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前　　言

本文件按照 GB/T１􀆰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»和 GB/T
２０００１􀆰４—２０１５«标准编写规则　第４部分:试验方法标准»的规定起草.

本文件是 NY/T１１２１«土壤检测»的第９部分.NY/T１１２１已经发布了以下部分:
———第１部分:土壤样品的采集、处理和储存;
———第２部分:土壤pH 的测定;
———第３部分:土壤机械组成的测定;
———第４部分:土壤容重的测定;
———第５部分:石灰性土壤阳离子交换量的测定;
———第６部分:土壤有机质的测定;
———第７部分:土壤有效磷的测定;
———第８部分:土壤有效硼的测定;
———第９部分:土壤有效钼的测定;
———第１０部分:土壤总汞的测定;
———第１１部分:土壤总砷的测定;
———第１２部分:土壤总铬的测定;
———第１３部分:土壤交换性钙和镁的测定;
———第１４部分:土壤有效硫的测定;
———第１５部分:土壤有效硅的测定;
———第１６部分:土壤水溶性盐总量的测定;
———第１７部分:土壤氯离子含量的测定;
———第１８部分:土壤硫酸根离子含量的测定;
———第１９部分:土壤水稳性大团聚体组成的测定;
———第２０部分:土壤微团聚体组成的测定;
———第２１部分:土壤最大吸湿量的测定;
———第２２部分:土壤田间持水量的测定　环刀法;
———第２３部分:土粒密度的测定;
———第２４部分:土壤全氮的测定　自动定氮仪法;
———第２５部分:土壤有效磷的测定　连续流动分析仪法.
本文件代替 NY/T１１２１􀆰９—２０１２«土壤检测　第９部分:土壤有效钼的测定»,与 NY/T１１２１􀆰９—

２０１２相比,除结构调整和编辑性改动外,主要变化如下:

a)　增加了术语和定义、样品的采集、保存和制备;

b)　增加了电感耦合等离子体发射光谱法和电感耦合等离子体质谱法;

c)　依据 GB/T６３７９􀆰２—２００４的要求给出了重复性限和再现性限;

d)　增加了质量保证和控制;

e)　增加了相关附录.
请注意本文件的某些内容可能涉及专利.本文件的发布机构不承担识别专利的责任.
本文件由农业农村部农田建设管理司提出并归口.
本文件起草单位:农业农村部耕地质量监测保护中心、河南广电计量检测有限公司、农业农村部肥料

质量监督检验测试中心(成都)、农业农村部肥料质量监督检验测试中心(杭州).
本文件主要起草人:李建兵、张闪烁、曲潇琳、郑磊、王红叶、邓峤、王小琳、蓝家田、陈思力、于子坤、郭

Ⅱ



NY/T１１２１􀆰９—２０２３

玉明、崔萌、薛思远、陈素贤、马振海、刘新、王琴琴.
本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为:
———NY/T１１２１􀆰９—２００６、NY/T１１２１􀆰９－２０１２;
———本次为第二次修订.
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土壤检测
第９部分:土壤有效钼的测定

警示———使用本文件的人员应有正规实验室的实践经验.本文件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.

１　范围

本文件规定了土壤中有效钼的３种测定方法:示波极谱法(POL)、电感耦合等离子体质谱法(ICPＧ
MS)和电感耦合等离子体发射光谱法(ICPＧOES).

本文件适用于土壤有效钼含量的测定.
当称样量为５􀆰００g、浸提剂草酸Ｇ草酸铵溶液为５０mL时:示波极谱法检出限为０􀆰０１mg/kg,测定下

限为０􀆰０４mg/kg;电感耦合等离子体质谱法检出限为０􀆰００２mg/kg,测定下限为０􀆰００８mg/kg;电感耦合

等离子体发射光谱法检出限为０􀆰０２mg/kg,测定下限为０􀆰０８mg/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/T６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

NY/T１１２１􀆰１　土壤检测　第１部分:土壤样品的采集、处理和储存

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件.

３􀆰１　
土壤有效钼　soilavailablemolybdenum
土壤中能够被植物吸收的钼.在本文件规定的条件下能够被草酸Ｇ草酸铵缓冲溶液浸提出来的钼.

４　样品

４􀆰１　样品采集与保存

土壤样品的采集和保存按照NY/T１１２１􀆰１规定的方法进行.样品采集、运输和保存过程应避免沾污

和待测元素损失.

４􀆰２　样品的制备

按 NY/T１１２１􀆰１的规定制备通过２mm 孔径尼龙筛风干土壤样品,处理好的样品保存备用.

５　示波极谱法

５􀆰１　原理

样品经草酸Ｇ草酸铵溶液浸提,加入硝酸Ｇ高氯酸Ｇ硫酸破坏草酸盐,消除铁的干扰,采用极谱仪测定样

品溶液波峰电流值,通过溶液中钼含量与波峰电流值的标准曲线计算样品中有效钼的含量.

５􀆰２　试剂和材料

本试验方法所用试剂和水,除特殊注明外,均指分析纯试剂和 GB/T６６８２中规定的二级水.所述溶

液如未指明溶剂,均系水溶液.

５􀆰２􀆰１　高氯酸ρ＝１􀆰６６g/mL,优级纯.
１
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５􀆰２􀆰２　硝酸ρ＝１􀆰４２g/mL,优级纯.

５􀆰２􀆰３　硫酸ρ＝１􀆰８４g/mL,优级纯.

５􀆰２􀆰４　盐酸ρ＝１􀆰１９g/mL,优级纯.

５􀆰２􀆰５　草酸铵[(NH４)２C２O４􀅰H２O],优级纯.

５􀆰２􀆰６　草酸(H２C２O４􀅰２H２O),优级纯.

５􀆰２􀆰７　氨水,优级纯.

５􀆰２􀆰８　苯羟乙酸(苦杏仁酸)[C６H５CH(OH)COOH],优级纯.

５􀆰２􀆰９　氯酸钾(KClO３),优级纯.

５􀆰２􀆰１０　钼酸钠(Na２MoO４􀅰２H２O),优级纯.

５􀆰２􀆰１１　草酸Ｇ草酸铵浸提剂:称取２４􀆰９g草酸铵(５􀆰２􀆰５)和１２􀆰６g草酸(５􀆰２􀆰６)溶于水,定容至１L.溶

液pH 为３􀆰３,定容前用pH 计校准,必要时用草酸(５􀆰２􀆰６)和氨水(５􀆰２􀆰７)调整酸碱度.

５􀆰２􀆰１２　苯羟乙酸(苦杏仁酸)溶液(０􀆰５mol/L):称取７􀆰６g苯羟乙酸(５􀆰２􀆰８)溶于水中,定容至１００mL,
现用现配.

５􀆰２􀆰１３　硫酸溶液[c(１/２H２SO４)＝２􀆰５mol/L]:量取１３６mL的硫酸(５􀆰２􀆰３),缓缓注入８００mL水中,冷
却后定容至lL.

５􀆰２􀆰１４　饱和氯酸钾溶液(KClO３):称取６􀆰７０g氯酸钾(５􀆰２􀆰９)溶于水中,定容至１００mL.

５􀆰２􀆰１５　钼标准储备溶液[ρ(Mo)＝１００mg/L]:称取０􀆰２５２２g钼酸钠(５􀆰２􀆰１０)溶于水中,加入１mL盐

酸(５􀆰２􀆰４),移入１L容量瓶中,定容.或可购买市售有证标准物质.

５􀆰２􀆰１６　钼标准工作溶液[ρ(Mo)＝１mg/L]:吸取钼标准储备溶液(５􀆰２􀆰１５)５􀆰００mL于５００mL容量瓶

中,用水定容.

５􀆰３　仪器设备

５􀆰３􀆰１　示波极谱仪.

５􀆰３􀆰２　恒温往复式振荡器.

５􀆰３􀆰３　分析天平:感量为０􀆰０００１g.

５􀆰３􀆰４　分析天平:感量为０􀆰０１g.

５􀆰３􀆰５　电热板.

５􀆰３􀆰６　pH 计:分度为０􀆰０１pH.

５􀆰３􀆰７　聚乙烯塑料瓶:２００mL.

５􀆰３􀆰８　高型烧杯:５０mL.

５􀆰３􀆰９　尼龙筛:２mm 孔径.

５􀆰４　试验步骤

５􀆰４􀆰１　样品溶液制备

称取土壤样品５g(精确至０􀆰０１g)于２００mL 聚乙烯塑料瓶中,加入５０􀆰００mL草酸Ｇ草酸铵浸提剂

(５􀆰２􀆰１１),盖紧瓶塞,在温度(２５±３)℃条件下,振荡３０min[振荡频率(１８０±２０)r/min]后,放置１０h,干
过滤,弃去最初滤液,待测.

５􀆰４􀆰２　校准曲线的绘制

分别吸取钼标准工作溶液(５􀆰２􀆰１６)０mL、０􀆰５mL、１􀆰０mL、２􀆰０mL、３􀆰０mL、４􀆰０mL于１００mL容

量瓶中,用水定容.即为含钼０mg/L、０􀆰００５mg/L、０􀆰０１０mg/L、０􀆰０２０mg/L、０􀆰０３０mg/L、０􀆰０４０mg/L
的系列标准溶液.分别吸取１􀆰００mL上述系列标准溶液于６个预先盛有１􀆰００mL草酸Ｇ草酸铵浸提剂

(５􀆰２􀆰１１)的高型烧杯中,于通风橱内电热板上低温(温度约１５０℃)蒸发至干.其他步骤按５􀆰４􀆰３操作.
加入硫酸、苯羟乙酸、饱和氯酸钾的试液,应在３􀆰５h内完成测定.

以钼质量(μg)为横坐标、相应的波峰电流值为纵坐标,绘制标准曲线.
２
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５􀆰４􀆰３　测定

吸取１􀆰００mL滤液(５􀆰４􀆰１)于高型烧杯中,通风橱内电热板上(温度约１５０℃)蒸发至干.取下烧杯,
向蒸干的残渣中依次加入２mL硝酸(５􀆰２􀆰２)、４滴高氯酸(５􀆰２􀆰１)和２滴硫酸(５􀆰２􀆰３),然后置于通风橱内

已预热的电热板(温度约 ２５０ ℃)上,加热至白烟消失,取下烧杯冷却.依次加入 １ mL 硫酸溶液

(５􀆰２􀆰１３)、１mL苯羟乙酸溶液 (５􀆰２􀆰１２)、８mL饱和氯酸钾溶液(５􀆰２􀆰１４)摇匀,３０min后用极谱仪测定.

５􀆰４􀆰４　空白试验

除不加试样外,其他步骤按５􀆰４􀆰３操作.

５􀆰５　试验数据处理

土壤有效钼含量以质量分数w 计,单位为毫克每千克(mg/kg),按公式(１)计算.

w＝
(m１－m０)×D

m×１０３ ×１０００ (１)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:

m１　　　　———从标准曲线上查得样品溶液含钼量的数值,单位为微克(μg);

m０ ———从标准曲线上查得空白溶液含钼量的数值,单位为微克(μg);

D ———分取倍数,本试验为５０/１;

m ———称取风干样品质量的数值,单位为克(g);

１０３和１０００———换算系数.
平行测定结果用算数平均值表示,保留２位小数.

５􀆰６　精密度

重复性限(r)和再现性限(R)统计分析结果见附录 A中的表 A􀆰１.
在重复性条件下获得的２次独立测试结果的测定值,在表１给出的水平范围内,其绝对差值不超过重

复性限(r),超过重复性限(r)的情况不超过５％,重复性限(r)按表１所列方程式计算.

表１　示波极谱仪法测定土壤中有效钼含量的精密度

单位为毫克每千克

项目 范围或水平(m) 重复性限(r) 再现性限(R)

有效钼 ０􀆰０６９５~０􀆰２４１６ r＝０􀆰１７３８m＋０􀆰０１１９ R＝０􀆰２２００m＋０􀆰０２７３

在再现性条件下获得的２次独立测试结果的测定值,在表１给出的水平范围内,其绝对差值不超过再

现性限(R),超过再现性限(R)的情况不超过５％,再现性限(R)按表１所列方程式计算.

６　电感耦合等离子体质谱法

６􀆰１　原理

土壤样品用草酸Ｇ草酸铵缓冲溶液浸提过滤后,滤液直接用电感耦合等离子体质谱仪检测.
试样由载气带入雾化系统进行雾化后,目标元素以气溶胶形式进入等离子体的轴向通道,在高温和惰

性气体中被充分蒸发、解离、原子化和电离,转化成带电荷的正离子经离子采集系统进入质谱仪,质谱仪根

据离子的质荷比进行分离并定性、定量分析.在一定浓度范围内,离子的质荷比所对应的响应值与其浓度

成正比.

６􀆰２　试剂和材料

本试验方法所用试剂和水,除特殊注明外,均指分析纯试剂和 GB/T６６８２中规定的二级水.所述溶

液如未指明溶剂,均系水溶液.

６􀆰２􀆰１　硝酸溶液(１＋９９):用硝酸(５􀆰２􀆰２)配置成体积比为１∶９９的硝酸溶液.

６􀆰２􀆰２　硝酸溶液(２＋９８):用硝酸(５􀆰２􀆰２)配置成体积比为２∶９８的硝酸溶液.

６􀆰２􀆰３　内标储备液[ρ(Rh)＝１００mg/L]:宜选用１０３Rh为内标元素.

６􀆰２􀆰４　内标使用液[ρ(Rh)＝１mg/L]:用硝酸溶液(６􀆰２􀆰１)稀释内标储备液(６􀆰２􀆰３)配制成内标标准使

３
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用液.由于不同仪器使用的蠕动泵管管径不同,在线加入内标时,加入的浓度也不同,因此在配制内标标

准使用液时应使内标元素在试样中的浓度为１０μg/L~５０μg/L.

６􀆰２􀆰５　调谐液(ρ＝１μg/L):推荐选用含有Li、Co和Bi等元素的溶液为质谱仪的调谐溶液.

６􀆰２􀆰６　氩气,纯度≥９９􀆰９９９％.

６􀆰２􀆰７　氦气,纯度≥９９􀆰９９９％.

６􀆰２􀆰８　其他试剂和材料同５􀆰２.

６􀆰３　仪器设备

６􀆰３􀆰１　电感耦合等离子体质谱仪(ICPＧMS):能够扫描的质量范围为５amu~２５０amu,分辨率在１０％峰

高处的峰宽应介于０􀆰６amu~０􀆰８amu.

６􀆰３􀆰２　其他仪器设备同５􀆰３􀆰２~５􀆰３􀆰９.

６􀆰４　试验步骤

６􀆰４􀆰１　样品溶液制备

同５􀆰４􀆰１.

６􀆰４􀆰２　校准曲线的绘制

分别吸取钼标准工作溶液(５􀆰２􀆰１６)０mL、０􀆰５mL、１􀆰０mL、２􀆰０mL、４􀆰０mL、６􀆰０mL、８􀆰０mL、１０􀆰０
mL于１００mL容量瓶中,用草酸Ｇ草酸铵浸提剂(５􀆰２􀆰１１)定容,即为含钼０μg/L、５􀆰００μg/L、１０􀆰０μg/L、

２０􀆰０μg/L、４０􀆰０μg/L、６０􀆰０μg/L、８０􀆰０μg/L和１００􀆰０μg/L的系列标准溶液.
以钼的质量浓度为横坐标、以响应值和内标响应值的比值为纵坐标,建立校准曲线.电感耦合等离子

体质谱仪器参考工作条件见附录B.

６􀆰４􀆰３　测定

样品溶液测定前,用硝酸溶液(６􀆰２􀆰２)冲洗系统直至信号降至最低,待分析信号稳定后才可开始测定.
样品溶液测定时,应加入内标溶液(６􀆰２􀆰４).若样品溶液中待测目标元素浓度超出标准曲线范围,须经稀

释后重新测定,稀释液使用草酸Ｇ草酸铵浸提剂(５􀆰２􀆰１１).

６􀆰４􀆰４　空白试验

除不加试样外,其他步骤同６􀆰４􀆰３操作.

６􀆰５　试验数据处理

土壤有效钼含量以质量分数 w 计,单位为毫克每千克(mg/kg),按公式(２)计算.

w＝
(ρ－ρ０)×V×D

m ×１０－３ (２)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:

ρ 　———从标准曲线上查得样品溶液含钼量的数值,单位为微克每升(μg/L);

ρ０ ———从标准曲线上查得空白溶液含钼量的数值,单位为微克每升(μg/L);

V ———样品浸提体积的数值,本试验为５０mL;

D ———样品溶液的稀释倍数;

m ———称取风干样品质量的数值,单位为克(g).
平行测定结果用算数平均值表示,保留２位小数.

６􀆰６　精密度

重复性限和再现性限见表２,结果处理同５􀆰６.统计分析结果见表 A􀆰２.

表２　电感耦合等离子体质谱法测定土壤中有效钼含量的精密度

单位为毫克每千克

项目 范围或水平(m) 重复性限(r) 再现性限(R)

有效钼 ０􀆰０６７９~０􀆰２４１２ r＝０􀆰１０９９m＋０􀆰００４３ R＝０􀆰２７６３m－０􀆰００２６

４
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７　电感耦合等离子体发射光谱法

７􀆰１　原理

样品用草酸Ｇ草酸铵缓冲溶液浸提,滤液经过酸加热消解破坏草酸盐的影响后,进一步浓缩消解液,溶
液进入等离子体发射光谱仪的雾化器中被雾化,由氩载气带入等离子体火炬中,目标元素在等离子体火炬

中被气化、电离、激发并辐射出特征谱线.特征谱线的强度与样品溶液中待测元素的含量在一定范围内成

正比.

７􀆰２　试剂和材料

７􀆰２􀆰１　高氯酸ρ＝１􀆰６６g/mL,优级纯.

７􀆰２􀆰２　其他试剂和材料同５􀆰２.

７􀆰３　仪器设备

７􀆰３􀆰１　电感耦合等离子体发射光谱仪(ICPＧOES):波长测定范围１７０nm~７８５nm,可自动校正波长.

７􀆰３􀆰２　其他仪器设备同５􀆰３􀆰２~５􀆰３􀆰９.

７􀆰４　试验步骤

７􀆰４􀆰１　样品溶液制备

准确移取滤液(５􀆰４􀆰１)２５􀆰００mL于５０mL高型烧杯中,在电热板上(温度约１５０ ℃)加热至剩余５
mL左右,加入３mL硝酸(５􀆰２􀆰２)、１mL高氯酸(７􀆰２􀆰１),继续加热(温度约１８０℃)至近干,待有机物分解

完全后,趁热加入５mL硝酸溶液(６􀆰２􀆰２)冲洗杯壁,微热至溶液清亮,将溶液无损移入１０mL比色管中,
用水定容后摇匀,干过滤,待测.

７􀆰４􀆰２　校准曲线的绘制

标准溶液配制同６􀆰４􀆰２.
以钼的质量浓度为横坐标、以发射强度值为纵坐标,建立校准曲线.电感耦合等离子体发射光谱仪器

参考工作条件见附录C.

７􀆰４􀆰３　测定

待仪器稳定至最佳工作条件,按照与建立标准曲线(７􀆰４􀆰２)相同的仪器条件和操作步骤进行样品溶液

的测定.

７􀆰４􀆰４　空白试验

除不加试样外,其他步骤按７􀆰４􀆰３操作.

７􀆰５　试验数据处理

土壤有效钼含量以质量分数w 计,单位为毫克每千克(mg/kg),按公式(３)计算.

w＝
(ρ－ρ０)×V１×V２

m×V３
×１０－３ (３)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:

ρ　 ———从标准曲线上查得样品溶液含钼量的数值,单位为微克每升(μg/L);

ρ０ ———从标准曲线上查得空白溶液含钼量的数值,单位为微克每升(μg/L);

V１ ———样品滤液体积的数值,本试验为５０mL;

V２ ———消解后定容体积的数值,本试验为１０mL;

m ———称取风干样品质量的数值,单位为克(g);

V３ ———消解取样体积的数值,本试验为２５mL.
平行测定结果用算数平均值表示,保留２位小数.

７􀆰６　精密度

重复性限和再现性限见表３,结果处理同５􀆰６.统计分析结果见表 A􀆰３.

５
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表３　电感耦合等离子体光谱法测定土壤中有效钼含量的精密度

单位为毫克每千克

项目 范围或水平(m) 重复性限(r) 再现性限(R)

有效钼 ０􀆰０６０８~０􀆰２３１４ r＝０􀆰１５９４m＋０􀆰００２８ R＝０􀆰２４３９m－０􀆰０１１７

８　质量保证和控制

８􀆰１　空白

每批样品至少做２个空白试验,空白值应低于方法检出限.

８􀆰２　校准曲线

每次分析应建立校准曲线,其相关系数应＞０􀆰９９９.每２０个样品或每批次(少于２０个样品/批)样品,
应分析１个校准曲线中间浓度点,其测定结果与实际浓度值相对偏差应≤１０％,否则应查找原因或重新建

立校准曲线.

８􀆰３　平行样

每２０个样品或每批样品至少测定５％平行双样,样品数量少于２０个时,应至少测定１个平行双样,２
次平行测定结果允许相对相差应≤１５％.

８􀆰４　准确度

每２０个样品或每批次样品至少分析１个土壤有证标准物质或实验室质控样品,标准物质测定值需要

落在可控制范围内.

６
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附　录　A
(资料性)

从实验室间试验结果得到的统计数据和其他数据

　
精密度协作试验方法重复性限、再现性限统计结果见表 A􀆰１~表 A􀆰３.

表A􀆰１　示波极谱法测定土壤中有效钼含量重复性限和再现性限统计分析结果

标准物质或协作试验样品
GBW０７４１６a
(ASAＧ５a)

GBW０７４１２a
(ASAＧ１a)

GBW０７４６１
(ASAＧ１０)

实际样品１
SASＧ９(CZR)

实际样品２
SASＧ６(CT)

参加实验室数 ８ ８ ８ ８ ８
可接受结果的实验室数 ８ ８ ８ ６ ７

测试结果总平均值,mg/kg ０􀆰２０ ０􀆰２４ ０􀆰０７ ０􀆰１４ ０􀆰１６
标准物质认定值,mg/kg ０􀆰２０±０􀆰０４ ０􀆰２４±０􀆰０５ ０􀆰０６９±０􀆰０２４ — —

重复性标准差(sr),mg/kg ０􀆰０２ ０􀆰０２ ０􀆰０１ ０􀆰０２ ０􀆰０１
重复性变异系数,％ ８􀆰３ ７􀆰９ １１􀆰７ １１􀆰６ ９􀆰２
重复性限(r),mg/kg ０􀆰０５ ０􀆰０５ ０􀆰０２ ０􀆰０５ ０􀆰０４

再现性标准差(sR),mg/kg ０􀆰０２ ０􀆰０３ ０􀆰０１ ０􀆰０２ ０􀆰０２
再现性变异系数,％ １１􀆰８ １１􀆰８ ２０􀆰６ １６􀆰３ １４􀆰１
再现性限(R),mg/kg ０􀆰０７ ０􀆰０８ ０􀆰０４ ０􀆰０７ ０􀆰０６

正确度(RE),％ ０􀆰４ ０􀆰７ ０􀆰７ — —

表A􀆰２　电感耦合等离子体质谱法测定土壤中有效钼含量重复性限和再现性限统计分析结果

标准物质或协作试验样品
GBW０７４１６a
(ASAＧ５a)

GBW０７４１２a
(ASAＧ１a)

GBW０７４６１
(ASAＧ１０)

实际样品１
SASＧ９(CZR)

实际样品２
SASＧ６(CT)

参加实验室数 ８ ８ ８ ８ ８
可接受结果的实验室数 ８ ７ ８ ８ ８

测试结果总平均值,mg/kg ０􀆰２０ ０􀆰２４ ０􀆰０７ ０􀆰１６ ０􀆰１３
标准物质认定值,mg/kg ０􀆰２０±０􀆰０４ ０􀆰２４±０􀆰０５ ０􀆰０６９±０􀆰０２４ — —

重复性标准差(sr),mg/kg ０􀆰０１ ０􀆰０１ ０􀆰０１ ０􀆰０１ ０􀆰０１
重复性变异系数,％ ４􀆰５ ５􀆰２ ６􀆰９ ４􀆰６ ４􀆰９
重复性限(r),mg/kg ０􀆰０３ ０􀆰０４ ０􀆰０１ ０􀆰０２ ０􀆰０２

再现性标准差(sR),mg/kg ０􀆰０２ ０􀆰０２ ０􀆰０１ ０􀆰０２ ０􀆰０１
再现性变异系数,％ １１􀆰０ ９􀆰８ ８􀆰８ １１􀆰４ １１􀆰３
再现性限(R),mg/kg ０􀆰０６ ０􀆰０７ ０􀆰０２ ０􀆰０５ ０􀆰０４

正确度(RE),％ ２􀆰４ ０􀆰５ １􀆰６ — —

表A􀆰３　电感耦合等离子体发射光谱法测定土壤中有效钼含量重复性限和再现性限统计分析结果

标准物质或协作试验样品
GBW０７４１６a
(ASAＧ５a)

GBW０７４１２a
(ASAＧ１a)

GBW０７４６１
(ASAＧ１０)

实际样品１
SASＧ９(CZR)

实际样品２
SASＧ６(CT)

参加实验室数 ８ ８ ８ ８ ８
可接受结果的实验室数 ８ ８ ８ ８ ８

测试结果总平均值,mg/kg ０􀆰２０ ０􀆰２３ ０􀆰０６ ０􀆰１７ ０􀆰１３
标准物质认定值,mg/kg ０􀆰２０±０􀆰０４ ０􀆰２４±０􀆰０５ ０􀆰０６９±０􀆰０２４ — —

重复性标准差(sr),mg/kg ０􀆰０１ ０􀆰０１ ０􀆰０１ ０􀆰０１ ０􀆰０１
重复性变异系数,％ ５􀆰８ ６􀆰４ ８􀆰７ ６􀆰８ ５􀆰１
重复性限(r),mg/kg ０􀆰０３ ０􀆰０４ ０􀆰０２ ０􀆰０３ ０􀆰０２

再现性标准差(sR),mg/kg ０􀆰０２ ０􀆰０２ ０􀆰０１ ０􀆰０２ ０􀆰０２
再现性变异系数,％ １０􀆰５ １０􀆰７ １４􀆰５ １０􀆰４ １３􀆰６
再现性限(R),mg/kg ０􀆰０６ ０􀆰０７ ０􀆰０２ ０􀆰０５ ０􀆰０５

正确度(RE),％ ０􀆰３ ３􀆰６ １１􀆰９ — —

７
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附　录　B
(资料性)

电感耦合等离子体质谱仪器参考工作条件

　
不同型号的仪器最佳测试条件不同,根据仪器说明书上要求优化仪器测试条件.仪器参考条件及推

荐使用内标物见表B􀆰１.

表B􀆰１　ICPＧMS仪器参考工作条件参数表

仪器参数 参数设置

功率,W １２５０
反馈功率,W １５

雾化器 同心雾化器

采样锥和截取锥 镍

载气流速,L/min ０􀆰８０
等离子体气流量,L/min １５􀆰０

采样深度,mm １３􀆰０
内标 铑(１０３Rh)

内标加入方式 在线加入

检测方式 自动测定３次

氦气流量,L/min ３􀆰５
质量数 ９５,９８

８
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附　录　C
(资料性)

电感耦合等离子体发射光谱仪器参考工作条件

　
不同型号的仪器最佳测试条件不同,根据仪器说明书上要求优化仪器测试条件.仪器参考测量条件

见表C􀆰１.

表C􀆰１　ICPＧOES仪器参考工作条件参数表

仪器参数 参数设置

测定波长,nm ２０２􀆰０３２
RF功率,W １２００

观察高度,mm ８􀆰００
雾化气流量,L/min ０􀆰７０

等离子体气流量,L/min １２􀆰０
辅助气流量,L/min １􀆰００

９


