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关 . 佣 流动注射分析 ( F IA ) ,
竣土

K e v w o r d s :
`

f l o w i n j e e t i g n a n a l了5 1 5 ( F I A )
,

10 认 t u 5 0 11

流动注射分析 (F I A )是 70 年代以来发展起来 的一种快速
、

高灵敏度
、

高准确度的 微

量分析技术
,

已在工农业
、

环境科学
、

医药卫生等领域中得到广泛的应 用
〔 ` 一 2 ’ 。

关 于

土壤速效磷的 F IA测定
,

1 9 8。年孙励敬等已作过报道
『3 ’ ,

但仪器的差异和各地 土 壤 的

特点
,

使该法在具体实验室应用时
,

需作进一步的引进和探索
。

我们对瑞典制造 的 FI A

5 0 2。型流动注射分析仪测磷的性能进行了研究
,

确定了样品浓度
、

进样时间
、

进样体积

和反应管长度对分析灵敏度
、

准确度的影响
,

测定速度达每小时 1 30 样次
。

同时采 集 武

功
、

澄城赞土样品
,

用 O l s e n法浸提
,

浸提液用 F工A 法和常规铂锑抗比色法测定速效 磷
,

对其结果进行比较检验
,

以期用 FI A法代替常规分析法
。

1 试验设备和方法

1
.

1 仪肠

(瑞典 T ce at or 5 0 2 0型双泵四通道流动注射分析仪
, 5 0 2 3型分光光度计

, 5 0 3 2型 打

印机 , 5 0 0 7型自动进样器
; 5 0 2 2型检测控制器 , 用组合块 I 型作反应池

,

连接和反应管

道为聚四氟乙烯管
。

1
。

2 试荆

O
。

6%钥酸钱溶液
: 用去离子水溶解 g3 分析纯钥酸钱

,

g1 酒石酸
,

加 l l m L 浓硫酸
,

再稀释至 5 00 m oL
0

.

1%氯化亚锡溶液
: 用 1

.

25 m L浓盐酸溶解 0
.

29 分析纯氯化 亚 锡
,

然 后 稀 释 至

2 0 0m L
,

随配随用
。

10 0P p m P
:
O 。
贮备液

:
用去离子水溶解 0

.

1 9 1 7 9分析纯磷酸二氢钾
,

再稀释至 1 00 m L
。

磷酸二氢钾标准溶液
:

用 1。。PP m P
Z
O

。

贮备液稀释至浓度分别为 0
.
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测磷的系统流路如图 1 。
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图 1 测磷分析流路示意图
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,
W—

废液池 , 1

— 但流泵
, 2

— 注射阁 ,

3

— 反应管 , 4
一 检 侧器 , 反应管长 L

二 2c0 m

1
.

4 操作方法

按说明书
「今 ’ 上的操作步骤进行仪器组装和实验

,

标准曲线和测定按探索好的 条 件

进行
。

2 结果与分析
2

.

1 样品浓度的选择

配制 o
.

o Zp p m 至 2
.

op p m P
Z
O

。

的系列标准溶液
。

测定发现
,

P
Z
O

。

浓度低 于 o
.

o Z p p m

时受背影值的影响
,

误差较大
。

浓度高于 1
.

6 p p m 时
,

超过仪器的测定范围
,

使仪 器 不

V AL ( m v

C0C000000000
尹匕只了卜耳勺

,

J
Z,
占

能自我校正
,

故样品 P
Z
O

。

的浓度

应在 0
.

0 4~ 1
。

Z p p m之间
。

2
.

2 进样时间或体积的选择

把进样时间键打 到
“
T

, 、 二 护

就 可 从 l 到 99 5
选 择 进样时 间

。

选 。
。

1 6 p p m P Z
O

。

溶液为 样 品
,

分

别以 l , 2 , 3 , 4 , 5 , 7 , 1 0 5
进

样
,

发现进样时间较短时对样品的

灵敏度影响较大
,

如图 2
。

考虑到

固定时间的影响和必要的灵敏度
,

我们选用进样时间为 1 05
,

即 操 作

时将T
i 。 ,

拨到 T
i , j 二 l

。

2
.

3 反应甘道长度的影晌

图 2 进样时间对灵敏度的影响

S一进样时间 ( 。 ) , V人 L一峰高 ( m 甲
)
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图3 反应管长对灵敏度的影响

L— 反应管长 ( e . ) , V A L— 峰高 ( m 丫
)

流动注射分析速度快是一大

优点
,

它是基于显色反应未达平

衡前
,

就去测定流动体系中部分

反应生成物的吸光值来求得样品

的浓度
。

为确定适宜的管长
,

我

们选用 o
.

o s p pm溶液的样 品
,

在

T
; , , 二 1 的 条 件 下

,

分 别 以

4 0
,
e o

,
9 0

,
1 1 o em反应管长进 样

,

反应管长和灵敏度的关 系 如 图

3
。

图 3 表明
,

最佳管长为 40 ~

90
c m

,

为使单位时间内 分 析 更

多 的 样 品
,

应 选用 4 0 c m 管

长
。

3 测定应用

我们采集武功
、

澄城不同肥力土壤耕层样品
,
风干磨细通过 1 m m筛孔

,

取每种 土

样 5 9加入 l o om L o
.

SM N a H C O :
浸提剂

,

振荡 3 0m i n
,

过 滤 取 浸 提液 l o m L
,

加入 Z N

H
Z
SO

.

溶液 2
.

s m L摇匀
,

静置 30 m i n
,

用流动注射分析仪测定速效磷含量
。

同时用常 规

钥锑抗比色测定
,
结果如下表

。

将两种方法所测结果进行 配 对 t 检 验 得
: t = 1

.

57 7 <

t二 。 。 = 2
.

13
,

说明两种方法测定结果无显著差异
。

F L气法和姐 . 杭比色法月定结果比较衰
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为了确定 F I A测试的再现性
,

我们 对

同一土壤浸提液连续测定 25 次
,

其 P
Z
O

。

的平均含量为 10 p p m
,

C
.

V 二 1
.

5%
,

变

异系数很少
,

表明F I A测定具有很高的 稳

定性
。

综上所述
,

在选择的条件下
,

测定土

壤速效磷可用具有快速
、

准确
、

灵敏度高

的 F I A 法替代耗时
、

费力的钥 锑 抗 比 色

法
。
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