
（一）土壤样品的采集与处理

同常量养分测定的采集，但由于微量元素含量很低，采样和处理过程中应避免造成污染。取样工具最好用不锈钢制成，要注意保持清洁。按四分法取样后，在塑料板上用塑料棒将试样碾碎，以40目尼龙筛进行筛分，不可使用金属筛如铜筛钢筛等，否则将会对试样造成严重污染。不可使用盛装化肥尤其是微肥的袋子或其内衬来储存或运输土样。

（二）土壤交换性钙、镁的测定

1．需用户自配试剂
(1)交换性钙、镁浸提剂：称取交换性钙、镁浸提剂固体38.5g，以适量蒸馏水溶解并转入500mL容量瓶，以蒸馏水定容、摇匀。

(2)交换性钙、镁显色剂：吸取交换性钙镁显色剂浓缩液5mL，移入随药品配备的空塑料滴瓶中，再加入15mL去离子水(或蒸馏水)，摇匀，备用。

2．操作步骤

(1) 土壤待测液的制备

称取5.0g风干土或5.0×(1+含水量)g 的新鲜土样(南方土样则称量10.0g 风干土样或10.0×(1+含水量)g 的新鲜土样)于三角瓶中，然后加入交换性钙、镁浸提剂25mL(南方土样需加入50mL)，在频率为220次/分的振荡器上振荡5分钟，取下以定量滤纸过滤于干燥的三角烧瓶中（三角瓶不干时，可弃去初滤液）,此即为土壤交换性钙镁的待测液。
(2) 北方土壤钙、镁总量的测定：吸取待测液2mL和浸提剂8mL[注1]于三角瓶中，依次加入6滴交换性钙镁掩蔽剂，3.5mL交换性钙镁助掩剂，5滴交换性钙镁还原剂，0.03～0.04g交换性钙镁指示剂甲，摇匀后逐滴加入土壤交换性钙镁显色剂，边加边摇动三角瓶，滴至三角瓶内溶液由红色恰好变蓝为止，记下所用显色剂滴数(d)。

[注1]：即2+8，此比例不确定，可随滴定所用显色剂滴数而变化，当d<20或d>50时均可相应增加或减少待测液吸量，如采用3+7，4+6，5+5，1+9等，以提高测定的精确度。

(3) 北方交换性钙的测定：吸取2mL待测液和8mL浸提剂(同[注1])于三角瓶中，依次加入6滴交换性钙镁掩蔽剂、13滴交换性钙镁强色剂、5滴交换性钙镁还原剂，0.03～0.04g交换性钙镁指示剂乙，摇匀后逐滴加入交换性钙镁显色剂，边滴边摇动三角瓶，至溶液恰好由红变蓝为止，记下所用显色剂滴数(d1)。

(4) 南方土壤钙镁总量及交换性钙的测定：除直接吸取待测液10mL置于三角瓶中进行测定外，其余均同北方土壤测定方法。

3．滴定结果计算

(1) 交换性钙镁总量为：

以Ca2+计：450d/v (mg/kg) 或以Mg2+计：270d/v (mg/kg) 

(2) 交换性Mg2+ =270(d-d1)/v (mg/kg)
(3) 交换性Ca2+=450 d1/v(mg/kg)
V：为参与滴定的待测液的体积

4．土壤交换性钙、镁临界含量及丰缺分级指标

土壤和作物是否需要钙，取决于土壤的反应，在pH<5的土壤上施用石灰有增产作用， 在pH5.0～6.5的土壤上施用石灰的增产效果视作物而定，一般不耐酸作物如大麦、棉花等可增产。

作物对酸性土壤中镁的反应表现为：交换性镁小于2.5mg/100g土(即0.103 cmoL•kg-1土)时，一般作物常镁素不足。小麦、油菜在土壤交换性镁小于6mg/100g土(即0.247 cmoL•kg-1土)时，呈缺镁症，而马铃薯，水稻则在5mg/100g土(即0.206 cmoL•kg-1土) 时，表现镁素不足。

上述资料摘自：
翁才浩、张国平等．作物的营养、施肥及诊断技术，江西科技出版社，1988，8

（三）土壤有效硫的测定

1．需用户自配试剂
 (1)有效硫、氯浸提剂：称取2.12g有效硫、氯浸提剂固体，以适量蒸馏水溶解并转入500mL 容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀。

(2)有效硫标准液的配制：吸取1.0mL有效硫标准液（储备液）于100mL容量瓶中，以浸提剂定容，即为含有效硫(S6+)7.5 μg•mL-1的标准液。使用过程中要注意随时加盖密封。

2．操作步骤 

(1) 土壤待测液的制备

称取5.0g风干土或5.0×(1+含水量)g的新鲜土样，置于三角瓶中，加入25mL有效硫、氯浸提剂，在振荡器上振荡10分钟，以定量滤纸过滤即为待测液。此滤液可同时用于测定土壤样品的有效硫和有效氯。

(2) 土壤有效硫的测定

分别吸取2mL空白（浸提剂）、2mL标准液、2mL待测液于三个小反应瓶中，分别加入下列各药品（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：
有效硫掩蔽剂2滴

有效硫助掩剂8滴

有效硫稳定剂3滴

有效硫浊度剂8滴

充分摇匀，静置5分钟后摇匀，再分别将待测液转移至三个比色皿中，上机测定。

拨动滤光片前轮使数值6，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键调整至存储状态。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

③ 按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为37.50。

④ 再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效硫的含量 (mg/kg) 。

3．注意事项
（1）使用该比浊法测定土壤中有效硫时，加完所有的药品后，需充分摇动小反应瓶，静置5分钟再测定，这一点非常重要。

（2）如果使用一个比色皿进行比色，在测定一个样后，应用蒸馏水清洗并尽量甩干比色皿，以免造成较大的测定误差。

（3）本法适宜的测定范围是S6+1.5-30mg/kg。若土样的有效硫含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效硫含量。

4．土壤有效硫临界含量及丰缺分级指标

土壤有效硫包括水溶态硫、土壤吸附性硫及部分有机硫。正常产量下，不同作物需硫差异很大，需硫多的作物如油菜、萝卜、甘蔗等，每公顷需硫(S)量可达65-100公斤，而需硫量小的作物：如水稻、芝麻、烟草等，每公顷需硫(S)5-10公斤，一般作物每公顷需硫(S)20-30公斤。对于水稻而言，土壤有效硫的分级指标如下：

	土壤有效硫浓度(ppm)
	水稻生长情况

	<16
	低，对硫肥有反应

	16-30
	中，可以维持当前需要，但随产量提高会呈现不足

	30-50
	高，供应充足


上述资料摘自：

翁才浩、张国平等.作物的营养、施肥及诊断技术,江西科技出版社,1988,8

沈善敏.中国土壤肥力.中国农业出版社，1998，12
（四）土壤有效氯的测定

1．需用户自配的药剂
1）有效硫、氯浸提剂：称取2.12g有效硫、氯浸提剂固体，以适量蒸馏水溶解并转入500mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀。

2）有效氯标准液：吸取有效氯储备液1.0mL，置于100mL容量瓶中，以土壤有效硫、氯浸提剂定容，摇匀，即为含Cl- 10μg•mL-1的标准溶液。

2．土壤有效氯的测定

1）土壤养分待测液的制备

称取5.0g风干土样或5.0×(1+含水量)g的新鲜土样于100mL三角瓶中，加入25mL有效硫、氯浸提剂，常温下在振荡器上振荡5分钟，用定量滤纸过滤。若滤液浑浊，则需重新过滤，滤液即为土壤有效氯待测液，此待测液亦可测定土壤有效硫。

2）土壤有效氯的测定

分别吸取2mL空白（浸提剂）、2mL标准液、2mL待测液于三个小反应瓶中，依次分别加入（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：

有效氯掩蔽剂2滴

有效氯浊度剂2滴

摇匀，静置15分钟后，再滴加1滴有效氯助色剂，摇匀，分别转移到三个比色皿中，上机测定。
拨动滤光片前轮使数值6，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至“uCl”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为50.00。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效氯的含量 (mg/kg) 。
注：1.过滤前先将三角瓶中溶液及土样摇动，再倒于滤纸上进行过滤。若过滤时发现滤液浑浊，可将开始过滤时的滤液倒回原三角瓶中，待滤液澄清后再滤入干净的三角瓶中。

2．本方法测定土壤有效氯的线性范围是5～200 mg·kg-1，若土样的有效氯含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效氯的含量。
    3．土壤有效氯的临界值及丰缺指标
当土壤及灌溉用水中Cl-含量过高时，往往会对作物的生长造成毒害。不同作物对氯的耐受力有比较明显的差异。甜菜、玉米、高粱、谷子等作物对氯的耐受力很强，土壤中氯的临界值在800mg/kg左右，春小麦、黄瓜、马铃薯、花生等耐氯能力一般，土壤中氯的临界值一般为350~600mg/kg。而甘蔗、白菜、草莓等耐氯能力较差，土壤中氯的临界值仅为250~300mg/kg。而烟草耐氯能力更差，土壤中氯的临界值仅为45mg/kg。二十多种作物对氯的耐受力列于下表：
	作物名称
	土壤氯浓度（mg/kg）

	
	安全值
	临界值
	耐氯能力
	毒害值
	致死值

	甜菜
	600
	1600
	强
	>3200
	_

	玉米
	<400
	800
	
	2000
	>3200

	高粱
	<400
	700
	
	1600
	>3200

	谷子
	<400
	800
	
	1800
	>3200

	春小麦
	<400
	600
	中
	800
	2000

	黄瓜
	<400
	600
	
	800
	2400

	番茄
	<400
	600
	
	800
	2200

	亚麻
	<200
	500
	
	700
	2000

	马铃薯
	<200
	500
	
	900
	2600

	甘蓝
	<400
	500
	
	700
	2200

	大豆
	100
	350
	
	800
	1600

	花生
	<200
	400
	
	800
	1500

	水稻
	<200
	400
	
	600
	1600

	菜花
	<200
	350
	
	500
	800

	葡萄幼树
	<200
	400
	
	500
	1200

	山楂幼树
	<200
	350
	
	450
	600

	甘薯
	<100
	300
	弱
	400
	1500

	白菜
	<100
	300
	
	400
	1600

	苹果幼树
	<100
	250
	
	350
	500

	烟草
	<30
	45
	
	_
	_

	草莓
	<100
	250
	
	300
	800


以上资料摘自：
1.杨建堂等.配方肥的生产原理与施肥技术，中国农业科技出版社，1998，9
2.窦逢科等.烟草品质与土壤肥料.河南科技出版社，1992，5

（五）土壤有效硅的测定

⒈ 需用户自配的试剂

(1)有效硅浸提剂：取一袋有效硅浸提剂(固体)，以适量蒸馏水溶解并转入500mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀。

(2)有效硅标准液：吸取有效硅标准液（储备液）1.0mL，置于100mL容量瓶中，以土壤有效硅浸提剂定容，摇匀，即为含硅(SiO2)3.00 μg•mL-1的标准溶液。
⒉ 操作步骤

1）土壤养分待测液的制备

称取1.0g 风干土样或1.0×(1+含水量)g的新鲜土样，于一500mL塑料瓶中，加入25mL有效硅浸提剂，摇匀，在80℃热水（最好使用恒温水浴锅）中静置10分钟(尽量不要摇动)，稍冷却后，用定量滤纸快速过滤(瓶子不干时，可将最初滤液弃去)，滤液即为土壤有效硅待测液。

2）土壤有效硅的测定

分别吸取2mL空白(浸提剂)、2mL标准液于两个小反应瓶中，另吸取土壤有效硅待测液0.5mL和1.5mL浸提剂于另一个小反应瓶中，分别加入下述各种药品（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：
有效硅缓冲剂2滴

有效硅显色剂7滴

有效硅掩蔽剂10滴

有效硅还原色剂1滴

摇匀，25℃静置10分钟后，分别转移到三个比色皿中，上机测定。

拨动滤光片前轮使数值6，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至“uSi”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为300.0。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效硅的含量 (mg/kg)。

3．土壤有效硅临界含量及丰缺分级指标

(1) 土壤有效硅分级指标如下[1]：

	分级
	土壤有效硅含量(mg/kg)

	很低
	< 80

	中低
	80～120

	中等
	120～200

	高
	> 200


若测出的土壤有效硅值低于120 mg/kg时，硅肥对水稻增产效果比较显著；若高于200 mg/kg时，硅肥效果一般不明显[2]。

(2) 硅虽然是部分作物所必须的元素，但禾本科的粮食作物均需要较多的有效硅。此外，糖用作物甘蔗也需较多硅。我国南方广大面积的水稻需硅特别多。

藏惠林等结合大规模硅肥田间试验，分析了229个地区水稻土耕层样品的有效硅含量以及105个成熟期水稻茎杆的SiO2。根据这些数据，他们把我国各类水稻土的硅丰缺情况划分为“低”、“中”、“高”三种类型，结果大致如下：

I．供硅能力低或缺硅严重的水稻土：土壤含有效硅一般在80 mg/kg以下，稻株含硅在8.5%以下；施硅肥增产稻谷平均为9.6%(55斤/亩)，有6个红沙土实验田增产近14.6%。我国南方广泛分布的红砂岩、花岗岩、片麻岩和浅海沉积物上发育的水稻土均属这一类。另外有一部分第四纪红色粘土发育的砂壤质水稻土也属此类。

II．供硅能力中等，但仍然缺硅的水稻土：土壤含有效硅一般在120 mg/kg左右，稻株含硅在10%左右，施用硅肥仍然可使水稻适当增产，特别是在氮肥用量较高时更是如此。属于这一类的水稻土有第四纪红色粘土发育的粘性土与新垦黄泥土，另外还有长江以南的丘陵白土。

III．供硅能力较高的水稻土：土壤有效硅在200 mg/kg (SiO2)以上，稻株在12%以上。对于这些土壤施用硅肥没有增产作用。属于这一类水稻土有玄武岩发育的赤土田，长江冲积物与太湖淤积物发育的淤泥田，苏南黄土性黄泥土，此外还有潮河泥田与紫泥田等[3]。

以上资料摘自：

1.徐静安．分析测试方法．化学工业出版社，2000，10

2.农业部全国土壤肥料总站．土壤分析技术规范．农业出版社，1993，12

3.周鸣铮．土壤肥力测定与测土施肥．农业出版社，1988，5
（六）土壤有效硼的测定

1．需用户自配试剂
1）有效硼浸提剂：称取1.11g有效硼浸提剂粉剂，冷溶于沸水处理过的烧杯中，转入以0.1N盐酸浸泡过夜的1000mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀后转入塑料瓶中保存。

2）有效硼标准液：准确吸取1.0mL有效硼标准液（储备液），移入100mL容量瓶中，以有效硼浸提剂定容。摇匀，即为含硼0.5 μg·mL-1的标准液。使用中注意加盖密封保存。

3）有效硼显色剂的配制：称取固体有效硼显色剂A0.2g，有效硼显色剂B 0.4g溶于10mL60℃左右的蒸馏水中，完全溶解后转入25mL塑料滴瓶中备用，要求现用现配。

2．操作步骤

1）土壤养分待测液的制备

先于洁净的石英管（或用0.1N盐酸浸泡过夜的硬质玻璃试管）中加入有效硼浸提剂5mL。再称风干土样5.0g（或新鲜土样5.0×（1＋含水量）g），倒入石英管中加入有效硼浸提剂10mL，摇匀后静置分层，在液面处作标记。加入1滴有效硼稳定剂，置电炉上加热煮沸7分钟，取下以冷水冷却至石英管中混合物至室温，静置分层后，用移液管补加水至标记处。加入约0.1g有效硼脱色剂，振荡1分钟，以定量滤纸过滤于塑料杯或（以0.1N盐酸浸泡过）小烧杯中，即为土壤有效硼待测液。

2）土壤有效硼的测定

分别吸取2mL空白（浸提剂）、2mL标准液、2mL待测液于三个用0.1N盐酸浸泡过夜的小反应瓶中，分别加入下列药品（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：
有效硼掩蔽剂6滴

有效硼显色剂6滴

摇匀，静置20分钟后分别转移至三个比色皿中，上机测定。

拨动滤光片前轮使数值1，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至“ubo”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

③  按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为1.50。

④ 再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效硼的含量 (mg/kg) 。

注：本方法测定土壤有效硼的线性范围是0～6.0 mg/kg，若土样的有效硼含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效硼的含量。
3．土壤有效硼临界含量及丰缺分级指标

土壤有效态硼是指立即可被植物吸收利用的硼。对一般作物而言，缺硼的临界浓度是0.50 mg/kg，具体分级情况如下：

	分级
	含量
	对缺硼敏感的农作物的生长情况

	I很低
	<0.25
	缺硼，农作物可能有可见的缺硼症状

	II低
	0.25～0.50
	缺硼(潜在性缺乏)，农作物无看见的缺硼症状

	III中等
	0.51～1.00
	不缺硼，作物生长正常

	IV高
	1.01～2.00
	

	V很高
	>2.00
	农作物生长受到抑制


实际上，上述临界值是有局限性的，土壤的类型、酸度、碳酸钙含量等都有一定的影响。作物种类不同，需硼量有很大差异，豆科和十字花科植物需硼较多，禾本科植物需硼最少。对于喜硼作物例如甜菜来说，则应当有较高的临界值，在水溶态硼接近1 mg/kg时仍可能对硼肥有一定的反应。对甘蓝型油菜来说，临界含量为0.7 mg/kg，而对于需硼较少的和本科植物来说，土壤中水溶性硼的临界含量则小于0.5 mg/kg。

上述资料摘自：

刘铮等.微量元素的农业化学.农业出版社，1991，8

（七）土壤有效铁及北方土壤有效铜的测定

1．需用户自配药剂

1）有效铁铜联合浸提剂：取有效铁、铜浸提剂A（固体）一包，倒入500mL容量瓶中，吸取有效铜、铁联合浸提剂B（液体）6.7mL，放入上述容量瓶中，用少量蒸馏水冲洗后，摇动，使固体溶解，再加入2.1mL浓盐酸，以蒸馏水定容，摇匀。

2）有效铜、铁标准溶液的配制：用1mL移液管吸取有效铜、铁标准液（储备液）1.0mL，移入100mL容量瓶中，以有效铁铜联合浸提剂定容。即为含Cu2+  1.0 μg·mL-1、Fe2+ 6.0 μg·mL-1的铜、铁标准液，使用中随时加盖密封。

2．土壤有效铁及北方土壤有效铜的测定

1）土壤有效铁的含量的测定

(1)待测液的制备

称取10.0g风干土样或10.0×（1＋含水量）g的新鲜土样，置于100mL三角瓶中，加入有效铜铁联合浸提剂20mL，在频率为220次/分钟的振荡器上振荡30分钟，浸提温度在25℃左右，以定量滤纸过滤于干燥洁净的三角瓶中（三角瓶不干时，可弃去最初滤液），即为有效铁养分待测液（若为北方土壤时，此待测液也可为铜的待测液）。

(2)土壤有效铁的测定

用2mL移液管分别吸取空白（浸提剂）、标准液各2mL，待测液1mL＋浸提剂1mL共2mL，分别于三个小反应瓶中，分别加入下列药品（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：
有效铁还原剂4滴

有效铁助色剂2滴

有效铁显色剂4滴

摇匀，反应20分钟后转移至三个比色皿中上机测定。
拨动滤光片前轮使数值2，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至“uFe”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为24.00。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效铁的含量 (mg/kg) 。
注：1.本方法测定土壤有效铁的线性范围是0~40.0mg/kg，超出范围应稀释。

2.有效铁的测定受温度影响比较明显，故建议在25℃进行测定。

2）北方土壤有效铜的测定

(1)土壤养分待测液的制备（同土壤有效铁待测液的制备）

(2)北方土壤有效铜的测定

分别吸取2mL空白（有效铜、铁浸提剂）、2mL标准液、2mL待测液于三个小反应瓶中分别加入下列药剂（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：
    有效铜掩蔽剂5滴

有效铜助色剂3滴

有效铜强色剂4滴

有效铜显色剂6滴

摇匀，静置10分钟后分别转移至三个比色皿中上机测定。

拨动滤光片前轮使数值4，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至“uCu”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为2.00。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效铜的含量 (mg/kg) 。
注：本方法测定土壤有效铜的线性范围是0.6～3.0mg·kg-1，，若土样的有效铜含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效铜的含量。
（八）酸性及中性土壤有效铜的测定

1．部分用户自配药剂

(1)南方有效铜浸提剂：吸取8.2mL浓盐酸于1000mL容量瓶中，以蒸馏水定容后摇匀即可。

(2)南方有效铜标准液：准确吸取南方有效铜标准液（储备液）1.0mL于100mL容量瓶中，以南方有效铜浸提剂定容。即为含Cu2+ 1.0mg·L-1的标准液。使用中应随时加盖密封。

2．操作步骤

(1)土壤养分待测液的制备

称取5.0g风干土样或5.0×（1＋含水量）g的新鲜土样，置于100mL三角瓶中，加入南方土壤有效铜浸提剂25mL，在频率为220次/分的振荡器上振荡10分钟，浸提剂以定量滤纸过滤于干燥的三角瓶中，即为南方土壤有效铜养分待测液。

(2)酸性及中性土壤有效铜的测定：分别吸取2mL空白（南方有效铜浸提剂）、2mL标准液、2mL待测液于三个小反应瓶中，分别加入下列药剂（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：

南方有效铜掩蔽剂5滴

南方有效铜助色剂3滴

南方有效同强色剂2滴

南方有效铜显色剂5滴

摇匀，静置10分钟后分别转移至三个比色皿中，上机测定。
拨动滤光片前轮使数值4，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至 “uCu”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为5.00。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效铜的含量 (mg/kg) 。
注：本方法测定土壤有效铜的线性范围是0.5～10.0 mg·kg-1，若土样的有效铜含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效铜的含量。

（九）土壤有效锰的测定

1．北方土壤有效锰的测定

1）需用户自配的药剂

(1)北方有效锰浸提剂: 按每100mL浸提剂A溶液加入0.2g北方有效锰浸提剂粉剂B的比例溶解并摇匀来配制北方有效锰浸提剂。测土时可根据使用浸提剂的量（请注意标准液也需用浸提剂稀释定容）现用现配北方有效锰浸提剂。

有效锰浸提剂A溶液：称取有效锰浸提剂A38.5g以蒸馏水溶解并定容至500mL容量瓶中，摇匀备用。此溶液可长期保存。
 (2)北方有效锰标准液：准确吸取2.0mL有效锰标准液（储备液）于50mL容量瓶中，以北方有效锰浸提剂定容，即为含Mn2+ 20 mg·L-1的标准液，此标准液最好现用现配，注意加盖密封。（放置时间稍长时，溶液颜色会逐渐加深，但不影响使用）

2）操作步骤

(1)土壤养分待测液的制备

称取2.5g风干土样或2.5×（1＋含水量）g的新鲜土样于100mL三角瓶中，加入25mL北方有效锰浸提剂，在频率为220次/分钟的振荡器上振荡10分钟，以定量滤纸过滤，滤液即为土壤有效锰待测液。

(2)北方土壤有效锰的测定

分别吸取10mL空白（北方有效锰浸提剂）、10mL标准液、10mL待测液于三个100mL三角瓶中，分别加入浓硫酸1mL，浓磷酸1mL，蒸馏水10mL及0.5g有效锰显色剂。置于电炉上在通风橱中加热至出现紫红色，取下稍放置，再加入10mL蒸馏水，重新加热煮沸后保持3分钟，取下冷却，然后转移至50mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀备用。分别倒入三个比色皿中（液体约占比色皿的三分之二即可），上机测定。

拨动滤光片前轮使数值2，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至 “u1”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为200.00。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效锰的含量 (mg/kg) 。
注：1.操作过程中，应防止硫酸、磷酸洒出，危及人身安全，特别是在电炉上加热显色溶液时，尤其要注意安全。加热时操作人员不可太靠近电炉，以防溶液溅出。若三角瓶内液体溅到皮肤上，应立即用大量水冲洗，再用5%碳酸氢钠溶液冲洗。

2. 本方法测定土壤有效锰的线性范围是6～200.0 mg·kg-1，若土样的有效锰含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效锰的含量。

2．酸性及中性土壤有效锰的测定

1）需用户自配的药剂

(1)南方有效锰浸提剂：称取南方有效锰的浸提剂(固体)38.5g，以适量蒸馏水溶解并转入500mL容量瓶中，再加入25.2mL冰醋酸（用户自备），以蒸馏水定容至500mL，摇匀。

(2)南方有效锰标准液：准确吸取有效锰标准液（储备液）1.0mL于100mL容量瓶中，以南方有效锰浸提剂定容。即为含Mn2＋ 5.0 μg·mL-1的标准溶液，使用中随时加盖密封。

2）操作步骤

(1)土壤养分待测液的制备

称取2.5g风干土样或2.5×（1＋含水量）g的新鲜土样，置于100mL三角瓶中，加入25mL南方有效锰浸提剂，加一小勺（约0.5g）南方土壤有效锰还原剂，，在频率为220次/分钟的振荡器上振荡30分钟，以定量滤纸过滤，滤液即为待测液。

(2)南方土壤有效锰的测定

分别吸取10mL空白（南方有效锰浸提剂）、10mL标准液、10mL待测液于三个100mL三角瓶中，分别加入蒸馏水20mL，浓硫酸1mL，浓磷酸1mL，0.4g有效锰显色剂。摇匀后，置于电炉上在通风橱中加热至出现紫红色，取下稍放置，再加入10mL蒸馏水，重新加热煮沸后保持3分钟，取下冷却，然后转移至50mL容量瓶中，以蒸馏水定容。分别倒入三个比色皿中（液体约占比色皿的三分之二即可），上机测试。

拨动滤光片前轮使数值2，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至 “u1”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为50.00。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效锰的含量 (mg/kg)。
注意：
1.操作过程中，应防止硫酸、磷酸洒出，危及人身安全，特别是在电炉上加热显色溶液时，尤其要注意安全。加热时操作人员不可太靠近电炉，以防溶液溅出。
2.在电炉上加热溶液时，对于某些显色较慢的溶液，当三角瓶中溶液剩余较少时，应取下待其稍冷后，补加适量蒸馏水，再重新置于电炉上加热。
3. 本方法测定南方土壤有效锰的线性范围是10～250.0 mg·kg-1，若土样的有效锰含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效锰的含量。

（十）酸性土壤有效锌的测定

1．需用户自配的药剂

1）有效锌浸提剂：准确吸取8.2mL浓盐酸于1000mL容量瓶中，以蒸馏水定容、摇匀。

2）有效锌标准溶液：准确吸取1.0mL有效锌标准液（储备液）于200mL容量瓶中，以有效锌浸提剂定容。此即含Zn2+ 0.5 μg•mL-1的标准溶液。使用中应随时加盖密封。

3）萃取剂：取一袋萃取剂（粉剂），溶于500mL四氯化碳中，摇匀，即为萃取剂储备液，将其储存在棕色玻璃瓶中，备用；吸取萃取剂储备液41.5mL，用四氯化碳（自备）稀释至约500mL，再用该储备液与四氯化碳调整，使吸光度为0.4～0.5（空气为空白，在前、后滤光轮均为2号下测定）。

2．酸性土壤有效锌的测定

1）土壤养分待测液的制备：

称取5.0g风干土样或5.0×(1+含水量)g的新鲜土样于100mL三角瓶中，加入有效锌浸提剂25mL,在频率为220次/分钟的振荡器上振荡20分钟，浸提液用定量滤纸过滤于干燥的三角瓶中(三角瓶不干时，可弃去最初的滤液)，此即酸性土壤有效锌待测液。

2）酸性土壤有效锌的测定

分别吸取2. 0mL空白(有效锌浸提剂)、2. 0mL标准液、2. 0mL待测液于三个25mL比色管中，再分别加入1.0mL蒸馏水，并在含待测液的比色管中加有效锌掩蔽剂2滴，然后在三个比色管中各加有效锌酸碱指示剂2滴，在充分摇动下，先用氨水溶液(1+10)滴至粉红色，静置5分钟，再缓缓滴加入有效锌浸提剂，至溶液红色消失为止，分别加入下列药剂（每加入一种试剂后均要摇匀再加下一种试剂）：
有效锌稳定剂 1.0 mL

有效锌助掩剂 1.0 mL

有效锌萃取剂 5.0 mL

将比色管加盖，充分振荡4分钟，静置10分钟，使其完全分层，用皮球移液管移去上层水相，将有机相过滤于三个比色皿中，上机测定。
拨动滤光片前轮使数值2，按“存储”键，并用“调整﹢”或“调整﹣”键将存储状态调整至 “u2”。

置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整﹢”键或“调整﹣” 键，使液晶显示100.0。

按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按“调整﹢”键或“调整﹣”键，使液晶显示值为2.50。
再将待测液置于光路中，此时显示读数即为土壤有效锌的含量 (mg/kg)。
1. 本方法测定酸性土壤有效锌的线性范围是1～8 mg·kg-1，若土样的有效锌含量超出此范围，则应先将待测液稀释至适当倍数后再进行测定，测定结果乘以稀释倍数即为土壤中有效锌的含量。

2. 本法所用萃取剂系有机溶剂，用后的废液应集中处理，回收利用，以免污染环境。
