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土壤全磷、全钾同时测定 电感耦合等离子体发射光谱法 

1  范围 

本文件规定了土壤全磷、全钾的电感耦合等离子体发射光谱法的测定。 

本文件适用于各种土壤全磷、全钾的测定。 

当取样量为 0.2 g，消解后定容体积为 50 mL 时，全磷、全钾的方法检出限分别为 10 

mg/kg、30 mg/kg，测定下限分别为 40 mg/kg 和 120 mg/kg。 

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 603 实验方法中所用试剂及制品的制备 

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

3 术语和定义 

下列术语和定义适用于本文件。 

4 方法原理  

土壤中有机物与硝酸和高氯酸在较低的温度（120 ℃）下加热氧化，同时随着温度的升

高（150 ℃），氢氟酸开始分解硅酸盐等矿物，硅与氟形成四氟化硅逸去。提高温度至 170 

℃继续加热至剩余的酸被赶尽，使土壤中含磷矿物及有机磷化合物完全分解转化为正磷酸盐

而进入溶液，矿物中的钾转化为可溶性钾离子。 

样品经酸消解后，待测液通过蠕动泵注入电感耦合等离子体发射光谱仪，目标元素在等

离子体炬中被气化、电离、激发并辐射出特征谱线。在一定的浓度范围内，其特征谱线的强

度与元素的浓度成正比。 

5 试剂与材料 

除非另有规定外，所有试剂均为优级纯，实验用水符合GB/T 6682中规定的一级水。实

验中所需标准滴定液、制剂及制品，在没有指明其他要求时均按GB/T 601、GB/T 603的规

定制备。 

5.1  硝酸：ρ（HNO3）=1.42 g/mL。 

5.2  高氯酸：ρ（HClO4）=1.76 g/mL。 



5.3  氢氟酸：ρ（HF）=1.49 g/mL。 

5.4  （1+5）硝酸溶液（V/V）：量取 10 mL 硝酸（5.1）加入 50 mL 水中，混匀待用。 

5.5 （1+99）硝酸溶液（V/V）：量取 5 mL 硝酸（5.1）用水定容至 500 mL，混匀待用。 

5.6  磷标准贮备液（1000 mg/L）：购买市售有证磷标准贮备液。 

5.7  钾标准贮备液（1000 mg/L）：购买市售有证钾标准贮备液。 

5.8  磷标准中间液（100 mg/L）：准确吸取 10.00 mL 磷标准贮备液（5.6）于 100 mL 容量

瓶中，加（1+99）硝酸溶液（5.5）定容至刻度，此溶液在 4℃下可保存 3 个月。 

5.9  氩气：纯度不低于 99.995 %。 

6 仪器与设备 

6.1  电子天平（感量 0.0001 g）。 

6.2  自动控温石墨消解炉。 

6.3  配有回流盖的聚四氟乙烯消解管。 

6.4  一般实验室常用仪器和设备。 

7 分析步骤 

称取过 0.149 mm 孔径筛的土壤样品 0.2 g（精确至 0.0001g）于聚四氟乙烯消解管中，

加入 10 mL 硝酸（5.1），0.8mL 高氯酸（5.2）和 3mL 氢氟酸（5.3），摇匀后盖上回流盖，

置于石墨消解炉中 120℃低温消解 30min，逐渐升温至 150℃，保持 2h，最后升温至 170℃，

30min 后取下回流盖，期间调整消解管位置，使消解液尽量保持一致，此时会有大量浓白烟

冒出，不断摇动消解管，直至消解管内残渣呈浅黄色或灰白色，并消解残渣呈现接近固态后，

即可取出冷却。若消解残渣颜色较深，需再加入 5 mL 硝酸（5.1）、1 mL 氢氟酸（5.3）并

再加 2 d 高氯酸（5.2），加热至近干，取下冷却。 

向消解管中加入大约 2 mL （1+5）硝酸溶液，放置于消解炉中加热溶解残渣，用水转

移至 50 mL 具塞比色管中，摇匀后静置过夜，上清液可供上机测试。 

同时按上述步骤制备空白溶液。 

8  测定 

8.1 仪器操作参考条件 

不同型号仪器的最佳工作条件不同，气体流量按照仪器使用说明书进行设置，观察模式



为径向。 

8.2 混合标准曲线的建立 

分别吸取 100 mg/L 磷标准使用液（5.8）0.00、1.00、2.00、4.00、6.00、8.00、10.00 

mL，再分别吸取 1000 mg/L 钾标准贮备液（5.7）0.00、1.00、2.00、4.00、6.00、8.00、10.00 

mL 于 100 mL 容量瓶中，用（1+99）硝酸溶液（5.5）定容至刻度，使曲线系列配制成磷为

0.00、1.00、2.00、4.00、6.00、8.00、10.00 mg/L 和钾为 0.0、10.0、20.0、40.0、60.0、

80.0、100.0 mg/L 的混合标准曲线系列，用 ICP 进行测试，以各元素的质量浓度为横坐标，

以响应值为纵坐标，建立校准曲线，校准曲线的质量浓度范围可根据测量需要进行调整。 

8.3 试样测试 

每个试样测试前，用（1+99）硝酸溶液（5.5）冲洗系统直到信号降至最低，待分析信

号稳定后才可开始测定，将试样与校准曲线在相同的仪器分析条件下进行测定。若样品中的

待测元素浓度超出校准曲线范围，需经过稀释后重新测定，稀释液用（1+99）硝酸溶液

（5.5）。 

8.3 空白试样测试 

按照与试样相同的测定条件测定空白试样。 

9  结果计算和表达 

土壤样品中全磷（P）的含量 X1（g/kg），按照式（1）进行计算。 
  

                

  ……………………………………（1） 

式中： 

X1  ——磷元素的质量浓度，g/kg； 

c  ——试样中待测元素的质量浓度，mg/L； 

c0  ——空白试样中待测元素的质量浓度，mg/L； 

D  ——稀释倍数； 

V  ——试样的定容体积，50 mL； 

m  ——称取试样质量，g； 

𝜔dm ——土壤样品中干物质含量，%。 

土壤样品中全钾（以 K2O 计）的含量 X2（%），按照式（2）进行计算。 
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…………………………（2） 

式中： 

X2  ——钾元素的质量浓度，%； 

c  ——试样中待测元素的质量浓度，mg/L； 

c0  ——空白试样中待测元素的质量浓度，mg/L； 

D  ——稀释倍数； 

V  ——试样的定容体积，50 mL； 

m  ——称取试样质量，g； 

𝜔dm ——土壤样品中干物质含量，%。 

MK2O——氧化钾的摩尔质量，94.2 g/mol； 

MK——钾的摩尔质量，39.1 g/mol； 

注：测定结果用平行测定的算术平均值表示，保留两位有效数字。 

9  精密度和准确度 

9.1 精密度 

实验室分别对含磷 0.70 g/kg 的盐碱土、0.68 g/kg 的冲积土和 1.28 g/kg 的塿土进行了 7

次重复测定，实验室相对标准偏差范围分别为 0.23%~0.89%。 

实验室分别对含钾 1.99%的盐碱土、2.64%的冲积土和 2.46%的塿土进行了 7 次重复测

定，实验室相对标准偏差范围分别为 0.14%~0.45%。 

9.2 准确度 

实验室分别对有证标准物质 GSS-20、GSS-23、GSS-40 中的磷进行了 7 次重复测定，相

对误差范围分别为 2.31%~2.64%。 

实验室分别对有证标准物质 GSS-20、GSS-23、GSS-40 中的钾进行了 7 次重复测定，相

对误差范围分别为-3.08%~ -1.74%。 

10  质量保证和质量控制 

10.1 每批样品至少做两个实验室空白，空白试样的元素测定结果应低于方法检出限。 

10.2 每次分析应建立标准曲线，其相关系数应≥0.999。 

10.3 每 20 个样品或每批次（少于 20 个样品/批）分析结束后，需进行标准中间浓度点核查，

其测定值与浓度值的相对偏差应≤20%。 

10.4 每 20 个样品或每批次（少于 20 个样品/批）应分析一个平行样，平行样测定结果相对

偏差应≤20%。 

10.5 每 20 个样品或每批次（少于 20 个样品/批）应同时测定 1 个有证标准土壤样品，其测

定结果与保证值的相对误差应在±15%以内，或每 20 个样品或每批次（少于 20 个样品/批）

应分析一个基体加标样品，加标回收率应在 80%~120%之间。 
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11  注意事项 

11.1 样品消解时应注意高氯酸应在加了硝酸的情况下进行加入，以使高氯酸在硝酸的保护

下进行加热，否则会引起爆燃。 

11.2 为使酸度保持一致，赶酸程度均需达到近干，使消解残渣呈现半固态状， 

11.3 注意严格控制高氯酸的加入量，以降低检测背景。 

                                                  


