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本发明公开了一种肥料增效剂环戊酮在土

壤中的分析检测方法，属于肥料分析技术领域，

包括以下步骤，S1、采集土壤样品；S2、配制空白

溶液：向流动相瓶中加入尿素、氯化钾、过磷酸

钙、水，超声得空白溶液；S3、配制对照品溶液：向

容量瓶中加入环戊酮，添加步骤S2制备的空白溶

液，混匀得对照品溶液；S4、称取步骤S1的土壤于

空进样瓶内，并移取对照品溶液，混匀得供试品

土壤；S5、将供试品土壤进行GC检测。通过测定环

戊酮在土壤中的含量来体现环戊酮的降解速度，

快速准确的反映肥料中环戊酮在施入土壤后的

含量以此来推测其降解速率，对肥料质量检测和

肥料评价至关重要，本发明检测方法前处理简

单、回收率高、分析周期短且数据准备可靠。
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1.一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析测定方法，其特征在于：包括以下步骤，

S1、采集土壤样品；

S2、配制空白溶液：向流动相瓶中加入肥料，超声得空白溶液；

S3、配制对照品溶液：向容量瓶中加入环戊酮，添加步骤S2制备的空白溶液，混匀得对

照品溶液；

S4、称取步骤S1的土壤于空进样瓶内，并移取步骤S3的对照品溶液，混匀得供试品土

壤；

S5、将步骤S4的供试品土壤进行GC检测。

2.根据权利要求1所述的一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析测定方法，其特征在

于：所述步骤S2中，空白溶液中尿素和氯化钾的浓度为10.5‑11.5mg/ml。

3.根据权利要求2所述的一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析测定方法，其特征在

于：所述步骤S2中，超声时间为15‑25分钟。

4.根据权利要求3所述的一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析测定方法，其特征在

于：所述空白溶液与对照品溶液均在常温下配制。

5.根据权利要求4所述的一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析测定方法，其特征在

于：步骤S2中的水选用超纯水。
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一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析测定方法

技术领域

[0001] 本发明属于肥料分析技术领域，具体涉及一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析

测定方法。

背景技术

[0002] 肥料作为最大的外源投入品和生产资料，对农产品数量、质量和农业生态环境作

用巨大，影响深远，在农业绿色发展中具有举足轻重的地位。但是目前的肥料投入土壤后使

用损失率高达70％以上，利用率低下的同时肥料的过量使用也引起了水体富营养化以及温

室气体的排放。

[0003] 欧美发达国家对绿色肥料经过了几十年的研究，在其原料、生产、产品、流通、施用

上实现了绿色环保，我国相关研究亟待完善，也是未来肥料领域新的发展方向。结合当前绿

色农业发展的重大需求，采用生化抑制剂调控肥料氮素的转化过程是最为经济有效的手

段。

[0004] 环戊酮是一种天然的有机化合物，不仅能够有效抑制土壤脲酶活性，同时也能够

起到抑制硝化过程的功能，进而延缓肥料的释放周期，提高肥料利用率，是一种重要的新型

双功能植物源抑制剂类型，将环戊酮应用到肥料生产中，对开发绿色肥料、减肥增效和提高

地力具有重要的推动作用。作为一种新兴材料，亟需通过研究该材料在土壤中的残留量，明

确其有效作用时长，以及在土壤中的降解速度，从生态和效果方面对其进行系统评价，但目

前尚缺乏精确快速简单的检测方法。

发明内容

[0005] 鉴于此，本发明的目的在于提供一种肥料增效剂环戊酮在土壤中的分析测定方

法，用于肥料氮素转化的研究，进行定量和定性的检测，以解决目前缺乏高效、简便、准确的

检测方法的问题。

[0006] 为达到上述目的，本发明提供如下技术方案：一种土壤中环戊酮分析方法开发和

含量测定，包括以下步骤，

[0007] S1、采集土壤样品；

[0008] S2、配制空白溶液：向流动相瓶中加入肥料，超声得空白溶液；

[0009] S3、配制对照品溶液：向容量瓶中加入环戊酮，添加步骤S2制备的空白溶液，混匀

得对照品溶液；

[0010] S4、称取步骤S1的土壤于空进样瓶内，并移取步骤S3的对照品溶液，混匀得供试品

土壤；

[0011] S5、将步骤S4的供试品土壤进行GC检测

[0012] 进一步地，所述步骤S2中，空白溶液中尿素和氯化钾的浓度为10.5‑11.5mg/ml。

[0013] 进一步地，所述步骤S2中，超声时间为15‑25分钟。

[0014] 进一步地，所述空白溶液与对照品溶液均在常温下配制。
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[0015] 进一步地，步骤S2中的水选用超纯水。

[0016] 本发明的有益效果在于：

[0017] 环戊酮的降解速率、稳定性与肥料的肥效密切相关，也是肥料产品质量评价的重

要指标，环戊酮在土壤中降解的速度越慢，对肥料氮素的控制作用时效性就越长，肥料利用

率越高、损失越少；而环戊酮的降解速度可通过检测其在土壤中的含量来体现，环戊酮在土

壤中的含量越高就说明环戊酮的降解速度越慢。

[0018] 本申请通过测定环戊酮在土壤中的含量来体现环戊酮的降解速度，快速准确的反

映肥料中环戊酮在施入土壤后的残留量以此来推测其在土壤中的降解速度，对肥料质量检

测和肥料评价至关重要，本发明检测方法前处理简单、回收率高、分析周期短且数据准备可

靠。

[0019] 本申请的研究对象是组分复杂的土壤样品，相对于药物、肥料等其它样品基质，物

质含量的检测难度较大。环戊酮作为肥料增效剂施入土壤后，由于环戊酮的沸点较低、且易

挥发，采用液相色谱HPLC法测定无法满足检测限要求，而液相色谱法前处理过程复杂，成本

较高，时效性差。本申请采用气相GC法检测适用于挥发性、低分子量化合物，降低了土壤中

非挥发性物质对检测的影响，且GC的灵敏度远高于HPLC，顶空进样的方法不稀释待测样品，

可进一步提高了样品检测浓度。

[0020] 本发明的其他优点、目标和特征将在随后的说明书中进行阐述，并且在某种程度

上对本领域技术人员而言是显而易见的，或者本领域技术人员可以从本发明的实践中得到

教导。本发明的目标和其他优点可以通过下面的说明书来实现和获得。

附图说明

[0021] 为了使发明的目的、技术方案和有益效果更加清楚，本发明提供如下附图进行说

明：

[0022] 图1为本发明实施例1土壤中环戊烯酮回归方程的标准曲线和结果示意图。

具体实施方式

[0023] 实施例1

[0024] S1、采集土壤样品；

[0025] S2、配制空白溶液：用万分之一天平精密称取由9.7801g尿素、9.7801g氯化钾和

9.7801g过磷酸钙后，以及900ml超纯水组成的肥料加入到流动相瓶中，超声20分钟，配制成

尿素和氯化钾浓度为10.87mg/ml的空白溶液；

[0026] S3、配制对照品溶液：用万分之一天平精密称取0.3260g环戊酮后，将其加入至

100ml容量瓶中，再加入空白溶液于刻度线定容，空白溶液与环戊酮混匀得对照品溶液；

[0027] S4、用万分之一天平精密称取1 .0000g土壤于空进样瓶内，用手动移液枪移取

200ul对照品溶液，混匀得供试品土壤；

[0028] S5、将供试品土壤进行GC检测。

[0029] GC检测条件如下：
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[0030]

[0031] 按照实施例1中步骤S1‑S5的方法配制供试品土壤6份，进行GC分析检测供试品土

壤中环戊酮的含量(现配现测)，记录峰面积，结果如下：

[0032]

[0033] 结果显示6份供试品土壤峰面积的RSD值<4％，表明此方法的系统适用性良好。

[0034] 此外，以对照品溶液测定系统适用性：用手动移液器分别移取6份200ul的对照品

溶液进行GC检测：

[0035] 对照品溶液 1 2 3 4 5 6 平均值

峰面积 16305136 14385913 15391827 17042507 16640770 14653443 15736599

[0036] 根据检测结果，计算得到对照品溶液中环戊酮的峰面积是供试品土壤中环戊酮峰

面积的1.5倍(平均峰面积的比值)，该结果表明对照品溶液的系统适用性良好。

[0037] 线性实验

[0038] 配制空白溶液：向流动相瓶中加入由9.7801g尿素、9.7801g氯化钾、9.7801g过磷

酸钙、900ml超纯水制备得到的肥料，超声20分钟得空白溶液；

[0039] 配制试验品溶液(A)：向10ml容量瓶中加入0.6524g环戊酮后加入空白溶液至刻度

线定容，混匀得试验品溶液(A)。

[0040] 配制试验品溶液(B)：用移液管精密移取5ml试验品溶液(A)于10ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(B)。

[0041] 配制试验品溶液(C)：用移液管精密移取0.5ml试验品溶液(A)于5ml容量瓶中，加

入空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(C)。

[0042] 配制试验品溶液(D)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(C)于5ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(D)。

[0043] 配制试验品溶液(E)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(C)于10ml容量瓶中，加入
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空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(E)。

[0044] 配制试验品溶液(F)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(D)于10ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(F)。

[0045] 配制试验品溶液(G)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(E)于10ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(G)。

[0046] 配制试验品溶液(H)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(F)于10ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(H)。

[0047] 配制试验品溶液(I)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(G)于10ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(I)。

[0048] 配制试验品溶液(J)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(H)于10ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(J)。

[0049] 配制试验品溶液(K)：用移液管精密移取1ml试验品溶液(I)于10ml容量瓶中，加入

空白溶液至刻度，混匀得试验品溶液(K)。

[0050] 用1ml手动移液器分别移取200ul对照品溶液“A‑K”于顶空进样瓶中，使用与实施

例1相同的色谱条件，以峰面积为纵坐标(y)，以含量为横坐标(x，g)，代入测试实施例1的供

试品土壤得到的峰面积比，再计算供试品土壤中环戊酮的回归方程，标准曲线如图1所示，

结果如下：

[0051]

[0052] 定量限定义为最小检测浓度

[0053] 回归方程y＝14,715,706.4362  x+718,777.1721，n＝11(A‑K)，R2＝0.9971，定量

限为0.00006524  mg·ml‑1测定线性范围，选择线性段作为该测定方法的分析范围。得结果

环戊酮含量在0.00006524‑13.048  mg·ml‑1能够准确测定，目标化合物与内标化合物的浓

度比在0.5‑2范围内线性关系良好，可应用于含量测定。

[0054] 最后说明的是，以上优选实施例仅用以说明本发明的技术方案而非限制，尽管通

过上述优选实施例已经对本发明进行了详细的描述，但本领域技术人员应当理解，可以在

形式上和细节上对其作出各种各样的改变，而不偏离本发明权利要求书所限定的范围。
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图1
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