
应用连续流动分析仪测定土壤

有效磷测定方法及精度试验
‘

李爱华 刘春哲 陈能荣
�吉林省土壤肥料甘站 �

土壤速效磷的常规测定方法通常采用��
���法

。

匈牙利产���一 �型连续流动 分析仪

的原设计没有速效磷这一测试项 目
，
系我方建议增加的项目之一

，
测定方法经我们调试成

功
。
�万余个样本的测试结果表明

，
此方法稳定

、

可靠
。

我们做的主要工作介绍如下
�

�
�

确定了硫酸铂锑试剂硫酸的适宜酸度
。

�
�

选定了抗坏血酸浓度
，
零标准的适宜酸度和待测液的适宜加酸量

，
使最终比色酸

度达到�
�

���
。

�
�

选用十二烷基磺酸钠 〔 �� �

���
�

�
，��� ��� 〕 为洗液

。

�
�

选用 ���的大试管接取待测液
，
使待测液有静置沉淀条件

。

�
�

测试方法基本定型后用吉林省主要耕地白浆土
、

灰棕壤
、

黑土
、

黑钙土
、

草甸

土
、

冲积土的土样进行了测试精度试验
。

一
、

测试方法

�一 �方法原理

�
�

�� ����� �

可以抑制��
� �

的活性
，
使土壤中活性较大的��一� �磷酸钙盐�被浸提

出来 � 同时也可使部分��一� �磷酸铁盐 �和��一� �磷酸铝盐 �起水解作用而浸出
。

待测

液在适量的还原剂作用下
夕
黄色的锑磷钥杂多酸还原成磷钥兰

，
比色测定

。

�二 �试剂与标准系列配制

�
�

�
�

�� ����� �����
�

��浸提剂 ��
�

���� ����� 。 �三级�溶于水后
，

稀释至 �升
。

每次可配��升
。

�
�

�� � ��� �

溶液 �����浓 � ��� �

�二级 �
，
缓慢地倒入约�����水中

，
搅拌

·

冷却
夕

稀释至 �升
。

�
�

硫酸相锑试剂 �����浓�
��� �

�二级�缓慢地倒入约�����水中
夕
搅拌

，
冷却

。

���铂酸按 ���
‘
�

。
�� � � �� ·

�� �� �二级�加水 ���℃ �溶解冷却后
，
将 � ��� �

溶液

缓缓 倒 入 钥 酸按溶掖中
，

再加入������
�

���酒石酸锑钾 ���匕�
‘ � 、 �

�

� ·

����
�� �

�二级 �
，
再加 ��十二烷基磺酸钠 〔 �� 。

���
�

�
� ��� �� 。 〕 �二级 �

，
溶解后用水定

容至 �升
一

，
避光贮存

。

此溶液含�
�

���� � ����。

，
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、
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、
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�
�

系列 标准 溶液配 制 �
�

�����

����� �

�二级
，
���℃烘过 �小时 �

夕
用

调娜酸 的 �
�

�� ����� 。
��� � � �定

容至 �升
，
即为������ ��

�� 。
�标准母

液
，
再按下表吸取不同数量母液

，
并用调

好酸的�
�

，� ����� �

���
� � �定容至

����毫升
，
配成系列标准溶液

。

�
�

��洗液配制 ���十二 烷基磺酸

钠 〔 �� �

���
�

�
，��� 。 �� 〕 �二 级 �，

溶于�����水和������� � ��� �

溶液中
。

表 � 系列标准溶液配制

�
〔 化学浓度

‘

�尸名����刀��

…相当于土样
含����‘ ��

�理 沦值

曳
���

� ��
·

�� �

�
�

��� �
�

了�

�
�

�� 了
�

��

�
�

�� ��
�

��

�
�

�� ��
�

介�

�
�

�� ��
�

��

�
�

�� �� ��

�
�

稀释水溶液 ����洗液用水定容至������
。

�
�

�
�

���抗坏血酸 �
�

��抗坏血酸 〔 � 。
�

�� 。 〕 �二级 �
，
用稀释水溶液定 容至

�����， 现用现配
。

�三 �待测液的制备

土壤待测液的制备是在前处理室完成
。

前处理室备有��个系列化的加液
、

振荡和过滤

装置
。

称土样 �
�

�������℃烘 �一 �小时
，
粉碎后过 �毫米筛 �置于 封闭 量器瓶中

，
加

�����
�

�� �����
�

浸提液
，

安装盖夹
，

置回旋式振荡机内振荡��分钟 ���转�分 �
，
用

无磷滤纸过滤
，
再用����量筒取滤液中段����

，
缓慢加入 �� � ��� ��

�

���， 振荡排除

�� � ，
用水定容至���� �硫酸浓度为。

�

���当量 �
，
然后充分振荡排除��

� ，
静置 �小

时
，
倒入 ���系列试管中

，
放入冰箱

，
待第二天测试

。

�四 �钡� 试

连续流动土壤测试是用已知磷含量的标准溶液作为对照的比较法
，
可测范围为�

�

��一

��
�

����� ��
�� 。

�
。

比色波长为������
，
测试速度为��个样�小时

。

仪器定位所需标准样为
�

零标准溶液定为基线
，

是 。 �

�� ����� �

用 �� � ��� ‘
调至

�� � �
。

标准样中间浓度定为土壤含����� ��
�� 。

�
，
最高浓度定为�����

。

连续流动分析仪
，
系由取样器

、

蠕动泵
、

反应仓
、

光电让色计
、

记录仪和打印仪等六

大部分组成
。

工作流程见图 �
。

开开开日一一
��� 洛洛 李 � 、

一一

���洲洲

谓动工

管芷多胃示
�

�经一绿 空 砚月柱
�

，

吻挺工一代公 碳酿锡 铃

协澎工一今翻� 长灯 血 汽

发液槽

三黑一黑 空 气 管
矛崔工一士都工 待 测 �夜

匆灰一 灭 比色回管

图 � 连续流动分析仪测定土壤有效磷

流 程 示 意 图

操作方法
�

�
�

打开电源总开关
，
稳压���伏

夕
开

仪器电源开关
夕

再分别打开光电比色计
、

预热器电源
，
压好泵盖

。

�
�

清洗仪器��分钟左右
，
待反应仓

温度达��℃恒温
。

将各试剂管分别插在试

剂瓶里
。

�
�

在取样器上先放��个标准样
，

以后

每�。个待测样放��个标准样
，

放好定时盘
。

�� 吉林农业科学



�
�

通过记录仪调比色计光路
，
关闭光阀�

�

�，
转换开关至 �调基线

，
至 � ，

至 � ，

打开光阀�调最高值
，
然后转换开关至 � ，

打开光阀�调最高值
，
转换开关至 � ，

打开取

样器调试��个标准样
，
调好后进行测试

。

�
�

测定结果通过记录图检验自动打印
。

�
�

关闭丁义器
、

电源
。

二
、

精度试验

�一 �仪器准确度和精密度检验

对�
�

�����
、

�
�

����和
、
��

‘

�����
、

��
�

�����
、

��
�

�����
、

��
�

����� �个不同浓

度标准样进行分别测试
，
经 �一 �次测试结果见表 �和图 �

。

表 � 标准溶液打印值与理论值比较
��������，�����，������������曰���������‘ ����

一
�曰������，����������口����‘ ���������

一
���������口��‘ 曰月卜却

�
�

一
����

一����一
刀����口�����“ �州曰�����曰���

洲
� �������

理 论 值
�������田 � �打印值������纽 � �� ��

�

�
�

�男 �

�
，

·

“�

� �
·

�‘

�
�

��

�
�

��

��

��
�

�

�� �
�

��� �
�

����

�
�

��

�
�

�〔
�

�

��

�
�

��
�

�

��� �
�

���

������一叮自�性

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

�后 ��
��

�

�� �
�

��� �
�

��咬

��
�

��
��

，

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��
��

�

么� �
�

��� �
�

��� �
�

��

︸

���一�
，�

�� ��

��
�

��

��
�

��
��

�

�� �
、

��� �
�

��� �
、

了�

巡︸助
一

﹃﹄一︸﹃

嘿
，

���
�

竺监�
�

��一�
︷�一���

硬�
�

��

��
�

��

浪
口
���口 ‘ 口����‘ ��� ���

一
�

�
口

一��

一
�

�
一��

�
，
曰

图
蔓二冀

�

卿
� �乏三立 �纬 “

���
表 � ���个土样及待测液

重复测定结 果 统计

一�卜
。

�二 �测试土样精度试验

选取���个土样 分别测试
。

每一个土

样两次重复
，

每次重复又接取两次待测液
，

待测液重复测试见表 �
。

相对相差

区间�男�

待测液重复
频率 �男 �

土样浓重复
频 牢 �男 �

�
。 一��

�

。 ��

��
�

��临
�

��

�

��一
�

��

��，一

�
，。 一。 。

��� “ ”
�
以上

�
��

�
�‘

门钊钊厅、

�吧卜��以犷�

�����曰目 ， �曰二�‘ ，� �� 白�� 二

一
台 �比二�叼� 月��‘ ��，�‘ �������目�刁‘ �‘ 场 ���曰�目��曰曰曰��

从表 �可见
�

待测液重复的相对相差

在 �一�
�

叨光范围内频率为��
�

��
，
�

�

����

�个不同浓度标准样测试记录
︵、。�
�����
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�
�

���范围内为�
�

��
，
表明重复性良好

，
测试结果稳定

。

土样重复的相对相差在 �一

�
�

��� 范围内频率为���
， �

�

��一�
�

���范围内频率为���
，
表明土样间重复性较好

，

测试结果比较可靠
。

�三 �测试土壤样太再现性试验

对 �一��号土样 �月�� 目浸提后
，
分别在 �月�� 日和�� 日相隔 � 日进行测试

，
侧试结

果见表 �
。
测试结果可见

，
虽然相隔 � 日

，
测值平均相差仅为�

�

����� ��
�� 。

�
，

可以认为

测值稳定可靠
。

表 � 同一土壤浸提液间隔两天测值比较 〔 ��。 。 ��� ��月��日浸提
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�四 �仪器飘移检验

对己知标准样��
�

����� ��
�� 。

�进

行��次 正常测试
，
测试 结果见 表 �和图

�
。

其结果可见
，
工作 �小时

，
仪器飘移

小于 ��
，
达到测定要求

。

表 � 标准溶液 �含������
�� 。

�

��次测定结果的统计分析

����� ��� ��� ���� �
�

�
���

�士���
�����������苏 �����

������ ��
�

了�…。
�

�，�����
�

������� �
�

���� ��
�

��士�
�

������

图 � �����标准溶液��次测定结果

�五 �综合精度试验

为验证方法稳定性和测试酸度条件的

可靠性
，
对��一��号��个土壤样本进行两

个重复试验的三次测定
，
测试结果见表 �

和图 �
。

从列表数值和图 �可见
，
相对平

均偏差除�� 号土为 �
�

���外
，
其余都在

�
�

���以下
，
表明测定结果稳定可靠

。
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表� ��一��号土壤样本两个重复三次测定结果 �������� �
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·
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·
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“ �
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·

‘�
，

步
，

三
二

泛
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·
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·
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�
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·

�‘
�
��

·

�‘
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·

‘�…�。
·
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�
��

·
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’�

·
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·
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·

��

相
衅奢男于 一

�
’

‘�

�
�

’

��

�
�

’

��…“ ‘ 。
�

。 ‘

�‘
�

�

。
’

��

�
�

’

��

�
。 ’

石�

�
。

�

“ ‘

�
� �

。
�

��

三
、

结 论

图 � ��一��号土样两个重复三次

测定结果 ��
�� ���� �

�一 �通过对 �个不同浓度标准样测

试
夕

此方法的准确度和精密度基本符合要

求
。

�二 �测试记录图中可见零点基本趋

于一条直线
。

标准溶液与峰高之间有良好

的线性关系
， �� �

�

����
· ‘

�见图 � �
。

�三�通过对 ���个土样正常测试
，

其土样重复相对相差在�一�
�

��的频率为

���， 待测液间重复相对相差在 �一�
�

昭

的频率为��
�

��
，
可见仪器的稳定性是较

高的
，
误差主要来源于取样误差和样本本

身的均匀程度
。

上述试验充分说明土壤有效磷的连续

流动测定结果可靠
，
以土壤有效磷含量在

�
�

�弓一��
�

�����范围内更为适合
。
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