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森林土 壤 标 准物 质 的研 究

一样品的采集
、

制备与均匀度
、

稳定性检验
’

杨光谨 张 萍 卞祖娴

‘中国林业科学研究 院林业研究所 )

摘要 本文报道 了按照森林土壤标 准物质要求采集的二个土攘样品(碱性土一石

灰性褐土 , 酸性土一黄红壤 )和一个植物样品 (衫木叶)的制备过程
。

拉径 2 m m 的土

壤样品采用Y 型混样 ; 。
.

1 49 m m 的土攘和 。
。

17 7 m m 的植物样品采用高侣瓷球磨

机制备
。

土攘样品用高温 灭活
,

植物样品用
“
℃。辐射灭活

。

在二年测定标 准样品稳

定性同时进行 T 标准样品 中微生物类群和数量的分析
。

土攘
、

植物标准样品的均匀

性和稳定性采用数理统计方法检验
,

其结 果均达到标准物质要求
。

关键词 森林土攘标准物质
; 标准样品制备 , 均匀度

、

稳 定性检验 ; 微生物类

群和教量

标准物质是标准仪器
、

测量方法和检验分析测试结果可靠的基准物质
。

对生产实践起着

极其重要的作用
。

标准样品自本世纪初间世以来
,

已经广泛应用到工业生产和科学研究等各

个领域 L‘l。 目前能见到的土壤标准物质只有全量元素的定值
,

而农林业更需要的有效态营养

元素的定值尚无先例
。

本试验为配合《森林土壤分析方法})( 国家标准)实施而研制的森林土壤

标准样品供林业生产实践和科学研究的需要
。

一
、

样品采集

采祥前进行充分的调查和分析
,

力求使采集的样品具有代表性冈
。

(一) 土滚样品采集

土壤样品采集应考虑以下几点
:

1
.

样品采集个数应满足不同土壤类型不同分析方法的要求 tal
。

例如
:
酸性土与碱 性 土

的速效磷测定方法就不相同川
。

因此至少采集二种土样
。

2
.

应取各营养元素含量范围的中间值土样为宜
。

含量过高或过低都会影响定值和使用
。

3
.

取样点选在缓坡地带
。

使采集的样品在该立地条件下成土作用相对稳定
,

尽量避开人

为活动地区(翻耕
、

施肥地等)
。

水文于1 9 90 年 5 月2 0 日收到
。

* 本试验在张万儒研究员指导下进行
。

标准物质 制备得到北京市环境监测中心全 浩
,

地矿部物化探研究所部明才
、

王春

书
,

中国 农科院土肥 所朱海舟等同志热情帮助
,

微生物分析由 甲国林科院林研所戴莲锅同志负责
,

谨此表示感谢
。
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4
。

在B 层 (或 A 层下部 )取样
。

采样层要求土体均一
,

绝对避免混入采样层以外的杂物
,

这是本试验均匀度能否符合要求的关键之一
。

石灰性褐土采 自北京西郊大召山山麓地带
,

中国林业科学研究院内白皮松林下
。

地处暖

温带半湿润气候
,

植被以落叶松栋类林为主
, p H 7 一 8 。

黄红壤采自江西分宜县中国林科院

大岗山实验局年珠林场庵子里
。

地处井岗山支脉大岗山山地
,

海拔 3 00 m
,

属中亚热带湿润

气候
,

雨量充沛
,

干湿季明显
,

天然植被为常绿阔叶林
,

p H 4 ~ 5 。

(二 ) 植物样品采集

于 9 月底在江西分宜县中国林业科学院大岗山实验局年珠林场
,

杉木人工林内采集杉木

叶 (e u : n in g人a m ia la n ee o la ta )
。

杉木长势良好
,

在树冠中上部取健康的叶子
。

二
、

试验方法及标准样品检验

(一 ) 土滚样品制备及均匀度检验

土壤样品风干后
,

去杂(石块
、

树根等 )
、

过尼

龙筛
。

根据分析项目的不同
,

制 成 。
.

1 49 m m 和

Z m m 粒径的土壤样品
。

1
。

粒径 Z m m 土攘标准样品的制备 和 均匀

度检脸 过筛后土壤样品在鼓风烘箱内120 ℃ 下

烘 2 0 h
, 1 6 0 ℃烘Z h 干燥

、

灭活
。

每种土壤按 4 0 k g

左右分成若干等份 (样品太重使混样困 难
,

太 少

又会 增 加工作量 )
,

按Y 型人工混样40 次
,

测定

其均匀度
。

将每份样品分成若干小等份
,

取每份

样品中的一小等份
,

用上述混样方法再混40 次
,

再一次测定每份样品的均匀度
。

每份样品梅花布

点
,

取 5 个样
,

用布奇全白动定 N 仪测定速效 N
。

直至全部速效N 值符合均匀度要求
。

用棕色有双

层盖的玻璃瓶包装
,

石腊封 口
。

2
。

拉径 o
.

14 9 m m 土壤标准样品制备 和 均

匀度检验 。
.

14 9 m m 粒径土壤标准样品
,

采 用

高铝瓷球磨机制作 〔“l
。

样品在加工前充分千燥
,

反

复锥堆混样
,

以提高样品均匀度和加工效能
。

土壤

样品与球石的比例为1 , 0
.

6
,

球磨时间二次共 s h

左右
。

第一次球磨 (即粗混 )分二批进行
。

每批装

二桶
,

第二次球磨(即 细磨) 取 第一次球磨每 批

中的一桶
,

交叉进样
。

加工流程见图 1
。

均匀度

检验将分装的四桶样品每桶随机取 4 小瓶
,

每小

瓶取两份
,

共32 个样本
。

用布奇全自动定 N 仪测

定全 N
,

烘箱法测定全 C
。

2 m m 粒径土城样品 ⋯
杏

反 复锥堆混样

杏

{
‘干 灭 活 }

【
’2 0 ℃ “。h ’“0 ℃ Z h }

杏

!
。

弋黑黑
上

⋯
杏

一
过 “

一 0
·

42 m m

应
{
一

⋯
毒

第二次球 磨(细混 )

0
.

1 4 9 m m 达9 9%~ 9 9
.

9 %

杏
一

装塑料桶
,

加双层 外包装

杏

一
, 瓶 一

⋯
一

、

、,
一

⋯
杏

1翼梦翼⋯
图 1 土城样品制备流程
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(二) 植物样品刹备和均匀度检验

擦去新鲜杉木叶尘土
,

立即进行杀青处理
。

把样品放入 105 ℃鼓风烘箱烘 20 m in
,

然后

摊开风干或用60 ℃烘12 h
,

全部粉碎后过 1 m m 筛
,

用高铝瓷球磨机制成0
。

17 7 m m 规格
。

加工流程同图 1
。

均匀度检验同 0
.

149 m m 粒径的土壤标准样品
。

植物样品与土壤样品制备过程中有三点不同
: ¹ 烘干温度为 105 ℃

、

24 h
, 6 OCO 照射灭

活 (相当于土壤招O ℃烘干20 h , 1 60 ℃ 灭活 Z h ), º 第一次球磨 后 过 筛 (0
。

25 m m )
,

当

75 %以上植物样品通过时
,

筛上部分并入第二批球磨粗混
。

细混 (第二次球磨 )要求 有 98 %

的样品达到O
。

17 了m m , » 植物样品与球石比例为l , 2 ,

球磨时间二次共40 h 左右
。

植物标准样品包装瓶盖用纸垫衬里
,

外加热缩膜和石腊
。

样品用
. “

Co 照 射 灭活
,

剂量

为 1 G y (预先做了不同照射剂量的试验 )
。

( 三 ) 土旅植物标准样品祖定性检验

土壤
、

植物标准样品制备完毕
,

定期进行微生物数量和类群的常规分析网
,

测定样品中

细菌
、

真菌
、

放线菌数
。

同时分析样品稳定性 (每种样品随机取 5 瓶
,

每瓶取两份样
。

粒 径
Zm m 的土壤样品测定水解N ,

粒径O
。

1 49 m m 的土壤和粒径O
。 177 m m 的植物样品测定全N )

。

三
、

结果与分析

(一 ) 样品均匀度检验是标准样品制备中最重要的一环
,

也是标准样品必须 具备的 基本

条件之一
。

固态粉末样品达不到绝对均匀
,

但起码也要具备一定的均匀性
,

即取样量最小的

分析项目达到均匀
。

1
。

表 1 表明 2 ro 刀。粒径的样品混样前是不均匀的
,

相对标准 偏 差 C V % = 5
。

47
。

大 量

数据说明混第一遍 ( 即第一个40 次 )达不到均匀度要求
,

相对标准偏差明显下降
。

混第二遍时

一般都能达到均匀度要求
。

试验证明采用Y型人工混样效果是好的
,

样品达到均匀
。

表 1 黄红滚样品 (2 m m 较径)均匀度检验 (m g / k g N )

⋯

⋯ ⋯::: ::: ::: ::: :;: ::: ;::

一 ⋯::: ::: ;:: ::: ::: :;: :;:
1 } : 0 4 20 4 20 2

算术平均值 标准偏差 相对标准偏差

18 2

19 9

1 9 6
。

7 10
。

7 6

20 0

19 6
20 2

.

1

20 2
.

1

,曰nUOJ,几On�n甘9002山月,止月‘n‘

2 0 1
。

4
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2
.

粒径 2 m m 的土壤样品均匀度检验采用较简单的方差分析
。

在土壤样品有效 态 养分

测定诸多项 目中
,

取样量最小的项目是速效氮
,

它在土壤中的稳定性也相对地较差
,

因此速

效氮检验若能符合均匀度要求
,

也就认为达到样品均匀了
。

表 l 第 3 栏是黄红壤均匀度检验

的结果
。

所得 F值小于 5 % 时的临界值
,

表 明组内多次测定的平均值和组间各次测定的平均

值之间无明显差别 ; 代表样品不均匀误差的 s
,

小于测定误差 Q
Z

/矶
。

以上说明样品均匀度符

合要求
。

3
.

粒径 0
.

1 49 m m 的土壤样品和 0
.

177 m m 的植物样品用四层套合方 差 分析检验均匀

度 内
。

四层套合的 F 检验在球磨
、

桶和小瓶之 间比较
,

所得的F值小于 F
。

.
。。

的 临 界值
,

表

明球磨
、

桶和小瓶的样本可视为同一总体
,

最小包装瓶的代表性是可靠的
,

样品是均匀的
。

表 2 是一实例
。

裹 2 石灰性祠土样品 (0
.

1 49 m m 拉径 )均匀度位脸 (m g / k g N)

,
}

号
{

。;

}
刁
、
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}
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7 1 ,

{
7 1 1 { 7。,

及º = 71 1
.

7

方

端伍 = 7 0 0 ~ 72 1 S q‘、二 5
.

9 1 C F¼ % 二 。
.

83

自山度½ } 均 厂J F 。
.

。。实调位 F o . o s 临界优

价
一

汽F
” 解 “

:ss
: 一

愁礁竺
· 间

⋯
二

: =

理
(

礼: 一
“

,J、

一⋯
二

3 二

三挤名
‘

少王
二 -

:芬霹荔⋯
S二 少孟共竺⋯一

戈 ‘J 左。 ) :

。石而—
一 , 40

J山祠 口 一 1 犷 一二 4 0 二 0
.

3 31} F ‘, , : , 1 8
.

”

艺 ( 艺 x ‘, 抢。 )
: , 七 .

a ( b 一 z ) 犷 2 二 121

b‘d
二 242

犷
,

I’ 2 = 、 护

二 二 J .

蕊b 了
犷 .

F ( : , : : ) 3
.

8。

了 ( 艺 书 ‘, ‘ ,。 ) :

场
= J 3z

.

23 Q b ( e 一 1) 犷3 二 5 5
.

9 峨 F : 犷

厂
5 6。}F 。: : , : 。) 2

艺 ( 叉 x ‘, * , ) 2

d

劣 l 一 劣 :

一 = 36 8
.

47
V 一 23

.

0 3 犷
,

= 飞二=
一

二 V 匀了七

r -
F ‘川

e ) ‘一。
、.J

自.占
一d了. 、C

口

口a!
...........口..

七

*检 睑 : À ( a = 。
.

0 5 )

了
毛三弃i

= 0
.

0 27 < t。
.

。: ( f = 3。) 二 2
.

0 4 2

¹ x ‘j‘二 ‘为 ‘批球磨
、

J捅
、

寿小 瓶
、
协 次小瓶内重复分析结采

, º 资为算术平均值 , » S 为标准偏差 ,

¼ C 犷 % 为相对标准偏左 , ½ 。 为球磨加工次数
,

b为每批球磨 分装捅数
, c 为每捅抽取小瓶数

,

d 为小瓶 内重复分析 次

败
,

J仁
‘

}
: : ‘: 二 2 , IJ 二 2 , c = 劝,

d 二 2 , 时 了
, 、

灭: 形! S :
,

S : 分别为两 次球靡各 rl 抽取 几 个样的平均 数和标准偏入几
。

(二少样品的稳定性是衡最标准样品优劣的币要特性之一
,

也是标准样品必须 具备 的华
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本条件
。

森林土壤微生物具有强烈的生物化学活性
,

它们是各种物质转化过程的积极参预者
,

是影响标准样品稳定性的主要因子之一
。

1
。

除 。
。

5 G y 照射的植物样品外其余都没有微生物
。

说明 1 G y
“。

C。照射 已能满足样品

灭活要求的剂量
。

2
.

森林土壤标准样品微生物数量和类群分析结果(表 3 )
,

对照样品(未处理的风干土壤 )

有一定数量 的细菌和真菌, 石灰性褐土中细菌数量占优势 , 黄红壤真菌数量占优势 ; 灭活处

理的标准样品除粒径 2 m m 的石灰性褐土仍有少量细菌外
,

其余都没有细菌
、

真菌
、

放线菌
,

而石灰性褐土中细菌含量有逐年减少的趋势
。

表 3 森林土坟标准样吕徽生物教且和主要类鲜分析结果 (单位 : 个 数/ g)
~ ~

了气不粉⋯
目

扁嚣带吞赢队纂苦
~

豪淞赢后带谓赢
l 。

.

1‘。 } 。 } 。 } 。 } 。 } 。 } 。 ! 。 1 。 }

⋯片牛争冷一令日斗洲玲+一
一于

粼
》

}兴鲁一昌钊呼沐箫}洲哥周平
一

3
。

在标准样品稳定性分析中
,

除分析本身的系统误差外
,

样品可能发生的变化也会带来

误差
,

因此在每次分析时尽可能控制各种条件
,

选择精密度高的方法
,

减少分析结果之间的

差异
。

标准样品的稳定性采用 。检验
。

表 : 中 };
, 一 ; }/李

都小于 : 。;。
。

(5 3 ) = :
.

。0
。

表 4 表

一“
。

“ ”

~
’

~ ~
’

四~ 一“
一 ‘” 一

~ ~
“

~
一

”
’一 ’ 一 ‘

l甲
, ”r

‘ , 一’

~
、

一
‘ 一 ’

一
, , 、

一

~

明 2 年的标准样品未发生显著性变化 [4]
。

表 4 石灰性福土祥品 ( 2 m m 较径)毯定性检验

嘿川
)黔: ⋯薰薰蒸

定

(m g /k g N )
三:

{ l灭
‘一交}

5 9
.

7 1

6 0
.

4 4

5 6
.

0 0

5 4
.

6 5

5 3
。

0 7
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。

07
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.

8 7

5 5
。

6 0

6 1
。
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5 9
.

7 1
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.

1 8
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。

1 3
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。
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6 2
。

6 5
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.

7 6
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.

5 9
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。

8 6
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。

9 1

5 8
。

3 2

6 0
。

3 5

4
。

7 2
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标准值奋二 5 4
.

2 , 标准偏差S = 5
.

5 ; n 二 。, t。
.
。。(8 ) = 2

.

3 2 , t。
.

0。 (8 )几斌 ”

, 6
.

5 3

四
、

结语与讨论

1
。

按《森林土壤分析方法》(国家标准 )规定土壤有效态养分测定要用 2 m m 粒径的土样
,

制备 2 m m 粒径的森林土壤标准样品必须达到均匀度检验的要求
。

本文采用Y 型混样原理进

行人工混样
。

通过大量试验证明这个方法是可行的
。

但是工作量大
,

同时需要注意几个问题
;
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¹ 采集的土壤层用眼直观必须均一
,

采集时操作仔细
,

防止表层土混入
。

º 制样的房间和用

具要绝对千净
,

样品制备分装的全过程
,

切忌进入外来物质
。

工作人员要保持洁净
,

防止污

染
。

» 制样宜在千燥季节
,

以防样品吸水影响稳定性
。

¼ 混样在密闭容器里进行
,

或 者 烘

样前混第一遍
,

烘样后混第二遍
,

混完立即装桶
,

尽量减少与外界接触
。

2
。

按《国家计量技术规范一级标准物质》规定制备标准样品稳定期至少一年
,

本试验 已经

达到
。

为了保持样品的相对稳定性
,

国内外多数采用
。。

Co 照射山
,

而且剂量较大
。

试验表明

在缺乏钻源和经费有限的情况下
,

土壤标准样品采用 高 温 灭 活 ( 16。℃
、

Z h ) 代 替
“

0c 0 照

射
,

植物标准样品采用常规
. O

C。照射剂量的一半进行灭活是可行的
。

二年来的微生物数量和

类群分析说明
,

只有石灰性褐土仍有少量的芽抱存在
,

但并不影响其营养元素的稳定性
。

与

森林土壤标准样品稳定性有关的因素除样品灭活外
,

样品的干燥和保存条件也至关重要
,

因

此本试验多次测定土壤标准样品的水分含量都在 l %以下
,

室内避光
,

用去湿机保持干湿温

度差大于 4 ℃
,

经 2 年多观察标准样品未发生显著性变化
。
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《中国农业百科全书
·

林业》卷评介

以著名林学家
、

中国科学院学部委员吴中伦主编的《中国农业百科全书
·

林业》卷是一部

大型工具书
。

由于编著该书的指导思想明确
、

组织学术造诣较深的科技人员撰稿
,

编辑人员

认真负责以及印刷机构的精益求精
,

终于使一本学科体系完整的高质量图书问世
,

受到了林

业部门科技人员和其他各界人士的热烈欢迎
。

可以预料
,

《林业》卷的出版对我国的林业建设

将起到推动作用
,

对世界林业的发展也将产生影响
。

《林业》卷的如下特点十分鲜明
:

“

全
”。

《林业》卷尽量选收了林业科学各分支学科的条目
,

其数量之多是某些辞典
、

手册

不可比拟的
。

鉴于森林培育是我国林业建设中的头等大事
,

《林业》卷在强调内容 全面 的 同

时
,

也注意重点选收造林
、

营林
、

护林方面的条目
,

增大其所占比重
。

“

新
”。

理论和技术的先进性是百科全书的生命线
。

《林业》卷所介绍的内容反映了80 年代

国内外林业科学发展水平
,

使各层次的读者都会感到耳目一新
,

受到启发
。

“
用

” 。

林业学科作为一门应用学科
,

理论联系实际是其精髓所在
。

《林业》卷各条目叙述

有关方法
、

技术大多力求详尽
、

具体
,

便于读者实际应用
。

当前世界各国都把提高经营的集

约强度作为一项战略性措施、 《林业》卷把握住了这个趋势
,

准确地阐述了集约经营思想和具

体措施
。

“
美

”。

《林业》卷版面排列艺术
,

图版
、

插图精美
,

文字简练
、

流畅
,

是装帧相当美观的

一本林业科技图书
。

(北京蛛业大学教经 王九助)


