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 前 言 

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。 

本文件由巢湖市营养学会提出。 

本文件由巢湖市营养学会归口。 

本文件起草单位：巢湖市营养学会、安徽省膳硒食品有限公司、青岛绿田肥料有限公司、海城生物

制造有限公司、大连东沃有机肥业有限公司、山东鼎仪肥业有限公司、昆山蓝宝肥业有限公司、浙江金

乌有机肥料有限公司、龙溪生物有机肥有限公司、乾州生物有机肥有限公司、东辽天恩肥料有限公司、

南通绿盛肥业有限公司、九江凤天生物肥料有限公司、青海乐中有机肥有限公司、沈阳美乐高禾肥业有

限公司、河北高光肥业有限公司、烟台大成广源肥料有限公司、长春先奥生态肥业有限公司、天利缓释

肥料（辽源）有限公司、启东方全生物肥料有限公司、中光丽水有机肥有限公司。 

本文件主要起草人：周海涛、曲祥杰、单东海、程山、季大春、胡春福、刘相国、朱连珍、钱海超、

吴全海、于东华、姜国栋、周谷红、李先兰、朱珍珍、彭伟、丛日辉、田海波、谭进、曹楠、葛卫东。 

本文件首次发布。 
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富有机硒微量元素肥质量标准 

1 范围 

本文件规定了富有机硒微量元素肥质量标准的要求、试验方法、检验规则、标志、使用说明书、包

装、运输、贮存。 

本文件适用于中华人民共和国境内生产和销售的含有机硒成分的微量元素肥料。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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 191 包装储运图示标志 

GB/T 6679 固体化工产品采样通则 

GB/T 6682—2008 分析实验室用水规格和试验方法 

GB/T 8170—2008 数值修约规则与极限数值的表示和判定 

GB/T 8569 固体化学肥料包装 

GB/T 9969 工业产品使用说明书 总则 

GB 18382 肥料标识 内容和要求 

NY/T 1972 水溶肥料钠、硒、硅含量的测定 

NY/T 1973 水溶肥料水不溶物含量和pH值的测定 

NY/T 1975 水溶肥料 游离氨基酸含量的测定 

NY/T 1978 肥料汞、砷、镉、铅、铬含量的测定 

NY/T 3036 肥料和土壤调理剂 水分含量、粒度、细度的测定 

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 要求 

外观 4.1 

产品为固体粉末，无可见机械杂质。 

成分指标 4.2 

产品成分指标应符合表1要求。 
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表1 成分指标 

项目 指标 

总硒（以Se计）的质量分数，% ≥ 4 

有机硒含量（占总硒的百分比），% ≥ 50 

氨基酸的质量分数，% ≥ 10.0 

pH值  3.0～9.0 

水分的质量分数，% ≤ 3.0 

水不溶物的质量分数，% ≤ 5.0 

细度（1.00 mm试验筛通过率），% ≥ 80 

有害元素 

汞（Hg）含量，mg/kg ≤ 5 

砷（As）含量，mg/kg ≤ 10 

镉（Cd）含量，mg/kg ≤ 10 

铅（Pb）含量，mg/kg ≤ 50 

铬（Cr）含量，mg/kg ≤ 50 

5 试验方法 

外观 5.1 

自然光线下，目视检查。 

总硒含量的测定 5.2 

按本文件附录A的规定进行。 

有机硒含量的测定 5.3 

5.3.1 采用差减法，即总硒含量减去无机硒含量等于有机硒含量。 

5.3.2 无机硒含量按 NY/T 1972 的规定进行。 

氨基酸含量的测定 5.4 

按NY/T 1975的规定进行。 

pH 值的测定 5.5 

按NY/T 1973的规定进行。 

水分的测定 5.6 

按NY/T 3036的规定进行。 

水不溶物含量的测定 5.7 

按NY/T 1973的规定进行。 

细度的测定 5.8 

按NY/T 3036的规定执行。 
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有害元素的测定 5.9 

按NY/T 1978的规定进行。 

6 检验规则 

检验分类 6.1 

检验分出厂检验和型式检验。 

检验项目 6.2 

6.2.1 本产品应由生产厂的质量检验部门进行检验，所有出厂产品符合本文件的要求，每批出厂产品

都应附有一定格式的质量证明书，内容包括：生产厂名称、厂址、产品名称、批号或生产日期、硒含量、

氨基酸含量和本文件编号 

6.2.2 出厂检验项目包括外观、有机硒含量、氨基酸含量、pH值、水分、水不溶物、细度。 

型式检验 6.3 

6.3.1 型式检验项目包括本文件第 4章全部项目。 

6.3.2 当有下列情况之一时，应进行型式检验： 

a) 更新关键生产工艺； 

b) 主要原料发生变化； 

c) 正常生产时，每半年进行一次检验； 

d) 停产一年以上又恢复生产时； 

e) 出厂检验结果与上次型式检验有较大差异时； 

f) 国家质量监督机构提出进行型式检验的要求时； 

g) 合同规定时。 

组批 6.4 

本产品按批检验，以一次投料生产的产品产量为一批。 

采样 6.5 

6.5.1 以整批产品的包装桶（袋）数作为总体的物料的单元数，固体或散装产品采样按 GB/T 6679 的

规定执行。 

6.5.2 固体产品从选取的包装袋中，用采样器斜插至袋深 3/4 处采样，每批产品采样总量不得少于 1 kg。 

6.5.3 将采取的样品混匀后，分装于两个清洁干燥具有磨口的广口瓶或聚乙烯瓶中；密封贴上标签，

并注明生产厂名称、产品名称、批号、采样日期和采样者姓名，一瓶供检验用，另一瓶密封保存两个月，

以备查用。 

结果判定 6.6 

6.6.1 检验结果按 GB/T 8170—2008 中 4.3.3 进行判定。 

6.6.2 检验结果若有一项指标不符合本文件的要求时，应重新自两倍量的包装桶（袋）中采样检验。

复检结果即使有一项指标不符合本文件要求时，则判整批产品为不合格。 

6.6.3 使用单位有权按照本文件的规定，对所收到的产品进行检验，检验其指标是否符合本文件的要

求。 
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7 标志、使用说明书 

本产品包装箱（袋）上应印有明显牢固的标志，具体按 GB 18382 的要求执行，其中有机、硒含量、7.1 

氨基酸含量应以质量分数标明。 

产品符合第 4章的所有要求，应在产品上体现“富有机硒”字样及标识。 7.2 

本产品使用说明书的内容包括使用方法、肥效说明、贮存使用注意事项，编写应符合 GB/T 99697.3 

的要求。 

8 包装、运输和贮存 

固体产品最小销售包装每袋（瓶）净含量应不低于 25 g；若进行分量包装，应标明其净含量；其8.1 

余按 GB/T 8569 的规定执行。 

本产品在运输过程中应防潮，防晒、防破裂，包装储运标志应符合 GB/T 191 的规定执行。 8.2 

本产品应贮存在阴凉、通风、干燥的库房内。在符合规定的贮存环境下，保质期 24 个月。 8.3 
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A  
A  

附 录 A  

（规范性） 

总硒含量的测定 

A.1 原理 

将试样用混合酸消化，使硒化合物转化为无机硒Se
4+
，在酸性条件下Se

4+
与2，3-二氨基萘（2，

3-Diaminonaphthalene，缩写为DAN）反应生成4，5-苯并苯硒脑（4，5-Benzo piaselenol），然后用

环己烷萃取后上机测定。4，5-苯并苯硒脑在波长为376 nm的激发光作用下，发射波长为520 nm的荧光，

测定其荧光强度，与标准系列比较定量。 

A.2 试剂和材料 

A.2.1 一般要求 

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为GB/T 6682—2008规定的二级水。 

A.2.2 试剂 

A.2.2.1 盐酸（HC1）：优级纯。 

A.2.2.2 环己烷（C6H12）：色谱纯。 

A.2.2.3 2，3-二氨基素（DAN，C10H10N2）。 

A.2.2.4 乙二胺四乙酸二钠（EDTA-2Na，C10H14N2Na2O8）。 

A.2.2.5 盐酸羟胺（NH2OH·HCl）。 

A.2.2.6 甲酚红（C21H18O5S）。 

A.2.2.7 氨水（NH3·H2O）：优级纯。 

A.2.3 试剂的配制 

A.2.3.1 盐酸溶液（1%）：量取 5 mL 盐酸，用水稀释至 500 mL，混匀。 

A.2.3.2 DAN 试剂（1 g/L）：此试剂在暗室内配制。称取 DAN 0.2 g 于一带盖锥形瓶中，加入盐酸溶

液（1%）200 mL，振摇约 15 min 使其全部溶解。加入约 40 mL 环已烷，继续振荡 5 min。将此液倒入

塞有玻璃棉（或脱脂棉）的分液漏斗中，待分层后滤去环己烷层，收集 DAN 溶液层，反复用环己烷纯化

直至环己烷中荧光降至最低时为止（约纯化 5次～6次）。将纯化后的 DAN 溶液储于棕色瓶中，加入约 1 

cm 厚的环己烷覆盖表层，于 0 ℃～5 ℃保存。必要时在使用前再以环己烷纯化一次。 

注： 此试剂有一定毒性，使用本试剂的人员应注意防护。 

A.2.3.3 硝酸-高氯酸混合酸（9+1）：将 900 mL 硝酸与 100 mL 高氯酸混匀。 

A.2.3.4 盐酸溶液（6 mol/L）：量取 50 mL 盐酸，缓慢加入 40 ml 水中，冷却后用水定容至 100 mL，

混匀。 

A.2.3.5 氨水溶液（1+1）：将 5 mL 水与 5 mL 氨水混匀。 

A.2.3.6 EDTA 混合液： 

a) EDTA 溶液（0.2 mol/L）：称取 EDTA-2Na 37 g，加水并加热至完全溶解，冷却后用水稀释至

500 mL； 

b) 盐酸羟胺溶液（100 g/L）：称取 10 g 盐酸羟胺溶于水中，稀释至 100 mL，混匀； 
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c) 甲酚红指示剂（0.2 g/L）：称取甲酚红 50 mg 溶于少量水中，加氨水溶液（1+1）1滴，待完

全溶解后加水稀释至 250 mL，混匀； 

d) 取 EDTA 溶液（0.2 mol/L）及盐酸羟胺溶液（100 g/L）各 50 mL，加甲酚红指示剂（0.2 g/L）

5 mL，用水稀释至 1 L，混匀。 

A.2.3.7 盐酸溶液（1+9）：量取 100 mL 盐酸，缓慢加入到 900 mL 水中，混匀。 

A.2.4 标准品 

硒标准溶液：1 000 mg/L，或经国家认证并授予标准物质证书的一定浓度的硒标准溶液。 

A.2.5 标准溶液的制备 

A.2.5.1 硒标准中间液（100 mg/L）：准确吸取 1.00 mL 硒标准溶液（1 000 mg/L）于 10mL 容量瓶中，

加盐酸溶液（1%）定容至刻度，混匀。 

A.2.5.2 硒标准使用液（50.0 g/L）：准确吸取硒标准中间液（100 mg/L）0.50 mL，用盐酸溶液（1%）

定容至 1 000 mL，混匀。 

A.2.5.3 硒标准系列溶液：准确吸取硒标准使用液（50.0 g/L）0 mL、0.200 mL、1.00 mL、2.00 mL

和 4.00 mL，相当于含有硒的质量为 0 g、0.0100 g、0.0500 g、0.100 g 及 0.200 g，加盐酸溶

液（1+9）至 5 mL 后，加入 20 mL EDTA 混合液，用氨水溶液（1+1）及盐酸溶液（1+9）调至淡红橙色

（pH1.5～2.0）。以下步骤在暗室操作：加 DAN 试剂（1 g/L）3 mL，混匀后，置沸水浴中加热 5 min，

取出冷却后，加环已烷 3 mL，振摇 4 min，将全部溶液移入分液漏斗，待分层后弃去水层，小心将环己

烷层由分液漏斗上口倾入带盖试管中，勿使环己烷中混入水滴。环己烷中反应产物为 4，5-苯并苯硒脑，

待测。 

A.3 仪器和设备 

A.3.1 荧光分光光度计。 

A.3.2 天平：感量1 mg。 

A.3.3 粉碎机。 

A.3.4 电热板。 

A.3.5 水浴锅。 

注： 所有玻璃器皿均需硝酸溶液（1+5）浸泡过夜，用自来水反复冲洗，最后用水冲洗干净。 

A.4 分析步骤 

A.4.1 试样制备 

将固体试样：粉碎，混匀，备用。 

A.4.2 试样消解 

准确称取0.5 g～3 g（精确至0.001 g）固体试样，或准确吸取液体试样1.00 mL～5.00 mL，置于

锥形瓶中，加10 mL硝酸-高氯酸混合酸（9+1）及几粒玻璃珠，盖上表面皿冷消化过夜。次日于电热板

上加热，并及时补加硝酸。当溶液变为清亮无色并伴有白烟产生时，再继续加热至剩余体积2 mL左右，

切不可蒸干，冷却后再加5 mL盐酸溶液（6 mol/L），继续加热至溶液变为清亮无色并伴有白烟出现，

再继续加热至剩余体积2 mL左右，冷却。同时做试剂空白。 
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A.4.3 测定 

A.4.3.1 仪器参考条件 

根据各自仪器性能调至最佳状态。参考条件为：激发光波长376 nm、发射光波长520 nm。 

A.4.3.2 标准曲线的制作 

将硒标准系列溶液按质量由低到高的顺序分别上机测定4，5-苯并苯硒脑的荧光强度。以质量为横

坐标，荧光强度为纵坐标，制作标准曲线。 

A.4.3.3 试样溶液的测定 

将A.4.2消化后的试样溶液以及空白溶液加盐酸溶液（1+9）至5 mL后，加入20 mL EDTA混合液，用

氨水溶液（1+1）及盐酸溶液（1+9）调至淡红橙色（pH1.5～2.0）。以下步骤在暗室操作：加DAN试剂

（1 g/L）3 mL，混匀后，置沸水浴中加热5 min，取出冷却后，加环己烷3 mL，振摇4 min，将全部溶

液移入分液漏斗，待分层后弃去水层，小心将环己烷层由分液漏斗上口倾入带盖试管中，勿使环己烷中

混入水滴，待测。 

A.5 分析结果的表述 

A.5.1 试样硒的含量按式（A.1）计算： 

 𝑋 =
𝑚1

𝐹1−𝐹0
×
𝐹2−𝐹0

𝑚
 ··································································· (A.1) 

式中： 

X——试样中硒含量，单位为毫克每千克或毫克每升（mg/kg或mg/L）； 

m1——试样管中硒的质量，单位为微克（g）； 

F1——标准管硒荧光读数； 

F0——空白管荧光读数； 

F2——试样管荧光读数； 

m——试样称样量或移取体积，单位为克或毫升（g或mL）。 

A.5.2 当硒含量≥1.00 mg/kg（或mg/L）时，计算结果保留三位有效数字；当硒含量＜1.00 mg/kg 

（或mg/L）时，计算结果保留两位有效数字。 

A.6 精密度 

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的20%。 

A.7 其他 

当称样量为1 g（或1mL）时，方法的检出限为0.01 mg/kg（或0.01 mg/L），定量限为0.03 mg/kg

（或0.03 mg/L）。 

 


