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土壤—有效钼的测定—催化极谱法 
 
1  范围 

本方法适用于森林土壤中有效钼的测定。 
测定范围：质量分数为 0.02mg/kg~0.48mg/kg 有效钼。 

2  原理 
土壤中有效钼用草酸-草酸铵(Tamm 溶液)浸提。吸取部分浸出液，蒸干并灼烧破坏草酸

和有机质后，用硫酸-苯羟乙酸-氯酸钠底液催化极谱法测定钼。此催化波具有很高的灵敏度。

这是由于平行催化反应还伴随着络合吸附而产生的特大电流。催化波的波形呈峰形，其峰电

位为-0.22V。最低可检出 0.06ng 钼。 
铁锰含量高时，干扰钼的测定，可以用阳离子交换树脂除去铁和锰后测定。 

3  试剂 
3.1  草酸-草酸铵浸提剂：24.9g 草酸铵[(NH4)2C2O4·H2O]与 12.6g 草酸(H2C2O4·2H2O)溶于

水，稀释至 1000mL，摇匀。pH 应为 3.3，必要时在定容前用 pH 计校准。 
3.2  盐酸，1+1；c(HCl)=0.3mol/L。 
3.3  硫酸，c(H2SO4)=1mol/L。 
3.4  苯羟乙酸(苦杏仁酸)，c(C6H5CH(OH)COOH)=0.4mol/L。 
3.5  氯酸钠溶液，c(NaClO3)=500g/L。 
3.6  钼标准溶液 
3.6.1  钼标准贮备溶液：100.0µg/mL，称取 0.1500g 预先在 500℃灼烧过的三氧化钼(MoO3，

光谱纯)溶于 10mL 氢氧化钠溶液(1mol/L)中，用 1mol/L 盐酸酸化，移入 1000mL 容量瓶中，

稀释至刻度，摇匀。此溶液 1mL 含 100.0µg 钼。 
3.6.2  钼标准溶液：1.00µg/mL，吸取 5.00mL 钼标准贮备溶液(100.0µg/mL)于 500mL 容量瓶

中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液 1mL 含 1.00µg 钼。 
3.6.3  钼标准溶液：0.02µg/mL，吸取 10.0mL 钼标准溶液(1.00µg/mL)于 500mL 容量瓶中，

用水稀释至刻度，摇匀。此溶液 1mL 含 0.02µg 钼。 
3.7  732#强酸性阳离子交换树脂。新树脂需经过活化后使用；使用过的树脂经过再生处理后

可继续使用。再生时先用 2mol/L 氢氧化钠溶液处理，用水洗去碱后，再用 2mol/L 盐酸处理，

用水洗尽酸，沥干后备用。 
4  仪器 

极谱仪。 
5  试样制备 

风干粉末土样，粒度应小于 2mm。称样测定时，另称取一份试样测定吸附水，最后换算

成烘干样计算结果。 
6  操作步骤 
6.1  空白试验：随同试样的分析步骤做空白试验。 
6.2  试样的测定 
6.2.1  待测液的制备：称取 25.0g 风干土样，精确至 0.01g。置于塑料瓶中，加 250mL 草酸-
草酸铵浸提剂，盖紧瓶塞，在振荡机上振荡 3h 或放置过夜(15h)。用预先经 6mol/L 盐酸处理

过的滤纸过滤，过滤时弃去最初的 10mL~15mL 浑浊滤液。 
吸取 5.0mL~10.0mL 浸出液(含钼 0.02µg~0.24µg)，移入 50mL 硬质玻璃烧杯中，在电热

板上低温蒸干，移入高温电炉中，在 450℃灰化 4h，取出冷却。 
石灰性土壤或有机质少的砂质土等的浸出液蒸干后，灼烧成的残渣成灰白色或灰黄色时，
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可不分离铁、锰，直接加底液测定。 
注：酸性土壤或浸出液中铁、锰含量高的土壤，需要用阳离子交换树脂分离铁锰后测定。分离方法如下：经灰化后的

残渣加 1mL 盐酸(1+1)溶解，在电热板上蒸发至干。加 10mL 0.3mol/L 盐酸和 1g 732#强酸性阳离子交换树脂，摇

动数次，放置过夜。次日将清液倾至另一烧杯中，加 3mL~5mL 0.3mol/L 盐酸清洗树脂，洗出液并入烧杯中，如

此洗涤 7 次~8 次，将洗出液在电热板上蒸干。然后加底液测定。 

6.2.2  极谱测定：加 2.5mL 硫酸(1mol/L)、2.5mL 苯羟乙酸(0.4mol/L)溶液和 5.0mL 氯酸钠

(500g/L)溶液溶解残渣。半小时后，移入电解池中，在起始电位为-0.1V 开始记录钼的极谱波，

测量峰后波的波高。从工作曲线上查得钼的质量，换算成土壤中有效钼的质量分数。 
注：极谱催化波受温度的影响比较大，温度系数为 4.4%，因此极谱测定应在同一温度下进行。 

6.3  工作曲线的绘制：吸取 0、0.02、0.04、0.08、0.16、0.24µg 钼标准溶液于 50mL 烧杯中，

加 1mL 盐酸(1+1)，在电热板上蒸干，以下按第 6.2.2 条操作步骤加底液进行极谱测定。并绘

制工作曲线。 
注：若试样铁、锰含量高时，加 1mL 盐酸(1+1)蒸干后，加 10mL 盐酸(0.3mol/L)和 1g 732#阳离子交换树脂，标准曲线

要与试样一样分离铁、锰后，然后加底液极谱测定。 

7  结果计算 
按下式计算有效钼的含量，以质量分数表示： 

w 有效钼=
km
tmm s

×
×− )( 01  

式中： 
w 有效钼——有效钼的质量分数，mg/kg； 
m1——从工作曲线上查得试样溶液中有效钼的质量，µg； 
m0——从工作曲线上查得试样空白溶液中有效钼的质量，µg； 
ts——分取倍数，ts=浸提时所用浸提剂体积(mL)/测定时吸取浸出液体积(mL)； 
m——试样质量，g； 
k——水分系数。 

8  允许偏差 
按下表规定 

表 1  允许偏差 

测定值 
mg/kg 或µg/g 

绝对偏差 
mg/kg 或µg/g 

相对偏差 
% 

<10 <1.5 13~20 

10~50 <5 11~13 

50~100 <8 9~11 

100~300 <15 5~9 
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