
第一篇 仪器介绍

肥料养分专用快速检测仪是我公司首创产品，它集药（仪器配备了多种可直接取用的成品药液及粉剂，在使用过程种，除蒸馏水和酒精需要自行补充外，其它药品均能满足需要。）、仪（仪器的主体，包括主机、打印机等）、器（主要有容量瓶、三角瓶、洗瓶、刻度吸管、反应瓶、比色皿、小铝盒、电子天平、滤纸等）于一体，它配备了进行规定项目化验所必需的全部装备，可独立在乡、村对肥料进行快速检测，也可在实验室内进行快速测定，并直接打印出检测结果，对进行肥料市场监管、指导科学配方施肥具有重要意义。
一、原理：使用一定的浸提、消化方法使肥料里面的养分进入溶液中，溶液中的养分可与特定的显色剂反应，生成有色物质使溶液呈现出颜色，溶液颜色的深浅与养分的含量呈正相关，并服从朗伯——比尔定律。即：E = K×C×L
式中E：消光度，K：消光系数，C：溶液浓度，L：溶液厚度。

由上式得  C = E
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，则当K，L相同时C= EB2B/EB1B*C
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式中E
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/ E
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可由仪器内部测知C
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为标准溶液浓度，当输入C
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数据后，仪器可自动计算并显示出C
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值。

二、技术指标

(一)测定项目

1.化肥（单质肥、复合肥）中的氮、磷、钾等。

2.有机肥(有机-无机复混肥)、叶面肥(喷施肥)中各形态氮、磷、钾、腐植酸以及pH值、有机质等。

3.有机肥、复混肥、叶面肥(喷施肥)中钙、镁、硫、硅、铁、锰、硼、锌、铜、氯等。

4.可扩展检测有机肥、叶面肥中铅、铬、镉、汞、砷等重金属。

(二)主要技术指标

1．电源

交流220V±22V正常工作。 直流可用汽车上12V蓄电池工作。

2．量程及分辨率

量程：9999μg /mL （max）   分辨率：0.001μg/mL（min）

3．稳定性

仪器预热5-10分钟后，数字显示值漂移在三分钟内不超过0.3%(透光度测量)

4．重复性误差

以2000μg /mL硫酸铜标准溶液误差不大于0.2%(透光度测量)

5．线性误差

以30, 90，150，180μg/mL重铬酸钾溶液试验，线性误差均小于1%。

交流

6．功耗 :            ≤ 5W

直流

7．速测速度

在正常熟练程度下，检测测肥料氮、磷、钾三项从取样到打印出检测结果需1.0小时左右，每增加一个样品加时20分钟；微量元素单项检测需0.5-1.0小时。
仪器结构示意图
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（左——仪器箱，右——药品箱）

本仪器采用单片机大规模集成电路、精度高、测试速度快、读数直观、使用方便。根据型号不同有三至十个操键，其名称及功能如下：

“比色”键：用于透光度测量（功能号1）；吸光度测量（功能号2）；浓度测量（功能号3）之间循环切换。

“调整＋”键：主要用于数字递增调整。（如果按下一直不松开，数字连续递增）

“调整－”键：主要用于数字递减调整。（如果按下一直不松开，数字连续递减）

“温度/pH”键：用于工作环境温度测量（功能号4）、pH值测量（功能号5）之间切换

（配用pH电极）。

“存储”键：用于测试数据的存储。

“打印”键：按下此键，可将已存储数据打印出来（内置高档热敏打印机）

[注
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]滤光片右拨轮为备用拨轮，根据用户要求，可选配滤光片。

     本仪器显示器有7位数字或符号。 

例如显示：
第一位：仪器显示功能号；

第二位：仪器测试符，由“E”转换为“匕”；“匕”表示仪器内部状态调整；

最后五位：测试数据显示。
注意：仪器显示“-E-”表示溢出，可继续操作；U若显示器第二位在按键后出现“匕”符，表示仪器内部正常调整运行，待测试符“匕”消失后，再进行下一步操作。U本注意事项在以后章节测试过程中均需遵守。

四、仪器操作说明

1、预热

仪器开机后自动处于默认的光电比色透光度测量状态。进行光电比色法测量时仪器预热5-10分钟；进行pH值测量时预热5分钟即可开始测量。

2、空白液校准

①首先拨动滤光片左轮，根据测试项目不同选择合适的滤光片号（按说明书要求选择），然后将空白液置于光路中，合上遮光盖，按“比色”键，使功能号切换至1。

②按“调整+”键，液晶显示100.0。

③按“调整-”键，液晶显示100.0，如果不是，重新按此键，直到显示100.0为止 (直至“E”完全消失了再进行下一步操作)。

3、标准液校准

按“比色”键，使功能号切换至3，将标准液置于光路中，合上遮光盖，若显示数值大于说明书给出的标准值，按动“调整-”键；若显示值小于标准值，按动“调整+”键，直到显示值与标准值相符为止 (操作中，直至“E”完全消失再进行下一步操作)。

4、待测液测试

将待测液置于光路中，合上遮光盖，此时所显数值即为样品中养分含量(mg/kg、g/kg、%)。

5、透光度测试(当需进行透光度测量时可进行本操作)

按“比色”键，使功能号切换至1。将待测液置于光路中，合上遮光盖，仪器显示稳定后的数值即为待测液的透光度(×100%)。

6、吸光度测试(当需进行吸光度测量时可进行本操作)

按“比色”键，使功能号切换至2，将待测液置于光路中，合上遮光盖，待显示稳定后的数值即为待测液的吸光度(A)。

上述测试过程中允许检查空白液100%(功能号切换至1)及标准液是否变化，若变化

可重新进行调整 (测试透光度、吸光度可不经第3步及第4步浓度校准及测量)。

7、温度测试(当需要了解测试环境温度时)

按下“温度/pH”键，使功能号切换至4，仪器自动测试工作环境温度并且用摄氏温度显示。

8、存储、打印功能

如所测样品数据需保留用于以后打印，则可在完成测试后按下“存储”键。

例如显示

                  1   2

1.机内编号    2.存储状态

存储状态有以下31种显示及其含义：

n1   表示碱解氮         n2   表示硝态氮         n3    表示铵态氮

P    表示有效磷         L    表示有效钾         F     表示有机质

Fn1  表示肥料酸解氮    Fn2  表示肥料硝态氮     Fn3   表示肥料铵态氮

Fn4  表示尿素氮        Fn5  表示尿素缩二脲     Fn6   表示肥料全氮

FP1  表示肥料有效磷    FP2  表示肥料水溶磷     FP3   表示肥料全磷

FF1  表示肥料腐植酸    FF2  表示肥料有机质     FL1   表示肥料有效钾

FL2  表示肥料全钾     pH表示酸碱度            H
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O表示含水量
Pb   表示铅            As    表示砷             Cd    表示镉        

Cr   表示铬            Hg    表示汞             Ch2   表示甲醛          

So2  表示二氧化硫      Cu    表示铜             Ni    表示镍

Al   表示铝            no2   表示亚硝酸盐       no3    表示硝酸盐

此时可以用“调整＋”和“调整－”键切换以上存储状态。如果再次按下“存储”键，仪器将测试结果存入缓存，即使关机也不会消失，直到把它打印出来，数据才从缓存中删去。如果按下除“调整＋”、“调整－”和“存储”以外的键，表示放弃存储，退出。

按下“打印”键，仪器显示“LP”字样，此时如果按下除“打印”键以外的任何键，退出打印状态。如果再次按下“打印”键，打印机从最后一个测试编号开始打印，显示器不显示此样品的测试编号，并将它的数据从缓存中删去。一个编号打印结束后，将开始打印倒数第二个、第三个，直到最前面的一个结束。(机内编号最多可达60个，若继续存储，应将前面已存数据打印出来，方可存储。)

打印过程中如果按下除“打印”键以外的任何键不放，在打印完当前正在打印测试编号的样品值后，将退出打印状态。
五、注意事项

1、比色前，比色皿要清洗干净，其干净与否直接影响比色结果，注意切勿用手触及比色皿上的光学面，也不要用硬纸或布擦其光学面。若比色皿透光面有污物、欠明澈、应用洗涤液浸泡洗净，用后的比色皿可用擦镜纸擦干后放入盒中。

2、本仪器所带4支比色皿为已经过选配配套的比色皿，装入2000μg/mL硫酸铜标准溶液后其读数误差≯0.5，如用户自行购置比色皿，须检查其配套性，不要用不配套的比色皿比色。

3、放置比色皿于光路中，使比色皿壁光面指向光源。

4、每加完一种药液后要振荡使其充分混合均匀后再加第二种药液。

5、比色皿外如溅有药液，必须用擦镜纸擦干再测，否则会造成光线散射，导致较大测试误差。

6、严禁比色溶液洒入比色槽，一旦洒入，应立即用吸水纸将溶液吸取干净。

7、不使用pH电极务必将电极帽戴上，否则测试中可能会出现异常现象。

8、若是外置打印机，连接打印机时，应先将通讯线与主机连接，然后再接打印机电源。
9、关机时必须拔掉交流电源线,并检查比色皿槽内比色皿是否取出以免药液洒入槽内造成电路腐蚀损坏。

10、测定中注意药液不要溅洒在衣服上，防止某些酸、碱药液烧伤衣物及皮肤，测定工作结束后应洗手，防止某些有毒药液入口。

11、药品放置应使儿童不能触及，药品箱应加锁以防儿童取出玩耍。

六、一般故障及排除

	故障
	原因
	排除方法

	透光度100.0调不到，或者测试中数值来回跳动
	1、灯泡老化
	更换灯泡

	
	2、灯泡松动
	固定好灯泡

	
	3、灯线插件氧化
	将插件来回插拔两次或者更换灯线插件

	
	4、比色皿外壁有水
	擦干比色皿外壁

	
	5、比色皿中的药液反应尚未完成
	待反应完成后再进行测试

	测量误差大
	1、操作不规范或者操作错误
	规范操作，并按仪器使用方法来进行测试

	
	2、所用药剂失效
	使用在保质期内的药剂

	
	3、光电池腐蚀损坏失效
	更换光电池（返厂）

	
	4、放大电路或者其它电路发生故障
	返厂进行维修

	电极测量误差大
	1、未进行标定
	重新标定

	
	2、标定错误，即将4.01和9.18相混淆来进行标定
	按说明书对仪器重新进行至少两次标定

	
	3、电极或者电极座被氧化
	打磨电极座或者更换新的电极〈座〉

	
	4、电极失效
	更换新的电极

	不通电
	1、电源未接通（电源线断）
	接通电源（更换电源线）

	
	2、保险管已坏
	更换保险管


第二篇 肥料主要养分检测

(适用于各种化肥、有机肥、叶面肥、冲施肥等，)

一、肥料样品的采集与处理

为了能使测定的样品代表田间的养分状况，要求必须多点混合取样，按四分法弃去多余的部分，保留约半斤；对于块状、粒状单质肥及复混肥、有机肥（需风干），则可用四分法再缩至100g，粉碎或研磨后，全部过1mm孔径筛（即20目筛），密封贮存备用。

二、肥料含水量的测定

可采用低温真空烘干法或者铝盒烘干称重法（主要适于有机肥类）。
三、药剂的配制

1.肥料养分标准液：用1mL吸管吸取储备用肥料混合标准液1.0mL，放入100mL容量瓶中，然后用蒸馏水定容至刻度即为含NHP+PB4B-N 9.0 μg/mL,NOP-PB3B-N 6.0 μg/mL,PB2BOB5 B9.0 μg/mL,KB2BO 14.0 μg/mL的肥料混合标准液，使用中应随时加盖密封。
2.肥料浸提剂：称取肥料浸提剂粉剂10g，放入500mL容量瓶中，以蒸馏水溶解定容即可。（此药剂可现配也可直接按每份样品称取1g+50mL蒸馏水直接用）
四、单质化肥氮、磷、钾含量的测定

(一)氮素化肥氮含量的测定
1．硫酸铵、氯化铵、硝酸铵、碳酸氢铵等铵态氮肥含氮量的测定

(1)待测液的制备
①称取经磨细的有代表性肥料样品0.5g（精确至0.01g），置于一100mL三角瓶中，加入蒸馏水约50mL+浓硫酸1mL（或肥料浸提剂50mL），用橡胶塞塞紧，保持温度25℃左右，振荡至完全溶解为止（或在电炉上加热5分钟），然后转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，摇匀，然后过滤于干净的三角瓶中（若溶液澄清可不过滤，若三角瓶不干时则弃去最初出滤液）。

②用1mL吸管吸1.0mL滤液于100mL容量瓶中，用蒸馏水定容至刻度，摇匀即为铵态氮待测液。

(2)测定步骤；

用2mL吸管分别吸取蒸馏水2.0mL（作空白液用）、肥料标准液2.0mL(含NHB4PB+P-N9.0μg/mL)、肥料待测液2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别依次加入：

肥料铵态氮1号试剂4滴

肥料铵态氮2号试剂4滴

肥料铵态氮3号试剂4滴

肥料铵态氮4号试剂2滴

摇匀，静置10分钟后分别转移到三支比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。
②置标准液于光路中，按“比色”键，使功能号切换至3，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料铵态氮的含量（％），对于硝酸铵而言，将测定值×2，即为肥料含氮量。

2．硝态氮肥中氮含量的测定

①待测液的制备：同铵态氮肥含氮量的测定时待测液制备过程。
②测定步骤
用1mL吸管分别吸取蒸馏水、肥料标准液（含NO
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-6.0μg/mL）、待测液1.0mL于三个小玻璃瓶内，再用2mL吸管往三个小玻璃瓶中分别再加2mL蒸馏水，然后分别依次加入：

肥料硝态氮1号试剂2滴

肥料硝态氮2号试剂4滴

肥料硝态氮3号试剂1滴（滴加前须剧烈摇动或70℃热水水浴加热3分钟摇动几下，使沉淀物充分悬浮后再滴加）

摇匀，静置15分钟后分别转移到三支比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。
②置标准液于光路中，按“比色”键，使功能号切换至3，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料硝态氮的含量（％），若肥料为硝酸铵，则将测定值×2即为硝酸铵肥料的含氮量。

3．尿素含氮量的测定

①待测液的制备

称取经磨细的有代表性的肥料样品0.5g(精确至0.01g),置于100mL三角瓶中，加入5mL水将样品湿润，再加入2mL浓硫酸，用小火加热，不停地摇动，待开始冒白烟后停止加热。冷却后小心地加入少许蒸馏水，转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水稀释到刻度，摇匀，过滤（溶液若澄清可不必过滤），用1mL吸管吸取0.5mL滤液放入100mL容量瓶中，用蒸馏水定容即为待测液。

②测定步骤：同四（一）1铵态氮肥含氮量的测定步骤，标准调为表中值，待测液的显示读数即为尿素的含氮量（％）。

4．尿素中缩二脲含量的测定

(1)待测液的制备
称取3.00g尿素样品（精确至0.01g），倒入100mL容量瓶中，加适量水溶解后，用蒸馏水定容至刻度，摇匀即成待测液。

(2)测定步骤

用5mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、缩二脲标准液（含缩二脲300μg/mL）、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，依次分别加入：

缩二脲掩蔽剂     2滴

缩二脲显色剂     4滴

摇匀，保持温度25℃左右，15分钟后，分别转移到三只比色皿中上机测定:

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。
②置标准液于光路中，按“比色”键，使功能号切换至3，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为尿素中缩二脲的含量（％）。

(二)磷肥中磷含量的测定

1．磷肥中有效磷（含水溶、枸溶）的测定

(1)待测液的制备

称取经磨细的有代表性样品0.5g（精确至0.01g），置于三角瓶中，加入蒸馏水约50mL+浓硫酸1mL（或肥料浸提剂50mL），用橡胶塞塞紧，保持温度25℃左右，振荡至完全溶解为止（或在电炉上加热5分钟），然后转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，摇匀，然后过滤于干净的三角瓶中（若溶液澄清可不过滤，若三角瓶不干时则弃去最初出滤液）。

用1mL吸管吸0.5mL虑液（若为过磷酸钙，则吸2mL滤液）放入100mL容量瓶中，用蒸馏水定容至刻度，即为肥料有效磷待测液。

(2)测定步骤

用2mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液（含PB2BOB5B9.0μg/mL）、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别加入：

肥料磷试剂   7滴

摇匀，静置20分钟后，分别转移到三只比色皿中上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。
②置标准液于光路中，按“比色”键，使功能号切换至3，按调整键显示表中值

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料有效磷的含量（%）。

2．磷肥中水溶性磷含量的测定（包括过磷酸钙、重过磷酸钙、一铵、二铵等）

    (1)待测液的制备

    称取经磨细的有代表性样品0.5g（精确至0.01g），置于三角瓶中，加入蒸馏水50mL，用橡胶塞塞紧，保持温度25℃左右，振荡至完全溶解为止（或30分钟），转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，摇匀后过滤于干净的三角瓶（不干时弃去最初滤液）中。

    用1mL吸管吸0.5mL虑液（若为过磷酸钙，则吸2.0mL滤液）放入100mL容量瓶中，用蒸馏水定容至刻度，即为肥料水溶性磷待测液。

    (2)测定步骤

    用5mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液（含PB2BOB5B9.0μg/mL）、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别加入：

肥料磷试剂   7滴

摇匀，静置20分钟后，分别转移到三只比色皿中上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。
②置标准液于光路中，按“比色”键，使功能号切换至3，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料水溶性磷的含量（%）。

(三)钾素化肥中含钾量的测定

1．待测液的制备
称取经磨细的有代表性肥料样品0.5g置于三角瓶中，加入蒸馏水约50mL+浓硫酸1mL（或肥料浸提剂50mL），用橡胶塞塞紧，保持温度25℃左右，振荡至完全溶解为止（或在电炉上加热5分钟），然后转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，摇匀，然后过滤于干净的三角瓶中（若溶液澄清可不过滤，若三角瓶不干时则弃去最初出滤液）。最后用1mL吸管吸0.5mL滤液(当钾含量高于30%需稀释4万倍时)或用1mL吸管吸1mL滤液(当钾含量低于30%需稀释2万倍时)放入100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，即为肥料速效钾待测液。

2．测定步骤

用2mL吸管吸取蒸馏水（作空白液）、标准液、待测液各2mL于三个小玻璃瓶中，分别依次加入：

肥料钾1号试剂4滴

肥料钾2号试剂4滴

肥料钾3号试剂4滴（当药液保存时间较长时，可适当多加1-2滴）

摇匀后分别转移到三支比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置6，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。
②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。
③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料样品中KB2BO含量（％）。

〔注〕1.对于完全水溶性肥料可用蒸馏水代替浸提剂，完全溶解后，如溶液很清澈可不用过滤，直接测定。

2.复合(混)肥中有效磷、钾含量的测定方法同单质肥（浸提剂用量为50mL或1g浸提剂+50mL蒸馏水）。

五、复合（混）肥中氮、磷、钾含量的测定
(一)待测液的制备

称取经磨细的有代表性的肥料样品0.5g置于100mL三角瓶中，加入5mL水将肥料润湿，再加入2mL浓硫酸，用小火加热，不停地摇动，待无气泡和冒白烟后停止加热，冷却后转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水稀释到刻度，过滤后用1mL吸管吸1.0mL滤液放入100mL容量瓶中，用蒸馏水定容即为待测液（此待测液可用于复合肥中氮、磷、钾含量的测定）。

(二)测定步骤

1．全氮含量的测定

（1）当氮含量低于25%时：

用5mL吸管吸取蒸馏水2mL于一小玻璃瓶中作空白，吸取肥料标准液2mL(含NHP+PB4B-N9μg/mL)于另一小玻璃瓶中，吸取肥料待测液2mL于第三只小玻璃瓶中，分别加入：

肥料铵态氮1号试剂4滴

肥料铵态氮2号试剂4滴

肥料铵态氮3号试剂4滴

肥料铵态氮4号试剂2滴

摇匀，10分钟后分别转移到三个比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使仪器显示100％。
②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时仪器读数即为肥料样品中铵态氮的含量（％）。

（2）当氮含量高于25%时：

用5mL吸管吸取蒸馏水2mL于一小玻璃瓶中作空白，吸取肥料标准液2mL(含NHP+PB4B-N9μg/mL)于另一小玻璃瓶中，吸取肥料待测液1mL+蒸馏水1mL于第三只小玻璃瓶中，其余操作除将标准调值调为36.00外完全同（1）当氮含量低于25%时氮含量测定的操作。

［注B1B］在向三角瓶中加浓硫酸时若发现有红棕色气体产生，则说明复混肥中有硝态氮存在，需按单质硝态氮方法另行测定硝态氮含量，并与本方法测定的氮含量相加，方为复合肥中总氮量。

［注B2B］磷酸铵类复合肥可不经消化，直接称取0.5g用蒸馏水溶解稀释后测定。

2.全磷含量的测定

用5mL吸管吸取蒸馏水2mL于一小玻璃瓶中作空白，吸取肥料标准液2mL(含P2O5 9.0μg/mL)于另一小玻璃瓶中，吸取肥料待测液2mL于第三个小玻璃瓶中，各加入：

肥料磷试剂7滴，摇匀，20分钟后分别转移到三个比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使仪器显示100％。
②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时仪器读数即为肥料样品中PB2BOB5B的含量（％）。
3.全钾含量的测定

用5mL吸管吸取蒸馏水2mL于一小玻璃瓶中做空白液，吸取肥料标准液2mL(含KB2BO14.0μg/mL)于另一小玻璃瓶中做标准液，吸取肥料速效钾待测液2mL于第三个小玻璃瓶中，依次加入：

肥料钾1号试剂4滴

肥料钾2号试剂4滴

肥料钾3号试剂4滴(当药液保存时间较长时，可适当多加1-2滴)

摇匀后分别转移到三个比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置6，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使仪器显示100％。
②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时仪器读数即为肥料样品中KB2BO含量（％）。

〔注〕对于完全水溶性肥料可用蒸馏水代替浸提剂，完全溶于水后即可测定，水溶后如溶液很清澈也可不过滤。
六、有机肥中全氮、全磷、全钾含量的测定

(一)待测液的制备
准确称取磨细过筛的肥料样品0.5g（精确到0.01g）于三角瓶中，加几滴水润湿，依次加入5.0mL浓硫酸和5~10滴有机肥消化加速剂，轻轻摇匀，瓶口可放一弯颈小漏斗，在电炉上低温加热，消化10分钟。如样品仍呈黑色或棕色，取下三角瓶，稍冷后补加有机肥消化加速剂2~5滴（注意不要滴在小漏斗及三角瓶上），继续在电炉上消化至白色，取下冷却。

小心用蒸馏水将处理好的溶液转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容。摇匀后过滤到三角瓶中（若三角瓶不干，弃去最初滤液）。吸取滤液2mL到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，摇匀后即为待测液。

(二)测定步骤

1．测全氮含量

用5mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液（含NHB4PB+P-N9.0μg/mL）、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别依次加入：

肥料铵态氮1号试剂   4滴

肥料铵态氮2号试剂   4滴

肥料铵态氮3号试剂   4滴

肥料铵态氮4号试剂   2滴

摇匀，静置10分钟后，分别转移到三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料全氮的含量（%）。

2．测全磷含量

用2mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别依次加入：      肥料磷试剂   7滴

摇匀，静置20分钟后，分别转移到三只比色皿中上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料全磷的含量（%）。

3．全钾含量的测定

用2mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别依次加入：

             肥料钾1号试剂   4滴

             肥料钾2号试剂   4滴

             肥料钾3号试剂   4滴（若存放时间较长，可适当多加1-2滴）

充分摇匀，分别转移到三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置6，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料全钾的含量（%）。

七、有机肥（含有机复混肥）有效氮、速效磷、速效钾含量的测定

(一)待测液的制备

准确称取磨细过筛的肥料样品1.00g于三角瓶中，加入肥料浸提剂50.0mL，用橡皮塞塞紧，置振荡器上振荡至完全溶解（或30分钟）后，取下过滤于一洁净干燥三角瓶中（若不干，则弃去最初滤液）。

对于纯有机肥，用吸管吸10.0mL滤液于100mL容量瓶中（对于有机复混肥，则用1mL吸管吸0.5mL），用蒸馏水定容后，加入一小平勺（约0.5g）有机肥脱色剂，充分摇动5分钟后，过滤于另一洁净三角瓶中（若不干，则弃去最初滤液），滤液即为有机肥待测液。

(二)测定步骤

1．测硝态氮含量

用1mL吸管分别吸蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液、待测液各1.0mL于三只小玻璃瓶中，再用2mL吸管分别吸2mL蒸馏水于这三只小玻璃瓶中，然后分别依次加入：

肥料硝态氮1号试剂   2滴

肥料硝态氮2号试剂   4滴

肥料硝态氮3号试剂   1滴（滴加前，需剧烈摇动或在70℃左右的热水中加热3分钟，使沉积物悬浮起来再用。）

摇匀，静置20分钟后，分别转移到三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为纯有机肥（或有机复混肥）的硝态氮的含量（%）。

2．测速效磷含量

用2mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别依次加入：  

肥料磷试剂   7滴

摇匀，静置20分钟后分别转移到三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料速效磷的含量（%）。

3．测速效钾含量

用2mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别依次加入：

             肥料钾1号试剂   4滴

             肥料钾2号试剂   4滴

             肥料钾3号试剂   4滴（若存放时间较长，可适当多加1-2滴）

充分摇匀，分别转移到三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置6，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料速效钾的含量（%）。

4．酸解氮的测定

1）待测液的制备：

用吸管吸取经步骤（一）制备的未经稀释的肥料浸出液4.00mL（对于纯有机肥）或1.00mL（对于有机复混肥），到一个干净的三角瓶中，加蒸馏水补充至10mL，再加入10滴肥料水解剂，置于电炉上加热至水烧干并冒白烟为止，取下冷却后转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，摇匀即为酸解氮待测液。

2）测定步骤

用2mL吸管分别吸取蒸馏水（作空白液用）、肥料标准液、待测液各2.0mL于三个小玻璃瓶中，分别加入：

肥料铵态氮1号试剂    4滴

肥料铵态氮2号试剂    4滴

肥料铵态氮3号试剂    4滴

肥料铵态氮4号试剂    2滴

摇匀，静置10分钟后，分别转移到三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置1，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键显示表中值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为有机肥酸解氮的含量（%）。

将此项测值与硝态氮值相加即为肥料有效氮含量。 

[注]：本方法适用的范围是

         硝态氮         速效磷        速效钾         酸解氮

纯有机肥    0.15—0.45      0.15—0.90      0.5—0.9        0.38—1.5

有机复混肥   3.0—9.0        3—18.0        10—18         1.5—6.0

八、有机肥中有机质含量的测定

1.药剂的配制

1）8%重铬酸钾：称取重铬酸钾8g，将药剂置于三角瓶中，加入适量蒸馏水（注意冲净塑料袋上粘附的药剂）完全溶解后，转入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容至刻度，摇匀即可。

2）0.5％碳标准液（储备液）：取葡萄糖粉一袋，将药剂置于三角瓶中（注意冲净塑料袋内粘附的药剂）加蒸馏水约50mL，浓硫酸1.0mL，转入100mL容量瓶中（药液转移时要冲净三角瓶内的残液）以蒸馏水定容至刻度，摇匀即可。

2.待测液的制备

肥料有机质大致含量称样量的确定

	有机质大致含量（%）
	称样量（g）
	标准调值

	≤10
	0.3
	8.67

	10—30
	0.10
	26.00

	30—60
	0.05
	52.00

	≥60
	0.03
	86.67


根据上表确定称样重，准确称取研碎肥料样（精确到0.0001g）于三角瓶中，加水3.0mL润湿，同时分别吸取3.0mL蒸馏水（作空白液用）、3.0mL碳标液（作标准液用）于另两个三角瓶中，然后依次往这三个三角瓶中加入10.0mL重铬酸钾溶液和10.0mL浓硫酸，边加边摇动，约1分钟后，置于沸水浴中加热30分钟（可在有样品瓶口加一弯颈小漏斗），最后转移到100mL容量瓶中，用蒸馏水定容，即同时制备出空白液、标准液、待测液。

3.测定步骤

用5mL吸管分别吸2.5mL空白液、标准液、待测液于三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置4，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为表4中给定值。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料有机质的含量（%）。

[注1]若事先不知其含量，可先按20%—40%称样，即称0.08g，若测定值小于15%或大于44%则需重新称样，另行测定。

[注2]由于硫酸稀释热法跟常规灰化法相比，氧化不完全，最终结果需乘以一个校正系数（经验系数为1.25—1.35左右）。

九、肥料中腐殖酸含量的测定

适用于腐殖酸钠类肥料，以泥炭、褐煤和风化煤为原料制得的腐殖酸钠类肥料。

腐殖酸标准溶液的配置：吸取0.5%碳标准液10mL放入100mL容量瓶中，加适量水稀释后，加浓硫酸1.0mL，以蒸馏水定容至刻度即可。

1.肥料中水溶性腐殖酸含量的测定

(1)待测液的制备

称取1.00g磨细过筛的肥料样于一三角瓶中，加蒸馏水70mL，置于沸水浴中加热30分钟，取出冷却至室温后转移到100mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀，过滤（弃去最初滤液），滤液即为待测液。

(2)测定步骤

用5mL吸管吸取蒸馏水（作空白液用）、腐殖酸标准液、待测液各5mL于三只三角瓶中，依次分别加入2.5mL重铬酸钾溶液、10mL硫酸，再于沸水浴中加热30分钟，取出冷却到室温后用5mL吸管分别吸2.5mL空白液、标准液、待测液于三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置4，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为7.46（风化煤腐殖酸）、7.81（褐煤腐殖酸）、8.62（泥炭腐殖酸）P[注]P。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料水溶性腐殖酸的含量（%）。

[注]由于制备腐殖酸钠肥料的原料不同，其纯腐殖酸含碳量系数也不同，如风化煤腐殖酸为0.67，褐煤腐殖酸为0.64 ，泥炭腐殖酸为0.58，所以相应的调值也不同。  

2.肥料中游离态腐殖酸含量的测定

(1)待测液的制备

称取磨细过筛的风干肥料样0.20g于一三角瓶中，加游离态腐殖酸浸提剂（配制方法为：快速称取游离态腐殖酸浸提剂粉5.0g放入500mL容量瓶中，用适量蒸馏水溶解后定容到刻度，摇匀即可。）70mL，并在瓶口加入一个小漏斗，置于沸水浴中加热30分钟，取出冷却至室温后转移到100mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀，过滤（弃去最初滤液），滤液即为待测液。

(2)测定步骤

用5mL吸管吸取蒸馏水（作空白液用）、腐殖酸标准液、待测液各5mL于三只三角瓶中，依次分别加入2.5mL重铬酸钾溶液、5.0mL硫酸，再于沸水浴中加热30分钟，取出冷却到室温后用5mL吸管分别吸2.5mL空白液、标准液、待测液于三只比色皿中，上机测定：

①拨动滤光片左轮使数值置4，置空白液于光路中，按“比色”键，功能号切换至1，按“调整＋”键，仪器显示≤100％；按“调整－”键，使液晶显示100％。

②按“比色”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为37.31（风化煤腐殖酸）、39.06（褐煤腐殖酸）、43.10（泥炭腐殖酸）P[注]P。

③再将待测液置于光路中，此时显示值即为肥料游离态腐殖酸的含量（%）。

[注]由于制备腐殖酸钠肥料的原料不同，其纯腐殖酸含碳量系数也不同，如风化煤腐殖酸为0.67，褐煤腐殖酸为0.64 ，泥炭腐殖酸为0.58，所以相应的调值也不同。

3.肥料中总腐殖酸含量的测定

除了将浸提剂改为总腐植酸浸提剂（配制方法为：快速称取游离态腐殖酸浸提剂粉7.0g和总腐植酸浸提剂15.0g放入1000mL容量瓶中，用适量蒸馏水溶解后定容到刻度，摇匀即可。）外，其余操作完全同游离态腐殖酸含量的测定方法。

十、肥料溶液pH值的测定（有机肥、叶面肥、喷施肥等）

按下“温度/pH”键，功能号切换至5，将pH电极放入待测溶液中，等待2—3分钟显示稳定后，所显示的数值即为待测溶液的pH值，进行pH值测量前需进行如下校准:：

①测前校准：将电极放入pH4.01的标准缓冲溶液中，等待2—3分钟显示稳定后，按下“调整+”键，仪器自动校准pH4.01（所显示的读数不一定为4.01，这和温度有关，此项校准需在每次测定前进行）。

②定期校准：将电极探头放入pH9.18的标准缓冲溶液中，等待2—3分钟显示稳定后，按下“调整-”键，仪器自动校准9.18（所显示的读数不一定为9.18，这和温度有关，此项校准可每周进行一次）。

样品稀释倍数参照相关标准（一般液体肥料直接检测，有机肥料以蒸馏水稀释50倍，喷施肥稀释以蒸馏水稀释250倍后检测）。

第三篇 肥料有效态中微量元素检测方法
一、肥料样品的采集与处理

为了能使测定的样品代表田间的养分状况，要求必须多点混合取样，按四分法弃去多余的部分，保留约半斤；对于块状、粒状单质肥及复混肥、有机肥（需风干），则可用四分法再缩至100g，粉碎或研磨后，全部过1mm孔径筛（即20目筛），密封贮存备用。

   注意：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或制成，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。

注意事项：

1.测定时，加入每种药品后均需摇匀，方可加入下一种药品。

2.测定时所用的风干土样是过40目尼龙筛的，不可使用金属筛。

3.测定过程中的器皿需用蒸馏水充分清洗干净，防止进入污染。

二、肥料有效钙、镁含量的测定

1．方法原理

肥料浸提滤液中的CaPP2+PP和MgPP2+PP，在碱性条件下与EDTA起配合反应，形成微离解的无色稳定性配合物。利用指示剂指示滴定终点，根据所用EDTA的量计算溶液中CaPP2+PP和MgPP2+PP含量。

2．药剂的配制

(1) 肥料钙、镁浸提剂：称取肥料钙、镁浸提剂固体38.5g，以适量水溶解并转入500mL容量瓶，以水定容摇匀。

(2)肥料钙、镁显色剂：吸取肥料钙镁显色剂浓缩液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，即可使用。

3．操作步骤

(1) 肥料待测液的制备

称取0.5g肥料样品倒入三角瓶中，然后加入肥料钙、镁浸提剂25mL，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）,此即为肥料待测液。

(2)肥料钙、镁总量的测定：吸取待测液1mL和浸提剂9mLPPPP于三角瓶中，依次加入6滴肥料钙镁掩蔽剂，3.5mL钙镁助掩剂，5滴钙镁还原剂，0.03-0.04g 肥料钙镁指示剂甲，摇匀后逐滴加入肥料钙镁显色剂，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)。

(3) 肥料钙的测定：吸取1mL待测液+9mL浸提剂于三角烧瓶中，依次加入6滴肥料钙镁掩蔽剂，13滴肥料钙镁强色剂，5滴肥料钙镁还原剂，0.03-0.04g 肥料钙镁指示剂乙，摇匀后逐滴加入肥料交换性钙镁显色剂，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(dBB1BB)。

4．滴定结果计算

(1) 1/2CaPP2+PP、1/2MgPP2+PP总量=22.5d cmol/kg

即相当于含钙0.45d (%)或含镁0.27d (%) 

(2) 有效钙（1/2CaPP2+）   =22.5dBB1BB/v cmol/kg =0.45dBB1 (%)

(3) 有效镁（1/2MgPP2+）PP=22.5(d-dBB1BB)/V cmol/kg =0.27(d-dBB1BB) (%)

注：d——肥料钙镁总量测定所用显色剂滴数。

d1——肥料钙测定所用显色剂滴数。

三、肥料有效硫的测定

1．方法原理

我们所开发的肥料有效硫的速测方法，也是采用硫酸钡比浊法，即根据SOBB4PBPB2-PP与BaPP2+PP生成BaSOBB4BB沉淀，而在一定的范围内(SOBB4PBPB2-PP为2~40ppm)溶液的混浊程度与SOBB4PBPB2-PP浓度成正比，以此来测定肥料硫的含量。所用浸提剂为硝酸钠溶液，可与肥料氯联合浸提及测定。

本法与常规硫酸钡比浊法在其他方面还作了以下改进：

(1)在浸提方面，速测方法仅仅浸提5分钟，待测液可用于测定氮和硫，而常规方法浸提时间为1小时。(2)测定时，速测方法省去了吸取部分待测液，在电热板上或砂浴上用过氧化氢除去有机物这个步骤，节约了测定时间，简化了测定步骤。(3)用氯化钡溶液代替0.25-0.5mm的氯化钡晶体使用，这样便于在小体积反应体系中准确加入氯化钡，试验证明，这种改进切实可行。(4)使用成品药剂节约测定时间，并省去了由用户作工作曲线的步骤。

研究表明，该法测定硫的线性范围是1.5~30mg/kg。

2．药剂的配制

(1) 肥料硫、氯浸提剂：称取2.12g 肥料有效硫、氯浸提剂固体，以适量水溶解并转入500mL 容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀。

(2) 肥料硫标准液的配制：吸取1.0mL肥料硫标准储备液于100mL容量瓶中，以浸提剂定容，即为含硫(SPP6+PP)7.5μg/mL的标准液。使用过程中要注意随时加盖密封。

3．操作步骤

(1)待测液的制备

称取0.5g肥料样品，置于三角瓶中，加入25mL肥料硫、氯浸提剂，在振荡器上振荡5分钟，以定量滤纸过滤即得滤液。吸取此滤液1mL放入100mL容量瓶中，以浸提剂定容即为待测液。可同时用于测定肥料有效硫和有效氯。

(2) 肥料硫的测定

分别吸取空白(浸提剂)、标准液、待测液各2.0mL，置于三个小反应瓶中，分别加入下列各药品：

肥料硫掩蔽剂2滴

肥料硫助蔽剂8滴

肥料硫稳定剂3滴

肥料硫浊度剂8滴

充分摇匀，静置5分钟即为待测液。

(3) 上机测定

将待测液分别转移至比色皿中，上机测定：
①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使红色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，功能号切换至1，按调整键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为3.75。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料有效硫（S）的含量(%)。
注意事项：

I.使用该比浊法测定肥料中有效硫时，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。

II.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。

注：本法适宜的测定范围是SPP6+PP0-15%。若肥料的硫含量超出此范围，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肥料中硫含量。

四、肥料有效硅的测定

1．方法原理

用浸提剂浸提肥料中的有效硅，浸出的硅酸在一定的酸度条件下与钼试剂反应生成硅钼酸，用掩蔽剂去除磷的干扰后，硅钼酸可被还原剂还原为硅钼蓝，在一定浓度范围内，蓝黄色深浅与硅含量成正比，可进行比色测定。

2．药剂的配制

(1) 肥料硅浸提剂：取一袋肥料硅浸提剂(固体)，以适量水溶解并转入500mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀。

(2) 肥料硅标准液：吸取肥料硅储备液1.00mL，置于100mL容量瓶中，以肥料有效硅浸提剂定容，摇匀，即为含硅(SiOBB2BB)3.00ppm的标准溶液。

3．操作步骤

(1) 待测液的制备

称取0.5g肥料样品于一塑料瓶中，加入25mL肥料有效硅浸提剂，摇匀，在80℃热水（最好使用水浴锅）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)即得滤液。吸取此滤液1mL放入100mL容量瓶中，以浸提剂定容即为待测液。
 (2) 肥料硅的测定

分别吸取空白(浸提剂)、标准液、待测液各2mL，置于三个小塑料反应瓶中，分别加入下述各种药品：

肥料硅缓冲剂2滴

肥料硅显色剂7滴

肥料硅掩蔽剂10滴

肥料硅还原剂1滴(每加一种药品需摇匀后再加另外一种)

摇匀，25℃左右，静置10分钟后摇匀，分别转移到比色皿(或10mL离心管中)中，上机测定：
①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使红色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，功能号切换至1，按调整键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为1.5。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料中有效硅(SiOBB2BB)含量(%)。
五、肥料有效硼的测定（甲亚胺比色法）

1．方法原理

溶液中的硼在pH＝5.1～5.8的NH4OAc-HOAc缓冲溶液中，配合形成棕黄色配合物，该法可测定硼0.05～0.1mg·L-1,最大吸收峰在410～420nm。样品中有大量金属离子需用EDTA进行掩蔽，其显色温度在23℃为宜，否则随着温度的升高，吸光度显著减小。显色稳定时间为2小时。本法操作简便、准确适宜自动化分析。

2．需用户自配试剂

(1) 肥料硼浸提剂：称取1.11g肥料硼浸提剂粉剂，冷溶于沸水处理过的烧杯中，转入以0.1mol/L HCl浸泡过夜的1000mL容量瓶中，以水定容，摇匀后转入塑料瓶中保存。

(2) 肥料硼标准液：用1mL移液管吸取5mL肥料硼储备液，移入100mL容量瓶中，以肥料硼浸提剂定容。摇匀，即为含硼2.5μg·mLPP-1PP的标准液。使用中注意加盖密封保存。

(3) 肥料硼显色剂的配制：称取固体肥料硼显色剂A0.2g，固体显色剂B0.4g溶于10mL60℃左右的温蒸馏水中，完全溶解后转入25mL塑料滴瓶中备用，要求现用现配。

3．操作步骤

(1) 肥料养分待测液的制备

称取肥料样品0.5g于洁净的石英管（或用0.1N盐酸浸泡过夜的硬质玻璃试管或三角瓶或塑料瓶中），加入肥料硼浸提剂25.0mL，在振荡器上振荡5分钟，以定量滤纸过滤即得滤液。吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以浸提剂定容即为待测液。
(2) 肥料有效硼的测定

用2mL吸管分别吸取空白（浸提剂）、标准、待测液各2mL置于三个用0.1N盐酸浸泡过夜的小反应瓶(或小塑料瓶或10mL离心管)中，分别加入下列药品：

肥料有效硼掩蔽剂6滴

肥料有效硼显色剂6滴

摇匀，静置20分钟后分别转移至洁净的比色皿中上机测定(或直接用离心管测定)：
①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使蓝色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，使功能号切换至1，按“调整+”键，液晶显示≤100%；按“调整-”键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为1.25。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料硼的含量 (%) 。

注：本方法测定肥料有效硼的线性范围是0~3.0%。
六、肥料有效氯的测定

1．方法原理

该方法是采用AgCl比浊法对溶液中氯离子进行测定。在溶液中加入过量的AgPP+PP，溶液中ClPP－PP的含量与生成AgCl白色沉淀的含量成正比。
2．需用户自配的药剂

1）肥料硫、氯浸提剂：称取2.12g肥料硫、氯浸提剂固体，以适量水溶解并转入500mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀。

2）肥料氯标准液：吸取肥料氯储备液1.0mL，置于100mL容量瓶中，以肥料硫、氯浸提剂定容，摇匀，即为含ClPP- μg·mLPP-1PP的标准溶液。

3．肥料氯的测定

1）肥料养分待测液的制备

称取肥料样品0.5g于100mL三角瓶中，加入25mL肥料硫、氯浸提剂，常温下在振荡器上振荡5分钟，用定量滤纸快速过滤即得滤液。吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以浸提剂定容即为待测液(此待测液亦可测定肥料硫)。

2）肥料氯的测定

吸取空白(浸提剂)、标准、待测液各2mL,置于三个小反应瓶中，依次分别加入：

肥料有效氯掩蔽剂2滴

肥料有效氯浊度剂2滴

摇匀，静置15分钟后，再滴加1滴肥料氯助色剂，摇匀，分别转移到比色皿中，上机测定。

①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使红色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，功能号切换至1，按调整键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为5.00。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料有效氯的含量 (%) 。

七、肥料有效铁的测定

1．方法介绍

肥料有效铁的快速测试方法是在邻啡罗啉比色法的基础上改进而来的经过多次试验验证，该方法简单快捷，能够满足基层农业生产中对肥料有效铁测试的要求，效果较好。

2．需用户自配药剂

（1）肥料有效铁浸提剂：吸取5mL浓盐酸于1000ml容量瓶中，以蒸馏水定容即可。

（2）肥料铜、铁标准溶液的配制：用1mL吸管吸取肥料铜、铁标准储备液1.0mL移入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容。即为含CuP2+  P1.0μg·mLP-1P、FeP2+P6.0μg·mLP-1P的Cu、 Fe标准液，使用中随时加盖密封。

3．肥料有效铁的测定，

（1）肥料养分待测液的制备

称取0.50g肥料样品置于100mL三角瓶中，加入肥料有效铁浸提剂25mL，在频率为220次/分的振荡器上振荡10min，过滤于干燥洁净的三角瓶中（三角瓶不干时，可弃去滤液），吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

（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、待测液各2mL置于三个小反应瓶中，分别加入下列药品：

肥料铁还原剂4滴

肥料铁助色剂2滴

肥料铁显色剂4滴

摇匀，反应20分钟后转移至三支比色皿中上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为3.00。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料有效铁(Fe)的含量 (%) 。

注：1.本方法测定铁的线性范围是0~20%，超出范围应稀释。

2.铁的测定受温度影响比较明显，故建议在25℃进行测定。

八、肥料有效铜的测定

1．需用户自配药剂

(1) 肥料有效铜浸提剂：吸取5ml浓盐酸置于1000ml容量瓶中，以水定容后摇匀即可。

(2) 肥料有效铜标准液：用1ml吸管吸取肥料铜、铁标准储备液1.0ml，置于100ml容量瓶中，以南方土壤有效同浸提剂定容。即为含CuP2+P1.0mg·LP-1P的标准液。使用中应随时加盖密封。

2．操作步骤

(1) 肥料养分待测液的制备

称取0.50g肥料样品置于100mL三角瓶中，加入肥料有效铜浸提剂25mL，在频率为220次/分的振荡器上振荡10min，过滤于干燥洁净的三角瓶中（三角瓶不干时，可弃去滤液），吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

 (2) 肥料有效铜的测定：用2ml吸管吸取蒸馏水（做空白）、标准、待测液各2mL于三个小反应瓶中，分别加入：

肥料铜掩蔽剂5滴

肥料铜助掩剂3滴

肥料铜强色剂2滴

肥料铜显色剂5滴

摇匀，静置10分钟后分别转移至三只比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置4，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为0.50。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料有效铜的含量 (%) 。

注：本方法测定土壤有效铜的线性范围是0～1%。

九、肥料有效锰的测定

土壤中锰的快速测试方法是在高碘酸钾比色法基础上改进而成的。

1．需用户自配的药剂

(1) 肥料有效锰浸提剂：吸取5ml浓盐酸置于1000ml容量瓶中，以水定容后摇匀即可。
(2) 肥料锰标准液：用1ml吸管吸取肥料锰标准储备液1ml，移入100ml容量瓶中，以蒸馏水定容，即为含MnP2＋P5.0μg·mlP-1P。的标准溶液，使用中随时加盖密封。

2．操作步骤

(1)肥料养分待测液的制备

称取0.50g肥料样品置于100mL三角瓶中，加入肥料有效锰浸提剂25mL，在频率为220次/分的振荡器上振荡10min，过滤于干燥洁净的三角瓶中（三角瓶不干时，可弃去滤液），吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

 (2)肥料有效锰的测定

吸取蒸馏水（做空白）、标准、待测液各10ml，分别加入浓硫酸1.0ml，浓磷酸1.0ml，蒸馏水20ml及0.5g肥料锰显色剂。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分钟左右，取下，冷却后转移至50ml容量瓶中，以蒸馏水定容即可。

分别吸取3m定容后的空白、标准、待测液于三支洁净的比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为2.50。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料有效锰的含量 (%) 。

注：1.操作过程中，应防治硫酸、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，当三角瓶中溶液生育较少时，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. 本方法测定锰的线性范围是0～12%P。

十、肥料有效锌的测定

1．方法原理

锌离子在pH 4～5.5溶液中与双硫腙反应生成的双硫腙锌的红色络合物，被四氯化碳提取后，在510~530nm 波长下比色测定。
2．需用户自配的药剂

1）肥料有效锌浸提剂：吸取5ml浓盐酸置于1000ml容量瓶中，以水定容后摇匀即可。
2）肥料锌标准溶液：用1mL移液管吸取肥料锌标准储备液1.00mL，置于100mL容量瓶中，以蒸馏水定容。此即含ZnP2+1.0μg/mL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2号滤光片下测定）。

3．肥料有效锌的测定

1）肥料养分待测液的制备：

称取0.50g肥料样品置于100mL三角瓶中，加入肥料有效锰浸提剂25mL，在频率为220次/分的振荡器上振荡10min，过滤于干燥洁净的三角瓶中（三角瓶不干时，可弃去滤液），吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

2）肥料有效锌的测定

分别吸取空白(蒸馏水)、标准、待测液各2.00mL及蒸馏水1.0mL于3支25mL比色管中，并在含待测液的比色管中加掩蔽剂2滴，然后在3支管中各加酚酞指示剂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，再缓缓滴加浸提剂，使溶液红色消失，分别加入：

稳定剂 1.00mL

助掩剂1.00mL

萃取剂5.00mL

将比色管加盖，充分振荡4分钟，静置10分钟，使其完全分层，用皮球吸管仔细移去上层水相，于比色管口衬两层定性滤纸，将有机相干燥于3只10mm比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为0.50。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料有效锌的含量 (mg/kg) 。

注：1.本方法测定酸性土壤有效锌的线性范围是0～2mg·kgP-1P。

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。

第四篇 肥料全量中微量元素检测方法
一、肥料样品的采集与处理

为了能使测定的样品代表田间的养分状况，要求必须多点混合取样，按四分法弃去多余的部分，保留约半斤；对于块状、粒状单质肥及复混肥、有机肥（需风干），则可用四分法再缩至100g，粉碎或研磨后，全部过1mm孔径筛（即20目筛），密封贮存备用。

   注意：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或制成，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。

注意事项：

1.测定时，加入每种药品后均需摇匀，方可加入下一种药品。

2.测定时所用的风干土样是过40目尼龙筛的，不可使用金属筛。

3.测定过程中的器皿需用蒸馏水充分清洗干净，防止进入污染。

二、肥料总钙、镁含量的测定

1．方法原理

肥料浸提滤液中的CaPP2+PP和MgPP2+PP，在碱性条件下与EDTA起配合反应，形成微离解的无色稳定性配合物。利用指示剂指示滴定终点，根据所用EDTA的量计算溶液中CaPP2+PP和MgPP2+PP含量。

2．药剂的配制

(1) 肥料钙、镁浸提剂：称取肥料钙、镁浸提剂固体38.5g，以适量水溶解并转入500mL容量瓶，以水定容摇匀。

(2)肥料钙、镁显色剂：吸取肥料钙镁显色剂浓缩液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，即可使用。

3．操作步骤

(1) 肥料待测液的制备

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL硝酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于钙镁硫硅硼的测定）。
(2)肥料钙、镁总量的测定：吸取待测液1mL和浸提剂9mLPPPP于三角瓶中，依次加入6滴肥料钙镁掩蔽剂，3.5mL钙镁助掩剂，5滴钙镁还原剂，0.03-0.04g 肥料钙镁指示剂甲，摇匀后逐滴加入肥料钙镁显色剂，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)。

(3) 肥料总钙的测定：吸取1mL待测液+9mL浸提剂于三角烧瓶中，依次加入6滴肥料钙镁掩蔽剂，13滴肥料钙镁强色剂，5滴肥料钙镁还原剂，0.03-0.04g 肥料钙镁指示剂乙，摇匀后逐滴加入肥料交换性钙镁显色剂，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(dBB1BB)。

4．滴定结果计算

(1) 1/2CaPP2+PP、1/2MgPP2+PP总量=90 cmol/kg

即相当于含钙1.8d (%)或含镁1.08d (%) 

(2) 总钙（1/2CaPP2+）   =90dBB1BB/v cmol/kg =1.8dBB1 (%)

(3) 总镁（1/2MgPP2+）PP=90(d-dBB1BB)/V cmol/kg =1.08(d-dBB1BB) (%)

注：d——肥料钙镁总量测定所用显色剂滴数。

d1——肥料钙测定所用显色剂滴数。

三、肥料总硫的测定

1．方法原理

我们所开发的肥料有效硫的速测方法，也是采用硫酸钡比浊法，即根据SOBB4PBPB2-PP与BaPP2+PP生成BaSOBB4BB沉淀，而在一定的范围内(SOBB4PBPB2-PP为2~40ppm)溶液的混浊程度与SOBB4PBPB2-PP浓度成正比，以此来测定肥料硫的含量。

2．药剂的配制

(1) 肥料硫标准液的配制：吸取1.0mL肥料硫标准储备液于100mL容量瓶中，以蒸馏水定容，即为含硫(SPP6+PP)7.5μg/mL的标准液。使用过程中要注意随时加盖密封。

3．操作步骤

(1)待测液的制备
准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL硝酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于钙镁硫硅硼的测定）。

吸取此滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

(2) 肥料总硫的测定

分别吸取空白(蒸馏水)、标准液、待测液各2.0mL，置于三个小反应瓶中，分别加入下列各药品：

肥料硫掩蔽剂2滴

肥料硫助蔽剂8滴

肥料硫稳定剂3滴

肥料硫浊度剂8滴

充分摇匀，静置5分钟即为待测液。

(3) 上机测定

将待测液分别转移至比色皿中，上机测定：
①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使红色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，功能号切换至1，按调整键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为15.0

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料中总硫(S)含量(%)。
注意事项：

I.使用该比浊法测定肥料中有效硫时，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。

II.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。

注：本法适宜的测定范围是SPP6+PP0-50%。若肥料的硫含量超出此范围，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肥料中硫含量。

四、肥料总硅的测定

1．方法原理

用浸提剂浸提肥料中的有效硅，浸出的硅酸在一定的酸度条件下与钼试剂反应生成硅钼酸，用掩蔽剂去除磷的干扰后，硅钼酸可被还原剂还原为硅钼蓝，在一定浓度范围内，蓝黄色深浅与硅含量成正比，可进行比色测定。

2．药剂的配制

(1)肥料硅标准液：吸取肥料硅储备液1.00mL，置于100mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀，即为含硅(SiOBB2BB)3.00ppm的标准溶液。

3．操作步骤

(1) 待测液的制备

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL硝酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于钙镁硫硅硼的测定）。

吸取此滤液1mL放入100mL容量瓶中，以浸提剂定容即为待测液。
 (2) 肥料总硅的测定

分别吸取空白(浸提剂)、标准液、待测液各2mL，置于三个小塑料反应瓶中，分别加入下述各种药品：

肥料硅缓冲剂2滴

肥料硅显色剂7滴

肥料硅掩蔽剂10滴

肥料硅还原剂1滴(每加一种药品需摇匀后再加另外一种)

摇匀，25℃左右，静置10分钟后摇匀，分别转移到比色皿(或10mL离心管)中，上机测定：
①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使红色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，功能号切换至1，按调整键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为6.00。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料中总硅(SiOBB2BB)含量(%)。
五、肥料总硼的测定（甲亚胺比色法）

1．方法原理

溶液中的硼在pH＝5.1～5.8的NH4OAc-HOAc缓冲溶液中，配合形成棕黄色配合物，该法可测定硼0.05～0.1mg·L-1,最大吸收峰在410～420nm。样品中有大量金属离子需用EDTA进行掩蔽，其显色温度在23℃为宜，否则随着温度的升高，吸光度显著减小。显色稳定时间为2小时。本法操作简便、准确适宜自动化分析。

2．需用户自配试剂

（1）肥料硼标准液：吸取5mL肥料硼储备液，移入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀，即为含硼2.5μg·mLPP-1PP的标准液。使用中注意加盖密封保存。

（2）肥料硼显色剂的配制：称取固体肥料硼显色剂A0.2g，固体显色剂B0.4g溶于10mL60℃左右的温蒸馏水中，完全溶解后转入25mL塑料滴瓶中备用，要求现用现配。

3．操作步骤

（1）肥料养分待测液的制备

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL硝酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于钙镁硫硅硼的测定）。

吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。
（2）肥料总硼的测定

用2mL吸管分别吸取蒸馏水（做空白）、标准、待测液各2mL置于三个用0.1N盐酸浸泡过夜的小反应瓶(或小塑料瓶或10mL离心管)中，分别加入下列药品：

肥料硼掩蔽剂6滴

肥料硼显色剂6滴

摇匀，静置20分钟后，分别转移至洁净的比色皿中上机测定(或直接用离心管测定)：
①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使蓝色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，使功能号切换至1，按“调整+”键，液晶显示≤100%；按“调整-”键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为5.00

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料总硼(B)的含量 (%) 。

注：本方法测定肥料有效硼的线性范围是0~15%。
六、肥料总氯的测定

1．方法原理

该方法是采用AgCl比浊法对溶液中氯离子进行测定。在溶液中加入过量的AgPP+PP，溶液中ClPP－PP的含量与生成AgCl白色沉淀的含量成正比。
2．需用户自配的药剂

（1）肥料氯标准液：吸取肥料氯储备液1.0mL，置于100mL容量瓶中，以蒸馏水定容，摇匀，即为含ClPP- 10μg·mLPP-1PP的标准溶液。

3．肥料氯的测定

（1）肥料养分待测液的制备

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL浓硫酸，2mL浓硝酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或灰白色（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用。

吸取该滤液2mL放入100mL容量瓶中，以浸提剂定容即为待测液。

（2）肥料氯的测定

吸取蒸馏水（做空白）、标准、待测液各2mL,置于三个小反应瓶中，依次分别加入：

肥料有效氯掩蔽剂2滴

肥料有效氯浊度剂2滴

摇匀，静置15分钟后，再滴加1滴肥料有效氯助色剂，摇匀，分别转移到比色皿中，上机测定。

①按“模式”键，使功能号切换到4，按“调整+”或“调整-”键，使红色光源指示灯亮，置空白液于光路中，按“模式”键，功能号切换至1，按调整键，使液晶显示100%。

②按“模式”键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为20.0。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料总氯的含量 (%) 。
七、肥料总铁的测定

1．方法介绍

肥料有效铁的快速测试方法是在邻啡罗啉比色法的基础上改进而来的经过多次试验验证，该方法简单快捷，能够满足基层农业生产中对肥料有效铁测试的要求，效果较好。

2．需用户自配药剂

（1）肥料铜、铁标准溶液的配制：用1mL吸管吸取肥料铜、铁标准储备液1.0mL移入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容。即为含CuP2+  P1.0μg·mLP-1P、FeP2+P6.0μg·mLP-1P的Cu、 Fe标准液，使用中随时加盖密封。

3．肥料总铁的测定
（1）肥料养分待测液的制备

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL浓硫酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于铁锰铜锌的测定）。
吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

（2）肥料总铁的测定

用2ml移液管分别吸取蒸馏水（做空白）、标准液、待测液各2mL置于三个小反应瓶中，分别加入下列药品：

肥料铁还原剂4滴

肥料铁助色剂2滴

肥料铁显色剂4滴

摇匀，反应20分钟后转移至三支比色皿中上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为12.00。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料总铁(Fe)的含量 (%) 。

注：1.本方法测定铁的线性范围是0~50%。

2.铁的测定受温度影响比较明显，故建议在25℃进行测定。

八、肥料总铜的测定

1．需用户自配药剂

(1)肥料有效铜标准液：用1ml吸管吸取肥料铜、铁标准储备液1.0ml，置于100ml容量瓶中，以南方土壤有效同浸提剂定容。即为含CuP2+P1.0mg·LP-1P的标准液。使用中应随时加盖密封。

2．操作步骤

(1) 肥料养分待测液的制备

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL浓硫酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于铁锰铜锌的测定）。
吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

 (2) 肥料有效铜的测定：用2ml吸管吸取蒸馏水（做空白）、标准液、待测液各2mL于三个小反应瓶中，分别加入：

肥料铜掩蔽剂5滴

肥料铜助掩剂3滴

肥料铜强色剂2滴

肥料铜显色剂5滴

摇匀，静置10分钟后分别转移至三只比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置4，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为2.00。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料总铜的含量 (%) 。

注：本方法测定土壤有效铜的线性范围是0～5%。

九、肥料总锰的测定

肥料中锰的快速测试方法是在高碘酸钾比色法基础上改进而成的。

1．需用户自配的药剂

(1)肥料锰标准液：用1ml吸管吸取肥料锰标准储备液1ml，移入100ml容量瓶中，以蒸馏水定容，即为含MnP2＋P5.0μg·mlP-1P。的标准溶液，使用中随时加盖密封。

2．操作步骤

(1)肥料养分待测液的制备

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL浓硫酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：如是白色易溶肥料可直接用蒸馏水溶解即可）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于铁锰铜锌的测定）。
吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

 (2)肥料有效锰的测定

吸取蒸馏水（做空白）、标准、待测液各10ml，分别加入浓硫酸1.0ml，浓磷酸1.0ml，蒸馏水20ml及0.5g肥料锰显色剂。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分钟左右，取下，冷却后转移至50ml容量瓶中，以蒸馏水定容即可。

分别吸取3m定容后的空白、标准、待测液于三支洁净的比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为10.0。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料总锰的含量 (%) 。

注：1.操作过程中，应防治硫酸、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，当三角瓶中溶液生育较少时，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. 本方法测定锰的线性范围是0～40%P。

十、肥料总锌的测定

1．方法原理

锌离子在pH 4～5.5溶液中与双硫腙反应生成的双硫腙锌的红色络合物，被四氯化碳提取后，在510~530nm 波长下比色测定。
2．需用户自配的药剂

（1）肥料锌标准溶液：用1mL移液管吸取肥料锌标准储备液1.00mL，置于100mL容量瓶中，以蒸馏水定容。此即含ZnP2+1.0μg/mL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2号滤光片下测定）。

3．肥料有效锌的测定

1）肥料养分待测液的制备：

准确称取肥料样品0.50g置于100mL三角瓶中，加入5mL浓硫酸，2mL高氯酸，小心摇匀，在通风橱内用电炉或电热板慢慢煮沸消化至溶液呈无色或淡色清液（注意：不要蒸干！）。冷却至室温，定量转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用（可用于铁锰铜锌的测定）。
吸取该滤液1mL放入100mL容量瓶中，以蒸馏水定容即为待测液。

2）肥料有效锌的测定

分别吸取蒸馏水(做空白)、标准液、待测液各2.00mL及蒸馏水1.0mL于3支25mL比色管中，并在含待测液的比色管中加掩蔽剂2滴，然后在3支管中各加酚酞指示剂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，再缓缓滴加浸提剂，使溶液红色消失，分别加入：

稳定剂 1.00mL

助掩剂1.00mL

萃取剂5.00mL

将比色管加盖，充分振荡4分钟，静置10分钟，使其完全分层，用皮球吸管仔细移去上层水相，于比色管口衬两层定性滤纸，将有机相干燥于3只10mm比色皿中，上机测定。

①拨动滤光片左轮使数值置2，置空白液于光路中，按“比色”健，功能号切换至1，按“调整＋”键，液晶显示100%；按“调整―” 键，使液晶显示100%。

②按“比色” 键，功能号切换至3，将标准液置于光路中，按调整键，使液晶显示值为2.00。

③再将待测液置于光路中，此时显示读数即为肥料总锌的含量 (mg/kg) 。

注：1.本方法测定酸性土壤有效锌的线性范围是0～8mg·kgP-1P。

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。

附表：

常见农用肥料质量技术指标

附表 1  硫酸铵质量技术指标(GB535－1995)                         ％

	项目
	指标

	
	优等品
	一等品
	合格品

	外观
	白色结晶，无可见机械杂质
	无可见机械杂质
	无可见机械杂质

	氮（N）含量（以干基计） ≥
	21.0
	21.0
	20.5

	水分(H2O)            ≤
	0.2
	0.3
	1.0

	游离酸(H2SO4)含量     ≤
	0.03
	0.05
	0.20

	铁(Fe)含量[1]                ≤
	0.007
	－
	－

	砷（Se）含量【1】           ≤
	0.00005
	－
	－

	重金属（以Pb计）含量【1】 ≤
	0.005
	－
	－

	水不溶物含量[1]             ≤
	0.04
	－
	－


注：[1]硫酸铵、作农业用时可不检验铁、砷、重金属和水不溶物质含量

附表 2  尿素质量技术指标(GB535－1995)                           ％

	指标名称
	工业用
	农业用

	
	优等品
	一等品
	合格品
	优等品
	一等品
	合格品

	颜色
	白色
	白色或浅色

	总氮(N)含量以(干基计) ≥
	46.3
	46.3
	46.3
	46.3
	46.3
	46.0

	缩二尿含量          ≤
	0.5
	0.9
	1.0
	0.9
	1.0
	1.5

	铁（Fe）含量        ≤
	0.3
	0.5
	0.7
	0.5
	0.5
	1.0

	碱度（以NH3计）    ≤
	0.0005
	0.0005
	0.0010
	
	
	

	硫酸盐含量(以SO4-2计)≤
	0.01
	0.02
	0.03
	
	
	

	水不溶物含量[1]          ≤
	0.005
	0.010
	0.040
	
	
	

	粒度（φ0.85～2.80mm）≥
	90
	90
	90
	90
	90
	90


附表3－1  结晶状硝酸铵质量技术指标（GB2945－89）            ％

	指标名称
	指标

	
	工业
	农业

	
	优等品
	一等品
	优等品
	一等品
	合格品

	硝酸铵含量（以干基计）   ≥
	99.5
	－

	总氮含量（以干基计）     ≥
	－
	34.6

	游离水含量             ≥
	0.3
	0.5
	0.3
	0.5
	0.7

	酸度
	甲基橙指示剂不显红色

	灼烧残渣               ≥
	0.05
	－


注：游离水含量以出厂检验为准。

附表3－2  颗粒状硝酸铵质量技术指标（GB2945－89）          ％

	指标名称
	指标

	
	工业
	农业

	
	优等品
	一等品
	合格品
	优等品
	一等品
	合格品

	硝酸铵含量（以干基计）  ≥
	99.5
	－

	总氮含量（以干基计）    ≥
	－
	34.4
	34.0

	游离水含量             ≤
	0.6
	1.0
	1.2
	0.6
	1.0
	1.5

	10％硝酸铵水溶液pH值  ≥
	5.0
	4.0
	5.0
	4.0

	10%硝酸中不溶物含量   ≤
	0.2
	－

	防结块添加物（以氧化钙计的硝酸镁和硝酸钙含量）
	－
	0.2～0.5
	－

	颗粒平均抗压度，N/粒度  ≥
	5
	5

	粒度（φ1.0～2.8mm颗粒）≥
	85
	85

	松散度                 ≥
	－
	80
	50
	－


注： eq \o\ac(○,1)游离水含量以出场检验为准

 eq \o\ac(○,2)允许加入新的防结块添加物，但该添加物必须经全国肥料及土壤调理剂标准化技术委员会认可。

附表4  农用碳酸氢铵质量技术标准（GB3559－92）

	项目
	指标

	
	湿碳酸氢铵
	干碳酸氢铵

	
	优等品
	一等品
	合格品
	

	氮含量（N）≥
	17.2
	17.1
	16.8
	17.5

	水分(H2O) ≤
	3.0
	3.5
	5.0
	0.5


附表5－1  颗粒状磷酸一铵（MAP）磷酸二铵（DAP）质量技术指标（GB10205-88）

	                 产品类别
                   级  别

 指标名称          
	MAP
	DAP

	
	优等品
	一等品
	合格品
	优等品
	一等品
	合格品

	有效磷(中性柠檬酸铵溶性磷，以P2O5计)含量，%
	≥52
	≥49
	≥46
	46～48
	≥42
	≥38

	水溶性磷(以P2O5计)含量% ≥
	47
	42
	40
	42
	38
	32

	总氮（N）含量，%
	≥11
	≥11
	≥10
	16～18
	≥15
	≥13

	总养分(有效磷＋总氮)

含量，%                ≥
	
	
	
	64
	57
	51

	水（H2O）含量，%      ≤
	1.0
	1.5
	2.2
	1.5
	2.0
	2.5

	粒度（φ1～4mm），%    ≥
	90
	80
	80
	90
	80
	80

	粒度平均抗压度(N)      ≥
	30
	25
	20
	30
	25
	20


附表5－2  料冻法磷酸一铵（MAP）的技术指标（GB10206-88）

	级别
指 标 名 称                   
	优等品
	一等品
	合格品

	有效磷(EDTA溶性磷，以P2O5计)含量，%  ≥
	44
	42
	40

	水溶性磷（以P2O5计）含量，%          ≥
	34
	29
	26

	总氮（N）含量，%                     ≥
	11
	11
	10

	水（H2O）含量，%                    ≤
	1.0
	1.5
	2.0

	粒度（φ1～4mm），%                    ≥
	90
	80
	80

	粒度平均抗压度(N)                     ≥
	30
	25
	20


注：作为掺混肥料时。粒度另计。

附表6  硝酸磷肥技术质量指标（GB10510－89）

	指标名称
	指标

	
	优等品
	一等品
	合格品

	总氮含量（N）                  ≥
	27.0
	26.0
	25.0

	有效磷含量（P2O5）             ≥
	13.5
	12.0
	11.0

	水溶性磷占有效磷百分数        ≥
	70
	55
	40

	游离水含量                    ≤
	0.6
	1.0
	1.2

	粒度（φ1～4mm），％            ≥
	95
	90
	85

	粒度平均抗压度（N）           ≥
	50
	50
	50


附表7  复混肥料质量技术指标（GB15063－94）

	指标名称
	高浓度
	中浓度
	低浓度

	
	
	
	三元
	二元

	总养分（N+P2O5+K2O）含量，%              ≥
	40.0
	30.0
	25.0
	20.0

	水溶性磷占有效百分率，%                   ≥
	50
	50
	40
	40

	水分(游离子)，% 
	2.0
	2.5
	5.0
	5.0

	粒度
	球状（1.00～4.75mm），%         ≥
	90
	90
	80
	80

	
	条状（2.00～5.60mm）,%        ≥
	
	
	
	

	颗粒平均

抗压碎力
	球状（2.00～2.80mm）,%        ≥
	12
	10
	6
	6

	
	条装（3.35～5.60mm），%        ≥
	
	
	
	


注： eq \o\ac(○,1)总养分含量应符合表7要求外，组成该复混肥单一养分含量不得低于4.0％。

 eq \o\ac(○,2)以钙镁磷肥为单元肥料，配入和氮和（或）钾肥制成复混肥料可不控制“水溶性磷占有效百分率”的指标，但必须在包装袋上注明养分为枸溶性磷。

 eq \o\ac(○,3)冠以各种名称的氮、磷、钾为主体的三元或二元的固体肥料，均应符合本标准的技术要求。

附表8涂层尿素质量技术指标（HG2095－91）

	指标名称
	一等品
	合格品

	总氮（N）含量(以干基计)，%        ≥
	46.3
	46

	缩二尿含量，%                     ≥
	1.0
	1.5

	水分（H2O）,%                    ≤
	1.0
	1.5

	涂层物质（以整合铁计）[注]含量，%     ≥
	0.0070

	粒度（φ0.85～2.80mm），%           ≥
	90


注：可以采用其他涂层物质，但需经部行业主管部门认可，此时涂层物质的指标另定。

附表9  粒状过磷酸钙质量技术指标(HG2219－91)

	项目
	指标

	
	优等品
	一等品
	合格品

	总磷（P2O5）含量,%             ≥
	47.0
	44.0
	40.0

	有效磷（P2O5）含量，%         ≥
	46.0
	42.0
	38.0

	游离酸（以P2O5）含量,%        ≤
	4.5
	5.0
	5.0

	游离水分，%                   ≤
	3.5
	4.0
	5.0

	粒茺（1.0～4.0mm），%           ≥
	90
	90
	85

	颗粒平均抗亚强度，N            ≥
	12
	10
	8


附表10  磷酸二氢钾的技术指标（HG2321－92）               （m/m）

	项目
	工业
	农业

	
	优等品
	合格品
	优等品
	合格品

	磷酸二氢钾（KH2PO4以干基计）含量  ≥
	98.0
	97.0
	96.0
	92.0

	水分                               ≤
	2.5
	3.0
	4.0
	5.0

	pH值
	4.3～4.7
	4.3～4.7

	水不容物质含量                     ≤
	0.2
	0.5
	－

	氯化物（Cl）含量                   ≤
	0.20
	－
	


附表11  钙镁磷肥质量技术指标（HG2557－94）                    ％

	项目
	指标

	
	优等品
	一等品
	合格品

	有效磷（P2O5）含量，               ≥
	18.0
	15.0
	12.0

	水分，                            ≤
	0.5
	0.5
	0.5

	碱分（以CaO计）含量，            ≥
	45.0
	－

	可溶性硅（SiO2）含量，             ≥
	20.0
	

	有效镁(MgO)含量，                 ≥
	12.0
	

	细度，通过250μm标准筛，%       ≥
	80


附表12  料浆法磷酸二铵质量技术要求（HG2558－94）

	项目
	指标

	
	一等品
	合格品

	有效磷（EDTA溶性磷,以P2O5计）含量，%      ≥
	42.0
	38.0

	水溶性磷（以P2O5计）含量，%                ≥
	29.0
	26.0

	总氮（N）含量，%                           ≥
	15.0
	13.0

	水分（H2O），%                              ≤
	2.0
	2.5

	粒度（1.0～4.0mm）%                        ≥
	80
	80

	颗粒平均抗破碎力，N                         ≥
	25
	20


附表13  钙镁磷钾肥技术指标（HG2598-94）

	项目
	指标

	
	一等品
	合格品

	总养分（P2O5+K2O）含量，%                  ≥
	15.0
	13.0

	有效钾（K2O）含量，%                       ≥
	2.0
	1.0

	水分，%                                    ≤
	0.5
	0.5

	细度，通过250μm标准筛，%                 ≥
	80
	80


附表14  过磷酸钙技术指标（HG2740－95）                     ％

	项目
	指标

	
	优等品
	一等品
	合格品

	
	
	
	Ⅰ
	Ⅱ

	有效磷（P2O5）含量            ≥
	18.0
	16.0
	14.0
	12.0

	游离酸（以P2O5）含量         ≤
	5.0
	5.5
	5.5
	5.5

	水分                          ≤
	12.0
	14.0
	14.0
	15.0


附表15  农业用硫酸钾技术指标（ZBG21006－89）                ％

	指标名称
	指标

	
	优等品
	一等品
	合格品

	氧化钾（K2O）含量，                     ≥
	50.0
	45.0
	33.0

	氯（Cl）含量，                           ≤
	1.5
	2.5
	

	水分含量                                 ≤
	1.0
	3.0
	5.0

	游离酸（以H2SO4计）含量                 ≤
	0.5
	3.0
	－

	碱度（以Na2O计）含量                    ≤
	－
	－
	1.0


注：合格品指标仅适用于明矾还原热解法生产的硫酸钾粗盐。

附表16  农业氯化铵技术指标（GBZ21008－90）

	指标名称
	指标

	
	干躁氯化铵
	湿氯化铵

	
	一等品
	合格品
	一等品
	合格品

	总氮含量（以湿基计），%       ≥
	24.5
	24.0
	23.5
	22.5

	钠盐含量（以Na计）%        ≤
	1.3
	1.9
	1.2
	1.8

	水分，%                     ≤
	1.0
	1.5
	6.0
	8.0


注：水分以出厂检验结果为准，钠盐含量以湿基计。

附表17  粉状磷酸一铵（MAP）规格（ZBG21009－90）

	产品类别
指标名称                    级别
	Ⅰ类
	Ⅱ类

	
	优等品
	一等品
	一等品
	合格品

	有效磷(中性柠檬酸钠溶性磷，以P2O5计)含量，%                  ≥
	49
	47
	－
	－

	EDTA溶性磷，（以P2O5计）含量，% ≥
	－
	－
	40
	38

	水溶性磷（以P2O5计）含量，%≥
	44
	41
	28
	24

	总氮（N）含量，%            ≥
	9
	8
	9
	8

	水分（H2O）,%                ≤
	7.0
	9.0
	5.0
	6.0


附表18  腐殖酸钠技术指标（ZBG21005－87）

	指标名称
	一级品
	二级品
	三极品

	腐质酸（以干基计），%     ≥
	70
	55
	40

	水分，%                  ≤
	10
	15
	15

	pH值
	8.0～9.5
	9.0～11.0
	9.0～11.0

	燃烧残渣(以干基计)，%     ≤
	20
	30
	40

	水不溶物(以干基计)，%     ≤
	10
	20
	25

	10mm筛的筛余物，%       ≤
	5
	5
	5


注：1.陶瓷工业有腐殖酸钠中铁(Fe) 含量≤0.5%。

2.机车炉内水处理用腐殖酸钠中碱分(CaO+MgO以CaO计)含量≤3%。
注：1、本套设备共两个铝合金箱子(仪器箱和药品箱)，随机标配药品数量可供测100个肥料的氮、磷、钾、有机质、pH等项目。所有药剂均可选购！
        2、药品应放在低温、避光、干燥的条件下保存，药品保质期指在15~25℃环境下可保存期限。建议在0~5℃冰箱内保存，尤其在夏季，可使保质期得到有效延长。
        3.以上知识产权归郑州锦农科技有限公司所有，侵权必究！
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