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摘要 　介绍了一种新型肥料 ———控失尿素 ,并通过精密度、准确性等几个方面对 3种尿素含量分析方法进

行了方法学评价。从样品检测时间、检测成本、安全性等几个方面进行了探讨 ,最后确定了最适合控失尿素效果

评价的分析方法。
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Abstract　A descrip tion is given of a new type of fertilizer, loss2control urea, and a methodologi2
cal evaluation is done of three analytical methods for urea content with respect to p recision and accura2
cy. These methods are investigated from the point of samp le testing time, testing cost and safety, and

finally the one is ascertained which is most app rop riate for evaluating the effect of loss2control urea.
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0　前言

近年来 ,新型肥料的研究已经成为化肥行业

发展的方向。早在 1974年 ,中国科学院南京土壤

研究所就开始了包膜缓释肥料的研究。此后 ,控

释肥料研究开始在我国的一些高等院校及科研院

所开展起来 ,并开发了相应的产品。尽管控释肥

料具有潜在的经济及社会效益 ,然而现有的控释

肥料在控释机理 [ 1～3 ]、控释条件、释放周期和控释

材料等方面还存在着不少问题 ,因此价格居高不

下 ,对环境存在着负效应 ,很难实现在大田的推广

应用。

中科院合肥物质研究院和安徽帝元生物科技

有限责任公司利用天然矿土原料成功开发了化肥

养分控失剂和一系列控失肥料 [ 4 ]
,具有良好的控

失效果 ,一定范围内的试验应用效果显著 ,具有控

失、节肥、增效、省力、丰产、环保的良好效果。

控失尿素是安徽帝元生物科技有限责任公司

新型控失肥料系列品种之一。普通尿素在土壤环

境中大约 14 d内养分即完全释放 , 不可能满足农

作物生长不同时期对养分的需求。控失尿素可以

根据农作物各生育期的需要 ,在土壤中保持充分

的养分以保证农作物生长 ,达到提高农产品的品

质、产量和节省肥料的目的。

对控失尿素控失效果的准确评估是其批量生

产质量得以保证的重要前提 ,也是工艺改进、配方

优化的重要基础。控失尿素控失效果的评价指标

是控失率 [ 5 ] ,根据控失率的计算公式 ,必须先准

确分析出淋溶水样中尿素含量才能得到控失率。

因而 ,选择一种简易、高效、经济、准确的适合控失

尿素效果评价的分析方法就显得十分重要。

经详细调研后 ,筛选出二乙酰一肟分光光度
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法 [ 6～8 ]、对二甲氨基苯甲醛法 [ 9 ]、二乙酰一肟 - 硫

胺脲法 [ 10 ]
3种方法。尿酶 - 波氏比色法等方法

虽然准确度较高 ,但成本昂贵 ,不能满足企业实际

生产需求 ,故舍弃 [ 11 ]。为此对这 3种方法进行评

估和探讨 ,最终确立最适合的分析方法。

1　材料与方法

1. 1　材料

化肥养分控失剂由安徽帝元生物科技有限责

任公司生产。

1. 2　主要仪器

SP 752紫外可见分光光度计 (上海光谱仪器

有限公司 ) , AL204电子分析天平 [梅特勒 -托利

多仪器 (上海 )有限公司 ] , YN2ZD210蒸馏水机

(上海博迅公司 ) ,控失效果检测装置 [ 12 ] (安徽帝

元生物科技有限责任公司自行设计定制 )。

1. 3　试剂

尿素、二乙酰一肟、三氯甲烷 (氯仿 )、乙酸、

异丙醇、安替比林、硫酸、二甲氨基苯甲醛、无水乙

醇、盐酸、硫氨脲、硫酸高铁铵及浓磷酸 (均为分

析纯 ,国药集团化学试剂有限公司 ) ;试验用水为

实验室自制蒸馏水。

2　试验方法

根据实验室自行研发的沙柱淋溶检测方法进

行控失尿素的淋洗试验 [ 13 ]。一般试验设对照组

(尿素 )和样品组 (控失尿素 ) ,根据这两组淋洗水

样中尿素含量的检测结果分析得知该控失剂的控

失效果 [ 5 ]。3种淋洗水样中尿素含量检测方法均

遵循文献报道的基本步骤 ,并根据实际情况对具

体条件加以修正 ,试验选用的各种参数均经多次

试验确证。

2. 1　二乙酰一肟分光光度法 (方法 Ⅰ)

采用国标方法 [ 8 ]进行检测 ,存在煮沸时间过

长和显色不稳定等缺点。在其基础上对此方法进

行改进 ,改进后的方法为 :取具塞比色管加入适量

淋洗水样 ,加入 1. 5 mL二乙酰一肟 -异丙醇溶液

(称取 1. 0 g二乙酰一肟溶于 1 + 9乙酸溶液中 ,

并使其总量为 100 mL;在此溶液中加入 50 mL异

丙醇 ) ,混匀 ;加入安替比林溶液 (称取 0. 2 g安替

比林 ,用 1 + 1硫酸稀释至 100 mL) 2. 0 mL,混匀 ;

用蒸馏水稀释至 25 mL;在沸水浴中加热 20 m in,

取出并在流动的自来水中冷却后 ,测定吸光度 ,从

标准曲线上查得尿素含量。

2. 2　对二甲氨基苯甲醛法 (方法 Ⅱ)

在比色管中加入适量的淋洗水样 ,准确移取

10 mL对二甲基苯甲醛显色剂 (称取 5. 000 g对

二甲氨基苯甲醛 ,溶于 100 mL无水乙醇中 ,转移

至 250 mL容量瓶中 ,加入 15 mL浓盐酸 ,用乙醇

定容 )于试管中 ,摇匀 ,定容至 25 mL,然后再静置

20 m in;在 426 nm处测定吸光度 ,从标准曲线上

查得尿素含量。

2. 3　二乙酰一肟 -硫胺脲法 (方法 Ⅲ)

在比色管中加入适量的淋洗水样 ,然后再分

别加入二乙酰一肟硫氢脲液 (称取二乙酰一肟

600 mg, 硫氨脲 30 mg, 加蒸馏水溶解后 , 加水至

100 mL) 0. 5 mL及铁 - 磷酸溶液 (称取硫酸高铁

铵 600 mg, 溶于 100 mL浓磷酸中 ) 2. 5 mL, 振荡

混匀 ;在沸水浴中加热 10 m in,取出并在流动水中

冷却后 ,测定吸光度 ,从标准曲线上查得尿素含

量。

3　结果与讨论

3. 1　方法的精密度比较

用同一批次试剂溶液 ,在同一试验条件下分

别用上述 3种方法对稀释至合适浓度的尿素标准

使用溶液分别进行 6次重复测定 ,并从尿素标准

曲线上查得其浓度 (μg/mL )。精密度试验数据

见表 1。
表 1　3种分析方法精密度比较

分析

方法

尿素浓度 / (μg·mL - 1 )

1 2 3 4 5 6

变异系

数 /%

方法Ⅰ 3. 65 3. 78 3. 89 3. 66 3. 78 3. 78 2. 11

方法Ⅱ 41. 354 42. 604 41. 563 41. 771 42. 188 42. 396 1. 07

方法Ⅲ 43. 2 44. 8 44. 4 43. 2 44. 0 44. 0 1. 23

　　从表 1可看出 :在尿素含量检测的 3种方法

中 ,对二甲氨基苯甲醛法检测结果平行性最好 ,二

乙酰一肟 -硫胺脲法次之。

3. 2　方法的准确性比较

分别用上述 3种方法对稀释至合适浓度的尿

素溶液分别进行 6次重复测定 ,从尿素标准曲线

上查得其浓度 ,根据理论值计算回收率。准确性

试验数据见表 2。

从表 2结果可以看出 :方法 Ⅲ的回收率较高 ,
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表 2　3种分析方法准确性比较 /%

分析

方法

尿素回收率

1 2 3 4 5 6

平均

回收率

方法Ⅰ 101. 51 104. 97 107. 96 101. 74 104. 97 104. 97 104. 35

方法Ⅱ 95. 00 94. 90 95. 90 96. 50 96. 70 97. 30 96. 00

方法Ⅲ 108 113 111 108 110 109 109. 83

与真值吻合度比较低 ;方法 Ⅰ和方法 Ⅱ的回收率

均接近实际值。

3. 3　线性评价和稀释倍数

经绘制 3种分析方法的标准曲线可发现 :方

法 Ⅰ和方法 Ⅱ的标准曲线相关系数较好 ,数据偏

差很小 ; 方法 Ⅲ的数据波动较大 ,而且线性范围

内的 OD 值很低。3种分析方法分别在 ～0. 008,

～0. 2和～0. 06 mg/mL范围内 ,具有良好的线性

关系。

淋溶水样中尿素浓度大约为 4 mg/mL,所以

必须先将淋溶水样稀释至其线性范围 ,然后再检

测其 OD值。3种方法稀释倍数比较见表 3。
表 3　3种分析方法稀释倍数比较

分析方法 监测范围 / (mg·mL - 1 ) 稀释倍数

方法Ⅰ ～0. 008 1 000

方法Ⅱ ～0. 2 40

方法Ⅲ ～0. 06 70

　　一般在分析检测中对高浓度溶液进行稀释

时 ,需要选择合适的稀释倍数 ,以最大限度减少相

对误差。但如果稀释倍数过大 ,检测结果的准确

性就很难保证。方法 I需要的稀释倍数比较大 ,

在水中尿素浓度较高时可以使用 ;方法 Ⅲ测得的

OD值虽然在线性范围内 ,但光度计示值的范围

误差会造成较大误差 ,建议弃用该方法 [ 14 ]。

3. 4　检测 1个样品所需时间

方法 Ⅰ先将样品在沸水中煮 20 m in,再冷却

5 m in,计入样品制备及检测时间共 55 m in;方法

II显色需 10 m in,计入样品制备及检测时间共计

40 m in;方法 Ⅲ沸水中煮 10 m in,冷却 5 m in,计入

样品制备及检测时间共 45 m in。以上时间均不包

括试剂制备及设备预热时间。由此 ,检测 1个样

品耗时顺序为方法 Ⅱ <方法 Ⅲ <方法 Ⅰ。

3. 5　检测 1个样品所需的试剂成本

3种分析方法所需试剂成本比较见表 4。

从表 4可以看出 :检测 1个样品所耗的成本

方法 Ⅱ最高 ,其成本为方法 Ⅰ的 4倍 ;方法 Ⅰ成本

表 4　3种分析方法所需试剂成本比较

分析方法 试剂名称 每个样品检测成本 /元 总计 /元

方法Ⅰ

二乙酰一肟 0. 007 3

安替比林 0. 016 56

乙酸 0. 002

硫酸 0. 015

0. 040 86

方法Ⅱ

对二甲氨基苯

甲醛
0. 112

乙醇 0. 2

盐酸 0. 008 64

0. 320 64

方法Ⅲ

二乙酰一肟 0. 010 95

硫胺脲 0. 000 096 6

硫酸铁铵 0. 000 48

磷酸 0. 065

0. 076 526 6

最低。

3. 6　安全系数、毒副作用

方法 Ⅰ和方法 Ⅲ在试剂配制时需用浓硫酸和

浓磷酸 ,都具有强腐蚀性 ,用时必须注意安全 ;方

法 Ⅱ需用浓盐酸 ,具有强腐蚀性和强刺激性 ,用时

也必须注意安全。

4　结语

依据分析目的并通过一般性选择后 ,筛选出

二乙酰一肟分光光度法、对二甲氨基苯甲醛及二

乙酰一肟 -硫胺脲 3种方法来检测沙柱淋洗试验

中淋洗水样中的尿素含量 ,从而获得控失率。从

准确度、精密度、品质参数 (相关系数 R
2、线性范

围、检测限 )对 3种方法进行评估 ,同时考虑到企

业质量检测的实际需要 ,对成本、安全、时间因素

等进行了全面的考察。

试验结果表明 :方法Ⅲ回收率吻合度较差 ,并

且该方法的 OD值在线性范围内的光度计示值范

围误差会造成较大误差 ,建议一般情况下不用该

方法 ;方法 Ⅱ稳定且耗时少 ,建议在质量检测、科

学研究、配方优化、工艺改进时使用该方法 ;方法

Ⅰ虽然耗时多、稀释倍数比较高 ,但成本低 ,检测

样品量大时也可考虑用方法 Ⅰ。
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山东金键化工公司研制开发新型肥料

据悉 ,山东金键化工有限公司最近与国内科

研单位联合研制开发了一种新型肥料。该肥料由

膜灵丹控释肥和欧宝莱海藻肥组成 ,通过把控释

肥和海藻生物有机肥料结合起来 ,既具备了控释

肥的长处 ,又有海藻生物有机肥的优点。该肥料

的养分释放规律最大限度与作物吸收同步 ,除能

满足植物对矿物质营养元素的需求外 ,同时还具

有调节植物内源激素平衡、增强植物抗逆性和免

疫力、活化土壤、提高土壤微生物活性等多重功

效。

(川化集团有限责任公司 　成都

610301　汪家铭 )

陕西富亿农金土肥业有限公司建设年产

300 kt生物钾肥生产装置

2009年 6月 18日 ,由陕西富亿农金土肥业

有限公司建设的年产 300 kt生物钾肥项目在礼泉

县西张堡资源再生产业园正式开工。生物钾肥生

产项目是农业部“948”(科普引智示范 ) GAP标准

化生产确定的测土配方施肥及有机水果专供肥生

产项目 ,生产全过程无任何化学加工。该项目以

农作物秸秆为原料 ,是目前国内首个全过程采用

微生物技术生产植物营养所需肥料的环保型、科

技型农业产业化项目。项目建成后 ,可实现年产

值 6亿多元 ,利税 8 000万元。

(川化集团有限责任公司 　成都

610301　汪家铭 )

湖南醴陵建设年产 100 kt生物肥生产装置

2009年 6月 11日 ,湖南省首套以微生物发

酵方法制造的生物肥生产装置在醴陵市东富镇立

新村正式开工建设。此生物肥生产技术以天然钾

长石、磷矿石、褐煤、茶子饼、桐油饼、菜油饼、米

糠、烟筋、鸡粪等为主要原料 ,添加一定辅助料 ,并

接种微生物发酵专用菌 ,采用生化技术发酵、活

化、转化、扩繁等一系列工艺技术 ,分解难溶性钾

长石、磷矿石 ,生成菌钾磷硅肥。该肥料具有肥效

持久、养分全面、改善土壤微生态系统、促进作物

生长发育、增强作物抗病虫害能力等特点。

(川化集团有限责任公司　成都

610301　汪家铭 )

福建正和肥料有限公司年产 600 kt复合肥

一期项目投产

2009年 6月 8日 ,福建正和肥料有限公司年

产 600 kt复合肥生产装置的一期工程 ———年产

200 kt复合肥装置正式建成投产 ,产品为适用于

水稻、蔬菜、果树、花卉等农作物的 19种复合肥 ,

年产值 4亿元。该项目引进复合肥钢结构高塔造

粒技术 ,复合肥生产中采用了导热油锅炉节能减

耗工艺 ,可循环利用热量 ,每年可节煤 6 000 t或

节电 600 ×10
4

kW·h。目前 ,该公司正在筹建二

期工程项目 ,全部项目建成后 ,将形成年产复合肥

600 kt的生产能力。

(川化集团有限责任公司　成都

610301　汪家铭 )
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