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摘要：对烟田土壤及污泥 " *"#+,- . / 010-! 浸提液中 234
( 52，267

8 52 和可溶性有机态 2 的测定方法

进行了探讨，提出了简便、快捷、适合国内实验室分析条件的测定 "*"#+,- . / 010-! 浸提液中 234
( 52，

267
8 52 和可溶性有机态 2 的方法和步骤，为烟田合理推荐施用 2 肥、污泥农用及防止土壤、水体 2

素污染提供了有效的监测分析手段 *
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" *"#+,- . / 010-! 业已作为评价土壤、污泥中 21，;，<=，<>，2，? 及过量 @=，0A，?B 等元素植物有效性或

毒性的通用提取剂，同时用来测定土壤和污泥的 C3 值［#，!］*最近研究发现［! D ’］，" *"#+,- . / 010-! 除了能提取

烟田土壤中 267
8 2 和 234

( 52 外，还能同时浸提出活性的有机态 2，这部分 2 素虽然对植物有效，但极易淋失

污染地表和地下水体 *
国外一般利用连续流动技术分析测定 " * "# +,- . / 010-! 浸提液中 2 素各组分，由于自动分析仪价格昂

贵，因此该技术近期在国内还不能普遍应用 *本文依据国内实验室条件，对 " *"#+,- . / 010-! 浸提液中 2 素形

态测定方法进行讨论，以寻求一种简易、常规的测定 267
8 52，234

( 52 和可溶性有机态 2 的分析方法，旨在为

烟田合理推荐施用 2 肥、污泥农用及防止土壤、水体 2 素污染提供依据 *

# 土壤浸提液中 , 素形态测定方法选择

#-# ,./
0 1, 测定方法

土壤及污泥中交换性铵含量不高，" * "# +,- . / 010-! 弱提取剂（液 .土为 #" . #）所浸提的 234
( 52 尤低 *浸

提液中 234
( 52 可选用蒸馏、比色和氨气敏电极法测定［)，$］*蒸馏法虽操作简便，但不适于微量铵的测定；氨

气敏电极法测定结果的准确度和再现性与电极质量关系甚大，另外对水质的要求极为严格，并存在一些离子

的干扰；靛酚蓝比色法灵敏度高（" *"8 D "*’+> . /），且比色液为真溶液，生成的蓝色很稳定，此法已应用于大

批样品 234
( 52 的自动化分析和环境监测中微量铵的测定 *其原理为碱性介质中，238 和次氯酸钠及水扬酸

在硝普钠的催化下生成一种偶氮染料———靛酚蓝，化学反应方程式如下：

预备试验结果表明（表 #），在 " *"#+,- . / 010-! 介质中，只要严格遵守反应条件（显色 C3，01 离子掩蔽剂

用量、时间和浓度等），可以得到满意的分析结果 *据此，笔者认为选用靛酚蓝比色法测定 " * "# +,- . / 010-! 浸

提液中的 234
( 52 比较合适 *

#-+ ,23
4 1, 测定方法

土壤浸出液中 267
8 52 测定的方法有硝酸根电极法、比色法、紫外分光光度法和还原 蒸馏法等［)，$］*电极

法测定速度虽快，但干扰离子多，尤其大量的氯离子干扰难于去除；酚二磺酸比色法为测定土壤 267
8 52 的常
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表 ! "#"$% 介质中靛酚蓝比色法 &’(
) *& 回收率试验结果

+#,$- ! .-/01-23 2#450 06 &’(
) *& 6207 "#"$% 80$9450:

,3 #;0 <3- /0$092 7-4=0<

标样 !（"#·$% &） 测得值 !（"#·$% &） 回收率 ! ’

()(* ( )(*( &(( )(
( )(+ ( )(+( &(( )(
( )&( ( )&(( &(( )(
( ),( ( ),(& &(( )+
( )*( ( ),-. -- )*
( )/( ( )/(, &(( )+
( )+( ( )+(& &(( ),

表 % &>?
@ *& 蒸馏回收率试验结果

+#,$- % .-/01-23 2#450 06 &>?
@ *& ,3 <5845$$#450:

标样

!（"#·$% &）

&,’0#1
!（"#·$% &）

达氏合金

! #
测得值

!（"#·$% &）

回收率

! ’
&(( *( *)( -2 ), -2 ),
,(( *( *)( &.- ). -/ )-
,+( *( *)( ,/. )( -- ),
,(( ,+ ,)( &/. )3 3* ),
,(( ,+ *)( &3. ), .- )&
,(( ,+ *)+ &.- )+ -/ ).
,( *( *)( &+ )- 3 ),!

!!4苏氨酸回收率 )

表 @ 可溶性总 & 测定过程中 &>?
@ *& 回收率试验结果

+#,$- @ .-/01-23 2#450 06 &>?
@ *& <925:A <-4-275:#450: 06 404#$ 80$9,$- &

标样

!（"#·$% &）

5,61/ 介质中

加达氏合金 ! #
碱解蒸馏前

加达氏合金 ! #
测得值

!（"#·$% &）

71%
* 47

回收率 ! ’
&)( ( )& ( ( )2. 2. )(
, )+ ( )& ( & )-+ 3. )(
+( )( ( )& ( *3 )2( 3+ ),
&(( )( ( )& ( 3. )(( 3. )(
&(( )( ( )& ( )+ &(* )-( &(* )-
,(( )( ( )& ( )+ &-+ )2( -3 ).
,(( )( ( )& ( )+ ,(- )*( &(/ )2
,(( )( ( )& & )( &-, )3( -2 )*
,(( )( ( ( )+ &.* )-( -& )2

注：（8）标样 &，,) + "# ! $ 时 71%
* 47 用靛酚蓝比色法测定；（9）碱解蒸馏中加 *+’

7815,+"$)

规方法，但操作手续较繁，特别是当待测液中

:;% 浓度大于 &+"# ! $ 时对测定干扰很大，显

然也不宜选作测定 ()(&"<; ! $ :8:;, 浸提液

中 71%
* 47 的方法［.］；紫外分光光度法虽较

灵敏，但前处理时间较长，当有机物含量

较高时，准确度较差；还原 蒸馏法结果准

确可靠，是测定 71%
* 47 的标准方法，且碱

解、还原和蒸馏同时进行，加快了分析速

度，随着半微量和微量定 7 装置的改进和

自动定 7 仪的研制，预期该方法将会得到

广泛的应用 )
从表 , 可以看出，还原 蒸馏法对有机

态 7 的破坏 不 大，选 择 *("; 0#1 悬 液，

*=( #达 氏 合 金 可 使 71%
* 47 还 原 率 在

-/=-’ > --=,’之间 )
!B@ 可溶性有机态 & 测定方法

可溶性有机态 7 为 ( ) (& "<; ! $ :8:;,
提 取 液 中 可 溶 性 总 7 减 去 71%

* 47 和

75?
/ 47)可溶性总 7 测定方法在 5<@98［,］

基础上根据国内实验室条件进行修正和

改进，即采用还原 消化 碱解还原 蒸馏法

测定可溶性总 7)
在预备试验中笔者发现把（&(( A +）

"# 达氏合金加到 +( "$ 消煮管中放置 &-
B，只能使 2.’ > 3.’的 71%

* 47 得以还原，

但又不宜加大达氏合金的量，否则消煮过

程中由于反应剧烈易使消煮液飞溅 )为此

笔者在加碱蒸馏前再加入 ( ) + # 达氏合

金，使未被还原的 71%
* 47 在碱解过程中得

以还原 ) 从表 * 的结果可以看出，71%
* 47

的回收率较为满意 )

% 土壤和污泥 "#"$% 浸提液中

& 素形态测定步骤

%B! 浸提液制备

称 &( )((# 风干土样或污泥样，加 &(("$ ()(&"<; ! $ :8:;, 溶液，恒温振荡（,+C）,B，离心（2((( D ! "EF），得

澄清浸提液 )
%B% 待测液中 & 素形态的测定

,=,=& 75?
/ 47

移取 &( )("$ 澄清离心液于 +( "$ 容量瓶中，加 + "$ /’GHIJ（K5"&(），用少量去离子水洗涤容量瓶 )
再依次加入 +"$ 酚溶液和 +"$ 次氯酸钠缓冲液，定容 , B 后在 2,+ F" 下比色测定，用空白试验液调整分光

光度计吸收值零点 )
吸取 +"# ! $ 75?

/ 47 标准液 (，( )+，&，,，*，/，+"$ 于 +("$ 容量瓶中，各加 ( )(&"<; ! $ :8:;, 液 &("$，同上

显色和测定，工作曲线的标准系列浓度为 (，( )(+，( )&，( ),，( )*，( )/，( )+"# ! $ 7)
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土壤或污泥中 !"#
$ %!（&’ ( )）* 查标准曲线得的 &’ ( ) + 液 ( 土 + 稀释倍数

式中：液 (土 * ,-- ( ,- * ,-；稀释倍数 * .- ( ,- * . /
01010 !23

4 %!
吸取 $- /-&) 离心液于蒸馏管中，加入 4 ’ 达氏合金，倒入 4-&) ,056’2 悬浊液，立即在自动定 ! 仪或

普通定 ! 蒸馏仪上蒸馏测定 /
土壤 !23

4 %! 含量为以上测得的 ! 减去 !"#
$ %! 求得 /

0 /0 /4 可溶性有机态 !
称取（,-- 7 .）&’ 达氏合金于 .-&) 消煮管中，移入 0- /-&) -/-,&89 ( ) :;:90 浸提的澄清离心液，再加入

<&) =&89 ( ) "0>2$ 常温放置 ,< ? 以上，然后在铝块上加热（,-- @ ,0-A），待反应缓慢后，逐渐升温，至消煮液

蒸发剩下约 .-5时，取下消煮管冷却，加 $ 滴 4-5"020，继续消煮，再冷却，再加 "020，连续 $ @ . 次 /当加最

后一次 "020 时，把铝块温度升至 00-A，使剩余的水分蒸发掉（消煮时间共需 < @ B ?）/最后将经冷却的消煮液

全部移入蒸馏管中，加入 -/. ’ 达氏合金，再加 4.5 !;2" 0.&)，在自动定 ! 仪或普通定 ! 蒸馏仪上蒸馏测定 /
可溶性有机态 !（!&’ ( )）* 可溶性总 !（!&’ ( )）3（!"#

$ %! # !23
4 %!）（!&’ ( )）

! 结 语

" ! 本文探讨了烟田土壤和污泥 - /-,&89 ( ) :;:90 浸提液中的 ! 素形态测定方法，提出了快速、简便和适

合国内实验室条件的测定方法，分析结果精度高 /
# ! 水体中的 ! 主要为 !"#

$ %!，!23
4 %! 和有机态 !，所以以上测定方法可用于水体中 ! 素各形态的测定

分析 /
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