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Fertilizers and soil conditioners — Determination of humic and hydrophobic fulvic
acids concentrations in fertilizer materials

(ISO 19822:2018 IDT)
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AR AT A TR A R AR . LR TR B RA T DO L T = 22 4 Rl
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AERLFI IR AERPRERAMEUK T RRR S E/RNE

1 SEE

ASCAFHLFE T 6 R R A i 7 P 4 TR ) M 5 T 7%
ARSCAFIE T R AR S TR R SRR ) A (] AR A R T LR AR K B TR
B HIE .

2 MEMsIAXH
A A IE YRR 5] S
3 ARIEBMEX

PAF ARTE A SOE T A0

ISOAMIECH FArvEAL A A Bodfa 2 P 41k 41 °F
— ISOEZE I Wi~ &: http://www.iso.org/obp
— IECHL LA #: http://www.electropedia.org/

3.1

Bk MEEEE (BR/KMEEEEE) hydrophobic fulvic acids, HFA
Mtk (S) FEAT 0.75%, "E TR KSR, BAE pH= 109545 T T b S R
G B RE R B o AR B A T IR B R E S R 4 T B I XSCE L A

3.2

SHEERE (EERR) A% fulvic fraction
AT A TR AR I V) 5 B A R R B AL 4 o

3.3

JEtEER humic acids, HA
AT oY B R FEY R, HAZ s B 2 fEpH=1 1B 5 W R D TTE

3.4

JEFEYIE humic substance
— P RINE NI FEG WL % RINE N SAE IR AR S L) o file S A WA 2 S B BT T
RS IR R A0

3.5

KRRZEFEERLL |ignosul fonates
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M TR £ 11 3 SR BRI TE RE T 00, B € H e SR A8 T B AR B o A 3R = 07 & I (O A b
REW, =Fho7ERE o ORAAIRE . X GRS TR, DA MREA .

4 FERE

4.1 Iy E I ERERIE S 5 B A AR R AR B BRI T K R

4.2 JEHERRATER KM SRR BRI BT 22 M B S U B M 0T, FERR 5 AR 5, BRALHR
PRSI 5 R 2R 0k o

4.3 PREEHEIR G A B s ORI 5 R R AH 73 5 TR R ZH 70 T T BE 5 A B /K MR BB IR (HFAD
5 P P 22 P A R B RS B 2 B A 4L PP K VE B IR 5 AR ST AL &, AT S 55 B F IR A 7 v
KPR TE S ERIC O B o ARAE S SO, ZB KR R AT B P B R T P AL R s K R4 43

5

3

H
=

51 REFKWENE

RGN FEAC RS (ERES) o 9RB (EEALEN) RS SREUA SN AR, nir HARSE, M
SFISO/IEC 170254H e hnifk

5.2 IREEH
JE R R AN S B BRI N R, AESEAT T AR AC ZEI 182 24 5 1B W o
5.3 AKREREBEERR

AR BEIR Eh 2 AR K VE R i o A TTIETCVE X A0 K kB JE R A AR B 2R R 3 DRI ST SO0 SR
AN il REAT AR B R Eh A T . LA IR LB SRA

5.4 REEH
TR il B N TR R AN B S IR 2 o0 i, DI TR R AN g 65 C o
6 RF
6.1 S|EWWBR, ¢ (NaOH) = 0.1 mol/L: FREL 99.99% A AEN 3.99 g T /K, EHEZE 1L, 2
5o

6.2 S|MIBR, ¢ (NaOH) =0.5mol/L: FREL 99.99%KI A E M 19.99 g T /K, EHE 1L, #£
5o

6.3 EESAIR, ¢ (HCD =6mol/L, ¥ 12 mol/L HIEhEE 57K 1:1 TR S, #2745,
6.4 ENEEIRH, ¢ (HC1) =1 mol/L, WKEY 12 mol/L [JEEER 83.3 mL, TE&XZE 1L, &5,
6.5 ELERTAI®R, ¢ (HCD =0.1mol/L, EXEMRIEMR (6.4) 100mL, EHZE 1L, 2,

6.6 ®E, 4iJF 99.9%.
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6.7 BAEAHGEEEERIBE, 40~60 H, fL&% 0.79 mL/g, 42N 225 A, FEAR 160 m¥g, AT
B AR X 43 T EAE 150 000 LA R I3, 1 Supelite DAX-8 B A, B H A AR ] 2 AT 7] 51 o A A

6.8 Amberlite IR-120 3EPHES FRIAHFTAE, &AL,
6.9 HEFKY,
6.10 AE[E,

7 UEFEEE

7.

7.

7.

7.

1

2

3

4

RN ER T RT, HAFFEE210g, 7~H 0.000 1 g.
WEE, IRERLIAR] 120 C, FEE N3 C.
BDML, B/MEXTESL T 1500xg, AR LI REIAE] 3 900xg.

4mL ZE 50 mL 3¢ 250 mL BB SEER LE (HDPE) B/0%, i 600 CEHEEELE ()

U1:Kimble-Chase, %% 5 45212-50KIMAX) -

7.

7.

7.

5

6

7

.10

.1

.12

.13

.14

.15

.16

17

.18

.19

.20

.21

.22

4 mL Z 100 mL FEfitHIA (45 U01: Fisher Scientific,%% 5 FB-965-M)
TEFe &R & 7R, A 400 mL.
BANHREEESEL 5 cm ~ 7 om HESIRHETF
pH It
LSRN, AR d b 5L 1T k.
DHFE, FEEN £0.005 abs, FILE 350 nm Kb E
BRENER, Hm/NAEN 1.2 mL/min.
D3RP
TR IRREE .
ARERS (REMFE) ATFIEFINTFIERS.
$ERSHR, 1000 mL.
KRR, 4L
£, 1000 mL.
WIEEMHE, 4cmx25cm, B DAX-8 B,
WIBEMHE, Scomx60cm, AL IR120 2057383 i .
PRE R R IAF
M, 74 um  (# 200 US mesh)

HOE.
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8 EFIHIR., MTMIREHR

8.1 E&IHIA

8. 1.1 FfEAFn, HAHMEGY, ET105 CHRMMEHHT2h, FFH.
8.1.2 A CMMITHHIN, FEMHAMEY, ET500 CHS B FRIBE2h. KHIRE T TR
R EER. WM TR HC, FREIF LSRN R, FEi§220.000 1 g.

8.2 [ElHmETIEMIRE

8.2.1 WIRFEMRFEAIRES, RIS gfIFE i T i T A3l 75umi, DA ORAE fh 3515 .
8.2.2 45 giFE R (8.1 .
8.2.3 KA RES BB T, fE 62 'C +£3 C CRE#IT65 C) WE FHET24he AREME
MR R AR, RO S AR ST, TR TR R A 24 he
8.2.4 XEBMEHEST, FFEMMMAETHGH, LRI TR A L,

FE: ARG AR, AT R FR AN — 5 B AL
8.2.5 MO THEMFEMPAREUAREZ2.5¢, BETOEEEREN (8.1 &, iR B iR, 1
#H220.000 1 go SERPHEATHEEL (9.1) BE BRI T1R4E
8.2.6 VMHIAARE LR (8.2.5) WA E (8.1.2) , RN TH.

8.3 RiEHmETIEMIRE

8.3.1 XFTiifAkeEs, SefE R AR NIRRT min, HIEI0E. RIS ght i 118 55 i i
(8.1.2) , ¥5HIZE0.000 1 go T3 NBARREE R & .

e ST RUKMER SRR S RIS T 1 %R, FREX10 ghf A7 il .
8.3.2 I%iR 822 % 8.2.6 MTHMIFHERFETE.

9 EEHLE

9.1 EFFiRIARERIIRIAT SREITIRE.

KR AR R 2 LIRS, NI BT BRI R R AR A 0.1 mol/LEJNaOH
BWIEL Lo BRAFEWHEM, JERE DR EE EUHSUM RIS « B CE T
TR (BR300 r/minE400 t/min) o AARESSEEEL b, FEARE S HERE16 hE 18 ho

TE: X T REARES, AT LUIE 247 24 KM 5 BATIX DB, LU [ R 5 T DA
9.1.1 PR )G, WBHEIV MM RER: FECR, B FTA R & s 0 T, 3900 x ghEXTES
O AT 030 min, MBRIESEEUR B2 B ARVEYIR o /N B SRR RS R B O W 1R T BT
11 LEEIE . 3E A
9.1.2  [AIBE PSR BUK HFIZ I N6 moVLITHCIA R, FHE2MBHit: . ATt DGR I pHZ1.0+0.1, LA
(BUYERivE R
9.1.3 AFHE DB EHETENE, BiFE1 he 1hia, R pHIEZ 7 81.0+0.05, #pHET°1.05, JIA6 mol/L
)RRV pHI 221.0 £0.05;  # pHAEAK T-0.95, #H0.5 mol/LEINaOHE A pH I 221.0 £0.05. 448
PR AR, B2 HpHAEL.0+0.0582%E5 min. pHAAE 5, AELEERGIRECY S B N 8 #d5 min.
T BpH AR o

9.2 RBHERHNSES
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9.2.1 pHEE G LRI B #Ea8 FECNHEIM, Fd D% S W OB pH PR BUK R B4 h+ 5 min CF
IEEIE4 h) o ARH BN T B Lk R R R B K P B R R AE VAR TP R AR — P A IR R G B IR A
SRR I R R AR P T H
9.2.2 LRLBIREGR > BIZEN CHRRE 2450 mLEGDE R, BL3 900 x gffIAH X} B0 /7850230 min,
PAor B SRR IR MR . SRS MUE H FIEW (FEBIRA D) , HRAEE AT LB AR . 8
AT C LB RER TS 00N, o] LU 1 2500 mL_E3EW. e sk Em s &, HH1L
HEFE N SE S B RR Ay (BIEWD » AT RESFUKERER S ERNE. (35 RS O0ER
Bkl 0, AT IOE R R R ZHROD R, b TAER, et D
9.2.3 W EH LBV R A O LT S00xg IR XT B0 JI FE RS 0520 min ~ 30 min, #F—55 LS
FE TR IR P 3 B8 R o W SR EEFEAT /KPR B TR 2 i, 4 G A5t 1) B3N 9. 2. 2 i) L
& BB BRA o LiEl+ .
9.2.4 WARMEFHEREOE, HEHRERERNEOERAES2 C +3 CHRIMAM . R HZk
BRI B0, WESOE R U E 2R R 21100 mLIEFE R (8.1 o B LB GRS 5,
EELETMADEEETK, #r8EHE, AR, UIEK A LG EERINE T, FREET
KIS 2L ) JEAE RV S D IS 3 h o g el 2O el I B TR R, 7E62 C3 CH 2 SUkE A
e CEEHRESRD & TREREFRAZY, (BRI BT VR B O Al
R . ARAE R H R RIS AR, TR KR, RKWEERE 224 h,

FE: HETN, R RO T L 50 mLBEHE A .

9.3 MZEHEERTREEES, AR B EOE B, SLRTRA TR T AN, — B
FEF PR thR tN A SR, BB R SO R M IR (0 B A B By R SR D S (R 75 495 i LA o2 e
A o TR A SRR MR 5 O B B ) R 2 L B SR, RIS TR R 2R

R & my .
10 RO ESEHINE

101 THEMRBUEER T 28 IR KT K> & B RINE THERR 155 ) 2R RS R E
Tl B L B, 7R 500 CHIS it rh ke 4 h BAEE . WURAEARARL AR IR T AT T ] 1A 4]
B, FIBOEER NIRRT B ARTE @ JmpE.

10.2 fEIREMEHE)E, MDA B & A RER IR O BN, BATRS TR A EER.
10.3  AAGHHTARE, B0 BUH IR 7 S BRI 580 B R I B R, RO BB AR AR

43R my.
11 BKMRBERAS S

1.1 BT KM SRR RE S IR B S AE B PR B K B s CEP Supelite DAX-8) &, T /KM AT ¥
PR TCIERE B, A FH R M B /KA I ke /K PR B R 5 A K VA R 40 B8 . MBS IZ AT AT (4 emx25 em)
HIEFE G 280 mL, MR FRIRILAE 2B Tk B, DA RS A . BRI TO B AT T R R L 2.5
em HIRAERE (ILE 1D, DIERERIEMIE 78R 2 rasal, U MRIE . W58 R mig,
AT RTIHE 14.1 7GR EENTHEERIBME G, K3 14.1.3 SEM IR A . Sk E, W
NEfEAEAE gD . EEHE MR < T, FHEE 7 /KBS LR, £ HERE CHRIRR
BT EE K, POEB AR TS0 B BT KD BT E, EXEHERE CENUBRIRERT

6
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2mg/L) o WIRRARAR S, BRI 15 R, S B AT R RIS WR AL, R
& 141 35 Y i oS 8 (A A

A ORI & SR IR«
1 HKkMRBERBRERM

1.2 (AR EHTAE T RN & SRR AL i, RS R, B IR SR A P A
REWE SE AR B, IR A S Z A . R 4 mL/min~5 mL/min. Y)Z){&#BORTE T
PR T . FFRU A

1.3 M ERE /KBRS ENTHE, AT IRSI R E N4 4 mL/min ~5 mL/min, CABRERASIRHEE 45
Bo FRELUERE BRI EIMEEE A=0.015 (350 nm) , SRPERLEFE O 2 MR 8T
K CCLSEHBLE NHE) , TR TR 2 MEAR. FERB.

1.4 1 0.1 mol/L f) NaOH ¥R MR ig rh S [l Bl i K M B R (B 2 A AL i _E 38\ NaOH
WD, NaOH I FHIGEN RN GREZIN 4 mL/min~5 mL/min) o YO8 & Bi/K 5 TR 1 it
W FREek BRI MR AMIOGEE A=0.030 (350nm) , BRI R CAEAH 3 AMEAFAR) NaOH
B (LB e, BOKIESE IR C g &V i . ITH] NaOH BRGNS 3 MR,

12 SBEFXH
121 RPE 14.2 HIS A PR AR, 4R 14.2.1 % 500 mL &0 T 28 H fR2E N 5 cmx50 ecm 2T

R o MTHURRRE 5 B K M B BRI RN R TR, (AR SR Nt R A . 2P IR 2
Ko 1ZB BB BUK MR IR P I Na B oy HY, (F Bk M58 R i 71k
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12.2  H 500 mL 25 BT /KBRS ENTAE . K BEsk 5 VO 5T 740 1R B 7K 2 35 S R v +h
(12.1) .

12.3 £ 65 CT, WFARRBKMEEBIRIER, KHRARTRGEEZ) 50 mL~60 mL. JEZKREANE
#it 65 C,

12,4 KgiKPEEIRIRGRE T OEEH S (8.0 t, M (62 'C £3 C) MTHIHE,
FERORAESES, s, SRS 65 C

12.5 THREEEE, BEAGUKE R ERRIRAEVI RN TR b A E =0 . 0 Rk g6
IR R . MR EIHINAI R, BT 5 sk M 58 5 R o &

12.6 W 5E BE K VE T8 R AR 0 I B o R E SR B[R] 10 K202 BRI g , 48 FH v 25 47 B M R B s R B 0
12.7 #5132 2 134 F AT HEBRK TS E RS .

13 HE

13.1 RIZHEBRE (2)

Koy (%) = (REEHERKSRE + THEZEREREE) x 100
TRIGHERITE = THERBRERIE < (1-K7)

13.2 EXBKMEBERRE (g)

Ko (%) = (BKWEIBRRKyE + TEEH/KEEBFREE)  * 100
ToREK R ER G E = TREH/KERBEREE < (1 -K55)

13.3  EfFHERPHENIIE S
[ A3 i F ) 25 e (%)
13.4 RIFERBPHINMETEE
AR P& & (%)

(ERBMPIE « SFETE) <100

(RN~ WA E) < 100

14 WEBEREH®

14.1 #hR
14.1.1 EHRREERH&

FEASE P AR i 03 € 1 [E AR I 75 EAT L 2 D R o ARV W, — I, RS AN R xt v ik
TR IR, R LIRS h, BEFRSEICZ B IAIRE2 ho 4 5 A AR AN AN SERIE ], 5 208 3
fi A7 A H I

14.1.2 BEHRHERHEIZ

TEAE R 200, FH 253 Pk BIe s LAk B I FEE, 75 Keaf bl Bk g Tig e, £ EE
B CAENURIREIR T2 mg/L) - #4280 mLIAEZENENTAEH, 0.1 mol/L NaOH# 4 #10.1 mol/L HCI
RSB 3R, LABR 20 B Hh 1 2% o
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14.1.3 BHWENEE

X 1447280 mLM K14 cmx25 emYZHTHE, A2 AR 25 8 7K IE e g, A6 ATl 2R
e £ BT KMTIE RN ZNTAE, (KR E D (/R Z A . B MR 0.1 mol/LIHCI
BHeAE T

14.2 SEHTHMIENEBE

14.2.1 A8 HAS R A 80k mAE, Kb 500 mL BEAEEIN 4 L BeAreh, 48] BeAf b ik
&, F 1 mol/L ] HClIEZ&EMAG. #EZ /D 30 min, &F 5 min HikE—W. BREH, HEETKEE
B R FIBERERE L ZIBEEE 15 s, B8 S min. W/KEIE, B EE F/KEZEM IR, e

14.2.2 ¥ 500 mL O FAER HSHM RN 5 cm x 50 cm BEMHTAER . 28 FKBIg G, HEE
YK AgNO; ANFEAGH Cl.
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M & A
(R
KR EFEER L T O e i 568
A1 BEA
NJE FER) 5 A S T TR B A R T A BRI, ST A B R BRIAL 48 e S SR A S e A
WA AR A Y 2 SUNS RIBTRAL 5y, RNE W 2R AT B X R LB E o o IR 4y

HRTRE S A AT REBCE JAT T R O B MP: BK R SRR . T3 EAFAE — Se g s R IR A B )
Jit, JCHRARFUR IR, DR Z5 TR 0 4 W A DA it o o A AR AR T R R IR

HER: AT BB AR YRR KR i 5 A BT R BRR ER AN« AT IR Eh AN RE AR I 8 B, JF Hk A
B -

JESFE R (R R TE R B R e il R e F AR R IR 2 48 AR IR SR AL B R B 3K, LR
AR AR A VR o (BRI AN BEAE A s PP AR A IR ok ) TS a2 A2 38 3 7 M L P (S)

TER RIS

A2 WEE

AR R £ A ) SRS Il LN 5%. BT S PR AR B < 1% , TFHZ4N 0.6% .
MR (S) & it 0.75% K77, Al (B AR Ho il (FTIR) 230 M 58 A2 75 A7 AE A B
Eh
A.3  FTIR &5#F

16 FL AR 8 15925 (FTIRO) 25 1 2L AW i 51 A 2 i st A e i i 2 21406 1% (Mid-FTIR D
105 74 000 em'~400 em' 2 8] A BOE SR BE & . S22 I 03 214 vk (R IR AL U ot 7 2 1l i)
R R T M RS . BT G E P A e A R R0/ e, BRIl o {8 FHFTIR  3#r
KIEFRBYI . VF 2 ik se i 5 T SR AEFTIR VG 3 7 B4l 2

A 3.1 FEEREEAYSCIE

KRR R L IR - B AR 030 em! ~1 041 em ' bR A2 T S=OBERIRFIEXT FR bz AH; 761 150 cm! ~1
200 e b R AR T O=S=O X FRFif, 7E1330 cm' ~1430 cnr! 4R A2 T O=S=O A K FrFi . 755 4R
E, ARMEE I AN REAS I B B < 500 mg/kg YA TR R ER 21 o 1A R Z IR 25761 700 cm! ~1 730
e b Bk G T R IR BR C=Ohi {H fHFAESRIE, #E1 680 cmr! ~1 710 e Kb/ SR BR 45 & 1 75 7 IR IR
C=Ohz {H BT T BRI 55 1 S RS W 006 o X S0 s 2K T P HEBR /K 1 35 J33 R (A7 AE, T AN IR A AT
R . AT RBEREMFTIR IS WA 3.4,

A 3.2 HIEBERAISIE

JEFE R AN G /K P B BR AE K401 620 e AT 720 em Ak 35 BLA SR A X0I& . £E1 600 cm! ~ 1 710 cm!
B Bl N AR TS B HEC=0%i{#, 1700 cm™ ~ 1 730 e fEE AR RC=ORIFif . T HIBMRSHEL
[1)-COOHK:H], HAE1 720 om BT IR SOARAS T MR BE 5 o X ey 75 AC BT F MR R (1 6 1% IR 55
BUAFAE . B RIRTEL 2200m A1 400cm b A AR S5 FRFIENE, 4302 FHC-OBE I Hr i (1210 emr
1~ 1320 cm) AO-HEAPFIIZH (1395 ecm! ~ 1440 cm') PoAE) . BRKMERE B RRIKOGIE W, A. 3.5,

10
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A.3.3 FTIR D&t

FEMA T K

FerE W EGE R PLAMXIR (4500 cm! ~ 600 cm!)
e (YJhE) pRi%L: Happ-Genzel

SR 4 cm!

FRIREL: 16 ~ 64

IJE: 296 K

A. 3.4 FRAREFERERNRRMLE

I
‘ | I I B | ] P i I LI B B | i L L i 1T 1 1 i 1T 1 1

I
T T L | | [
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750

E#H cm’

11
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A. 3.5 EPFRIEEYEITS 25103F =T fEia S B RRfr B R St E

T
|
|
I
I
I
|
|
:
I
I
1
I
'
I
I
I
I
I
1

i
I
'
I
I
'
1
I
'
I
I
R P
I
|
I
'
'
I
I

'
1
| | ' 1 1
S ) R I 0 S PR ) S JRL (R T o ST N A LI (Y.L FO. PO W R O B ) L

—r——r—] Pt :
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750
w# cm”

A.3. 6 EFREIEMBIS 25103F BRI R B BEATEYIR 600 cm’ ZE 1 900 om ' FLTSMEIEE

i :

! s i i
0.3—f-mbommm b e o SO 0 Sl Al W N ol e WS Sl Ao

i

— !

Abs !
(us st ISR RE (IR e e e g P T GEEERNECRER B PSS

N SN DR — Nire—

600
1/em

-~
o o I
o

i}
1 1950 1800 1650 1500 1350 1200 1050 900
## cm’

12
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Mi & B
(R
ISO/CD 19822 SLIG =B LETZR

1SO/CD 19822 S5 % [A] LLxt (1) H B2 %t 11 A2 5 580 = il 15 i8R 3617 ot 0, 4kd 10
5725-2:1994 HiE ARG B FE . K5 248 S5 9050 = A AR R 75 e AR [ A5, FefS i)
MARZE R F ) — Sk, DA 7 SRR R 264 R T Be I 45 R 22 =

2016 £ 2 H, mZASLEE R EIBIER, BIEHZSM 150 T4 8 i k™ i b5 i B ANg K M 3
JEBR I 73 A T VE I g S R XA 7S . R E 6 ANMEZKI 12 D SER E R S IR W 5e, JEEsF LR
Pk -

a) TERF FUIFAA R HE A LF T A b LA RS . A i R T v 0 1R A 5K

b) MG EAR R TR, e SRR B RS 3 H 8,

C) R IE T HRAERAE , AHEAETE L

d) Zr A IR A B 5T 1 SR e N DR R s

e) I M I ZAE ] B S 2 A T kAT, BRI R R — 5288 N A PEAN R H A R — 1 % i3k AT

f) Bk 4 DOPATIE RS R, BB 2 41T, #AREEFEEH 0 T.

SIS E LL XA ST 2016 4 6 A FFUG, H— M BOATT IR I,

F—HrB WAEEA 1S0/CD 19822 AR/ X FE i AT 4 Hrill s o AW B T35 By 5 = A8 A )
J7iF, WBBEMEATHEOR RS, Ar LS I0E 5 NIE . A 3R B AR 7 5 2 P o e R 4R S G
o

BB BT T RRIRE S — BRSPS A — BT . BT S RT OO AR AT T A A
B, AR S AR R 2 T R TR PR SR S RV AT, DR AR e M KRB AR . =0 4
fit 7R RIRE L, DURAEZ IR H I E o

BN SEI A AL T — MR FSER T 5. B IE AT AHRE TSR 4 K
I 5 25 B DA S ARG R A I 8 R L L. I B s AR AT S o e, B IR s
255080,

X} R — W B AT EAR FU 4 SRV Gt A s, Bl s O al i o B AR s A e 1 ol o) & S
%= FIRBIFEARE R K JRERR (HA)  DLRBUKMEEEEE (HFA) BIK5r BeliAEAFL.  DAX-8 B
NEFH &R, RHRERRERAT T1ET. AAWT
— [EAFE AR 7K 53D 5
—JEHEER (HA) FIEi/K B ERR (HFAD K7€ ;

— A8 43 G e RO FE DA 5 8 7K B Ik 21 T4 5

— Tl AR AR

— ZNTREAF ) Dax-8 B IR AR A

—Amberlite %132 # b R A AR ;
—IEFAHEASREOCERBERE, TFREM R B A .

SIS MBI 5 0 RG22 5N E . HAEXN S 5H PIEARRVGET 7, HANRERE
DAt — 2 5838 i AP R

2016 4F 7 7 15 H, SZIR=IWEIT IS M BT

FHBHIE T 4 NEERE S, SEREEARKKS K. BHERS EMGKERE RS
. ERZH5LWEAAFERREE, HIE—S2I8 NG, AR RN EET 4 EENE .
BT [EARE & DT H 5 ORI TR FNR S, 253 0] B USRI EARE M, TERRHIE . Wik
FF it S50 N SRR I T8 SERE i 1 08P RIS R
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	4　 方法提要
	4.1　 该方法通过重量法测定与基质分离后的腐植酸和疏水性黄腐酸的无灰量。
	4.2　 腐植酸和疏水性黄腐酸的提取方法是利用强碱提取出碱溶性物质，在除去不溶性成分后，酸化碱性提取液，使腐植酸絮凝。
	4.3　 除去腐植酸后剩余液体的上清液即为含黄腐酸组分。含黄腐酸组分中可能含有疏水性黄腐酸（HFA）。使用甲基丙烯酸酯树脂分离该组分中的疏水性黄腐酸与非腐殖质化合物，从而测定含黄腐酸组分中疏水性黄腐酸的含量。根据参考文献，该疏水性树脂所吸附的物质为可溶性有机质中疏水酸组分[3]。
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	5.2　 湿度控制
	5.3　 木质素磺酸盐
	5.4　 温度控制

	6　 试剂
	6.1　 氢氧化钠溶液，c（NaOH）= 0.1 mol/L：称取99.99%的氢氧化钠3.99 g溶于水，定容至1 L，摇匀。
	6.2　 氢氧化钠溶液，c（NaOH）= 0.5 mol/L：称取99.99%的氢氧化钠19.99 g溶于水，定容至1 L，摇匀。
	6.3　 盐酸溶液，c（HCl）= 6 mol/L，将12 mol/L的盐酸与水1:1体积进行混合，摇匀。
	6.4　 盐酸溶液，c（HCl）= 1 mol/L，吸取12 mol/L的盐酸83.3 mL，定容至1 L，摇匀。
	6.5　 盐酸溶液，c（HCl）= 0.1 mol/L，取盐酸溶液（6.4）100 mL，定容至1 L，摇匀。
	6.6　 氮气，纯度99.9%。
	6.7　 甲基丙烯酸酯树脂，40~60目，孔容约0.79 mL/g，平均孔径为225 Å，表面积160 m2/g，用于吸附相对分子质量在150 000以下的物质，如Supelite DAX-8树脂，或其他任何具有同等性质的树脂。
	6.8　 Amberlite IR-120强阳离子型交换树脂，氢型。
	6.9　 去离子水[8]。
	6.10　 丙酮。

	7　 仪器设备
	7.1　 带防风罩的分析天平，最大称样量210 g，示值0.000 1 g。
	7.2　 烘箱，温度能达到120 ℃，精度为±3 ℃。
	7.3　 离心机，最小相对离心力1 500×g，相对离心力能达到3 900×g。
	7.4　 4 mL至50 mL或250 mL聚乙烯或高密度聚乙烯（HDPE）离心管，或耐600 ℃高温型离心管（例如:Kimble-Chase,编号45212-50KIMAX）。
	7.5　 4 mL至100 mL宽形坩埚（例如: Fisher Scientific,编号 FB-965-M）
	7.6　 旋转蒸发器，容量400 mL。
	7.7　 磁力搅拌器配5 cm ~ 7 cm磁力搅拌子。
	7.8　 pH计。
	7.9　 电导率仪，配校准电导池常数约为1的电导电极。
	7.10　 分光光度计，精度为 ± 0.005 abs，可在350 nm处测量。
	7.11　 蠕动泵，最小流量为1.2 mL/min。
	7.12　 马弗炉。
	7.13　 旋转式振动混合器。
	7.14　 以硅胶（或其他等效物）为干燥剂的干燥器。
	7.15　 锥形瓶，1000 mL。
	7.16　 烧杯，4 L。
	7.17　 量筒，1000 mL。
	7.18　 玻璃层析柱，4 cm ( 25 cm，配DAX-8树脂。
	7.19　 玻璃层析柱，5 cm × 60 cm，配IR120氢离子交换树脂。
	7.20　 陶瓷研钵及研杵。
	7.21　 筛网，74 μm （# 200 US mesh）。
	7.22　 封口膜。

	8　 准备坩埚、烘干和称量样品
	8.1　 准备坩埚
	8.1.1　 若使用新坩埚，需使用丙酮清洗，置于105 ℃的烘箱中烘干2 h，待用。
	8.1.2　 若使用已使用过的坩埚，需使用丙酮清洗，置于500 ℃的马弗炉中灼烧2 h。将坩埚置于干燥器中冷却至室温。冷却后从干燥器中取出，称量并记录坩埚的质量，精确至0.000 1 g。

	8.2　 固体样品的干燥和称量
	8.2.1　 如果样品是固体状态，称取约5 g的样品进行粉碎并全部通过75μm筛，以确保样品均匀。
	8.2.2　 将约5 g的样品转移到坩埚中（8.1）。
	8.2.3　 将盛有样品的坩埚放入烘箱中，在 62 ℃ ± 3 ℃（不得超过65 ℃）温度下烘干24 h。若样品在烘干过程中发生结块，用玻璃棒敲碎后继续烘干，烘干至恒重。干燥时间不超过24 h。
	8.2.4　 达到恒重后，将样品从烘箱中取出，立即放入干燥器中冷却。
	8.2.5　 从已干燥的样品中称取试样约2.5 g，置于已恒重的坩埚（8.1）中，记录坩埚和试样总质量，精确至0.000 1 g。立即进行提取（9.1）或者将坩埚放入干燥器。
	8.2.6　 以坩埚和试样总质量（8.2.5）减去坩埚质量（8.1.2），即为试样干重。

	8.3　 液体样品的干燥和称量
	8.3.1　 对于液体样品，先在其原包装内摇晃1 min，使其均匀分散。称取约5 g样品于恒重后的坩埚中（8.1.2），精确至0.000 1 g。记录为液体试样质量。
     注：对于疏水性黄腐酸含量低于1 %的样品，称取10 g样品进行测定。
	8.3.2　 按照 8.2.2 至 8.2.6 烘干样品并称量试样质量。


	9　 提取步骤
	9.1　 固体和液体样品均按以下步骤进行提取。
	9.1.1　 搅拌结束后，将锥形瓶从搅拌器上取下，将所有溶液转入适当的离心管中，用 3 900 × g相对离心力离心30 min，从碱性提取液中分离出不溶物质。小心地将碱性提取液转移到放有磁力搅拌子的干净的1 L锥形瓶中。弃去不溶物。
	9.1.2　 向碱性提取液中逐滴加入6 mol/L的HCl溶液，并缓慢搅拌。调节碱性提取液的pH至1.0 ± 0.1，以使腐植酸絮凝。
	9.1.3　 使用封口膜密封锥形瓶，搅拌1 h。1 h后，检查pH值是否为1.0 ± 0.05，若pH高于1.05，加入6 mol/L的盐酸溶液将pH调至1.0 ± 0.05；若pH值低于0.95，使用0.5 mol/L的NaOH溶液将pH调至1.0 ± 0.05。继续搅拌酸化提取液，直至其pH在1.0 ± 0.05稳定5 min。pH稳定后，不要让酸化提取物静置时间超过5 min。移除pH电极。

	9.2　 腐植酸的分离
	9.2.1　 pH稳定后立即从搅拌器上取下锥形瓶，用封口膜密封。将已调整pH的提取液静置4 h ± 5 min（不应超过4 h）。本阶段对于防止腐植酸和疏水性黄腐酸在溶液中发生进一步分配起着至关重要的作用。絮凝后的腐植酸将从溶液中析出。
	9.2.2　 立即将提取液分别装入已预称重的多个50 mL离心管中，以3 900 × g的相对离心力离心30 min，以分离絮凝的腐植酸。缓慢倾倒出上清液（含黄腐酸组分），注意不要倒出任何絮凝的腐植酸。通常在不干扰已絮凝的腐植酸的情况下，可以倾倒出约500 mL上清液。如需测定疏水性黄腐酸含量，使用1 L锥形瓶收集含黄腐酸组分（上清液），用于后续疏水性黄腐酸含量的测定。（或者: 使用高温离心管代替塑料离心管，可避免将沉淀的腐植酸转移至坩埚的步骤，以减少工作量，提高准确性。）
	9.2.3　 将含有絮凝腐植酸的离心管以1 500×g的相对离心力再次离心20 min ( 30 min，进一步将絮凝腐植酸从清液中分离出来。如果要进行疏水性黄腐酸含量测定，将此次倾倒出的上清液加入9.2.2中倾倒出的含黄腐酸组分上清液中。
	9.2.4　 如果使用高温离心管，将含有絮凝腐植酸的离心管放在62 ℃ ± 3 ℃的烘箱中。如果使用塑料或低温离心管，从离心管中刮取所有絮凝腐植酸到100 mL宽形坩埚中（8.1）。将絮凝的腐植酸刮出后，在离心管中加入少量去离子水，拧紧管盖，用力摇动，以便将所有絮凝腐植酸从管中取出，再将去离子水[8]/絮凝的腐植酸混合物加入坩埚中。将高温离心管或坩埚置于烘箱中，在62 ℃±3 ℃烘干至絮凝腐植酸恒重（通常需要过夜）。若干燥过程中发生结块，使用玻璃棒将凝块打散，注意避免从离心管中带出任何物质。根据腐...

	9.3　 当絮凝的腐植酸干燥至恒重后，从烘箱中取出离心管或坩埚，立即放入干燥器中进行冷却。一旦在干燥器中冷却至室温，重新称量装有絮凝腐植酸的离心管或坩埚。需采取必要的预防措施以减少样品吸潮。干燥后絮凝腐植酸与离心管或坩埚的总质量减去离心管或坩埚的质量，即为干燥后絮凝腐植酸质量m1。

	10　 灰分含量的测定
	10.1　 干燥后的絮凝腐植酸中会含有一些残余灰分。灰分含量的测定方法是将干燥后的絮凝腐植酸置于高温离心管或坩埚中，在500 ℃的马弗炉中灼烧4 h至恒重。如果在灰化过程中形成了任何固体团块，用玻璃棒小心地将团块打散。不可使用金属棒。
	10.2　 在达到恒重后，从马弗炉中取出含有絮凝腐植酸的离心管或坩埚，放入干燥器中冷却至室温。
	10.3　 冷却后进行称量，离心管或坩埚+灰分的总质量减去离心管或坩埚的质量，即为絮凝腐植酸灰分质量m2。

	11　 疏水性黄腐酸的分离
	11.1　 由于疏水性黄腐酸能够被选择性吸附在酸性疏水树脂（即 Supelite DAX-8）上，而亲水性可溶酸无法被吸附，使用酸性疏水树脂将疏水性黄腐酸与其他水溶酸分离。向玻璃层析柱（4 cm×25 cm）中填充树脂280 mL，树脂需浸泡在去离子水[8]中，以防止气泡产生。树脂顶部到柱子顶部保持约2.5 cm的最佳空间（见图1），以确保在树脂上方留下足够的空间，用以监视流速。如果使用新的树脂，在使用前依据14.1清洁树脂。在层析柱树脂使用后，依据14.1.3完成树脂再生。当试验结束后，将树脂储...
	11.2　 使用蠕动泵从层析柱顶端泵入含黄腐酸组分溶液，通过调节蠕动泵流量，确保实验过程中液体能够完全浸没树脂，同时液体不会溢出层析柱。建议流量4 mL/min(5 mL/min。切勿使溶液液面低于树脂顶端。弃去流出物。
	11.3　 使用去离子水[8]冲洗层析柱，调节蠕动泵流量为约4 mL/min((5 mL/min，以确保树脂被完全浸没。持续洗涤直至流出液的紫外吸光度A= 0.015（350 nm），或洗脱过程已使用2个柱体积的去离子水（以先出现者为准），所用去离子水不得超过2个柱体积。弃去流出物。
	11.4　 用0.1 mol/L的NaOH溶液从树脂中反向洗脱疏水性黄腐酸 （即由层析柱底部向上通入NaOH溶液），NaOH溶液用蠕动泵泵入（流量约为4 mL/min(5 mL/min）。收集含疏水性黄腐酸的流出液。持续洗涤直至流出液的紫外吸光度A = 0.030（350nm），或洗脱过程已使用3个柱体积的NaOH溶液（以先出现者为准），疏水性黄腐酸已完全溶解。所用NaOH洗脱溶液不得超过3个柱体积。

	12　 氢离子交换
	12.1　 依据14.2制备氢离子交换树脂，依据14.2.1将500 mL氢离子交换树脂装入5 cm×50 cm的层析柱中。从顶部将含疏水性黄腐酸溶液泵入层析柱，使其只在重力作用下流出层析柱。重复该步骤2次。该步骤通过将疏水性黄腐酸中的Na+替换为H+，使疏水性黄腐酸质子化。
	12.2　 用500 mL去离子水[8]洗涤层析柱。将洗涤后的溶液加入质子化的疏水性黄腐酸溶液中（12.1）。
	12.3　 在65 ℃下，旋转蒸发疏水性黄腐酸溶液，将溶液体积浓缩至约50 mL~60 mL。旋蒸温度不得超过65 ℃。
	12.4　 将疏水性黄腐酸浓缩液置于已恒重坩埚（8.1）中，在烘箱中（62 ℃ ± 3 ℃）烘干至恒重，若样品发生结块，敲碎结块。烘干温度不得超过65 ℃。
	12.5　 干燥至恒重后，将装有疏水性黄腐酸浓缩物的坩埚放入干燥器中冷却至室温。记录坩埚+浓缩物的总质量。从总质量减去坩埚的质量，即为干燥后疏水性黄腐酸质量。
	12.6　 测定疏水性黄腐酸灰分质量。操作步骤同10灰分含量的测定，使用准备好的坩埚或高温离心管。
	12.7　 依据13.2至13.4中公式计算疏水性黄腐酸含量。

	13　 计算
	14　 树脂再生及柱制备
	14.1.1　 层析树脂的制备
	14.1.2　 层析柱的制备
	14.1.3　 层析树脂的再生
	14.2.1　 氢型 H+交换树脂采用间歇法再生，将至少500 mL树脂倒入4 L烧杯中，倾倒出烧杯中的液体，用1 mol/L的 HCl浸没树脂。静置至少30 min，每5 min搅拌一次。将酸倒出，用去离子水[8]浸没树脂。用搅拌棒猛烈搅拌15 s，静置5 min。将水倒出，再次用去离子水[8]浸没树脂，用力搅拌。
	14.2.2　 将 500 mL 已再生的H+交换树脂装入5 cm × 50 cm的层析柱中。用去离子水[8]洗涤，直至漂洗水使用AgNO3不再检出Cl-。

	附录A  （资料性） 木质素磺酸盐预筛选试验
	A.1　 概述
	A.2　  硫含量
	A.3　  FTIR分析
	A.3.1 磺酸键的光谱
	A.3.2 黄腐酸的光谱
	A.3.3 FTIR分析条件
	A.3.4 商品木质素磺酸盐的代表性光谱
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