
LY/T 1270一1999

前 言

    本标准是对GB/T 7887-1987《森林植物与森林枯枝落叶层全硅、全铁、全铝、全钙、全镁、全钾、全
钠、全磷、全硫、全锰、全铜、全锌的测定(硝酸一高抓酸消煮法)》的修订。在修订中，对不符合国家法定计

量单位标准的单位、不符合全国科学名词审定委员会公布的土坡学名词的名词予以修改;在编写上，按

GB/T 1. 1-1993的要求执行。

    本标准待测液采用湿灰化法(硝酸一高抓酸消煮法)，该法硝酸沸点低，与有机质作用后，不致使元素

损失，高抓酸是强氧化剂，可加速消煮速度及使硅脱水，消煮后待测液可同时测定12种元素，并适应于

比色法、火焰光度法和原子吸收分光光度法的测定。

    硅的测定采用灼烧一质量法。铁的测定采用邻菲哆琳比色法和原子吸收分光光度法。邻菲哆琳比色

法反应在弱酸性条件下进行，显色液颜色稳定、鲜明;原子吸收分光光度法可直接用待测液在仪器上侧

定，操作简便、快速。铝的测定采用铝试剂比色法，不用加热，显色液颜色鲜明，操作简便。钙、镁的测定

采用EDTA络合滴定法和原子吸收分光光度法。EDTA络合滴定法准确度较高，手续简便、快速，不需

要特殊仪器设备，适用于一般实验室中大批样品测定;原子吸收分光光度法干扰少、灵敏度高、简便快

速。钾、钠的测定采用火焰光度法，待测液可不作任何处理，直接在仪器上测定，操作简便、快速。磷的侧

定采用铝锑抗比色法，颜色稳定，操作简便。硫的测定采用硫酸钡比浊法，其优点是操作简便，但必须严

格遵守操作条件，测定结果才能稳定可靠。锰的测定采用甲醛污比色法和原子吸收分光光度法。甲醛污

比色法可取待测液直接显色，不必除去氯离子，操作简便;原子吸收分光光度法，待测液不必作任何处理

可直接上仪器测定，操作简便、准确。铜的测定采用原子吸收分光光度法，待测液不必作任何处理，可直

接上仪器测定，简便且快速，是一种较理想的测铜方法。锌的测定采用原子吸收分光光度法，灵敏度与准

确度较高，极为简便、快速，是一种满意的测锌方法。

    自本标准实施之日起，原GB/T 7887-1987作废。

    本标准由中国林业科学研究院林业研究所归口。

    本标准起草单位:中国林业科学研究院林业研究所森林土壤研究室。

    本标准主要起草人:张万儒、杨光雀、屠星南、张萍。
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范围

    本标准规定了采用湿灰化法测定森林植物及森林枯枝落叶层硅、铁、铝、钙、镁、钾、钠、磷、硫、锰、

铜 、锌的方法。

    本标 准适用于森林植物及森林枯 枝落叶层硅、铁 、铝、钙、镁 、钾、钠 、磷 、硫、锰 、铜、锌 的测定 。

2 待测液的制备

    采用硝酸一高抓酸消煮法。

2.1 方法要点

    样品用硝酸一高抓酸混合液消煮，分离二氧化硅定容后的同一待测液，可供全铁、铝、钙、镁、钾、钠、

磷、硫、锰、铜、锌的测定。

    硝酸是强酸同时又是强氧化剂，沸点8‘℃，当混合酸加人样品后，硝酸与有机质作用，产生无色二

氧化碳及棕色二氧化氮气体，使样品膨胀，起泡，加热时作用更强。高氯酸也是强酸，沸点1300C，高氯酸

与有机质作用，使有机质分解，高氛酸又可使二氧化硅脱水。当样品中的碳全部被酸氧化后，过剩的硝酸

与混合液中大量的氢离子生成钱离子及无色一氧化氮，故在消化空白样品时几乎无棕色气体发生。

2.2 试剂

2.2门 混合酸:浓硝酸(分析纯):浓高氯酸(分析纯)为5:1,混匀。

2.2.2  50 g/L盐酸溶液:135 mL浓盐酸(分析纯)用水稀释至1 L,

2.2.3 10 g/L盐酸溶液:1体积50 g/L盐酸与4体积水混合。
2. 2.4  100 g/L硫氰化钾溶液:2.5 g硫氛化钾(KCNS)加水25 mL,
2.3 主要仪器

    调温电热板或调温电炉;高形锥形瓶(150 mL);容量瓶(250 mL):快速漏斗;小漏斗。

2.4 测定步骤

2.4.1 称样:用台秤称取风干磨碎样品1̂ -5 g(枯枝落叶层1g，树叶、树皮、树枝、根及草本2g，木材

5g)于小烧杯中，在65 C烘24 h，移入干燥器内，放置20 min，用减量法把样品称人150 mL高形锥形瓶

中(精确至0. 000 1 g),
2.4.2 消煮:加混合酸30 mL于盛样锥形瓶中，不要摇动锥形瓶，瓶口放一小漏斗，漏斗中放人比漏斗
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颈大的玻璃珠一粒，消煮时可以减少蒸发，放置在烟柜内过夜。把盛样锥形瓶放在调温电热板或调温电

炉上消煮、控制温度，使消煮液保持微沸，此时发生大量二氧化氮棕色气体。当棕色气体不再发生，可升
高炉温让硅脱水同时防止烧干，当液体透明没有糊状时证明硅脱水已完毕。同时做两个试剂空白试验，

以校正试剂误差 。

2.4.3 分离二氧化硅及定容:在250 mL容量瓶口放一直径7 cm的快速漏斗及蓝带(中孔)定量滤纸。

向消煮液内加20 mL水，摇匀，将消煮液连同残渣一起倒人滤纸中，用滴管吸热的1mL10g/L盐酸于
锥形瓶中，用橡皮头玻璃棒把锥形瓶内壁的残渣擦洗下来，并一起倒人漏斗中，这样多次操作，直到锥形

瓶不再留有残渣为止。用滴管吸热的50 g/L盐酸洗沉淀，直到滤液中无三价铁反应为止，然后再用温水

洗数次。俏煮待测滤液用水定容到标度(250 mL)移人塑料瓶中备用，作为测定铁、铝、钙、镁、钾、钠、磷、

硫、锰、铜、锌系统分析的消煮待测液。残渣为二氧化硅。

    注

    1 半分解或已分解的森林枯枝落叶层样品中常混有腐殖质土，含铁较多，可先用 100 glL盐酸洗沉淀，以免滤液体

        积过大 。

    2 检查三价铁 于白资比色板凹槽中，接一滴撼液，加一滴 100 g/L硫氛化钾，溶液呈红色表示有三价铁存在 无色

        表示已洗净 。

    3 整个二氧化硅分离过程要连续操作，不可加热煮沸，要保持漏斗处于温热状态，并防止滤纸穿孔。

    4 若不测二氧化硅，可直接洗人250 mL容量瓶中定容.您去硅，滤液作为测定铁、铝、钙、镁、钾、钠、磷、硫系统的消

        煮待测液 。

    5 水是指去离子水 或重蒸馏水

3 硅的测定

    采用质量法。

3.1 方法要点

    从消煮液中分离出的二氧化硅，在800℃灼烧后，用质量法计算硅含量。

3.2 主要仪器

    调温电炉，高温电炉，瓷柑涡(30 mL),

3.3 测定步骤

3.3.1 称柑祸质量:将空钳祸置于高温电炉中，于800℃灼烧半小时，冷却称量。再用同样温度灼烧半

小时，与前述步骤一样冷却移量，前后两次质量差小于。. 000 5 g为恒定质量。
3. 3. 2 测二氧化硅质量:将滤纸上的二氧化硅连同滤纸折叠后移人30 mL已知质量的瓷柑祸中，在烘

箱中于105'C烘干，然后放在调温电炉上，稍开增涡盖，使其充分氧化，把温度控制在只有少量黑烟从增

祸中冒出，等黑烟冒完后，把增锅移人高温炉中，从室温开始升温，保温800'C，灼烧2h，与称空增祸质

量同样步骤冷却称量。再在800℃灼烧半小时，冷却称至恒定质量。同时做空白试验

3.4 结果计算

W;一(m, - m, - m,) X 1 000 X 0. 467 4

式中:WS,— 硅含量，g/kg;

      m, 增涡加二氧化硅(Sioi)质量'g;

      mo— 空柑涡质量，9;

      m:— 空白质量，9;

      M- 烘干样质量，9;

  0.467 4— 将二氧化硅换算为硅的系数。

3.5 允 许偏差

    按表 1规 定。
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表 1 允许偏差

测 定 值

  g/kg

绝 对 偏 差

    g/kg

  > 100

  100̂ -50

  50̂ -10

  10- 1.0

1.0- 0. 1

0.1- 0.01

      > 5

    5-2.5

  2.5̂ 1.0

  1.0- 0.1

  0.1- 0.01

0.01- 0.001

植物硅(Si)含A小于2.5 g/kg为低盆.5. 0 g/kg为中t，大于 5. 0 g/kg为高la.

水是指去离子水 或重蒸馏水。

4 铁的测定

    采用邻菲p,W琳比色法和原子吸收分光光度法。

4.1 邻菲.罗琳比色法

4.1.1 方法要点

    待测液中的铁用盐酸经胺使三价铁还原成二价铁，在微酸性条件下，二价铁与邻菲pp琳生成橙红色

络合物，在波长530 nm处比色测定。

4.1.2 试剂

4.1-2.1  100 g/L盐酸经胺溶液:10g盐酸经胺(NH20H " HCl，分析纯)溶于100 mL水中。
4.12.2   1 g/L邻菲pip琳溶液:0. 1 g邻菲哆咐加水100 mL，稍加热使溶解，置于棕色瓶中。

4.1.2.3 100 pg/mL铁(Fe)标准溶液:0. 143 0 g三氧化二铁(Fe,O,，分析纯)，加10mL1，3盐酸，微
热使溶解，加200 mL水，移人1L容t瓶中，加水至刻度。

4.1.2.4  10 pg/mL铁((Fe)标准溶液:吸取100 pg/mL铁标准溶液10 mL于100 mL容量瓶中，用水

稀释至标度。

4.1.2.5 100 g/L乙酸钠溶液:10g乙酸钠(CH,COONa - 3H2O)加100 mL水。

4.1.3 主要仪器

    分光光度法;容量瓶(50 mL),

4.1.4 测定步骤

4.1.4.1 测定:吸取10 mL待测液于50 mL容量瓶中，加水至20 mL，加 2 mL 100 g/L盐酸经胺溶

液，充分摇匀，放置5 min加5 mL 100 g/L乙酸钠溶液，摇匀，用2 mol/L氢氧化钠调溶液的pH到5

(外用pH试纸)，用吸管加2 mL 1 g/L邻菲哆琳显色剂，摇匀，加水稀释至标度，摇匀，显红色，半小时

后在分光光度计上用2 cm光径比色皿，选530 nm波长，用试剂空白溶液调吸收值到零，然后测样品显

色液 的吸收值 。

4.1.4.2 工作曲线的绘制:分别吸取10 pg/mL铁(Fe)标准溶液0,1,2,4,6,8,10 mL于一系列50 mL

容盘瓶中，与待测液同样步骤先行显色，得0,0.2,0.4,0.8,1.2,1.6,2.0 pg/mL铁((Fe)标准系列溶液，

以。pg/mL铁((Fe)标准系列溶液作参比液调吸收值到零，进行比色，绘制工作曲线。
4.1.5 结果计算

w;。一rxvxc,xm x 10'‘。。。 。.........·.⋯ ⋯ (2)

式中:WF.— 铁含量，9/kg;

        ‘— 从工作曲线上查得铁((Fe)的浓度，pg/mL;

V- 显 色液 体积 ,50 mL;

标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载
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叭

少t一分取倍城t. =消煮待测液定容 体积(mL)测定时吸取待测液体积(mL)

        m- 烘干样质量，9。
4.1.6 允许偏差

    按 表 1规定 .

      注

    1 吸取显色用待测液的体积.根据样品含铁I而定，如森林植物样品钙、镁含f较多.铁的含f较少 枯枝落叶层样

        品铁的含量一般都较多.

    2 加 100 g/L盐酸短胶溶液的体积，森林植物样品加 2 mL，但森林枯枝落叶层则要加5 mL.

    3 待测液的吸收值如超过工作曲线范围.必须减少待侧液的休积后重做。

    4 植物铁(Fe)含f 0.05 g/kg为低量，0. 5 g/kg为中盆，大于1. 0 g /kg为高f.

4.2 原子吸收分光光度法

4.2.1 方法要点

    用乙炔空气火焰的原子吸收分光光度计直接测定植物消煮液中的铁，没有任何干扰，而且可以同时

测定锌、铜和锰。对铁的最灵敏线的波长是248. 3 nm,测定下限可达。. 01 fag/mL铁，最佳测定范围为2

--20 fag/mL铁。

4.2.2 试剂

    10 fag/mL铁标准溶液:同4. 1.2.4.

4.2.3 主要仪器

    原子吸收分光光度计;容量瓶(50 mL).

4.2.4 测定步骤

4.2-4.1 测定:按照仪器工作条件及用铁空心阴极灯，用原子吸收分光光度计，在248. 3 nm波长处直

接测定植物消煮待测液中的铁仁用试剂空白溶液调吸收值到零，然后直接测定测读液(即消煮待测液)的

吸收值〕。

4.2-4.2 工作曲线的绘制:吸取 10 fag/mL铁标准溶液。,2,5,10,15,20,25 mL分别放人一系列

50 mL容量瓶中，加水到标度，配成。,0. 4,1,2,3,4,5 fag/mL铁标准系列溶液，在原子吸收分光光度计

上由稀到浓测定吸收值，用方格纸绘制工作曲线，其工作条件与待测液测定时完全相同。

4.2.5 结果计算

WF,
cx V X t,

  m X 106
X 1 000 ............................. ( 3)

式中:WF.— 铁含量,g/kg;

        :— 从工作曲线上查得铁(Fe)的浓度,pg/mL;

        V- 测读液 体积(等于 消煮待测液定容体积 ,250 mL);

t,-S}“倍”(‘一250};    rn - 烘干样质最,go
2.6 允许偏 差

按表1规定。

注

1 水是指去离子水或重燕馏水。

2 测铁植物样品的粉碎，切不可用钢铁制的粉碎机。

3 植物叶片含铁量一般在 10̂-25 mg/kg之间.植物种类不同，含铁金有很大差别。

铝的测定

采 用铝试剂 比色法 。
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5.1 方法要点

    待测液中的三价铁，用盐酸经胺掩蔽，在pH4. 5条件下，铝与铝试剂作用得红色络合物，于520 nm

波长处比色测定。

5.2 试剂

5. 2. 1  pH4. 5缓冲溶液:4g乙酸钱，加15 mL乙酸，用水定容到100 mL,

5. 2.2 1 g/L铝试剂:0. 1 g铝试剂(玫瑰红三1t}酸按)容于100 mL水中。
5. 2.3 2 g/L对硝基酚指示剂:0. 1 g对硝基酚，容于50 mL乙醉中，变色范围在pH5. 6-7. 4，由无色
到 黄色。

5.2.4  100 pg/mL铝(Al)标准溶液:1. 234 9 g硫酸铝[A12 (SOO3·18H}O，分析纯〕加适量水溶解，移
人1L容最瓶中，加浓盐酸10 mL，用水定容到标度。

5.2.5 5 pg/mL铝(Al)标准溶液:吸取10 mL 100 pg/mL铝标准溶液于200 mL容量瓶中，用水稀释

至标度 。

5.2.6  2 mol/L氢氧化钠溶液:80 g氢氧化钠(分析纯)溶于水，用水稀释至1 L,

5.2.7  0.5 mol/L硫酸溶液:28 mL浓硫酸(分析纯)用水稀释至1 L,

5. 2. 8 100 g/L盐酸经胺溶液:同4.1.2.1

5.3 主要仪器

    分光光度计;容量瓶(50 mL).

5.4 测定步骤

5.4.1 侧定:吸取 5̂ 10 mL待测液于50 mL容量瓶中，加水至20 mL，加1滴对硝基酚指示剂，用

2 mol/L氢氧化钠溶液调到黄色，然后用。5 mol/L硫酸溶液调到无色，加2 mL 100 g/L盐酸经胺溶

液，摇匀，5 min后加1 mL pH4. 5缓冲液，摇匀，用吸管加2 mL 1 g/L铝试剂，用水稀释至标度，摇匀，

溶液呈红色。半小时后在分光光度计上，用2 cm光径比色皿，选520 nm波长，以试剂空白溶液调吸收值

到零 ，测显色液 的吸收值 。

5.4.2 工作曲线的绘制:吸取5 pg/mL铝标准溶液0,1,2,3,4,5 mL，分别置于一系列50 mL容量瓶
中，加水到标度，其工作条件与待测液定时完全相同，配制成。,0.1,0.2,0.3,0.4,0.5 }cg/mL铝标准系

列溶液，以。pg/mL铝标准系列溶液调吸收值到零，然后由稀到浓测标准系列溶液的吸收值。用方格纸

绘制工作曲线。

5.5 结果计算

W p,
cX V X t,
  执 丫 10,

X 1 000 ........................ ( 4)

式中:WAI— 铝含量，9/kg;

        ‘— 从工作曲线上查得铝的浓度，pg/mL;

        V— 显色液体积 ,50 mL;

飞
卜
一

:，一ftTaf  [t.=消 煮待测液定容体积 (mL)测定时吸取待测 液体积(mL)

        m- 烘干样质量，9。

5.6 允许偏差

    按 表 1规定 。

    注

    工 侧定铝时应根据样品中铁的含量多少决定吸取待测液的毫升数，铁含量高的要减少待测液的吸取量及增加盐酸

        经胺溶液的加人量.

    2 如待测液浓度超出工作曲线的范围，必须减少待测液吸取量，重做。

    3 植物铝(All含量小于。. o5 g/kg为低量 0. 05̂ 0. 5 g/kg为中量，大于。. 5 g/kg为高蚤
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6 钙 、镁的测定

    采用EDTA络合滴定法和原子吸收分光光度法。

6. 1  EDTA络合滴定法

6.1.1 方 法要 点

    待测液中的铁、铝用三乙醇胺掩蔽，在pH 10的条件下，用K-B指示剂，以EDTA二钠溶液滴定

钙、镁总量，在pH 12条件下，用钙黄绿素指示剂，以EDTA二钠滴定钙量。钙、镁总量减去钙量得镁量。

6.，2 试 剂

6.1.2.1  1=2三乙醇胺溶液:2体积水中加1体积浓三乙醇胺[N (C,H,OH),，分析纯〕。

6.1.2.2 100 g/L氢氧化钠溶液:10g氢氧化钠(分析纯)加100 mL水。

6.1.2.3 浓氨水(密度。·90 g/mL，分析纯)。

6.1.2.4 pH 10缓冲溶液:6.8 g抓化钱(NH,CL，分析纯)，溶于30 mL水中，加57 mL浓氨水，混匀.
用水定容到.100 mL,

6.1.2.5 K-B指示剂:0. 1 g酸性络蓝K,0.2 g蔡酚绿B及30 g硫酸钠，混匀，于玛瑙研钵中磨细，置

于棕色瓶中 。

6.1.2.6 1 g/L孔雀绿指示剂:0. 05 g孔雀绿溶于50 mL水，置于棕色瓶中(该指示剂有两个变色范

围，当pHO. 13-2时，由草黄经绿到蓝色，pH2̂  11. 5时都是蓝色，pH 11.5--13.2时由蓝到无色，该指

示剂不能反滴，即再加酸时仍无色)。

6门 2.7 钙黄绿素指示剂:0.1 g钙黄绿素与10 g硫酸钠混匀，于玛瑙研钵中研至极细，置于棕色瓶

中。

6.1.2.8  0.020 0 mol/L EDTA二钠标准溶液:7. 444 8 gEDTA二钠(分析纯)，加水100 mL，微沸使

溶解，冷后用水定容至1 L,

6.1.3 主要仪器

    滴定管(25 mL);锥形瓶(100 mL),

6.1.4 测定步骤

6.1.4.1 吸取待测液 25 mL两份 ，分别置于 100 mL锥形瓶中。

6.1.4.2 钙、镁总量的测定:取一份待测液，加人 10mL1:2三乙醇胺溶液，摇匀，用浓氨水中和到

pH10(可用pH试纸检查)，然后加3 mL pH10缓冲溶液，摇匀加0. 1 g K-B指示剂，溶液呈红色·用

0. 020 0 mol/L EDTA二钠溶液滴定到蓝色为终点。记录待测液用去EDTA二钠溶液的毫升数(V,)及

试剂空 白试验用 去 EDTA 二钠溶液 的毫升数 (V0 .

6.1.4.3 钙的测定:另一份待测液加人10 mL 1:2三乙醇胺溶液，摇匀，加1滴孔雀绿指示剂，溶液变

绿，一滴一滴地加人 100 g/L氢氧化钠溶液，并不断摇匀，待溶液由绿经蓝到无色时，再加 1 mL

100 g/L氢氧化钠溶液，摇匀，加0. 1 g钙黄绿素指示剂，溶液呈荧光绿色，用。.020 0 mol/L EDTA二

钠溶液滴至淡荧光橙色为终点。记录待测液用去EDTA二钠溶液的毫升数(V,)及试剂空白试验用去
EDTA 二钠溶液 的毫升数(V.).

6.1.5

式 中:

结果计算

1Vc.=里二里立坚二兰玉竺卫全丝丝X 1 000 (5)

WM:
[(V:一Vol)一(V 一Va)] X‘X t, X 0. 024 31

X 1 000 (6)

WC.— 钙含量+g/kg;

WM。— 镁含量,g/kg;
  V,— 滴定待测液中钙用去EDTA二钠溶液的体积.mL;
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Vu- 滴定试剂空 白溶液中钙用去 EDTA 立钠溶液的体积 ,mL;

  c- EDTA二钠溶液的浓度，mol /L ;

Vz- 滴定待测液中钙、镁用去EDTA二钠溶液的体积,mL;

Vlo— 滴定试剂空白溶液中钙、镁用去EDTA二钠溶液的体积，mL;

毛

J
t,-。倍数〔t,=消煮待测液定容体积(mL)测 定时吸取待测液体积 (mL)

      m- 烘干样质盘，9。
  0.040 08— 钙原子的摩尔质量，g /mmol ;
  0. 024 31- 镁原子的摩尔质量，g/mmol.

6.1.6 允许偏差

    按表1规定。

      注

    1 所用的蒸馏水要煮沸5 min，以除去水中的二筑化碳 冷却后使用。

    2 应先滴定试剂空白试脸，以其滴定终点颇色作为待侧液的滴定终点标准.

    3 植物钙(Ca)含A 5 g/kg为低2,10 g/kg为中It，大于20 g/kg为高盆.植物镁(Mg)含诬由小于0.5 g/kg到大

        于10 g/kg.

62 原子吸收分光光度法

6.2.1 方法要点

    原子吸收分光光度计是由被测元素的空心阴极灯发射出该元素的谱线，同时雾化溶液喷人火焰，溶

液中的各元素在火焰中热离解而原子化即基态原子，被测元素的基态原子能吸收由阴极灯产生而通过

的该元素的谱线而产生共振线。各种谱线通过单色器和狭缝分离出共振线。经检测器由光信号转变成

电讯号，经放大得吸收值，共振线与被侧元素的浓度成正比。

    在测钙的待测液中加一定量的斓，以消除干扰，然后在原子吸收分光光度计上波长422. 7 nm处测

定钙。待测液中的镁不必作处理，稀释后可直接用原子吸收分光光度计在波长285.2 nm处测定镁。

6.2.2 试剂

6.2. 2.1  50 g/L斓溶液:13.4 g抓化斓(LaC13 . 7H,0，光谱纯)溶于100 mL水中。

6.2.2.2   100 ug/mL钙(Ca)标准溶液:0.249 7 g在105 0C AT的碳酸钙(CaC03，光谱纯)，用

0. 2 mol/L盐酸溶解，加100 mL水及10 mL浓盐酸，用水定容到1 L,

6.2-2.3  100 pg/mL镁(Mg)标准溶液:0. 165 8 g于105,C烘干的氧化镁(Mg0，光谱纯)，用1，3盐
酸溶解后加200 mL水及10 mL浓盐酸，用水定容到1 L,

6.2-2.4 10 pg/mL镁标准溶液:10 mL 100 pg/mL镁用水定容到100 mL,
6.2.3 主要仪器

    原子吸收分光光度计;容量瓶(50及100 mL),

6.2.4 测定步骤

6.2-4.1钙的测定:吸取待测液5̂ 10 mL于50 mL容量瓶中，加1 mL 50 g/L斓溶液用水稀释至标
度，摇匀。根据原子吸收分光光度计的工作条件，用钙空心阴极灯以试剂空白溶液调吸收值到零，然后测

定测读液的吸收值，在工作曲线上查得钙的浓度(pg/mL),

6.2.42 钙工作曲线的绘制:分别吸取100 pg/mL钙标准溶液。,1,2,4,6,8,10 mL于一系列50 mL
容量瓶中，各加1 mL50 g/L翎溶液，加水到标度，得0,2,4,8,12,16,20 1ag/mL钙(Ca)标准系列溶液。

与测定时相同的工作条件下在原子吸收分光光度计上，以。pg/mL钙标准系列溶液调吸收值到零，由

稀到浓测定钙标准系列溶液的吸收值，在方格纸上绘制工作曲线。

6.2.4.3 镁的测定:吸取待测液1-2 mL于100 mL容量瓶中，加水至标度，根据原子吸收分光光度计
的工作条件，用镁空心阴极灯，调试剂空白溶液吸收值到零，然后测定测读液的吸收值，在工作曲线上查

得镁的浓度如g/mL),
    296
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6.2-4.4 镁工作曲线的绘制:分别吸取10 fag/mL镁标准溶液0,1,2,4,6,8,10 mL于一系列100 mL

容A瓶中，加水到标度，摇匀，得0,0. 1,0. 2,0.4,0.6,0. 8,1.0 jAg/mL镁(Mg)标准系列溶液，与测定时

相同的工作条件下，在原子吸收分光光度计上，以。pg/mL镁标准系列溶液调吸收值到零，由稀到浓测
定镁标准系列溶液的吸收值，绘制工作曲线。

6.2.5 结果计算

W。 二

WMe二

cx V x t,

  m X 10'

cX V X t,

  m X 10̀

x 1 000

X 1 000

(7)

(8)

式中:WC.— 钙含量,g/kg;

      WM.- 镁含量，9/kg;

‘— 从钙(或镁)工作曲线上查得钙(或镁)的浓度，kg/mL;

V- 测读液体积 ,50 mL(钙);100 mL(镁 );

t，一。倍数〔t, =消煮待测 液定容体积 (mL)吸取待测 液体 积(mL)

6.2.6

爪— 烘干样质量，9‘
允许偏差

按表 1规定。

注 :水 是指去离子水或重蒸 馏水。

7 钾 的测定

    采用火焰光度法。

7.1 方法要点

    待测液经火焰光度计中的压缩空气，使溶液喷成雾状，与乙炔混合燃烧，溶液中钾、钠离子被激发后

发射出特征谱线，用单色器或千涉型滤光片把它从其余的辐射中分离出来，直接照射到光电池上，把光

能转变为光电流，由检流计量出光电流的强度，当激发的条件一定时，则光电流的强度与被测元素的浓

度成正比。把待测液的检流计读数与标准系列溶液的检流计读数比较，查出待测液中钾、钠的浓度

(Kg/mL).

7.2 试剂

    100 Kg/mL钾(K)标准溶液:0. 190 7 g经105,C烘干的氯化钾(KCl，分析纯)溶于水，加10 mL浓
盐酸，并用水定容到1 L.

7.3 主要仪器

    火焰光度计;容量瓶(50 mL).

7.4 测定步骤

7.4.1 测定:根据火焰光度计的工作条件，用钾滤色片，以试剂空白溶液为参比调检流计读数到零，然

后直接用消煮待测液在火焰光度计上测得钾的检流计读数(待测液浓度大时可稀释后测定)。

7.4.2 工作曲线的绘制:吸取100 f}g/mL钾标准溶液,0,1,2.5,5,10,20,30 mL分别放人50 mL容量

瓶中.加水到标度，配成。,2,5， 10,20,40,60 fag/mL钾标准系列溶液。其工作条件与待测液测定时完全
相同。以。fag/mL钾标准系列溶液为参比，调检流计读数到零，然后由稀到浓测定钾标准系列溶液的检

流计读数，用方格纸绘制工作曲线。

7.5 结果计算

一
wK一cxyXt, Xmx10,‘。。。

式中:WK— 钾含量,g/kg;
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‘— 在工作曲线上查得测读液中钾的浓度,pg/mL;
V- 测读液体积，即消煮待测液定容体积,250 mL;

t,-ftTa1M(t,=渊;
      M- 烘干样质量，9。

7.6 允许偏差

    按表1规定。

    注:植物钾(K)含里 5 g/kg为低，10 g/kg为中t，大于20 g/kg为高量。

8 钠 的测定

    采用火焰光度法。

81 方法要点

    同 7.1.

8.2 试剂

    100 lg/mL钠(Na)标准溶液:0. 254 2 g经105,C烘千的抓化钠(NaCl，分析纯)溶于水，加10 mL
浓盐酸，用水定容到IL,

83 主要仪器

    同 7.3.

84 测定步骤

8.4. 1 测定:根据火焰光度计的工作条件，用钠滤光片以试剂空白溶液调检流计读数到零，然后直接用

消煮待测液在火焰光度计上测定钠的检流计读数。

8.4.2 z作曲线的绘制:吸取100 j}g/mL钠(Na)标准溶液0,1,2.5,5,10,15,20 mL于一系列50 mL

容量瓶中，用水定容到标度，得0,2,5,10,20,30,40 pg/mL钠(Na)标准系列溶液，其工作条件与待测掖
测定时完全相同。以。tig/mL钠标准系列溶液调检流计读数到零，然后由稀到浓测定钠标准系列溶液

的检流计读数，绘制工作曲线。

8.5 结果计算

一
WNe

cx V X t,
  爪 义 1 n,

X 1 000

式中:W,.,,— 钠含量,g/kg;

        c— 从工作曲线上查得钠(Na)的浓度，tLg/mL;

        V- 测读 液体积，即消煮待测液定容体积 ，250 mL;

燮
250

t。一分取倍数(t一
        、— 烘干样质量,go

8.6 允许偏差

    按表 1规定。

    注:植物钠含量小于。. 5 g/kg为低量,0.5̂ 5.0 g/kg为中量，大于 5. 0 g/kg为离量.

9 磷的测定

    采用铂锑抗比色法。

9.1 方法要点

    待测液在一定酸度和三价锑离子存在下，其中的磷酸与铝酸钱形成锑磷铝混合杂多酸，被抗坏血酸

还原为磷钥蓝，用比色法测定磷含量。

9.2 试剂
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9.2.1  2 g/L2,4一二硝基酚指示剂:0.2 g 2,4一二硝基酚溶于100 mL水中。

9.2.2 2 mol/L氢氧化钠溶液:80 g氢氧化钠(分析纯)溶于水，用水稀释至1 L,

9.2.3 0.5 mol/L硫酸溶液:28 mL浓硫酸(分析纯)用水稀释至1 L,

9.2.4 相锑贮存液:153 mL浓硫酸(分析纯)缓缓倒人400 mL水中，搅拌，冷却。10g磨细的钥酸按

[(NH,),MO,Os, " 4H刃，分析纯〕溶解于约60℃的300 mL水中，冷却。然后将硫酸溶液缓缓倒人钥酸按

溶液中，再力。人100 mL 5 g/L酒石酸锑钾(KSbOC,H,O,音H,O，分析纯)，液，最后用水定容至1 L,
置于棕色瓶中。此储存液中含10 g/L翎酸钱及2.8 mol/L硫酸。

9.2.5 钥锑抗显色剂:于100 mL铝锑储存液中，加1. 5 g抗坏血酸。现用现配。

9.2.6  100 pg/mL磷(P)标准溶液:称取0. 439 4 g于50 ̀C烘干的磷酸二氢钾(KH,SO,，分析纯)于烧

杯中，加水100 mL溶解.加10 mL浓盐酸，用水定容到1 L,

9.2.了 5 jAg/mL磷(P)标准溶液:吸取10 mL 100 pg/mL磷标准溶液于200 mL容I瓶中用水稀释至

标度 .

9.3 主要仪器

    分光光度计;容量瓶(50 mL),

9.4 测定步骤

9.4门 测定:吸取待测液2--5 mL于50 mL容量瓶中，加水到15̂-20 mL，加1滴2,4一二硝基酚指示

剂，用2 mol/L氢氧化钠溶液调到黄色，然后用0. 5 mol/L硫酸溶液调到淡黄色，摇匀，用吸管加5 mL

铝锑抗试剂，摇匀，用水稀释至标度，摇匀，30 min后在分光光度计上，用2 cm光径比色皿，选 700 nn

波长，以试剂空白溶液调仪器吸收值到零，然后测定各待测显色液的吸收值。

9.4.2 工作曲线的绘制:分别吸取5 Pg/mL磷(P)标准溶液。,1,2,3,4,5,6 mL于一系列50 mL容量
瓶中，其他工作条件与待测液测定完全相同，得。,0.1,0.2,0.3,0.4,0.5,0.6 kg/mL磷标准系列溶液，

以。Kg/mL磷系列溶液为参比调吸收值到零，然后测定各标准系列溶液的吸收值，用方格纸绘制工作

曲线 。

9.5 结果计算

Wp
cx v x t,
  m X 106

X 1 000 11)

式中:WP— 磷含量，g/kg;

        c— 从工作曲线上查得显色液磷(P)的浓度，Fag/mL ;

        V— 显色液体 积，50 mL;

t，一、倍数卜，-消煮待测液定容体 积(mL)测定时 吸取待测液体积(mL) 250〕
      m 烘干样质量，9。

9.6 允许偏差

    按表1规定。

      注

    1 要求吸取待测液中含磷5.25 Fag.事先可以吸取一定量的待测液，显色后用目测法观察颜色深度，然后估算出应

        该吸取待测液的毫升数。

    2 钥锑抗法要求显色液中硫酸浓度为 0. 23̂ 0. 33 mol/L。如果酸度小于0. 23 mol/L，虽然显色加快，但稳定时间

        较短;如果酸度大于0. 33 mol/L，则显色变慢

    3 铝锑抗法要求显色温度为15'C 6:I上，如果室沮低于 15'C，可放里在 30-40'C恒温箱中保持 30 min,取出冷却后

        比色。

    4 植物礴(P)含量0. 5 g/kg为低量,1. 0̂-2. 0 g/kg为中量，大于2. 0 g/kg为高量。
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10 硫的测 定

    采用硫酸钡比浊法。

10.1 方法要点

    植物 中的有 机硫 ，经硝酸一高抓 酸消煮后 氧化成 S042-，加人抓 化钡 ，使结合成硫 酸钡 ，用 比浊法 测

定含量 。

10.2 试剂

10-2.1 缓冲盐溶液:40 g抓化镁(MgCl, " 6H,O，分析纯),4.1 g乙酸钠(NaOAc，分析纯)(或6.8 g

NaOAc " 3H刃，分析纯),0.8 g硝酸钾(KNO,，分析纯)和28 mL无水乙醇(分析纯)，用水溶解后稀释

至 1 L,

10-2.2 抓化钡(BaC12·2H,O，分析纯)，磨细过25 mm筛孔。

10-2.3 50 pg/mL硫(S)标准溶液:0. 271 8 g硫酸钾(K2S0,，分析纯)，溶于水，加浓盐酸10 mL，用水

定容至1 L,

10-2.4 1:1盐酸。

10.3 主要仪器

    分光光度计;电磁搅拌器;容量瓶(50 mL),

10.4 测 定步骤

10-4.1 测定:吸取10 mL待测液于50 mL容量瓶中，加20 mL水和10 mL缓冲盐溶液及1mL1:1

盐酸溶液，用水定容到标度，摇匀。倒人150 mL烧杯中，加。. 30 g抓化钡晶粒，立即于电磁搅拌器上搅

拌 1 min, I min后 ，在 分光光度计 上用波长 440 nm,2 cm 比色皿 ，以试 剂空 白溶液调 吸收值到零 ，测定

待测比浊液的吸收值。

10.4.2 工作曲线的绘制:分别吸取50 pg/mL硫(S)标准溶液:0,2,4,6,8,10 mL于50 mL容量瓶中，

其工作条件与测定完全相同，得。,2,4,6,8,10 Kg/mL硫(S)标准系列溶液，以。pg/mL硫(S7标准系

列溶液调 吸收值到零 ，进行 比浊，绘制工作 曲线。

10.5 结果 计算

      cx v xt, ____

Ws’不不交丁砰~x 1 uuu
式中:Ws— 硫含量，9/kg;

        :— 从工作曲线上查得硫的浓度 pg/mL ;

      V— 比浊液体积，50 mL;

t，一分取倍数[[t,=消煮待测液定 容体积(mL)

滴定 时吸取待测液体积 (ml_)

      舰— 烘干样质量，9。
10.6 允许 偏差

    按表1规定。

    注

    1 电磁搅拌机搅拌速度应前后一致;搅拌时间应严格掌握在 1 min，取下静止 1 min后比浊。

    2 植物硫(S)含量小于1 g/kg为低量,1.0-5.0 g/kg为中盆 大于 5. 0 g/kg为高a.如禾本科植物含硫较低为

      1. 2-2. 0 g/kg，豆科植物 2. 3̂-3. 7 g/kg.十字花科植物含硫最高，为3. 5̂-9. 2 g/kg,

11 锰的测定

    采用甲醛厉比色法和原子吸收分光光度法。

11.1 甲醛厉 比色法

们.1.1 方法要 点

  290

标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载



LY/T 1270一1999

    在pH10-14的溶液中，二价锰与甲醛厉反应生成红褐色甲醛厉一锰络合物。在波长450̂ -460 nm

处达到最大吸收值，加人显色剂后，显色迅速.数分钟后即达完全，颜色稳定最少在16h以上，铁与甲醛

肪能形成揭色的甲醛肪一铁络合物，影响锰的测定，可加人盐酸经胺与EDTA消除。

11-1.2 试剂

11.1.2.1 甲醛肪溶液:4g盐酸经胺(分析纯)溶于水，加2 mL浓甲醛，用水稀释至100 mL，贮于棕色
瓶中，冷藏一个月内可使用。

11.1.2.2 1:1氨水。

11. 1.2.3 0.1 mo1/L EDTA二钠溶液:3.7 gEDTA二钠溶于100 mL水中.

11-1.2.4  100 pg/mL锰标准溶液:0. 274 9 g无水硫酸锰(MnSO, )溶于水，加10 mL浓盐酸，用水定
容至1L。无水硫酸锰(MnSO,)按下法制得:将MnSO,·7H20于150℃烘干，移人高温电炉中于400℃

灼烧 2 h,

11.1.2.5 l0 pg/mL锰标准溶液:将100 pg/mL锰标准溶液用水稀释10倍，成为10 pg/mL锰标准溶
液。

111.2.6 其他试剂同6.1.2.4,4.1.2.1,

11.1.3 主要仪器

    分光光度计:容量瓶(50 mL),

11.14 测定步骤

11.1-4.1 测定:吸取5-10 mL待测液(含锰10̂ 50 pg)于50 mL容量瓶中，加水到20 mL，用1:1
氨水调pH到10，外用酚酞试纸刚变红色，加2 mLpH10缓冲液，摇匀，加2 mL甲醛厉溶液，摇匀。显色

3 min后，加2 mL 100 g/L盐酸经胺溶液，摇动1 min后加1 mLO. 1 mol/L EDTA二钠溶液，用水定容

到标度，摇匀。放置半小时，使甲醛肪一铁络合物分解。在分光光度计上用3 cm比色皿，选455 nm波长，

以试剂空白溶液调吸收值到零，然后测显色液的吸收值。

11.1. Q. 2 工作曲线的绘制，吸取10 pg/mL锰标准溶液:0,5,10,15,20,25,30 mL，分别置于50 mL

容量瓶中，其工作条件与测定时完全一样。配成。,1,2,3,4,5,6 pg/mL锰标准系列溶液，以。pg/mL标

准系列溶液作参比，调吸收值到零，然后从稀到浓测定标准系列溶液的吸收值，绘制工作曲线。

11-1.5 结 果计算

WM.=
cxv xt,

          ，刀

..................·.....··一 (13)

式中:WM. 锰含量，mg /kg ;

        ‘— 从工作曲线上查得锰的浓度,tag/mL ;

v— 显 色液体积 ,50 mL;

t。一分取倍数[[t,=消煮待测液 定容体积(mL)测定 时吸取待测液体 积(MI) _2505-10〕 '
        。— 烘干样质量，9。

11.1.6 允 许偏差

    按表1规定。

    注

    1 显色的酸度在 pH10最为适宜，酸度pH9以下时.甲醛厉一锰络合物吸收度降低.而在pH10以上时.所形成的甲

        醛$5-铁络合物又较难分解，易导致偏高的结果，故在操作时用氨水中和待测液时，氨水不宜过量。

    2 植物锰(Mn)含量50 mg/kg为低量 100 mg/kg为中最，大于300 mg/kg为高量

11.2 原子吸收分光光度法

11.2门 方法要点

    用原子吸收分光光度计测定森林植物和森林枯枝落叶层中的锰，一般没有杂质干扰，可用消煮待测

液直接测定，选用波长为279.5 nm.
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11-2.2 试剂

    25 pg/mL锰(Mn)标准溶液:吸取25 mL100 Hg/mL锰(Mn)标准溶液(同11.1.2.4)于100 mL容
云瓶中，用水定容至标度。

11.2.3 主要仪器

    原子吸收分光光度计;容量瓶(50 mL),

11-2.4 测定步骤

11.2.4.1 测定:按照原子吸收分光光度计工作条件，用锰空心阴极灯，在279.5 nm处直接测定消煮

待测液的锰(用试剂空白溶液调吸收值到零，然后测定测读液即消煮待测液的吸收值)。

11.2.4.2 工作曲线的绘制:吸取25 Kg/mL锰(Mn)标准溶液。,1,2,4,6,8,10 mL于一系列50 mL

容it瓶中，加水到标度，配成0,0. 5,1,2,3,4,5 Kg/mL锰标准系列溶液。其工作条件与待测液测定时完

全相同。用。pg/mL锰标准系列溶液调吸收值到零，然后测定锰标准系列溶液的吸收值，绘制工作曲
线 。

11.2.5 结果计算

一
W..一cxv止c t,

式中:W- 锰含量,mg/kg;

        ‘— 从工作曲线上查得锰的浓度,I,g/mL;

V- 测读液体 积，即消煮待测液定容体积 ,250 mL;

t,- 3}lk f r(卜一250};
        斑— 烘干样质量，9。

11-2.6 允许偏差

按 表 1规定。

注 :水 是指去离子水 或重蒸馏水 。

12 铜 的测定

    采用 原子吸收分光光度法

12.1 方 法要 点

    在乙炔一空气火焰中，用原子吸收分光光度法测定铜并无干扰，且不受火焰和灯电流强弱的影响，常

被用作校验仪器工作情况和测定步骤的标准。铜的共振线很多，都可以用作分析线。可以按照铜的浓度

范围选择适当的铜线。溶液中铜的浓度较高时，可选择灵敏度较低的共振线而不必稀释。常用的铜线和

灵敏度如表2。

                                        表2 铜线灵敏度

— 一N*,-324. 7327. 4一一十一3ZfhIt(1%Ol1$(),mg(Cu)/kg0.10. 3
222. 6249. 2444. 2 一 1

12.2 试剂

12.2.1  100 pg/mL铜(Cu)标准溶液:0. 100 0 g铜片(高纯)加1:1硝酸2 mL，使溶解，用水定容至

1L。或0. 251 2 g硫酸铜(CuSO、分析纯)，加100 mL水后加10 mL浓盐酸，用水定容至1L,
12. 2. 2 '10 Fag/mL铜(Cu)标准溶液:吸取25 mL100 Fag/mL铜标准溶液于250 mL容量瓶中，用水定

容到标 度。
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12.3 主要仪器

    原子吸收分光光度计;容量瓶(50 mL),

12.4 测定步骤

12.4.1 测定:按照原子吸收分光光度计的测定条件使用仪器，用铜空心阴极灯，在选定的波长处直接

测定植物消煮待测液中的铜(用试剂空白溶液调吸收值到零，然后测定测读液即消煮待测液的吸收值)。

12-4.2 工作曲线的绘制:吸取10 fag/mL铜标准溶液。,1,2,3,4,5,10,15,20 mL于一系列50 mL容

量瓶中，用水定容到标度，得0,0. 2,0.4,0.6,0.8,1. 0,2. 0,3.0,4. 0 fag/mL铜((Cu)标准系列溶液。其工

作条件与测读液测定时完全相同。用0 Kg/mL铜标准系列溶液调吸收值到零，然后测铜标准系列溶液

的吸收值，绘制工作曲线。

12.5 结果计算

WC.
Cx V x a,

          刀 2

...............·.·。·.·。。。·(15)

式中:WC�— 铜含量,mg/kg;
        ‘— 从工作曲线上查得铜((Cu)的浓度，fag/mL ;
        V- 测读 液体积 ，即消煮待测液定容体 积,250 mL;

“一”取倍数(!一_250250卜        从— 烘干样质量，9。

12.6 允许偏差

    按表 3规定 。

表 3 允许偏差

测定值，mg/kg 绝对偏差，mg/kg

300. 100 15- 10

100- 50 10-5

50. 10 5̂ -1

< 10 < 1

水是指去离子 水或重蒸馏水

植物叶片正常含铜(Cu)5-10 mg/kg，视植物种类而异.

13 锌的测定

    采用原子 吸收分 光光度法 。

13.1 方法要点

    原子吸收分光光度法测定锌的灵敏度很高，使用乙炔一空气火焰时，用213. 8 nm的共振线测定，检

出下限是。. 001 fag/mL锌，植物中锌可以用消煮待测液直接测定。
13.2 试剂

13.2.1 100 fag/mL锌(Zn)标准溶液:0.1000g锌片(高纯)加50 mL水及10 mL浓盐酸，加热溶解，

用水定容至1 L,

13-2.2 5 Kg/mL锌(Zn)标准溶液:吸取100 kg/mL锌标准溶液10 mL于200 mL容量瓶中，用水定

容到标度 。

13.3 主要仪器

    原子吸收分光光度计;容量瓶((50 mL),

13.4 测定步骤
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13.4.1 测定:按照原子吸收分光光度计的使用条件使用仪器，用锌空心阴极灯，在213. 8 nm处直接

测定植物消煮待测液中的锌(用试剂空白溶液调吸收值到零，然后测定测读液的吸收值)。

13.4.2 工作曲线的绘制:吸取5 pg/mL锌标准溶液。,1,2,4,6,8,10,20,30,40 mL于一系列50 mL

容量瓶中，用水定容到标度，得。,0. 1,0. 2,0.4,0. 6,0.8,1.0,2.0,3.0,4. 0 kg/mL锌标准系列溶液。其

工作条件与测读液测定时完全相同。用0 kg/mL锌标准系列溶液调吸收值到零，然后测锌标准系列溶

液的吸收值，绘制工作曲线。

135 结果计 算

W.
cxV x t,

          夕 力

···.········⋯ ⋯ 〔16

式中:WZ�— 锌含量，mg/kg;
        ‘— 从工作曲线上查得锌的浓度fag/mL;

        V- 测读液体积，即消煮待测液定容体积,250 mL;

‘一恤倍”(t,一黔;      m- 烘千样质量,g,
13.6 允许偏差

    按 表 3规定。

    注

    1 水是指去离子水或重燕馏水。

    2 植物叶片正常含锌(Zn)25.100 mg/kg，少于20 mg/kg时常会发生缺锌症状。
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