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土壤有效态铜和锰分析标准物质定值
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(黑龙江省农业监测中心 )

标准物质是分析测试工作中进行质量管理所不可缺少的。土壤有效态成分分析标准物质

( ASA1- 6)已经国家技术监督局批准为国家一级标准物质 ,发布了 18个成分的定值。本文提

供土壤有效态锰、酸性土壤的有效态铜两种尚未公布成分标准物质定值 (信息值 )及方法和数

据 ,以适应土壤测试的需要。

1　方法

样品经 DT PA- T EA- CaCl2提取后 ,用原子吸收光谱法的火焰分析技术测定土壤有效

态铜、锰分析标准物质定值。

2　样品概况和主要仪器设备

样品概况见表 1。原子吸收分光光度计为日本岛津 AA- 680型 ,酸度计 ,往复式振荡机。

表 1　样品概况

样品编号 采样地点 土壤类型 pH 原样简述

ASA- 1 辽宁开源 棕壤 5. 98 　　　棕色粉砂质壤土 ,母岩为花岗岩

ASA- 2 河南安阳 潮壤 8. 24 　　　石灰性浅褐色粉砂质壤土 ,母质为洪冲积物

ASA- 3 四川简阳 紫色土 8. 14 　　　紫褐色粘性土壤 ,母岩为砂质岩

ASA- 4 湖北黄梅 水稻土 5. 55 　　　灰色粉砂质粘性壤土 ,母质为第二系沉积物

ASA- 5 江西鹰潭 红壤 5. 44 　　　红色粉砂质粘性壤土 ,母质为第三系沉积物

ASA- 6 广东花县 赤红壤 5. 44 　　　褐红色含砂粘性壤土 ,母质为花岗岩

3　试剂

3. 1　 DT PA浸提剂　其成分为 0. 005mol· L
- 1

DTPA- 0. 01mol· L
- 1

CaCl2- 0. 1mol· L
- 1

T EA、 pH7. 30。

　　称取 1. 967g二乙三胺五乙酸 ( DT PA) ,溶于 13. 32ml三乙醇胺 ( T EA)和少量水中 ,将

1. 11g氯化钙 (无水 )溶于水后 ,一并转入 1L容量瓶 ,加水至约 950ml;在酸度计上用 6mo l·

L
- 1盐酸溶液调节 pH至 7. 30,以水定容 ,贮于塑瓶中。

3. 2　铜、锰标准贮备液　铜 - 500mg· kg-
1
,锰 1 000mg· kg-

1
。

4　分析步骤

4. 1　样品处理　称取通过 2mm孔径尼龙筛的风干试样 10g (精确到 0. 01g )于塑料瓶中 ,加入

DTPA浸提剂 20ml ,盖好瓶盖 ,在 25± 2℃的条件下 ,以 180r /min的速度振荡 2h,过滤。滤液

直接用原子吸收分光光度计测定 ,同时做空白试验。

4. 2　标准曲线的绘制　取铜、锰标准贮备液配成铜、锰混合标准工作液。含铜 50. 00mg·
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kg
- 1 ,含锰 50. 00mg· kg

- 1。以 DTPA稀释配制成含铜、锰均为 1. 0、 2. 0、 3. 0、 4. 0、 5. 0的标准

系列。

5　测定及结果

5. 1　最佳工作条件　参考有关资料及经实验得到最佳工作条件如表 2所示。

5. 2　标准曲线的线性范围　由标准系列测得吸收值 ( Y)对铜、锰浓度 ( x )进行回归计算 ,标准

曲线线性范围见表 3。

表 2　仪器最佳工作条件

元素
波长

(nm)

狭缝

( nm)

灯电流

( m A)

乙炔流量

( 1 /min)

空气流量

( 1 /min)

铜 324. 8 0. 5 3 1. 8 8

锰 279. 5 0. 4 5 1. 9 8

表 3　标准曲线线性范围

元素 回归方程 相关系数 浓度线性范围

铜 Y= 0. 0149+ 0. 0783x r= 0. 9990 1- 5mg /kg

锰 Y= 0. 0108+ 0. 1008x r= 0. 9992 1- 5mg /kg

5. 3　测定结果及方法的精密度　 ASA- 1～ 6每个样品测定次数为 4次 ,测定结果是 4次测

定的平均值。 测定结果的精密度及置倍区间见表 4。

　　　　　　　　　　　表 4　样品测定结果 (测定结果以烘干基为基础换算 )　　

样品
测定结果 ( X)

( mg· k g- 1)

RSD(相对平均偏差 )

(% )

C. V%

(变异系数 )

X± t ( s / n )

(% )

ASA- 1 2. 110 2. 250 0. 450 0. 450± 0. 02

ASA- 2 1. 290 2. 890 0. 400 0. 400± 0. 01

ASA- 3 0. 960 1. 300 0. 180 0. 960± 0. 01

铜 ASA- 4 7. 570 1. 980 0. 290 7. 570± 0. 03

ASA- 5 1. 240 1. 610 1. 920 1. 240± 0. 03

ASA- 6 0. 274 1. 000 1. 130 0. 274± 0. 01

ASA- 1 53. 200 1. 130 0. 160 53. 200± 0. 12

ASA- 2 18. 290 1. 090 0. 140 18. 290± 0. 04

ASA- 3 16. 220 1. 250 0. 240 16. 22± 0. 33

锰 ASA- 4 38. 740 3. 290 0. 400 38. 740± 0. 24

ASA- 5 10. 830 3. 460 0. 440 10. 830± 0. 07

ASA- 6 7. 530 3. 900 0. 620 7. 530± 0. 06

5. 4　控制测定结果准确度的因素　 DT PA的提取是一个非平衡体系提取 ,因而提取条件必

须标准化。 包括土样的粉碎程度 ,振荡时间 ,振荡强度 ,提取液的酸度 ,提取温度等 , DT PA提

取液的 pH值应控制在 7. 30,为了准确控制提取液的酸度 ,在调节溶液 pH值时使用酸度计校

准。

浸提时的温度应保持在 25± 2℃ ,控制各元素的测定结果从而提高测定方法的准确性。

6　结论

本文采用原子吸收法对土壤有效态成分铜、锰分析标准物质定值 (信息值 ) ,表明本法快

速 ,简便 ,准确较为实用。所提供的数据已被全国农业技术推广中心认可 ,以适应全国不同方法

土壤测试的需要 ,加强分析测试工作中的质量管理。
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