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肥料和土壤调理剂 氟含量的测定

1 范围

本标准规定了采用离子色谱法和离子选择电

方法。

本标准远用于肥料和土壤调

2 规范性引用文件

下列文件对于本文

GB/ T 6682 

HG/ T 3696 

NY/ T 887 

3 离子色谱法

3. 1 原理
试样中

3. 2. 2 

3. 2. 3 

3. 2. 4 

0. 2210 g . jJn 7.l<济解后，

中，有效期为 6 个月;

注:氟标准储备液可购买经同

3. 2. 5 氟标准溶液 :ρ(F ) = 20 

用水定容，储存于聚乙烯烯.瓶

3. 3 仪器和i设盘备

3. 3. 1 通常实验室仪器。

3. 3. 2 离子色谱仪 :配电导检测器。

3. 3. 3 离心机:转速可达 4000 r/ min 。

3. 3. 4 微孔滤膜 : 0. 22μm，水系。

3. 3. 5 固相萃1&柱 : C18小柱 ， 1 mL，或相当者。

3. 3. 6 聚乙烯容量瓶。

3. 4 分析步骤

3. 4. 1 试样的制备
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于 1000 mL 容盐瓶中，
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固体样品缩分至约 100 g ， 将其迅速研磨至全部通过 0. 50 mm 孔径试验筛 (如样品商]棍，可通过

1. 00 mm 试验筛) ，棍合均匀，置于洁净、干燥容器中;液体样品经多次挤动后，迅速取:1\约 100 mL，置于

洁净、干燥容器中。

3. 4. 2 固相萃取柱的活化
依次用 5 mL甲醇(3. 2.2) 、 15 mL水以不超过 3 mL/ min 的速度淋洗小柱，平放静宜 20 min，待用 。

3. 4. 3 试样溶液的制备
称取 O. 2 g~O. 3 g 试样(精确至 0.0001 g)置于 250mL容量瓶中，加约 150 mL 水。在室温下水浴

超声 30 min ， l农山，放至室瓶，用水定容。 取部分溶液于离心机中以 4. 000 r/ min 的转速离心 10 min.上

m搬过微孔泌j民后，待测。

注:可根据样品有-机物的干扰ffi况 ，取通过;j(系泌股后的泌液 5 mL.以不超过 3 mL/ min 的速皮推入前化后的 C'8

柱 .弃去l泣初的 3mL.剩余 1 mL-2 mL 液体:ìl.l:样检测 .

3. 4. 4 仪器参考条件
3. 4. 4. 1 等度淋洗

一一色谱柱:阴离子色谐柱， 7. 5μm ， ll mm X 250 mm，离子交换功能基为炕醇季馁，或相当者。阴

离子色谱保护柱， 7. 5 μm ， 4. mm X50 mm，离子交换功能基为炕醇季锁，或相当者;

一-一位温箱、温度 : 30.C;

一一抑制器:自动再生阴离子抑制器.或相当者 ;

一一一检测器:电导检测器，检测池温度为室温 ;

一一淋洗液 :氢氧化饵淋洗液(3. 2 . 3) ;

一一淋洗液流速: 1. 0 mL/ min; 

一一进样盘 :10μL。

3. 4.4. 2 梯度淋洗
如果实验发现目标物氟离子分离效果较差，可选择梯度淋洗方式进行测定。 淋洗液浓度变化梯皮

程序见表1，其他条件见 3. 4 . 4 . 10

表 1

时间 .min 淋洗浓浓!且: .mmol/ L 

0.00-10. 0。 5 
10.00-25.00 5-45 
25. 00-35. 0。 45 
35. 00-40. 00 5 

3. 4. 5 标准曲线的绘制
分别收取j鼠标准前液(3.2.5)0 mL、0.50 mL、 2 . 50 mL、 5 . 00 mL、 10. 00 mL 、 25 . 00 mL和 50. 00 mL 

于 7 个 100 mL 容量)缸中，用水定容。 该标准系列溶液氟的质量浓度分别为 o mg/ L、 0.1 mg/ L、 O . 5 

mg/ L 、1. 0 mg/ L 、 2. 0 mg/ L 、 5. 0 mg/L 和 10. 0 mg/L。 过微孔滤膜后，按浓度由低到高进样检测，以标

准系列榕液质量浓度Cmg/ L)为横坐标、以峰面积为纵坐标，绘制标准lítJ线 。

注:可根据不同仪都灵敏JitTIï样品含且: ìJliJ1登标准系列溶液的质监浓度。

3. 4. 6 试样溶液的测定
将试样溶液或经稀释一定倍数后在与测定标准系列溶液相同的条件下测定，在标准l曲线上查山相

应的质量;浓度(mg/ L) 。

3. 4. 7 空白试验
除不加试样外，其他步骤同试样恪液的测定。

3. 5 分析结果的表述
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氟含量以质量分数ωl 计，数值以百分率表示，按式(1)计算 。

，=坠二句)VD 子 10 3 × 100% -UH--… .. .....……………(1)m X 103 ' . -- - -, u 

式中:

ρ 一一由标准曲线查山的试样榕液~íìt的质量浓度，单位为毫克每升Cmg/L); 

向 一一由标准IU1线查出的空白溶液氟的质量浓度，单位为毫克每升(mg/ L) ; 

V 一-试样、溶液总体积，单位为毫升(mL) ;

D 一二测定时试样梅液的稀释倍数;

10 :1 一一将毫升换算成升的系数，以升每毫升CL/ mL)表示;

nl 一一试料的质量，单位为克(g) ;

103 一一将克换算成毫克的系数，以毫克每克(mg/ g)表示。

取 2 次平行测定结果的算术平均值为测定结果，结果保留到小数点后 2 位。

4 离子选择电极法

4. 1 原理
氟离子选择电板的氟化制单晶膜对氟离子有选择性，在氟化制电极膜两侧的不同浓度氟溶液之间

存在电位差，电位差的大小与氟离子浓度有关，利用电动势与氟离子浓度对数的线性关系求出试样中氟

离子浓度。

4. 2 试剂和材料
所用试剂、水和溶液的配制，在未注明规格和配制方法时，同应按 HG; T 3696 的规定执行。

4.2. 1 乙酸榕液 :c(CH3 COOI-l) =1 mol/ L。

4. 2. 2 乙酸铀榕液 : c(CH3COONa)=3 mol/ L。 称 l在 204 g 乙酸铀 CCH3 COONa • 3H20 ) 1 榕于 300

mL水中，加乙酸溶液(4.2.1 ) 调节 pH 至 7. 0 ，然后移入 500 mL容量瓶中，用水定容。

4. 2.3 拧棱酸铀溶液 : c (Na3 C6 Hs07 )=0. 75 mol/ L。 称取1l0 g 拧橡酸纳 CNa3 C6 HS0 7 • 2H2 0) ，溶

于 300 mL7j(中，加 14 mL 高氨酸，然后移人 500 mL 容量瓶中，用水定容。

4. 2. 4 总离子强度缓冲剂 : c(CHsCOONa) = 1. 5 mol/ L. c( Nag C6 H50 7 ) =0. 375 mol/ L。 乙酸铀榕掖

(4.2.2)与拧模酸呐榕液(4.2.3)等体积1昆合 ，现配现用 。

4.2.5 氟标准储备液 :p(F ) = 1 000 μg/ mL。 准确称取基准氟化制 (NaF ， 1050C~ 11 0oC烘干 2 h) 
0. 221 0 g ， 1Jf1水榕解后 ，移入 100 mL容量瓶中 .用水定容，储存于聚乙烯瓶中 。 保存在 OOC~50C的冰箱

中，有效期为 6 个月 。

注:弧标准储备液可购买经国家认证并授予标准物质证书的标准浴液物质。

4. 2. 6 氟标惟准.榕液 :pμCF )= 1 0 μ阅g/mL o I吸监I取良氟标准{储南备液(付4ι.2. 5 )10.0∞O mL 于 10∞O∞O mL 容量瓶中 .

用水定容，{储储南诸-存于聚乙烯j瓶阳

4. 3 仪器和i设呈备

4.3. 1 通常实验室仪器。

4. 3. 2 pH 计(精度土0.1 mV) : 配有氟离子选择电极及饱和甘乘电极，或离子计等具有相同功能的

设备。

4. 3. 3 磁力搅拌器:配有聚乙烯包膜的搅拌转子。

4. 3. 4 聚乙烯烧杯。

4. 3. 5 聚乙烯容量瓶。

4. 4 分析步骤

4. 4.1 试样的制备
3 



NY/T 3422-2019 

固体样品缩分至约 100 g，将其迅速研磨至全部通过 0. 50 mm 孔径试验筛(如样品潮湿，可通过

1. 00 mm试验筛) ，混合均匀，置于洁净、干燥容器中;液体样品经多次摇动后，迅速收11\约 100 mL ，置于

洁净、干燥容器中。

4.4. 2 试样溶液的制备
称Jt灵 O. 2 g~O. 3 g 试样(精确至 0. 000 1 g)fl于 250 mL 容量瓶中，力1]约 150 mL 水，在室泪下水浴

超声 30 min ， 峨山，放至室温，用水定容，用定性滤纸进行干过滤(弃去过波、最初的泌液) ，滤液待用 。

4. 4. 3 标准曲线的绘制
分别l民l且 OmL、0. 50 mL , l 

7 个 50 mL 容量瓶中，加入

别为 o mg/ L 、0. 10 mg/ 

将电极

由低至高进

注:可根据不

4. 4. 4 

、 20. 00 mL 氟标准情液(4. 2 . 6)于

该标准系列榕液质1if浓度分

4. 00 mg/ L。

到测定要求后.按浓度

，绘制标准Illl线 。

(2) 

p

向

V
D
m

5 允许差

离子色谱法和l离子选择电极法平行测定结果和l不同实验室测定结果的允许差应符合表 2 的要求。

表 2

氟的质f.l:分数(ω) . % 平行ì~~Æ结果的相异j柑差 . % 不同实验室测足钻来的相对相差 . %

0. 03~ω<0. 10 =二40 ~80 

O. 10~ω<0. 20 ~30 4三60

0.20:::三ω<1 . 00 ~20 =三40

ω注1. 00 ~1O ~20 

注:相对非1i差为 2 次测结值相差与 2 次测iMü均fi'I之比.

4 
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6 质量浓度的换算

液体试样氟的含量以质量浓度 Pl 计，单位为克每升(g/ L).按式(3 )计算。

ρl= 100Oup …………………………………………… 。)

式中 :

1000 一一将克每毫升换算为克每升的系数，以毫升每升(mL/ U表示 ;

ω 一一试样中氟的质量分数;

p 一一液体试样的密度，单位为克每毫升(g/mU 。

结果保留到小数点后 1 位。

液体试样密度的测定按 NY/ T 887 的规定执行a

5 
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