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前  言

本标准依据GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由全国土壤质量标准化技术委员会（SAC/TC 404）提出并归口。

本标准起草单位：中国热带农业科学院分析测试中心、中国科学院南京土壤研究所、中国科学院植物研究所、中国科学院沈阳应用生态研究所、江苏省质量和标准化研究院。
本标准主要起草人：何秀芬、沈仁芳、汪东华、孙波、汤建彪、韩丙军、周聪、叶海辉、宋歌、龚华、苏宏新、解宏图、段云、谢轶、郑重、郑雪虹。

土壤质量 土壤有效磷的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法（ICP-AES）
1　 范围

本标准规定了电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES）法测定土壤有效磷的方法。

本标准适用于土壤有效磷的测定。

2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 6682 分析实验室用水规则和试验方法。

NY/T 1121.7 酸性土壤有效磷的测定。

LY/T 1233 森林土壤有效磷的测定。
3　 原理

土壤中有效磷浸提后，引入电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP-AES)中，经雾化器以气溶胶形式进入等离子体焰炬，汽化解离和电离，被检测器检测，以磷元素相应波长发射光谱强度与其质量浓度的定量关系，测定样品中磷元素的含量。

4　 试剂

所有试验用水均为GB/T 6682的二级水。以下试剂除指定外，均为分析纯。

a) 酸性土壤浸提剂（0.03 mol/L氟化铵—0.025 mol/L盐酸提取液）：称取1.11 g氟化铵，溶于800 mL水中，加25mL 1mo/L盐酸溶液，用水稀释至1 L,贮于塑料瓶中。

b) 石灰性土壤浸提剂（0.5 mol/L NaHCO3提取液）：  称42.0 g碳酸氢钠(NaHCO3)溶于800毫升水中，稀释至990毫升，用0.5 mol/L NaOH溶液调节pH至8.5(用pH计测定)，稀释至1升，保存于塑料瓶中。如超过1个月，用时需重新校正pH值。
c) 100 μg/mL磷标准溶液：0.4390克磷酸二氢钾(KH2PO4，基准试剂，105 ℃烘干2小时)溶于200毫升水中，加入5毫升浓H2SO4，转入1升容量瓶中，用水定容。此为100 μg/mL 磷标准溶液，于冰箱4 ℃保存，可长期使用。
d) 5 μg/mL磷标准溶液：取100 μg/mL磷标准溶液用水准确稀释20倍，即为5 μg/mL磷标准溶液，此溶液于冰箱4 ℃保存，不超过1个月使用。 

e) 2%硝酸。

f) 硝酸（1+1）。

g) 氩气（纯度≥99.99％）。
5　 仪器

主要仪器如下：

——  恒温烘箱

——  温控水浴式往复振荡机

——  塑料瓶(100 mL)

——  塑料杯

——  电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES，带耐氢氟酸雾室、耐氢氟酸雾化器、耐氢氟酸炬管中心管）
6　 分析步骤

酸性土壤有效磷浸提：称取通过2 mm孔径筛的风干试样2.50 g(精确至0.01 g)至于100 mL塑料瓶中，准确加入25 mL酸性土壤浸提剂（土︰提取液=1︰10），在20℃～25℃恒温条件下振荡30 min(浸提剂温度20℃～25℃，振荡机速率160 r/min～200 r/min ,取出后立即用慢速无磷滤纸干过滤于塑料杯中，为上机待测液，同时做空白试验。

石灰性土壤有效磷浸提：称取通过2mm孔径筛的风干试样2.50 g(精确至0.01 g)于250毫升锥形瓶中，准确加入50mL石灰性土壤浸提剂（土︰提取液=1︰20），在20℃～25℃下振荡30 min (振荡机速率160 r/min～200 r/min次)，取出后用慢速无磷滤纸干过滤于杯中。在25 mL比色管，先加入2 mL硝酸（1+1），再准确分取滤液10.00 mL，缓慢加入比色管中（边加边摇，开始慢加)，充分振摇尽量使气泡冒尽(若残留气体太多，上机时易灭火)，用水定容至25 mL刻度摇匀，为上机待测液，同时做空白试验。
标准系列的配制: 分别准确移取5 μg/mL磷标准溶液0 mL， 0.50 mL， 5.00 mL及100 μg/mL磷标准溶液1.00 mL， 10.00 mL，20.00 mL，40.00 mL置于一组100 ml容量瓶中，用2%硝酸稀释定容，即为含磷量0.00 μg/mL，0.025 μg/mL，0.25 μg/mL，1.00 μg/mL , 10.00 μg/mL，20.00 μg/mL，40.00 μg/mL（或按实际检测土壤范围选择标准系列点）。待（ICP-AES）检测。

分别将标准系列及样品待测液引入ICP-AES仪器测定，测量磷的强度，扣除空白C0，自工作曲线上查出未知样品待测液磷相应质量浓度C（仪器参考条件见附录A）。

由于NaHCO3浸提液，人为引入了高的钠离子浓度。以免ICP高盐熄火及集盐不稳定，在每二个样之间应用纯水清洗约20秒，可明显观察到黄色钠火焰变浅或若为自动进样器进样，每二个样之间纯水清洗的时间设为至少20秒以上。 

7　 结果计算

试样中有效磷含量的计算公式：
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式中:

X—试样中有效磷的含量，单位（mg/kg）；

C—样品待测液中磷元素的含量，单位（mg/L）；

C0—试剂空白液中磷元素的含量，单位（mg/L）；

V—浸提剂加入体积，单位（mL）；

m—试样质量，单位（g）；

f —稀释倍数；

计算结果保留至小数点后一位。

8　 方法检出限及定量限

检出限0.3 mg/kg； 定量限0.5 mg/kg。

9　 精密度

精密度如表1所示。
表1　 测量值和允许差数值表

单位：mg/kg
	测量值
	允许差

	<10
	绝对值≤0.5

	10～20
	绝对值≤1.0

	>20
	相对相差≤5%


附　录　A 
（资料性附录）
光谱仪使用参考条件

本资料性附录给出了光谱仪使用的参考条件，给出这一信息是为方便本标准的使用者，并不表示对该产品的认可，如有其它产品具有相同效果，则可使用这些等效产品。光谱仪的使用参考条件为：功率：1150 W； 辅助气流量：0.5 Ipm；雾化气流量：26 psI；波长：213.618{157} nm；型号：Themo公司的IRIS Intrepid型电感耦合等离子体原子发射光谱仪。
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