土壤全硫的测定

土壤全硫     比浊-分光光度法     紫外UV-1900i
一、分析意义

硫是植物生长过程中不可缺少的元素。各土壤中全硫量很不一致，一般土壤含硫量为0. 05%左右(中国科学院南京土壤研究所，1978)，全硫含量大多数土壤为0.01%~0.05%，有机质多的土壤全硫可超过0.5%。植物需硫量和磷近似，近年来，随着含硫化肥的用量减少和作物产量的提高，土壤缺硫现象逐渐增多。用浸提剂浸出的土壤硫包括易溶硫，吸附态硫及部分有机态硫均能为作物所利用。作物对硫的需要量也不一样，豆科作物需要量多些，禾本科作物需要量少些。在还原性较强的酸性水稻土中，如含硫过高时，也可能发生硫化急毒害。

二、方法选择的依据

测定土壤全硫量，一般是先用碱(碳酸钠或过氧化钠)熔融土壤，然后再用质量法或比色法测定硫含量，但操作手续冗长。Butter(1959)建议以Mg(NO3)2氧化土壤，用BaSO.比浊,测定手续较简便,再现性好,平均变异系数<3.1%。燃烧碘量法虽较准确快速,且能用于大批试样的分析，但需管式高温电炉,不易广泛购置。近年来快速、简便的ICP-AES法(用真空型的ICP光谱仪)也有所应用。这里介绍Mg(NO3)2氧化一BaSO4比浊法。

三、方法原理

土样用Mg(NO3)2消化,然后用HNO3在水浴上消煮，氧化成SO4-，然后加BaCl2晶粒，再用比浊法(BaSO4)测定。

四、仪器及设备

50mL硬质高型烧杯;水浴;高温电炉:电热板;磁力搅拌器;分光光度计。

五、试剂

5.1. 磷酸(H3PO4 分析纯)。

5.2.  Mg(NO3)2溶液  25g 光谱纯金属镁溶于400 mI浓HNO3(分析纯)中，加100 ml水稀释,使硝酸镁结晶溶解，待溶液冷却后,加水至500ml.

5.3. 1:3HNO3   1体积浓HNO3(分析纯)与3体积水混匀。

5.4. 1:1HOAc   50 mI冰乙酸(分析纯)与50ml水混合。

5.5. 阿拉伯胶  5g阿拉伯胶溶于1000ml热水,用滤纸过滤。如滤液不透明，需重新过滤。

5.6. 硫标准溶液[ρ(S)= 50 mg.L -1]:0. 2718gK2SO4溶于水中，定容到1升。

5.7.  BaCl2. 2H2O晶粒  将BaCl2. 2H2O晶粒研细，筛取0.25 mm~0.5 mm部分。

六、操作步骤

称取通过0.5mm筛的土样1.000g于50 ml硬质高型烧杯中，加2mLMg(NO3)2溶液(试剂2),在70 。C电热板上蒸发至干。将残渣置于300 。C高温炉中过夜。冷却后,加5mLI:3HNO3(试剂3)，盖上表面血，在水浴上消煮2.5 h.注意防止HNO损失。

冷却后，用水稀释至约20 ml.用滤纸过滤入50 ml容量瓶中，洗涤数次，稀释至40ml左右。加5mL.1 : 1HOAc(试剂4).1mlH3PO4(试剂1).1 ml阿拉伯胶(试剂5),定容至50ml.转入150ml烧杯中,加入1.0g BaCl2晶粒(试剂7),于磁力搅摔器上搅拌1min,在5-30 min以内，在分光光度计上用3 cm比色槽波长440 nm进行比浊。在测定样品的同时，应做试剂空白。

工作曲线的绘制 分别吸取硫标准溶液0ml、2ml、4 ml、6ml、8ml.10ml于50ml容量瓶，各加5mL1: 1HOAc、5 ml1: 3 HNO3、1 mlH3PO4.1 ml阿拉伯胶，定容至50mL.转入150ml.烧杯中,加入1. 0 gBaCl2. 2H2O晶粒，同上读取吸收值。绘制工作曲线。

结果计算
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——土壤全硫质量分数，%；

ρ——从工作曲线上查得硫的浓度mg/L；

V——比浊体积--50ml；

m——样品质量，g；

10-6——将mg换算成g和将ml换算成L的系数。

两次平行结果允许误差为0.005%
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