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前 言

    森林土壤强酸消化元素，是细土(<2 mm)用浓酸消化后，依次以热盐酸和氢氧化钠溶提被分解的

各种元素，使土壤中次生产物与原生残留物(主要是石英)分开。通过测定稀盐酸溶提液中铝，铁.钦，锰，

钙，镁，钾，钠及碑和稀氢氧化钠溶提液中硅，计算细土中上述各种元素的含量。以各元家氧化物的总和

为基础再计算细土部分强酸消化物的化学组成，可反映土壤中矿物风化程度和元素淋溶淀积或迁移积

累特点，揭示成土作用机制和作为土坡类型鉴定的依据。特别是对热带、亚热带地区风化作用较强的土

壤，它具有与粘粒化学组成相似的分析意义。本测定方法无需分离提取粘位，也无需昂贵的铂金器皿。

    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、黄饿、杨光浅、屠星南、张萍。
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中华人民共和国林业行业标准

LY/T 1256-1999

森林土壤强酸消化元素的测定

Determination of strong acid digesting elements in forest soil

范 围

    本标准规定了硝酸一盐酸一硫酸消化法和硝酸一盐酸一高抓酸消化法制备样品待测液;硫酸亚铁按比色

法测定二氧化硅;邻菲哆琳比色法和原子吸收分光光度法测定铁;氟化钾取代EDTA容It法侧定铝;变

色酸比色法和二安替比林甲烷比色法测定钦;高碘酸钾比色法和原子吸收光谱法测定锰;火焰光度法测

定钾钠;钥锑抗比色法测定碑等的方法。

    本标准适用 于森林土壤 强酸消化元素 (硅、铁、铝 、钦、锰 、钾、钠、钙 、镁、磷)的测定。

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。

    LY/T 1253-1999 森林土壤矿质全量元素(硅、铁、铝、钦、锰、钙、镁、磷)烧失量的测定

    LY/T 1254-1999 森林土壤全钾、全钠的测定

3 样品待测液的制备

3.1 硝酸一盐酸一硫酸消化法

3.1， 试剂

3.1-1.1 硝酸:分析纯。

3.1.1.2 盐 酸:分析纯 。

3.1.1.3 硫酸:分析纯。

3.1.2 主要仪器

    烘箱，方电炉，高型烧杯(优质95或GG17,100 mL)等。

3.1.3 测定步骤

3.1.3.1称取通过。.149 mm筛，经105'C烘千处理的土样0. 5-1 g(精确到。000工g).于100 ml高
型烧杯中，用几滴蒸馏水湿润土样，依次注人3 mL浓硝酸、5 mL浓盐酸,2 ml浓硫酸，在有通风橱的

方电炉上加热消化至冒白烟，取下冷却，再按上述方法重复处理一次，至样品基本上呈灰白色粘糊状，取

下冷 却.

3.1.3.2 在上述三酸消化分解的内容物中加30 mL近沸的1 mol/L盐酸继续加热20̂-30 min(同时

不断搅拌)，然后移人聚氛乙烯塑料离心管中，并用蒸馏水5 mL冲洗杯壁(两次共10 mL)一起洗人离

心管，在2,000-3 000 r/min，离心15 min，将清液倾人250 mL容量瓶中 残余物再用近沸1 mol/L盐

酸30 mL溶解离心一次，继用。. 1 mol/L盐酸(热的近沸)10 mL洗涤分离，清液也倾人上述250 mL容

量瓶中，重复2-3次，直至用硫氛化钾(20 g/kg)溶液检验无铁反映(不显红色，即无色)为止，分离的清

液加燕馏水至刻度定容，供测Fe,Mn,A1,Ti,K,Na,P,
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3.1.3.3 在上面离心后残余物的离心管内加75 mL预热的0. 5 mol/L氢氧化钠溶液，放在近沸(90̂-

95,C)水浴中用塑料或有机玻璃棒不断搅拌15 min，取出立即放在冷水烧杯中急速冷却，用称最法校准

体积后离心，分离出清液倾于100 mL塑料瓶中供测定硅。

    注:热碱溶提操作应避免试液与玻璃器皿接触，制备的待测液不宜久放，应及时测定.以减少误差.

3.2 硝酸一盐酸一高抓酸消化法

3.2.1 试剂

3.2.1.1 硝酸:分析纯。

3.2.1.2 盐酸 :分析纯 。

3.2.1.3 高抓酸:分析纯。

3.2.2 主要仪器

    同 3.1.2,

3.2.3 测定步骤

3.2.3.1 称取通过0. 149 mm筛，经1050CMT处理过的土样0. 5-1 g(精确到0. 0001 g)，于100 mL
高型烧杯中，用少量蒸馏水湿润(如系石灰性土壤，可滴加适量稀盐酸至无大量气泡产生)，在通风橱中

先加7.5mL浓盐酸，继而加2.5mL浓硝酸，放在方电沪上低温加热，待激烈反应过后，添加5 mL高抓

酸，此时适当提高加热温度，待开始冒白烟后，再加5 mL高氯酸，蒸煮至近干，残留物呈白色或灰白色

沉淀 ，如颜色 比较深 ，可再加 smL高 抓酸，继续消化 至符合要求 为止 (一般 情况下 ，加两次 已足够 了)，

取下冷 却。

3.2-3.2 上述消化物用热的1 mol/L盐酸溶提，操作方法参照3.1-3.2。分离的清液供测定Ca, Mg

用 。

    注:消化蒸煮至近干时，切不可使内容物蒸干变焦或发红色状，这样会使 AI,Fe,Mn等元素脱水，不易用稀酸溶解.

4 二叙化硅的测定

    采用 硫酸亚铁钱 比色法 。

4.1 试剂

4. 1.1  50 g/L铝酸钱溶液:5 g钥酸钱仁(NH, ),Mo·4H,0或(NH, );Moo�·4H;0，分析纯〕，溶于

82 mL 60 C蒸馏水中，慢慢力口人18 mL 6 mol/L合H,SO,溶液
4.1.2  2 g/L 2,4一二硝基酚指示剂:0.2 g 2,4一二硝基酚溶于100 mL水中。

4.1.3  40 g/L草酸溶液:4g草酸(H2C,0分析纯);用于溶解后定容到100 m工一。

。门，。30 g/L硫酸亚铁。还原剂:称3g硫酸亚铁、(NH,),SO, " FeSO, " 6H,0]，用6 mol/L合
H,SO;溶解，再用其定容到100 mL,

4.1.5 二氧化硅标准溶液:称。.10008二氧化硅(Si0,，分析纯)于铂柑祸中，加人无水碳酸钠0.8 g,

拌匀后在表面盖上。2g碳酸钠，然后置柑竭于900 C高温电炉中熔融15 min，取出将熔块移人盛有
50 mL蒸馏水的瓷蒸发皿中，加热使其溶解，移人500 mL容量瓶中稀释至刻度摇匀，立即倒入塑料瓶中

贮存，此溶液每升含Si0i200 mg(mg/L),
4.2 主要仪器

    分光光度计等。

4. 3 测定步骤

4.3.1 吸取上述3.1.3.3热碱溶提待测液5 mL于100 mL容量瓶中，立即用少量蒸馏水冲洗容量瓶

颈壁，加2滴2,4一二硝基酚指示剂，并用1 mol/L H多O;调节pH至无色，再用稀NH,OH调至浅黄色，

加蒸馏水到刻度摇匀，从中吸取2̂-5 mL(使含SiO, 25̂-300 pg)于50 mL容量瓶中，用少量蒸馏水冲
洗容量瓶颈壁(约至5"-10 mL)，加2滴2,4一二硝基酚指示剂，并用0. 1 mol/L H,SO;和稀NH旧H调
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节pH至淡黄色，准确加人50 g/kg钥酸按液2. 5 mL，摇匀，放置 5̂ 20 min后，再准确加40 g/L草酸

溶液5 mL,30 g/kg硫酸亚铁钱还原剂5 mL，稀释至刻度摇匀，15 min后比色，波长660 nm，比色杯厚

1 cm，分光光度计比色。

4. 3.2 标准系列:吸取200 mg/L SiO:标准母液25 mL于100 mL容量瓶中，加2,4一二硝基酚指示剂2
滴，用1 mol/L H,SO;和稀NH,OH中和至淡黄色(由深黄~淡黄)，充分摇动，然后加水稀释至刻度，此

溶液为50 mg/L，吸取 50 mg/L SiO:标准液0,0.5,1.0,2.0,3.0,4.0,5.0,6.0 mL于50 mL容量瓶

中，加2,4一二硝基酚指示剂2滴，用。. 1 mol/L HCl调节pH至淡黄色，按上述方法进行比色，此液即为

0,0.5,1.0,2.0,3.0,4.0,4.0,6.0 mg/L标准系列Si02-

4. 4 结果计算

W-
cx V x t,
  m x 10,

x 1 000 ...........·..·⋯ ⋯(1)

                              WS。二W�0, x。·467 4 ·············”·······一 (2)

式中:W$0:一 二氧化硅含量,g/kg;
        WS— 一硅含量，9/kg;

          c— 在标准曲线上查得待测液中二氧化硅的浓度，mg/L;

          V— 比色体积 ，mL;

          t,— 分取倍数;

          。:— 样品质量+g;

    0.467 6— 将二氧化硅换算成硅的系数。

4.5 允许 偏差

    按 LY/T 1253-1999表 1规定

    注

    1 酸度对显色影响较大，酸度小时颜色深，酸度大时颜色浅，因此加钥酸钱和还原剂等含有酸的试剂时，一定要准

        确.否则会发生较大误差。

    2 30 g/L硫酸亚铁按还原剂易氧化，最好现配新鲜的，混浊的必须经过滤.

    3 加人钥酸按后须旋转的时间与温度有关，湿度在 20℃以下需要放置15̂-20 min,沮度在20-30℃之间放置5-

        15 min，在30 C以上不能超过5 min.夏夭必须严格控制在 5 min士1 min内，然后再加硫酸亚铁钱还原剂,15 min

        后(冬天lh)比色。相蓝稳定时间 6 h,

    4 加人硫酸亚铁馁还原剂时 应在充分摇动下迅速加人，防止操作太慢，可能因局部酸度太低而有部分钥酸按被还

          原

5 铁的测定

5.1 邻菲哆琳 比色法

    用三酸消化的待测液((3.1.3.2)，参照LY/T 1253-1999中第4章铁的测定4.1法，Fe含量用g/

kg表示。

5.2 原子吸收分光光度法

    用 三酸 消化 的待测液 (3.1.3.2)，参 照 LY/T 1253- 1999中第 4章铁 的测定 4.2法 。Fe含量 用

g/kg表示。

6 铝的测定

6.1 氟化钾取代一EDTA容量法

    用三酸消化的待测液3.1.3.2,参照LY/T 1253-1999中第5章铝的测定5.1法,A1含量用g/kg

表示 。

6.2 二甲酚橙比色法

                                                                                                                                                205
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6.2.1 试剂

6.2.1.1 pH 3.8乙酸钠缓冲液:称136 g乙酸钠(CHaCOONa " 3H20)溶于700̂-800 mL蒸馏水中，

用HCl调节pH至3.8,稀释定容至1 000 mL,

6.2.1.2 1.5g/L二甲酚橙溶液:称0. 15 g二甲酚橙稀释至100 mL蒸馏水中。

6.2.1.3  0.05 mol/L EDTA溶液:称18.6 g EDTA(二钠盐)溶于水中并稀释至1 000 mL,
6.2.1.4 1 g/L甲酚红指示剂:称0. 1 g甲酚红溶于100 mL乙醇中，变色范围pH7. 0亮黄)-8.8(紫

红),PHO. 2(红)一1.8(深黄)。

6.2.1.5  0.5 mol/L NH,OH溶液:取4 mL浓氨水(NH,OH，分析纯)，用水稀释至1 000 mL,

6.2.1.6 铝标准溶液:称0.878 5 g KAI(SO,), " 2H20溶于蒸馏水中定容至500 mL即为100 mg/L
铝溶液。取100 mg/L铝溶液10 mL稀至100 mL即为10 mg/L铝标准液
6.2.2 测定步骤

6.2.2.1 吸取3.1.3.2三酸消化待测液2. 5 mL于25 mL容量瓶中，加去离子水稀释至刻度摇匀。从

中吸取1. 0 mL于50 mL容量瓶中，加去离子水稀释至 5̂ 10mL，加2滴甲酚红指示剂，用NH,OH

(0. 5 mol/L)调节pH至2左右(深黄色)，加10 mL NaOAc缓冲液(pH3. 8)，加5mL1.5g/1二甲酚橙

水溶液，置40℃水浴中维持1. 5 h后，冷却，加2 mL 0. 05 mol/L EDTA二钠盐溶液稀释定容，室温放

置1h后比色。波长550 nm、比色杯厚2 cm，分光光度计比色。

6.2-2.2 标准系列:分别吸取10 mg/L铝标准液:0,1,2,3,4,5 mL于50 mL容量瓶中，按上述方法比

色。此液即为0,0.2,0.4,0.6,0.8,1.0 mg儿 铝标准系列溶液。

6.2.3 结果 计算

          cX V X t,X 1.8895 _
w � = — 入 1 uuu
    一    _-}            m X IV

(3)

                                W AI=WA,,O, X 0. 525

式中:wAI,O,— 三氧化二铝含量，g/kg;
        W人— 铝含量Ig/kg;

          :— 在标准曲线上查得待测液中铝的浓度，mg/L;
          V— 比色体积,mL;

          t,— 分取倍数;

          。— 样品质量，g;

    1.889 5— 将铝换算成三氧化二铝的常数。

6.2.4 允许 偏差

    按 LY/T 1253-1999表 1规 定

(4)

了 钦的测 定

7.1 变 色酸比色法

    用三酸消化的待测液3.1-3.2，参照LY/T 1253-1999中第7章钦的测定7.1法。Ti含量用g/kg

表示 。

1. 2 二安替 比林 甲烷 比色法

    用三酸消化的待测液3.1.3.2，参照LY/T 1253-1999中第7章，钦的测定7.2法。Ti含量用g/kg

表示 。

8 锰的测定

81 高碘酸钾比色法

8.1.1 试剂
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8.1.1.1 锰标准溶液:准确称取金属锰(光谱纯))0. 500 0 g溶于稀硝酸中，煮沸除去一氧化氮(NO),稀

释至1L，即含500 pg/mL的锰，再从中吸50 mL，定容至1 000 mL，即为25 pg/mL的锰标准液。
8.1.1.2 高碘酸钾固体粉末(KI0,，化学纯)。

8.1.2 主要仪器

    分 光光度计等 。

8.1.3 测定步骤

8.1.3.1 吸取3.1.3.2三酸消化待测液20 mL于25 mL量瓶中，加浓硫酸1 mL和浓磷酸(H3P03 )

1 mL，再加。.2g左右高碘酸钾(K10,)，摇匀后在沸水浴中煮沸Ih，显色，冷却至室温，用水定容，在分

光光度计上用波长530 nm比色，同时作空白试验。

8.1.3.2锰标准系列溶液配制成0,1,3,5,7,9 pg/mL，与待测液一样处理，进行显色比色，并绘制锰的
工作标准曲线。在曲线上查得待测液中锰的浓度(pg/mL)，或者用回归统计方法求得。

8.1.4

式中 :

结 果计 算

WM}a
cX V X c,x 1.29

      ;3x 106

                                W�- = WMn0 X 0. 774

Wm.o- 氧化锰含量，kg/kg;
WMn- 锰含量,kg/kg;

    c— 从工作曲线上查得锰的浓度，pg/mL ;

    V- 测读液体积 ，mL ;

又 1 000

4

(5)

(6)

— 分取倍数 ;

— 烘干土样品质量，9;

8.2

  1.29— 由锰换算成氧化锰的系数;

0. 774 4— 将氧化锰换算成锰的系数。

5 允许 偏差

按LY/T 1253-1999表1规定。

注

1 显色时.溶液中不应有抓化物和氟化物。

2 如果遇到含有碳酸盐的样品，会出现混浊现象，必须过滤后才能显色。

3显色时控制酸度在2.3 mol/L专。酸之间.。、液中的Mn'·用高碘酸钾氧化剂氧化成Mn' (MnO.-)，利用
    Mn，十呈现紫红颜色进行比色测定，Fe"的颜色对比色有干扰，加确酸生成无色〔Fe (POO, ]卜络合离子。从而消

    除干扰 。

  原 子吸收光谱法

用三 酸消化 的待 测液 3.工.3. 2，参照 LY/T 1253一 工999中第 8章 ，锰 的测定 8.2法。Mn含量用

g/kg表示。

9 钾、钠的测定

    采用火焰光度法 。

    用三酸消化的待测液3.1.3.2，参照LY/T

表示 。

10’钙、镁的测定

10门 EDTA络合滴定法

    用三酸 消化 的待测液 3.2-3.2，参照 LY/T

1254-1999中钾、钠的方法测定。K和Na含量用g/kg

1253-1999中第9章钙、镁的测定9.1法。Ca和Mg含
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f用g/kg表示。

10.2 原子吸收分光光度法

    用三酸消化的待测液3.2. 3.2,参照LY/T 1253-1999中第9章钙、镁的测定9.2法。钙和镁含量

用g/kg表示。

11 确的测定

采用铝锑抗比色法。

用三酸消化的待测液3.1.3.2,参照LY/T 1253-1999中第10章磷的测定。磷含量用g/kg表示。

注:细土(<2 mm)用浓强酸消化后.依次以热HCI和N.OH溶提被分解的各种元京，使土坡中次生产物与原生残

    留物(主要是石英)分开，通过侧定稀HCI溶提液中AI,Fe,Ti,Mn,Ca,Mg,K,Na及P和稀NaOH溶提液中Si,

    计算细土中上述各元家的含里。以各元索级化物含量的总和为基础再计算细土部分强酸消化物的化学组成.可

    反映土坡中矿物风化程度和元素淋溶淀积或迁移积累特点，揭示成土作用机制和作为土坡类型鉴定的依据。特

    别是对热带、亚热带地区风化作用较强的土壤，它具有与枯粒化学组成相似的分析意义。本测定方法无需分离

    提取 枯粒，也无需昂贵的铂金 器皿
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