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农用盐碱地修复生物基凝胶性能检测与评价方法
[bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc95920575][bookmark: _Toc148612845][bookmark: _Toc150158767][bookmark: _Toc28437][bookmark: _Toc150158740][bookmark: _Toc3015][bookmark: _Toc31759][bookmark: _Toc95723355][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc95920558][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc31963][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc16952][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc32303][bookmark: _Toc23870][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc8165]范围
本文件规定了农用盐碱地修复生物基凝胶性能的检测项目、检测条件与样品制备、试验方法、取值规则、评价结果、检测与评价报告。
本文件适用于以生物质材料为主要原料制备的、用于农用盐碱地修复的生物基凝胶（以下简称“生物基凝胶”）的性能检测与评价。
[bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc95723356][bookmark: _Toc95920559][bookmark: _Toc10750][bookmark: _Toc150158741][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc95920576][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc150158768][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc31578][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc148612846][bookmark: _Toc12693][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc7083][bookmark: _Toc23387][bookmark: _Toc23549][bookmark: _Toc3515][bookmark: _Toc221]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/T 601  化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 603  化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备
GB/T 6679  固体化工产品采样通则
GB/T 6680  液体化工产品采样通则
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8576  复混肥料中游离水含量的测定 真空烘箱法
GB/T 9724  化学试剂 pH值测定通则
GB/T 19277.1  受控堆肥条件下材料最终需氧生物分解能力的测定 采用测定释放的二氧化碳的方法 第1部分：通用方法
GB/T 23349  肥料中砷、镉、铬、铅、汞含量的测定
GB 38400  肥料中有毒有害物质的限量要求
NY/T 1121.1  土壤检测 第1部分：土壤样品的采集、处理和贮存
NY/T 1121.2  土壤检测 第2部分：土壤pH的测定
NY/T 1121.6  土壤检测 第6部分：土壤有机质的测定
NY/T 1121.16  土壤检测 第16部分：土壤水溶性盐总量的测定
[bookmark: _Toc20221][bookmark: _Toc7797][bookmark: _Toc6229][bookmark: _Toc522][bookmark: _Toc3185][bookmark: _Toc27619][bookmark: _Toc1462][bookmark: _Toc18478]术语和定义
[bookmark: _Toc12163][bookmark: _Toc30596][bookmark: _Toc9732][bookmark: _Toc23256][bookmark: _Toc11463][bookmark: _Toc14446][bookmark: _Toc27383][bookmark: _Toc22396][bookmark: _Toc12732][bookmark: _Toc28571]下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc32297][bookmark: _Toc8578][bookmark: _Toc4897][bookmark: _Toc24048]
[bookmark: _Toc18048]生物基凝胶 bio-based gel
以生物质材料（如植物多糖、蛋白质、纤维素衍生物、腐殖酸、海藻酸盐等）为主要原料，通过交联聚合、物理缠结或共价键合等方式形成的，具有三维网络结构的高分子凝胶材料。
[bookmark: _Toc22088]
[bookmark: _Toc10672]吸水倍率 water absorption ratio
生物基凝胶在规定条件下吸收蒸馏水后的质量与吸收前干物质质量的比值，单位为克每克（g/g）。
[bookmark: _Toc26089]
[bookmark: _Toc4575]吸盐水倍率 saline absorption ratio
生物基凝胶在规定浓度氯化钠溶液中吸收盐水后的质量与吸收前干物质质量的比值，单位为克每克（g/g）。
[bookmark: _Toc8269]
[bookmark: _Toc24958]保水率 water retention rate
生物基凝胶在规定温度和时间条件下，保留下来的水分质量占初始吸水质量的百分率，以%表示。
[bookmark: _Toc11822]
[bookmark: _Toc22084]凝胶强度 gel strength
生物基凝胶在一定条件下形成凝胶后抵抗变形的能力，以弹性模量（G'）表征，单位为帕（Pa）。
[bookmark: _Toc14013]
[bookmark: _Toc16785]生物降解率 biodegradation rate
生物基凝胶在受控堆肥条件下，经规定时间后被微生物分解转化为二氧化碳的碳量占试样中总有机碳量的百分率，以%表示。
[bookmark: _Toc14600]
[bookmark: _Toc29885]土壤含盐量降低率 soil salt content reduction rate
施用生物基凝胶后，土壤水溶性盐总量较施用前的降低量占施用前土壤水溶性盐总量的百分率，以%表示。
[bookmark: _Toc23934]检测项目
生物基凝胶性能检测项目分为理化性能、安全性能和土壤修复效果三类，具体项目见表1。
检测项目一览表
	类别
	序号
	项目名称
	单位

	理化性能
	1
	固含量
	%

	
	2
	水分
	%

	
	3
	pH值
	—

	
	4
	吸水倍率
	g/g

	
	5
	吸盐水倍率
	g/g

	
	6
	保水率
	%

	
	7
	凝胶强度
	Pa

	
	8
	表观粘度
	mPa·s

	
	9
	溶胀时间
	min

	
	10
	有机质含量
	%

	安全性能
	11
	重金属含量
	总镉（Cd）
	mg/kg

	
	
	
	总汞（Hg）
	mg/kg

	
	
	
	总砷（As）
	mg/kg

	
	
	
	总铅（Pb）
	mg/kg

	
	
	
	总铬（Cr）
	mg/kg

	
	12
	生物降解率
	%

	土壤修复效果
	13
	土壤pH降低值
	—

	
	14
	土壤含盐量降低率
	%

	
	15
	土壤容重降低率
	%

	
	16
	水稳性团聚体增加率
	%

	
	17
	作物出苗率提高率
	%


[bookmark: _Toc2316]检测条件与样品制备
[bookmark: _Toc26783]检测环境条件
除另有规定外，理化性能检测应在温度（25±2）℃、相对湿度不大于70%的实验室内进行。安全性能检测应在具备相应资质的实验室内进行。土壤修复效果评价应在盐碱地田间或温室盆栽条件下进行。
[bookmark: _Toc10274]样品采集
液体态生物基凝胶按GB/T 6680的规定进行采样，充分混匀后取约1000g作为检测样品。
干粉态生物基凝胶按GB/T 6679的规定进行采样，经四分法缩分后取约500 g作为检测样品。
样品应密封保存于洁净干燥的聚乙烯袋中，注明名称、批次、采样日期等信息。
[bookmark: _Toc24]样品预处理
液体态样品在检测前应充分搅拌均匀。
干粉态样品若含水分，应先测定水分含量，后续检测结果以干基计。
对于需要进行土壤修复效果评价的样品，应同时采集施用区域0 cm～20 cm耕层原状土壤作为对照样品，土壤样品的采集与处理按NY/T 1121.1的规定执行。
[bookmark: _Toc24870]检测试验用水与试剂
除另有说明外，本文件所用试剂均为分析纯试剂，所用水应符合GB/T 6682中三级水的规定。标准滴定溶液的制备按GB/T 601的规定执行，所用制剂及制品的制备按GB/T 603的规定执行。
[bookmark: _Toc15839]试验方法
[bookmark: _Toc14328]理化性能试验
固含量
称取液体态试样约5 g（精确至0.0001 g）置于已于（105±2）℃干燥至恒重的称量瓶中，放入电热恒温干燥箱中于（105±2）℃干燥至恒重（前后两次称量差值不超过0.005 g）。固含量按式（1）计算：

式中：
——固含量，%；
——干燥后称量瓶与试样总质量，单位为克（g）；
——称量瓶质量，单位为克（g）；
——干燥前称量瓶与试样总质量，单位为克（g）。
注：平行测定结果的绝对差值应不大于0.5%。
水分
干粉态试样的水分含量按GB/T 8576的规定执行，采用真空烘箱法测定，测定温度为（50±2）℃，真空度为（6.4±0.1）kPa，干燥时间不少于3 h。液体态试样中水分含量由固含量换算得出：水分含量=100%−固含量。
pH值
称取试样1.00 g（干基）于250 mL烧杯中，加入100 mL无二氧化碳的水，搅拌均匀后静置10 min。按GB/T 9724的规定，使用已校准的pH计（精度0.01）测量上清液或均匀悬浮液的pH值。每个试样平行测定3次，取算术平均值，结果保留至小数点后一位。
吸水倍率
称取干粉态试样0.5000 g（精确至0.0001 g）置于已恒重的200目尼龙滤袋中，封口后浸入盛有500 mL蒸馏水的烧杯中，在室温（25±2）℃下浸泡至饱和吸水（不少于2 h）。取出后悬挂静置30 min以除去游离水，称量吸水后总质量。吸水倍率按式（2）计算：

式中：
——吸水倍率，单位为克每克（g/g）；
——吸水后尼龙滤袋与凝胶总质量，单位为克（g）；
——尼龙滤袋质量，单位为克（g）；
——干粉试样质量，单位为克（g）。
注：平行测定结果的相对偏差应不大于5%。
吸盐水倍率
将6.1.4中的蒸馏水替换为0.9%氯化钠溶液（称取9.00 g氯化钠溶于1000 mL水中），其余步骤同6.1.4，按式（2）相同方法计算吸盐水倍率。
保水率
按6.1.4方法制备饱和吸水的凝胶试样，称量初始吸水后总质量（精确至0.01 g）。将凝胶试样置于（40±2）℃电热恒温干燥箱中，分别在24 h和72 h时取出，立即称量残余质量m6。保水率按式（3）计算：

式中：
——保水率，%；
——干燥t小时后凝胶残余质量，单位为克（g）；
——干粉试样质量，单位为克（g）；
——初始吸水后凝胶总质量，单位为克（g）。
凝胶强度
应按以下方法进行试验：
称取干粉态试样2.00 g加入100 mL蒸馏水中，充分溶胀至饱和后形成均匀凝胶；
使用旋转流变仪（配备平板夹具，平板直径40 mm，间隙1 mm），在25 ℃下进行振荡频率扫描试验，应变设定为线性粘弹区内1%应变，频率范围0.1 Hz～10 Hz；
记录弹性模量（G'）值，凝胶强度取频率1 Hz处的G'值，单位为帕（Pa）。
表观粘度
应按以下方法进行试验：
1. 配制1%浓度的生物基凝胶水溶液（称取1.00 g干粉试样加入100 mL蒸馏水），在25 ℃下充分搅拌至均匀溶胀；
1. 使用旋转粘度计（选用适当转子，转速60 r/min），在（25±0.5）℃条件下测定表观粘度，单位为毫帕秒（mPa·s）；
1. 每个试样测定3次，取算术平均值。
溶胀时间
应按以下方法进行试验：
1. 称取干粉态试样0.5000 g置于200目尼龙滤袋中，浸入（25±2）℃蒸馏水中，每隔5 min取出滤袋，悬挂沥干30 s后迅速称量；
1. 当连续两次称量结果差值不超过0.05 g时，判定为达到饱和吸水量90%以上，记录从浸入至达到饱和90%的时间，即为溶胀时间，单位为分钟（min）。
有机质含量
称取干粉态试样0.5000 g（精确至0.0001 g），按NY/T 1121.6中重铬酸钾容量法的规定执行。有机质含量按式（4）计算：

式中：
——有机质含量，%；
——硫酸亚铁标准溶液浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
——空白试验消耗硫酸亚铁标准溶液体积，单位为毫升（mL）；
——试样消耗硫酸亚铁标准溶液体积，单位为毫升（mL）；
0.003——碳的毫摩尔质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；
1.724——有机碳换算为有机质的系数；
——试样质量，单位为克（g）。
[bookmark: _Toc10507]安全性能试验
重金属含量
应按GB/T 23349的规定执行。
生物降解率
依据GB/T 19277.1的规定，按以下方法进行试验：
1. 将试样与腐熟堆肥接种物混合，置于（58±2）℃受控堆肥条件下培养，连续测定释放的二氧化碳量，培养时间为28 d；
1. 生物降解率以试样释放的二氧化碳中碳量占试样总有机碳量的百分率表示；
1. 每批次试验应设阳性对照（微晶纤维素）和阴性对照（聚乙烯），阳性对照28 d生物降解率应不低于70%。
[bookmark: _Toc18218]土壤修复效果试验
土壤pH降低值
应按以下方法进行试验：
1. 在盐碱地试验地块设置对照区和处理区，每区面积不小于30 m²，设3个重复；
1. 对照区不施用生物基凝胶，处理区按推荐用量（干粉态150 kg/hm²～300 kg/hm²，液体态按固含量折算）将生物基凝胶均匀施入0 cm～20 cm耕层土壤中；
1. 施用后灌水至田间持水量的80%，平衡7 d；
1. 施用前及一个作物生长季后，分别按NY/T 1121.2的规定，采用电位法测定0 cm～20 cm土层土壤pH值（水土比2.5:1）；
1. 土壤pH降低值按式（5）计算：

式中：
——土壤pH降低值；
——施用前土壤pH值；
——施用后土壤pH值。
土壤含盐量降低率
在6.3.1所述试验地块中，施用前及一个作物生长季后，分别按NY/T 1121.16的规定，采用电导法或重量法测定0 cm～20 cm土层土壤水溶性盐总量。土壤含盐量降低率按式（6）计算：

式中：
——土壤含盐量降低率，%；
——施用前土壤水溶性盐总量，单位为克每千克（g/kg）；
——施用后土壤水溶性盐总量，单位为克每千克（g/kg）。
土壤容重降低率
在6.3.1所述试验地块中，施用前及一个作物生长季后，分别采用环刀法（环刀容积100 cm³）测定0 cm～20 cm土层土壤容重。土壤容重降低率按式（7）计算：

式中：
——土壤容重降低率，%；
——施用前土壤容重，单位为克每立方厘米（g/cm³）；
——施用后土壤容重，单位为克每立方厘米（g/cm³）。
土壤水稳性团聚体增加率
在6.1.3所述试验地块中，施用前及一个作物生长季后，分别采用湿筛法测定0 cm～20 cm土层中大于0.25 mm水稳性团聚体含量。土壤水稳性团聚体增加率按式（8）计算：

式中：
——土壤水稳性团聚体增加率，%；
——施用后大于0.25 mm水稳性团聚体含量，%；
——施用前大于0.25 mm水稳性团聚体含量，%。
作物出苗率提高率
在6.1.3所述试验地块对照区和处理区，分别播种同一作物品种（宜选用耐盐碱作物，如碱茅、藜麦或甜菜），播种量一致，按常规田间管理。播种后15 d～20 d调查出苗情况，每区设5个1 m×1 m样方统计出苗数。作物出苗率提高率按式（9）计算：

式中：
——作物出苗率提高率，%；
——处理区出苗率，%；
——对照区出苗率，%。
[bookmark: _GoBack][bookmark: _Toc10868]取值规则
[bookmark: _Toc21141]评价分类
生物基凝胶性能评价分为理化性能评价、安全性能评价和土壤修复效果评价三类。理化性能和安全性能为基础评价项，修复效果为应用评价项。
[bookmark: _Toc870]理化性能评价指标与等级
理化性能指标按三级划分：一级（优级）、二级（良级）、三级（合格级）。各项指标应符合三级及以上要求，理化性能评价指标与等级划分见表2。
理化性能评价指标与等级划分
	序号
	项 目
	一级
	二级
	三级

	1
	固含量/%
	≥25.0
	≥15.0
	≥10.0

	2
	pH值（1%水溶液）
	6.5～7.5
	6.0～6.5或7.5～8.0
	5.5～6.0或8.0～8.50

	3
	吸水倍率/（g/g）
	≥300
	≥200
	≥100

	4
	吸盐水倍率/（g/g）
	≥80
	≥50
	≥30

	5
	保水率（40 ℃，24 h）/%
	≥90
	≥85
	≥80

	6
	保水率（40 ℃，72 h）/%
	≥75
	≥70
	≥60

	7
	凝胶强度/Pa
	≥1500
	≥800
	≥500

	8
	表观粘度/（mPa·s）
	≥300
	≥200
	≥100

	9
	溶胀时间/min
	≤20
	≤30
	≤45

	10
	有机质含量/%
	≥30.0
	≥20.0
	≥15.0


[bookmark: _Toc22466]安全性能评价指标
安全性能指标不分等级，采用限量值判定。安全性能指标应符合表3规定的限量要求（参照GB 38400中“其他肥料”类别执行）。任一安全性能指标不符合限量要求的，判定为不合格，不进入综合评价。
安全性能评价指标
	序号
	项 目
	限量值

	1
	总镉（Cd）/（mg/kg）
	≤3

	2
	总汞（Hg）/（mg/kg）
	≤2

	3
	总砷（As）/（mg/kg）
	≤15

	4
	总铅（Pb）/（mg/kg）
	≤50

	5
	总铬（Cr）/（mg/kg）
	≤150

	6
	生物降解率/%
	≥60


[bookmark: _Toc16114]土壤修复效果评价指标与等级
修复效果指标按三级划分，修复效果评价指标与等级划分见表4。
修复效果评价指标与等级划分
	序号
	项 目
	一级
	二级
	三级

	1
	土壤pH降低值
	≥1.0
	≥0.7
	≥0.5

	2
	土壤含盐量降低率/%
	≥40
	≥30
	≥20

	3
	土壤容重降低率/%
	≥15
	≥10
	≥5

	4
	水稳性团聚体增加率/%
	≥30
	≥20
	≥15

	5
	作物出苗率提高率/%
	≥25
	≥15
	≥10


[bookmark: _Toc21125]评价结果
[bookmark: _Toc6805]单项指标等级判定
根据各项性能指标的检测结果，对照表2、表4确定每一项理化性能指标和修复效果指标的单项等级。安全性能指标按表3判定合格或不合格，不参与等级划分。
[bookmark: _Toc24438]综合评价规则
综合评价等级按照以下规则判定：
1. 安全性能指标全部合格的前提下，方可进行综合等级判定；
1. 理化性能与土壤修复效果所有评价指标的单项等级中，取最低等级作为综合评价等级；
1. 当理化性能或土壤修复效果中任一指标不满足三级要求时，综合评价等级判定为不合格；
1. 综合评价等级判定结果见表5。
综合评价等级判定
	综合评价等级
	判定条件

	一级（优级）
	安全性能全部合格，且理化性能与修复效果各项指标均达到一级要求

	二级（良级）
	安全性能全部合格，且理化性能与修复效果各项指标均达到二级及以上要求（含至少一项未达一级）

	三级（合格级）
	安全性能全部合格，且理化性能与修复效果各项指标均达到三级及以上要求（含至少一项未达二级）

	不合格
	安全性能任一指标不合格，或理化性能/修复效果任一指标未达三级要求


[bookmark: _Toc2387]评价结论
评价结论应明确给出综合评价等级，并附各单项指标的检测结果及等级。对于判定为不合格的，应注明不合格项及具体数值。评价结果可用于产品研发改进、生产质量控制和工程应用选型等。
[bookmark: _Toc29485]检测与评价报告
[bookmark: _Toc19579]报告内容
检测与评价报告应至少包括以下内容：
1. 报告编号、检测日期、委托单位信息；
1. 样品名称、批次、形态、来源等基本信息；
1. 检测环境条件（温度、湿度等）；
1. 检测依据的标准名称及编号；
1. 各项检测方法的简要描述及使用的仪器设备；
1. 各项检测项目的检测结果及单项等级判定；
1. 安全性能检测结果及合格判定；
1. 综合评价等级及判定依据；
1. 评价结论及建议；
1. 检测人员、审核人员、批准人员签字及检测机构盖章。
[bookmark: _Toc21616]报告有效性
检测与评价报告自出具之日起有效期为12个月。超过有效期的报告不作为产品质量评价依据。如对检测结果有异议，应在收到报告之日起15个工作日内提出复检申请。
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