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土壤和生物中全磷样品的高压蒸汽消解法 
V  
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摘 要 利用自制 自控式高压蒸汽消解器 研究了测定土壤、肥料、粮食、蔬菜、食品中 

全磷时样品的最佳消解条件和方法。消解后样品的全磷，用钼锑抗光度法测定-其准确度和精 

密度可与凯氏瓶散口消解法媲美．但试剂甩量和消解时间只需敞口法的1／3～1／5，且无实验 

室环境污染，可作为有机生物样品的常规消解装置和方法。 
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测定土壤、肥料、粮食、食品等生物样品申的全磷，样品多采用凯氏瓶敞口消解法“ ]， 

试剂(HNOj)用量大，加热时间长，且消解过程伴有大量SO}，NOx，C1t等有毒气体放出， 

严重污染实验室环境，不便批量分析。用高压消解弹或罐在烘箱或微波炉中消解样 

品。一：，温度高，消解时间短，可解决实验室环境污染，但烘箱或微波炉是一种常压加热热 

源，放入其中的消解弹或罐在消解样品时，会产生很大的内压力，如果消解弹或罐制作质 

量和密封稍有问题 ，会出现漏酸、漏气，甚至发生爆炸。本文介绍的“自控式高压蒸汽消解 

器”，为圆柱形，用不锈钢卷焊成，表观窖积约 15 dm ，为内热式，消解温度、压力、时间等 

用微机控制，控温范围常温至 175℃，对应的最大蒸气压力约 0．8 MPa，控时 o～9 h．消解 

样品时，将盛样品和有关试剂的玻璃管或瓶(用HF时，用聚四氟乙烯管或瓶)加塞后放入 

消解器中，密封 ，接通电源，在微机控制键盘上输入所需的温度和时间后，消解器即自动升 

温、恒温、记时、关机，这种消解器曾被用于快速消解各种废水，测定有毒重金属 、化学耗 

氧量“]、总磷、总氪和土壤有机质等。本文报道了用这种消解器消解土壤、肥料、粮食、蔬 

菜、食品样品，测定其全磷的方法及结果。 

1 材料与方法 

1．1 仪器 

自控式高压蒸汽消解器(西安国营262厂生产)l消解瓶，100mL具塞玻璃三角瓶(用 

石英砂片竖着塞壁刻一条约0．5 mm宽、0．2 mm深的槽痕)；721型分光光度计。 

1．2 试剂 

磷标准贮备藏、使用液、钼锑抗混合溶{茛等试剂按文献[1]配制。所用 HNOa，NaOH， 

HCIO。，KH~PO．为优级纯，其余为分析纯，实验用水为市售高纯水。 
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1．3 标准曲线 

分别吸取 2．00 mg／L磷标准使用液 0．0，0．5，1．0，3．0，5．0，7．0，10．0 mL于 50 mL 

比色管中，加水至 25 mL刻度。加入抗坏血酸 1 mL，摇匀，再加入钼锑混合溶液 2 mL，充 

分摇匀，放置 15rain，最后用水定容至 50mL标线。用 2 cm比色皿于 700 nm波长，以试 

剂空白为参比，测定吸光度，绘制标准曲线。 

1．4 样品消解和测定 

准确称取过 100日筛土壤、肥料样，或用粉碎机粉后过 1 mm筛的粮食、蔬菜等生物 

样0．1～0．3 g于消解瓶中。土壤、肥料样加入2mL 6tool／LHNO 和’1．0mLHCIO．}粮 

食、蔬菜等样加入 20 mL 4．5 mol／L HNO 和 1．5 mL HCIO．，轻轻摇动，使样品较均匀地 

分布在三角瓶底部，加塞，放入 自控式高压蒸汽消解器”中，密封，设定消解温度 150℃、 

恒温时间 1 h，使消解器启动运行，到时间后(自动关电)，自然冷却至消解器上压力表指 

针回零，再旋动放气阀，放掉消解器内余压，开启密封盖，取出三角瓶，转入 50 mL容量瓶 

中，冷至室温后定容至标线。土壤、肥料样，测定前用中速滤纸干滤，开始 5 mL滤液弃去； 

粮食、蔬菜等消解后，清亮无色，直接分取测定，若因硅含量高，不清亮，也干滤后测定。 

取适量消解液(磷含量在 20 g以下)于,50 mL比色管中，稍加稀释，加入 1滴 1 g／L 

酚酞，用4 tool／L NaOH溶液中和至刚呈红色，然后用0．5 tool／L H：SO。中和至红色刚好 

褪去，加水至25 mL刻度，按标准曲线显色方法显色并测定吸光度。 

2 结果与讨论 

取农田表层土(蝼土)，风干，过 100日筛，作为确定土壤、肥料消解条件的试样；以麦 

乳精(配料有麦精、炼乳、全脂奶粉、奶油、鸡蛋+葡萄糖等)作为确定有机生物样消解条件 

的试样，不同条件对消解效果的影响程度用磷的测定结果考核。但有机物消解不完全，溶 

液常呈淡黄色，故对麦乳精还将消解液在 420 nm波长处的吸光度作为考核指标。 

2．1 消解体系的选择 

在消解温度、时间等相同条件下，用麦乳精试验了 HNOrHcIO。，HNO 一KtstOa， 

H sOrHcIO。，H SO‘-K。S O。体系的消解效果。结果从感观上看，其中 HNO 一HcIO。， 

HNO 一K S O。体系消解液清亮无色，而H：SO。一HCIO。体系消解液呈棕褐色，这是有机物 

炭化的结果；H SO。一HCIO。体系，消解液虽然清亮，但呈淡黄色，表明有机物消解不完全 

实验发现，用 A ·R级 KzszOa．试剂空白较高，G·R级未见市售，所以以下实验选择 

HNOrHcIO．消解体系。 

2．2 消解温度对消解效果的影响 

对土壤和麦乳精样，在 HNO 起始浓度分别为 3和 1．6 mol／L，HCIO。起始浓度均为 

0．04 mol／L，消解时间均为 0．5 h的条件下，试验了消解温度对消解效果的影响，结果(图 

1)表明，在实验范围内，温度对土壤的消解影响不十分明显，超过 135℃，磷的测定值趋于 

恒定(曲线 1)。但温度对麦乳精消解的影响比较显著，随着温度升高，磷的测定值几乎呈 

直线上升(曲线2)，Am 几乎呈直线下降(曲线3)。这是由于土壤主要是无机矿物质，温 

度超过一定范围，不再受其影响}而麦乳精主要为有机物，温度越高，越有利HNOa于Ⅱ 

HC10．对其的氧化分解作用，综合考虑，宜选择 150"C消解温度。 
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图1 温度对消解的影响 图2 HNO；浓度对消解柏影响 

①土壤-@麦乳精；@麦乳精清解藏嗳光度(下圉阿) 

2．3 HNO。浓度对消解的影响 

在确定的温度和同2．2的其他条件下，实验了HNO 浓度对消解的影响(图 2)，结果 

表明，HNO 浓度对麦乳精消解的影响较大，随着 HNOs浓度增加，磷的测定值迅速上升， 

A 迅速下降，HNO 浓度超过 4．5 mol／L磷测定值趋于恒定，以后消解实验选用 4．5 

mol／L的HNO，浓度。HNO。浓度在 3 mol／L以前，对土壤消解影响也很明显，超过 4．5 

tool，L时，磷测定值稳定不变，但考虑到土壤与麦乳精等有机物的耗酸机理不同，土壤主 

要由无机物组成，主要靠消耗 HNO 中的 H 离子，使土壤微粒中各种矿物成份溶解，而 

麦乳精则主要靠 HNO 中的N的氧化性使有机物分解，由于 HNO 还原产生的NOx有 

重新溶解再变HNO；而可逆利用的可能，所以土壤宜用 6 mol／L HNO。浓度。 

2．4 HCIO。浓度对消解的影响 

在选择的温度、HNO 浓度和同 2．2的其他实验条件下，试验了 HC10．浓度对消解 

的影响，结果绘于图3．由于土壤中有机物含量较少，所以图中曲线①较平坦，HCIO 浓度 

高于 0．04 mol／L足够，但考虑到有些土壤有机质含量较高，所以选择 0．06 moI／L．对含 

有机质的麦乳精从磷测定结果看，HcIO．浓度超过 0．04moI／L也已够，但是从 A 一看， 

有机物并没有分解完全，随着 HCIO．浓度增加，A 还在不断下降，所以对有机生物样 

品的消解，HCIO．浓度选 0．08 mol／L． 

凯氏瓶敞口法消解样品时，为了防止爆炸，HcIO。总是在用 HNOs将大部分有机物 

氧化分解掉后加入，而且溶液温度不能太高。本消解法允许HCIO。和HNO 在常温下同 

时加入，消解是在高压密封条件下进行，而且消解器中的消解瓶内、外受压基本平衡。实验 

表明，在加热情况下，只发出微弱崩裂声，不会使消解瓶中溶液溅出，也从未出现玻璃消解 

瓶破裂。相反，这种微爆炸作用，对内部溶液起搅拌作用，对样品消解完全有促进作用。 

l  《 
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2．5 时间对消解的影响 

在上述实验确定的条件下，试验了消解时间对消解影响(图4)。从囤 4可以看出，消 

解时间超过 30 rain，土壤和麦乳精中磷的测定值都基；#上趋于恒定，麦乳精消解液 Am 

值已变得很小，说明高压蒸汽消解样品是很快速的，但考虑到有些样品可能比麦乳精更难 

消解，所以以后实验消解时间选择 1 h． ‘ 
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图3 HC10．浓度对消解的影 

2．6 试样分析的精密度与准确度 
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图 4 时间对消解的影响 
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用所拟定的高压蒸汽消解法消解了 5种土壤、4种肥料、3种蔬菜、1种植物、4种粮 

食、6种食品样，消解后样品中全磷用钼锑抗光度法测定，5次平行消解测定结果的最大相 

对标准偏差为 3．8 ，同时用凯氏瓶敞口消解法作对照，结果不同消解方法的测定值非常 

吻合，相对误差在一2．3 ～3．7 (附表)。 

3 结 论 

测定土壤、肥料、粮食、蔬菜、植物、食品等生物样品中全磷，试样用高压蒸汽消解法消 

解，温度、时间实现自动化控制，操作简单，试样分解完全，分析结果可靠。尤其对一些有机 

样品，密封消解，试剂不易挥发，利用率高，消解时间和试剂用量约为凯氏瓶敞口消解法的 

i13~i15，无实验室污染，批量分析性能好，一次可同时消解 25~3Q个样品，实验室使用 

安全，可作为有机生物样品的常规消解装置和方法 
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High Pressure Digestion Method for the Determination 

of Total Phosphorus Samples of Soil and Organisms 
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Abstract The optimum conditions and methods to digest the samples with auto— 

matic control high pressure digestor have been studied SO as tO determine the total phos— 

phorus in soils，fertilizers，grains，vegetables and foods．The total phosphorus in sam- 

ples degested is determined spec七r。ph。t。metricaIly with M o—Sb—V C method．Its accu- 

racy and precision are better than those with open—mouthed kjeldahle bottle method 

The quantity of the agents used and the time consumed are only 1／3～1／5 compared 

with those with open—mouthed kjeldahle bottle method．And the air pollution in the lab 

can also be avoided．Thus，it can be used as a routine digestion device and method for 

organic samples． 

Key words sample digestion method，total phosphorus determination'organic 

sample 
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