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摘%要!采用碱熔.钼锑抗分光光度法测定土壤中总磷时!显色溶液的酸度影响磷钼络合物的形成和稳定!OF指示剂"!+

.二硝基苯酚在环境温度低时配制困难"辨色不明显# 本文研究了显色酸度对吸光值的影响!并对"!+ .二硝基苯酚的配
制方法进行了改进!方法操作简单!提高了分析结果的准确性#
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%%土壤总磷是指土壤中各种形态磷素的总
和)! .#*

!是土壤环境监测的主要项目之一# 目前我
国已将氢氧化钠碱熔.钼锑抗分光光度法测定土
壤中总磷列为标准方法-土壤总磷的测定碱熔(

钼锑抗分光光度法. %FD'#" ."&!!& %以下简称
-FD'#" ."&!!.&# 该法中所使用的OF指示剂"!

+ .二硝基苯酚在温度低时配制困难!辨色不明显!

有可能导致测定结果发生偏离# 现探究了显色酸
度对磷钼蓝的稳定性所产生的影响!并对"!+ .二
硝基苯酚指示剂的配制方法进行了改进与应用
验证#

!%实验部分
!$!%主要仪器

GB.!W&! 型双光束紫外可见分光光度计%北
京普析通用仪器有限责任公司&$:)̀D."!' 型离

子分析仪%上海仪电科学仪器股份有限公司&#

!$"%主要试剂及配制
!$"$!%"!+ .二硝基酚指示剂的配制

配制方法! %

!

m&$&&" 5̂P;&'按-FD'#" .

"&!!.中的配制方法!即&$"& 5"!+ .二硝基苯酚
溶于适量水中!溶解后加水至!&& P;!混匀)+*

#

配制方法"%

!

m&$&&! 5̂P;&'"!+ .二硝基苯
酚&$!& 5溶于"& P;乙醇中!用水稀释至!&& P;#

若存在少量沉淀!取上清液!或过滤后使用#

!$"$"%其他试剂
总磷标准物质'本实验采用中国环境保护部标

准样品研究所制备的+ >̀ ]a(&&## .W( 水质总磷
%"&#W+"&,标准样品# 其他试剂及配制同-FD'#"

(+#(
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!$#%实验方法
参照-FD'#" ."&!!.方法#

"%结果与讨论
"$!%显色酸度对吸光值的影响

显色溶液的酸度在很大程度上影响磷钼络合
物的形成!当酸度过高时!会破坏磷钼蓝的结构!导
致显色不完全或完全不显色!结果偏低$当酸度过

低时!磷钼杂多酸和过量钼酸铵同时被还原!且影
响显色体系稳定性# 因此!过酸与不足均会影响分
析结果)(*

# 为了验证显色酸度对吸光值的影响!

作者用磷标准溶液!按照实验方法进行OF值影响
实验!调节样品溶液OF值分别在" g#!+ g(!' g

-!* gW之间!加入钼酸盐显色后比色测定吸光度!

并计算磷检出量"相对偏差# 然后!分别在显色
!(!#&和+( P34后测定吸光值的变化!以确定样品
不同OF值对吸光值稳定性的影响!结果见表!#

表!%样品溶液OF值的变化对吸光值影响"

样品
OF值

感官
颜色

显色时
间̂P34

吸光值
! " #

吸光值
平均值

空白
吸光值

磷检出
量̂

!

5

相对偏
差̂\

显色体系
OF值

" g# 无色 !( &$*'W &$*'' &$*'- &$*'- &$&"' "*$" .&$-! &$*W! g&$W"(

+ g( 微黄 &$*(- &$*(( &$*'! &$*(* &$&"" "*$! .!$"# !$!' g!$"&

' g- 浅黄 &$*(W &$*(* &$*'! &$*(W &$&"! "*$! .&$W* &$W*' g!$&(

* gW 浅黄 &$*+- &$*(& &$*(! &$*+W &$&!* "-$W .!$*& !$"& g!$"!

" g# 无色 #& &$*-# &$*-! &$*-+ &$*-# &$&#- "*$! .!$"& &$*W! g&$W"(

+ g( 微黄 &$*'" &$*'" &$*'+ &$*'# &$&"* "*$& .!$+# !$!' g!$"&

' g- 浅黄 &$*(' &$*(' &$*(+ &$*(( &$&#" "-$' ."$*# &$W*' g!$&(

* gW 浅黄 &$*(- &$*(W &$*(* &$*(* &$&"' "-$W .!$-- !$"& g!$"!

" g# 无色 +( &$*(- &$*(* &$*(* &$*(* &$&"- "-$W .!$*W &$*W! g&$W"(

+ g( 微黄 &$*(! &$*(! &$*+W &$*(& &$&!( "*$& .!$+! !$!' g!$"&

' g- 浅黄 &$*+" &$*+! &$*#* &$*+& &$&!* "-$' ."$*' &$W*' g!$&(

* gW 浅黄 &$*+( &$*++ &$*+! &$*+# &$&!( "-$* ."$!W !$"& g!$"!

"

含磷'%"*$+ p!&

!

5#

%%由表! 可见!含量相同的样品通过调节样品
OF值在" gW 之间!显色!( P34后!不同OF值的
样品吸光值无太大差别$在显色#& g+( P34后!所
对应磷含量吸光值的变化%即磷钼蓝的稳定性&与
显色!( P34时无明显变化!且与样品OF值的调节
也无明显关联# 由实验数据计算知!当调节样品
OF值在" gW 之间!加入钼酸盐溶液后!显色体系
OF值可达&$*W g!$#& 之间%)F

[

*在&$&(& g

&$!"W P=Â;&!已接近钼锑抗体系最终的显色酸度
&$#( g&$(( P=Â;%F

[

&!可使磷钼蓝基本达到显
色稳定# 表!中经过有证标准物质的验证!测定结
果均在质控范围%"*$+ p!&

!

5内#

"$"%"#+ .二硝基苯酚指示剂的视觉判别
"!+ .二硝基苯酚常在分析化学中用作酸碱指

示剂!变色范围是OF值m"$+ %无色& g+$+ %黄
色&

)'*

# "!+ .二硝基苯酚溶于碱液中呈黄色!用
&$( P=Â;的硫酸溶液或" P=Â;的氢氧化钠溶液
调节使溶液刚呈微黄色即认为溶液OF值为+$+#

实验发现!微黄色"浅黄色于肉眼直接辨认存在视

觉误差!且"!+ .二硝基苯酚溶于碱液中呈黄色!

也对辨认存在干扰# 经实验证明!可在调节OF值
前用OF试纸粗略测定酸碱程度!再少量滴加酸或
碱进行调节!也可在比色管下垫放白纸以更准确的
判断颜色#

"$#%"#+ .二硝基苯酚指示剂的配制方法改进
在-FD'#" ."&!!.中!"!+ .二硝基苯酚指示

剂的配制方法是将&$"& 5"!+ .二硝基苯酚溶于
适量水中!溶解后加水至!&& P;

)+*

# 经实验发现!

&$"& 5"!+ .二硝基苯酚在室温%"& g"( i&下很
难溶于!&& P;水中!经过加热溶解后!待溶液逐渐
恢复至室温时!又有一定量晶体析出!该现象在北
方冬天或室内温度低于"& i时尤为明显# 这是由
于"!+ .二硝基苯酚在水中溶解度% 5̂!&& 5饱和
溶液&分别为'&$!#-%(+$( i&!&$#&!%-($* i&!

&$(*-%*-$+ i&!!$""%W'$" i&# "!+ .二硝基苯
酚在水中溶解度较小!&$"& 5在室温下较难全部溶
解!配制有一定困难# "!+ .二硝基苯酚溶于乙醇"

苯"氯仿和乙醚)-*

# 因此!"!+ .二硝基苯酚指示
((#(
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剂的配制可用&$!& 5"!+ .二硝基苯酚溶于"& P;

乙醇中!用水稀释至!&& P;# 两种方法配制的指
示剂对吸光值的影响对比实验结果见表"#

表"%"(+ .二硝基苯酚指示剂不同配制方法对吸光值的影响
磷含量̂

!

5 &$&& "$(& ($&& !&$&& "&$&& "($&&

配制方法!对应吸光值 &$&"" &$!&+ &$!-! &$#!' &$'&( &$-''

配制方法"对应吸光值 &$&"" &$&W- &$!-! &$##' &$'!- &$-''

%%指示剂配制方法!"配制方法" 对应曲线的方
程分别为7! m&!&"W +L[&!&&" #%+m&!WWW *&和
7" m&!&"W -L[&!&&# !%+m&!WWW -&#

由表" 可知!"!+ .二硝基苯酚指示剂的配制
方法经过改进后!样品吸光值稳定!曲线斜率和截
距均符合要求!且曲线相关性达&$WWW以上# 相比
-FD'#" ."&!!.直接用水溶解配制的方法!改进后
的方法配制更容易!不受室温条件限制#

#%结语
磷含量相同的样品通过调节样品OF值在" g

W之间!显色!( P34 后!不同OF值的样品吸光值
无太大差别!在显色#& g+( P34后!吸光值的变化
与显色!( P34时无明显变化# 这是由于钼酸盐本
身是由钼酸铵溶液加入%! [!&硫酸!再加入酒石
酸锑氧钾配制而成!酸度较大!其决定了整个显色
体系的酸度!而对于OF值在" gW 之间的样品对
显色体系酸度的贡献较小#

相比-FD'#" ."&!!.直接用水溶解配制的方

法!改进后的方法配制更容易!不受室温条件限制#

使用"!+ .二硝基苯酚指示剂可对显色体系酸度
进行微调!使样品测定条件保持一致!提高分析结
果准确性#
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