知，沉淀酸度在pH=3时，溶液中残留的铁量最高，增敏率 

最大。当pH<3时，Fe(OH)3形成不完全，土壤水浸液仍呈浑浊状，无法比色。当pr-I>3时。 

随着Fe(OH)3沉淀完全．溶液中残留的铁量越来越少．对NOz-显色体系的增敬率也越来越 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


1998年 第5期 土 壤 ·279· 

弱。当pH>6时，溶液中Ee3 残留量与Ee3 加入量多少已经无关，Ee3 由5Ⅱ|g增加至100mg 

时，其残留铁量仅在2．5—3 之间变化，此时对NOf显色体系起增敏作用的作者认为主要 

是土壤中水溶性铁。 

衰4 抗淀酸度对N 增敏率影响 

囊鬻耋} 呲， 
暇光度fA) 
增敏率f％) 

未经沉淀 3．O 3．5 4．O 4．5 >6 

㈨
／
70 o．1

35．
0575 311．o017 56．嘲．31 毒 

0．00 50．00 42．86 40．00 35．71 30．00 

(6) 对增敏机理的认识 N0 一对氨基苯磺酸一n荼胺这一红色基圃先以分散状态存 

在于溶液中吸收525nm处的光子并不强烈，故灵敏度一定 =4．印×104)。在pH=3时，未 

被沉淀完全的F 以及土壤中水溶性Fe3 在弱醋酸环境中形成Fe(OlH)3胶体并稳定存在， 

该胶体可分别吸附溶液中的NH 、a一或Ac一，使其成为亲水性胶体，此时，染料分子迅速以磺 

酸基接近胶隶表面．与胶柬外层的阴离子(a一或Ac一)交换，从而导致染料分子在胶柬表面发 

生。定向浓集 作用【̂s1．故使显色分子的有效生色面积大大增加，颜色加深，灵敏度提高至c= 

1．28×105。 

4 样品分析 

(1) 方法 称取一180目土壤样1克于小烧杯中．用20mL二次蒸馏水浸溶N 3k不断揽 

拌。加入10mg FIe3 澄清剂，稀N OH或NaOH词节pH：3--4，滤纸过滤浸液于S0mL比色 

首中，水洗沉淀5-6次，加入3．5mL棍合显色剂，水稀至刻度。标准系列用Ee3 商步处理， 

30min后照测定条件比色各点吸收值。 

(2) 结果 对5件土壤样进行加标与实钡j的多次平行测定．结果统计于表5。可知，通过 

E 处理溶液，不仅可使浑浊的土壤水浸液迅速澄清，达到比色目的，同时利用其增敏作用可 

使NQ 检测的灵敏度大大提高。分析结果还表明，多次平行测定的重现性是好的．加标回收 

与实测结果的对应值也根好，RSD仅为1．34％，完全符合分析误差要求。 

衰5 n 比色分折萱宣暴对厢 

·每十■定值均为5攻舞定舯平均锚晕 
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