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对澳偶氮肿光度法测定土壤

浸出液和天然水中的微量钙

杨罗清 刘汉芳
山东农业大学

土壤分步浸出液中钙的浓度有时很低
,

滴定法难以满足微量分析的要求
。

近

来已有人将对澳偶氮肺用于稀土测定  ,

但对钙的显色反应尚未见报道
。

我们研究了该

试剂在强碱性介质中与钙的反应
,

认为可用于土壤分步浸出液和天然水中微量钙的侧定
。

一
、

实 验 部 分

一 仪器和药品

称 结构式如下

本试验所用的仪器为 型分光光度计和 型酸度计
。

对澳偶 氮肺
仁” 简

、、少产产场、

一 “一

合 一
一

罕 , 」

此试剂系作者根据文献【 自制
,

为催化剂
。

本实验所用 溶液的浓度为 。  。

钙标准溶液 碳酸钙 分析纯 配成含 扩  的氯化钙溶液
。

氢氧化钠为优级纯 氧化忆为光谱纯 其它试剂皆为分析纯
。

二 实验方法 在 比色管中按计量依次加入钙标准液
、

溶液及 的

溶液 做离子干扰实验时
,

在加人 溶液前先加人计量的干扰离子
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

值

为
。

在 型分光光度计上比色
, 几 ,

空白试验为参比
。

土壤浸出液 土样 采自山东省平原县和泰安市 经去杂
,

磨碎
,

干燥
,

取 克加水 。。 浸提

小时
,

离心分离
,

取 定容至 , 比色
。

水样 采自本院的井水
。

取 。 定容比色
。

二
、

结果 和 讨 论

一 大吸收峰

峰在 图

当介质的 在 一 之间时
,

形成绿色络合物
,

最大吸收

杭州大学饥兆艾副教授
、

本校黄天栋副教授曾提出宝贵意见
,
并给予大力支持

,
谨致谢忱

。
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二 , 尔消光系救 固定 〔
二

湘
, ,

逐渐增加 的用

最
,

发现当 溶液的体积 妻 而 时
,

吸光度 保持在  ! 比色器
,

由此求

得摩尔消光系数为 少
。

双解
‘一竹己一长山

入

,

仆 二 ,

获 二

图 络合物的光吸收曲线 ,
·

一   !

三 时间的影响 络合物稳定的时间比较长
。

在发色后 分钟到 小时的区间

内对络合物的消光进行了测定
,

未发现明显变化
。

但试剂 本身在强碱性溶液中久置后

色度加深
。

因此空白试剂最好在比色时现配
。

如测试液中 过量很多
,

建议在 小时内

比色
。

‘‘月,勺  们钊  !  ∀ ∀ ∀ ∀ ∀确‘八曰、卜、引‘

长买

己。留吕一由

‘

目‘下伽 气荡产 , 舫杯一了编
犷

“

耐

,

图

盆  

【扩 的标准曲线

比
 。
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四 比尔定律

关系良好 图
。

在 一 产 扩 的浓度范围内作 计 的标准曲线
,

线性
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(五) 千扰离子 常见阳离子
、

稀土 犷
十
及几种常见阴离子的千扰情 况列于表 l

。

从表 i可见
,

F e3
+

、

c
u , +

、

纯
+、

e
o , + 、

s
n ‘+ 、

B i3
+

、

e 尸+ 对本法有千扰
。

碱金属
、

碱土金属

及其它所试主
、

付族元素无干扰
。

稀土 YS
+
在强碱性介质中无千扰

。

当体系中存在 F砂
斗
时

,

可用 F
一
或 Po 寻

一
掩蔽

。
C
u Z十
则可用抗坏血酸掩蔽(表 2)

。

农 3 三乙醉胺对千扰离子的掩蔽
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当体系中有 C少
十 、

A g
+ 、

B 尹
、

C 户
+ 、

Sn
杆 时

,

可用三乙醇胺 掩 蔽 (表 3)
。

但三乙醇胺

系与水混溶的有机溶剂
,

这类溶剂能加大络合物和偶氮肿类试剂本身的消光系数
。

因此
,

在使用三乙醉胺时应另作标准曲线
。

( 六) 准确度
、

回收试验 为确定方法的准确性
,

我们用土壤水浸出液和井水进行

了回收试验
,

回收率在 94
.
67 多一1的

.
96 拓之间(表 4

,

表约
,

符合比色分析的要求
。

( 七) 精密度 取 o
.
ZOm1 C扩+ 标准溶液 10 份

,

测得其消光为:

No,

1
2

3 4 5 6 7 8 9 1 0

A 0

.

2
2

3 0

,

2 2
8 0

.

2
2

4 0

.

2
2 5

0

.

2
2 4 0

.

2 1 8
0

.

2 2 0 0

.

2 1 4
0

.

2 3 2 0

.

2
l 8

标准偏差为 0
.
527务

。

三
、

小 结

对澳偶氮肿在强碱性溶液中与 C
a升 形成绿色络合物

,

最大吸收峰在 “snm 处
,

摩尔

消光系数为 9
.
0 x 10 , ,

F 砂+
、

c
u Z + 、

A g
+ 、

c
o , + 、

s 矿+
、

B i3
+ 、

e 尸+ 对钙的测定有千扰
oFe, 十 、

c
u 卜 的干扰可分别用 F

一

( 或 PO 才
一

) 和抗坏血酸消除
,

其余的千扰离子可用三乙醉胺掩

蔽
。

该法可用于水样
、

土壤浸出液中 C扩
十
的测试

,

准确度
、

精密度
、

灵敏度和选择性均较

为满意
。
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