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油浴法测定土壤有机质消煮方式的改进研究
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　　摘要：目前测定土壤有机质含量的常用方法为油浴法，但油浴法操作繁琐，易污染空气，且试管不易清洗。针对存
在的这些问题，把油浴法消煮方式改为用三角瓶直接在１８０℃烘箱加热１５ｍｉｎ，通过对土壤标准物质进行检测分析以
及和传统油浴法进行比较，结果表明，使用该方法测定的土壤标准样品的有机质含量均在标准值允许范围内，相对误

差均小于１．５％，相对偏差均小于２．０％，在０．０１水平下与油浴法差异不显著。该方法准确度较高，重现性好，操作更
加安全迅速，适合大批量样品的分析，因此可作为土壤有机质含量测定的一种参考方法。
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　　土壤有机质包括各种动植物残体以及微生物及其生命活
动的各种有机产物，含有丰富的营养元素，土壤有机质含量的

多少，是土壤肥力高低的一个重要指标［１－２］。所以为了了解

土壤肥力情况，精确测定土壤有机质含量显得非常重要。土

壤有机质含量测定方法有很多，主要有二氧化碳法（干烧法

和湿烧法）、灼烧法和化学氧化法，以及后来发展的土壤有机

质光谱法，由于二氧化碳法和灼烧法需要一些特殊仪器设备，

而光谱法没有统一的测定标准，且光谱仪价格高，一般实验室

不采用光谱法［３－４］。目前国内常用的测定方法是重铬酸钾氧

化容量法中的油浴法［５－６］，基本原理是用氧化剂重铬酸钾氧

化有机碳，剩余的氧化剂用标准硫酸亚铁回滴，从消耗的氧化

剂来计算有机碳量。但油浴法操作繁琐，温度不好控制，容易

造成环境污染，且试管不易清洗，消煮液转移过程也可能产生

损耗［７］。因此，本研究参考总结前人研究结果［８－１１］，针对常

用方法存在的一些问题，经多次试验，利用三角瓶直接在１８０

℃烘箱加热１５ｍｉｎ进行优化改进，不仅操作简单、易控制，而
且准确、快速，适合大批量样品的分析。

１　材料与方法

１．１　仪器设备和试剂
仪器设备为万分之一天平（ＦＲ２２４ＣＮ）、电热鼓风干燥箱

（ＤＨＧ－９２４３ＢＳ－Ⅲ，已校准，不确定度 Ｕ＝０．７℃，ｋ＝２）、
１００ｍＬ三角瓶、瓷托盘、酸式滴定管。

试剂为０．８ｍｏｌ／Ｌ重铬酸钾溶液、１．８４ｍｏｌ／Ｌ浓硫酸、
０．２ｍｏｌ／Ｌ硫酸亚铁标准溶液、０．１０００ｍｏｌ／Ｌ重铬酸钾标准
溶液、邻菲啉指示剂。具体的配制见油浴法。

１．２　标准物质
本试验以土壤有效态成分分析标准物质为测试样品，标

准物质具体见表１。

表１　土壤标准物质

标准物质号 土壤类型
有机质标准值

（ｇ／ｋｇ）

ＧＢＷ０７４１２ａ 辽宁棕壤　 １０．０±０．５
ＧＢＷ０７４１５ａ 湖北水稻土 ３３．３±１．０
ＧＢＷ０７４１６ａ 江西红壤　 ７．３±０．５
ＧＢＷ０７４５８ 黑龙江黑土 ３４．５±１．３
ＧＢＷ０７４５９ 新疆灰钙土 １２．７±０．５
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１．３　试验步骤
准确称取通过 ０．２５ｍｍ孔径筛风干试样 ０．０５００～

０．５０００ｇ（精确０．０００１ｇ）于１００ｍＬ三角瓶中，三角瓶用瓷
托盘盛放；准确加入５ｍＬ０．８ｍｏｌ／Ｌ重铬酸钾溶液，再加入
５ｍＬ浓硫酸，摇匀，在三角瓶口插入一个小漏斗，把瓷托盘放
入预先升至１８０℃的烘箱中，此时温度会下降，待烘箱温度再
升至１８０℃计时，恒温１５ｍｉｎ，取出冷却，加入蒸馏水至５０～
６０ｍＬ；加３滴邻菲啉指示剂，用硫酸亚铁标准溶液滴定，溶
液的颜色由橙黄到蓝绿再到棕红。

１．４　结果计算
ＯＭ＝Ｃ×（Ｖ０－Ｖ）×０．００３×１．７２４×１．１０÷ｍ×１０００。

式中：ＯＭ表示土壤有机质的质量分数，单位为 ｇ／ｋｇ；Ｖ０表示
空白试验所消耗硫酸亚铁标准溶液体积，单位为 ｍＬ；Ｖ表示
试样测定所消耗硫酸亚铁标准溶液体积，单位为 ｍＬ；Ｃ表示
硫酸亚铁标准溶液的浓度，单位为 ｍｏｌ／Ｌ；０．００３表示１／４碳
原子的毫摩尔质量，单位为 ｇ；１．７２４表示由有机碳换算成有
机质的系数；１．１０表示氧化校正系数；ｍ表示称取烘干试样
的质量，单位为ｇ；１０００表示换算成每ｋｇ含量。

２　结果与分析

２．１　消煮温度和时间的选择
近十几年来，关于采用烘箱加热测定土壤有机质含量的

研究时有报道，但是消煮时间、消煮温度和消煮器材各有差

异。李品用１５０ｍＬ三角瓶在１１０℃烘箱里恒温１５ｍｉｎ，结果

按油浴法计算公式再乘以 １．３３的校正系数［１１］；张岩等用

２５ｍＬ试管在１２０℃烘箱恒温１５ｍｉｎ，氧化系数由１．１改成
１．４［８］；杨乐苏则用高脚烧杯在２２５℃烘箱恒温５ｍｉｎ［７］。这
些研究有的由于消煮温度太低，导致氧化不完全；有的用试

管、烧杯等进行消煮，在转移过程中容易清洗不干净，使得结

果偏低；有的数据处理比较繁琐。本试验参照油浴法的温度，

采用１８０℃，用１００ｍＬ三角瓶直接在烘箱加热。
以３种国家一级标准物质（ＧＢＷ０７４１２ａ、ＧＢＷ０７４５８、

ＧＢＷ０７４５９）为样品，在１８０℃烘箱条件下加热不同时间，每
个样品重复检测６次，结果取平均值，得出最佳的加热时间。
由表２可以看出，随着加热时间延长，氧化越来越完全，检测
值先增大后减少。在加热１０、１５、３０ｍｉｎ检测值均在标准值
允许范围内，但是加热１０ｍｉｎ和３０ｍｉｎ时检测值接近标准值
允许的下限和上限，所以建议加热１５ｍｉｎ，结果准确度更高。
２．２　方法准确度和精确度

根据上述得出的最佳加热时间１５ｍｉｎ，另外取２种标准
物质（ＧＢＷ０７４１５ａ和 ＧＢＷ０７４１６ａ）作为样品，在１８０℃烘箱
加热１５ｍｉｎ，每个样重复检测１０次，通过相对误差、相对偏差
再次论证本方法的准确度和精确度。

由表３可看出，２种标准物质１０次检测值均在标准值允
许范围内，ＧＢＷ０７４１５ａ和ＧＢＷ０７４１６ａ相对误差分别为０．９％
和１．４％，相对偏差分别为１．３％和１．９％，说明本方法的准
确度和精确度都较高，符合检测要求。

表２　１８０℃不同加热时间的检测均值

标准物质号
检测均值（ｇ／ｋｇ）

５ｍｉｎ ８ｍｉｎ １０ｍｉｎ １５ｍｉｎ ３０ｍｉｎ ４５ｍｉｎ ６０ｍｉｎ
标准值

（ｇ／ｋｇ）

ＧＢＷ０７４１２ａ ８．９ ９．１ ９．５ ９．９ １０．４ １１．３ ８．１ １０．０±０．５
ＧＢＷ０７４５８ ３１．９ ３２．７ ３３．３ ３４．１ ３５．２ ３６．０ ２６．８ ３４．５±１．３
ＧＢＷ０７４５９ １１．５ １２．０ １２．３ １２．６ １３．０ １３．５ １０．５ １２．７±０．５

表３　１８０℃烘箱加热１５ｍｉｎ与传统油浴法比较

方法 标准物质号
检测值（ｇ／ｋｇ）

Ⅰ Ⅱ Ⅲ Ⅳ Ⅴ Ⅵ Ⅶ Ⅷ Ⅸ Ⅹ 均值

标准值

（ｇ／ｋｇ）
相对偏差

（％）
相对误差

（％）

本方法 ＧＢＷ０７４１５ａ ３３．１ ３２．９ ３３．３ ３２．４ ３３．２ ３３．０ ３３．０ ３２．５ ３２．７ ３３．９ ３３．０ ３３．３±１．０ １．３ ０．９
ＧＢＷ０７４１６ａ ７．０ ７．２ ７．４ ７．２ ７．１ ７．１ ７．３ ７．１ ７．４ ７．１ ７．２ ７．３±０．５ １．９ １．４

油浴法 ＧＢＷ０７４１５ａ ３３．４ ３４．２ ３３．０ ３３．２ ３３．６ ３２．９ ３３．７ ３４．１ ３３．１ ３４．２ ３３．５ ３３．３±１．０ １．５ ０．６
ＧＢＷ０７４１６ａ ７．３ ７．２ ７．７ ７．６ ７．５ ７．４ ７．２ ７．０ ６．９ ７．７ ７．４ ７．３±０．５ ３．９ １．４

２．３　与传统油浴法的比较
取相同的２种标准物质（ＧＢＷ０７４１５ａ和 ＧＢＷ０７４１６ａ）作

为样品，按照传统油浴法［５－６］，每个样品重复检测１０次，计算
相对误差与相对偏差，将油浴法和本研究的烘箱法进行比较。

由表３可知，本方法与油浴法的检测值都在标准值允许
范围内，重复１０次检测值的相对偏差均小于４％。本法相对
油浴法检测值偏低，但是相对偏差更小（１．３％和１．９％），精
确度更高。由图１可知，在０．０１水平下，采用本方法和烘箱
法检测２种土壤标准物质有机质含量，检测值无显著性差异。

３　讨论与结论

化学氧化法中的重铬酸钾容量法由于不需要特定的仪器

设备，使用方便，测定简单，分析成本较低，目前乃至未来很长

一段时间仍是实验室用来检测土壤有机质含量的常用方

法［４］。但是常用油浴法操作繁琐，试管不易清洗，易造成环

境污染，消煮液转移可能产生损耗，因此需要对消煮方式不断

改进研究。

—９２３—江苏农业科学　２０１８年第４６卷第１９期



目前有关消煮方式改进的研究时有报道，宗海宏等用电

热板加热进行改进，克服了传统法用试管在油浴中消煮对空

气污染和试管不易清洗干净的麻烦［１２－１３］；王育灿等研究表明

用多功能快速消化器进行加热，同样准确、可行［１４］；郝国辉等

研究用长管消解系统代替传统油浴法的消解，采用全自动电

位进行滴定，检测结果准确度和精确度都较高［１５］；而许桂芝

等改用石墨消化炉加热测定，试验过程简便快捷，稳定性

好［１６］；吴恙等则用 ＣＯＤ恒温加热器消煮来测定土壤有机质
含量，在减少污染、简便方面优于油浴法［１７］。但这些消煮方

式有利有弊，虽操作相对简单，也能提高单批样品测定速度，

但不适宜大批量样品的测定。而采用三角瓶直接在烘箱加热

对消煮方式进行改进，不仅可以避免油浴法油烟造成的环境

污染和危害人体健康，而且省去了消煮液的转移，也可避免转

移过程可能产生损耗造成的误差，同时烘箱体积大，适宜大批

量样品的检测。

本研究采用烘箱对消煮方式进行改进，用三角瓶直接在

１８０℃烘箱加热１５ｍｉｎ，通过分析标准物质有机质含量与传
统油浴法进行比较，该方法测定的土壤标准样品的有机质含

量均在标准值允许范围内，相对误差均小于１．５％，相对偏差
均小于２．０％，准确度较高，重现性好；同油浴法比较，在０．０１
水平下无显著性差异；而且测定过程不存在消煮液的转移，使

用玻璃器皿少，比传统的油浴法更快，更安全，适合大批量的

样品的检测，因此可以成为土壤有机质测定的参考方法之一。
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