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肥料中总镍、总钴、总硒、总钒、总锑、总铊含量的测定            

电感耦合等离子体发射光谱法 

1 范围 

本标准规定了用等离子体发射光谱法（ICP-AES）测定肥料中总镍、总钴、总硒、总钒、总锑、总

铊含量的方法。 

本标准适用于各种工艺生产的商品肥料。 

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 分析试验室用水规格和试验方法 

3 方法提要 

试样中的总镍、总钴、总硒、总钒、总锑用王水消化提取，电感耦合等离子体发射光谱法进行测定。 
试样中的总铊测定用王水消化提取，甲基异丁基甲酮萃取富集后，将萃取液蒸干，残渣用硝酸消解，

用电感耦合等离子体发射光谱法进行测定。 

4 试剂和材料 

警示：本附录中所用的盐酸具有腐蚀性，硝酸具有腐蚀性和氧化性，试验人员应进行适当防护。本

附录并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法

规规定的条件。 

除非另有说明，在分析中仅使用分析纯试剂，实验室用水应符合 GB/T 6682中三级水规格。 

4.1 硝酸：优级纯。 

4.2 10%硝酸溶液：1+9。 

4.3 盐酸：优级纯。 

4.4 盐酸溶液：1+1。 

4.5 碘化钾-抗坏血酸溶液：称取 30g碘化钾和 20g抗坏血酸于烧杯中，加水溶解，转移至 100mL 容量

瓶中，用水定容，混匀。 

4.6 甲基异丁基甲酮。 
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4.7 镍、钴、硒、钒、锑、铊元素标准储备液：100μg/mL，市售有证标准物质或用有证标准物质配制。 

4.8 氩气：纯度大于 99.99%。 

5 仪器设备 

5.1 通常实验室仪器。 

5.2 电感耦合等离子体发射光谱仪。 

6 试验方法 

6.1 样品制备 

按相应产品标准中规定的步骤进行制备。 

6.2 试样溶液的制备 

做两份试料的平行测定。 

6.2.1 总镍、总钴、总硒、总钒、总锑试样溶液的制备 

称取试样0.5~5g（精确至0.0001 g）于100mL烧杯中，用少量水润湿，加入15mL盐酸和5mL硝酸，盖

上表面皿，在低温电热板上加热至沸，保持微沸15 min，稍微移开表面皿继续加热，使酸全部蒸发至近

干涸，以赶尽硝酸。冷却后加入20mL盐酸溶液（4.4），加热溶解，冷却至室温后转移至100mL容量瓶中，

用水定容，混匀，干过滤，弃去最初几毫升滤液，待用。 

6.2.2 总铊试样溶液的制备 

称取试样5g（精确至0.0001 g）于100 mL烧杯中，用少量水润湿，加入15mL盐酸和5mL硝酸，盖上

表面皿，在低温电热板上加热至沸，保持微沸15 min，若试料溶解清亮无残渣，按6.2.2.1进行；若试

料不能完全溶解，按6.2.2.2进行。 

6.2.2.1 稍微移开表面继续加热，使酸蒸发至近干涸。稍冷后加入 5 mL盐酸溶液（4.4），并加热使

残渣溶解。冷却至室温，转移至 25 mL比色管中，控制溶液体积约 15 mL。加入 3 mL碘化钾-抗坏血酸

溶液，摇匀，加入 5 mL甲基异丁基甲酮，振荡萃取 2 min，静置 15 min后，用滴管小心取出大部分有

机相置于 50 mL烧杯中，按照同样操作各加入 4 mL甲基异丁基甲酮继续萃取 2次，合并有机相，将烧

杯置于沸水浴上蒸干。向烧杯中加入 5 mL硝酸，在电热板上加热消解并蒸发至溶液体积小于 1 mL（溶

液不能蒸干），冷却至室温，转移至 10 mL容量瓶中，用水定容，摇匀，待用。若试液浑浊，于测定前

过滤。 

6.2.2.2 稍微移开表面皿继续加热，待溶液约为10mL时，取下，冷却，转移至50mL容量瓶中，定容，

混匀，干过滤,弃去前10mL滤液。准确移取20mL滤液于50mL比色管中，以下按照6.2.2.1中“加入3 mL

碘化钾-抗坏血酸溶液......”进行 

6.3 空白溶液的制备 

除不加试样外，其它步骤同试样溶液的制备。 

6.4 工作标准溶液的配制 
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取适量各元素的标准储备液，经逐级稀释并用10%硝酸溶液（4.2）定容，按表1配制混合离子标准

溶液系列。 

表1 混合离子标准溶液浓度（单位为微克每毫升 μg/mL） 

元素 镍 钴 硒 钒 锑 铊 

标0 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 

标1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 

标2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 

标3 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 

标4 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 

注：可根据不同仪器灵敏度调整标准曲线的质量浓度。 

6.5 测定 

进行测定前，根据待测元素性质，参照仪器操作说明书，进行最佳工作条件选择。在选定的仪器工

作条件下，按照浓度由低至高依次测定标准溶液系列，绘制标准曲线。同样条件下测量空白溶液和样品

溶液。根据标准曲线，仪器给出样品溶液中待测元素的浓度值。 

6.6 分析结果的表述 

各元素含量ω，以质量分数计，数值以毫克每千克（mg/kg）表示，按式1计算： 

 

m
DVcc ××−

=
)( 0ω  .................................. (1) 

式中： 

c ——试样溶液中被测元素的浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）； 

c0 ——空白溶液中被测元素的浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）； 

V ——测定时试样溶液的体积的数值，单位为毫升（mL）； 

D ——测定时试样溶液的稀释倍数的数值； 

m ——试料的质量的数值，单位为克（g）。 

计算结果表示到小数点后两位。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。 

6.7 允许差 

平行测定结果的相对偏差不大于30%； 

不同实验室测定结果的相对偏差不大于50%。 

6.8 检出限 

镍（Ni）：0.001 μg/mL。钴（Co）：0.001 μg/mL。硒（Se）：0.02μg/mL。钒（V）：0.001

μg/mL。锑（Sb）：0.01μg/mL。铊（Tl）: 0.004μg/mL。 
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A  A  

附 录 A 

（资料性附录） 

电感耦合等离子体发射光谱仪工作条件设置参考和元素的推荐分析波长 

A.1 电感耦合等离子体发射光谱仪工作条件设置参考 

电感耦合等离子体发射光谱仪工作条件设置参考见表A.1。 

表A.1 电感耦合等离子体发射光谱仪工作条件设置参考 

观测方式 入射功率W 载气流量mL/min 冷却气流量L/min 

水平 1150 0.5 14 

辅助气流量L/min 蠕动泵转速r/min 短波积分时间s 长波积分时间s 

0.5 75 15 10 

 

A.2 待测元素的推荐分析波长 

待测元素推荐的分析波长见表A.2。 

表A.2 待测元素推荐的分析波长 

待测元素 推荐的分析波长/nm 

镍 231.604，221.647 

钴 228.616，237.862 

硒 196.090，203.985 

钒 292.402，309.311 

锑 206.833，217.589 

铊 190.856 

 B  
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