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《土壤 粒度的测定》编制说明

1 项目背景

1.1 任务来源

（1）2006年，原国家环保总局以《关于下达2006年度国家环境保护标准制修订项目计划的

通知》（环办函﹝2006﹞371号文）下达了《土壤 粒度的测定（转化IS0 11277-1998）》标准

转化任务，项目统一编号为1025。

（2）《土壤 粒度的测定（转化IS0 11277-1998）》标准转化项目承担单位为河北省环境监

测中心（原河北省环境监测中心站）。

1.2 工作过程

1.2.1 前期准备工作

（1）成立标准编制组

2008年9月，河北省环境监测中心承接《土壤 粒度的测定（转化IS0 11277-1998）》转化任

务以后，成立了标准编制组，牵头开展本标准的研究工作，并邀请有相关研究基础的河北农业大

学资源与环境科学学院，作为项目合作单位参与该标准的转化。

（2）查询国内外相关标准和文献

编制组根据《国家环境保护标准制修订工作管理办法》（2006年，第41号公告）的相关规定，

通过查阅、整理、研究国内外相关标准和文献，确定了本标准制定的原则和技术路线，以适应我

国现有环境监测仪器设备水平及监测技术能力。

（3）确定标准的主要工作内容，制定工作计划。

1.2.2 标准开题论证会

2010年7月30日，《土壤 粒度的测定（转化IS0 11277-1998）》开题论证会在北京举行。标

准编制组提交了开题论证报告及标准文本初稿。论证委员会经质询、讨论，认为本标准技术路线

基本可行，原则通过该标准的开题论证，同时提出了以下修改意见和建议：

（1）按照《环境监测 分析方法标准制订技术导则》（HJ 168-2010）和《国家环境污染物

监测方法标准制修订工作暂行要求》（环科函﹝2009﹞10号）的要求开展实验、验证和标准草案

的编制工作；

（2）通过补充国内外标准方法调研、完善开题报告中的相关内容和技术路线，注意与国内

相关标准的一致性，经本次专家组成员确认后开展实验工作；

（3）选择代表性土壤，通过实验对国内现行方法和本方法进行结果比较；

（4）采用有证标准物质进行多家（6家）实验室验证。

1.2.3 完善标准方法

标准编制组根据开题论证会确定的技术方案和论证意见，开展课题实验研究工作。2009年因

标准更新，ISO 11277-1998被ISO 11277-2009代替。编制组成员通过查阅《土壤检测 第3部分：

土壤机械组成的测定》（NY/T 1121.3-2006）、《森林土壤颗粒组成（机械组成）的测定》（LY/T



2

1225-1999）、《土工实验方法标准》（GB/T 50123-1999）等国内现行方法，并结合土壤质地的

不同分类制度（国际制、美国制、苏联制），对ISO 11277-2009分析步骤进行优化实验，在此基

础上编写了方法标准草案和编制说明。

1.2.4 组织方法验证

标准编制组选择河北省地矿局第六地质大队、河北省地球物理勘查院、河北省地矿局第九地

质大队3家实验室进行了样品制备，将统一制备的土样交由国内7家测定土壤粒度经验丰富的单位

（分别是中国农业大学土壤与水科学系、河北省地矿局第二地质大队实验室、河北华清环境科技

股份有限公司、河北省地矿局第四地质大队实验室、河北省地矿局第十一地质大队实验室、河北

省地质实验测试中心、河北省区域地质矿产调查研究所实验室）进行方法验证实验，编写方法验

证报告。

1.2.5 标准方法转化咨询会

2018年 3月，河北省环境监测中心在石家庄举办了《土壤 粒度的测定（转化 IS0 11277-1998）》

标准方法转化咨询会，标准编制组提交了开题报告、标准文本和编制说明。专家通过质询、讨论

提出如下改进意见：

（1）标准编制说明格式、内容应按照 HJ 168-2010要求进行完善、修改；补充说明分散剂

适用范围，补充本标准与国内外相关标准的关系。

（2）增加现有不同粒级分类制中土壤颗粒分级的转换关系。

（3）标准文本方法原理中补充比重计法方法原理。编制说明中补充国内外相关标准的主要

技术内容和研究方法的最新进展。

1.2.6 编写标准征求意见稿和编制说明

标准编制组于 2018年 3月编制完成并提交标准征求意见稿、编制说明及方法验证报告。

1.2.7 标准征求意见稿技术审查会

2018年 4月 25日，生态环境部环境监测司在北京组织召开了标准征求意见稿技术审查会。

审查委员会听取了标准主编单位所作的标准方法研究报告和验证报告的内容介绍，经质询、讨论，

形成以下审查意见：

（1）标准主编单位提供的材料比较齐全、内容完整；

（2）标准主编单位对国内外方法标准及文献进行了比较充分的调研；

审查委员会未通过该标准征求意见稿的技术审查。建议按照以下意见修改完善后，提请公开

征求意见：

（1）标准文本“8.2 样品制备”根据本标准的实际情况重新编写。

（2）标准文本“9.2 预处理”重新整理。

（3）标准文本“7 仪器设备”删去常用器皿和设备。

1.2.8 完善标准征求意见稿

会后，标准编制组根据标准征求意见稿技术审查会专家意见和建议进行了以下修改，并申请

再次召开技术审查会：
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（1）细化完善样品制备过程，明确制备所用工具及注意事项，详见 5.5.2及 5.9。

（2）详细表述测定过程中的干扰及消除，样品预处理按不同干扰因素的去除重新进行整理，

详见 5.6.1。

（3）在仪器和设备中，删去所列常用器皿和设备，并对部分设备的参数进行完善，详见 5.4。

（4）将比重计法从标准文本的附录调整至正文，并对与吸液管法相同的步骤进行合并表述，

同时，修改完善文本中的文字及语句。在编制说明中，补充了 IS0 11277-2009详细分析步骤，详

见 3.1。

1.2.9 标准征求意见稿二次技术审查会

2018年 7月 11日，生态环境部环境监测司在北京再次组织召开了标准征求意见稿技术审查

会。审查委员会听取了标准主编单位所作的标准方法研究报告和验证报告的内容介绍，经质询、

讨论，形成以下审查意见：

（1）标准主编单位提供的材料齐全、内容完整；

（2）标准主编单位对国内外方法标准及文献进行了充分调研；

（3）标准定位准确，技术路线合理可行，方法验证内容完善。

审查委员会通过该标准征求意见稿的技术审查。建议按照以下意见修改完善后，提请公开征

求意见：

（1）文本中，调整加热分散土样法和振荡法的前后次序。

（2）文本中明确烘干时间。

（3）根据验证数据，确定相对偏差限值，明确吸液管法和比重计法质控要求。

（4）按照《环境监测 分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168-2010）和《环境保护标准

编制出版技术指南》（HJ 565-2010）对标准文本和编制说明进行编辑性修改。

1.2.10 完善标准征求意见稿

会后，标准编制组根据标准征求意见稿技术审查会专家意见和建议，对文本及编制说明进行

了以下修改：

（1）调整了加热分散土样法和振荡法的前后次序，详见 5.6.2。

（2）将烘干时间明确为 6h，详见 5.6.2、5.6.4及 5.6.5。

（3）平行样以测定结果的绝对偏差进行评价，并对限值作出了明确规定，详见 5.8。

2 标准制订的必要性分析

2.1 土壤粒度的基本概念

土壤粒度，又称土壤颗粒组成、土壤机械组成，是指土壤中不同粒径矿物质颗粒的组合比例，

常以颗粒直径与对应的累积百分含量表示。我国现行相关标准中，常表述为土壤颗粒组成或土壤

机械组成，如《土壤检测 第 3部分：土壤机械组成的测定》（NY/T 1121.3-2006）、《森林土

壤颗粒组成（机械组成）的测定》（LY/T 1225-1999）、《土工实验方法标准》（GB/T 50123-1999）。

2.2 相关环保标准和环保工作的需要

土壤粒度的测定用途非常广泛，凡是涉及土壤粒度含量分析的研究项目几乎都可用到。定量
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了解土壤质地的粗细、土壤的理化性状，可为农业生产、污染物迁移转化和环境演变、土壤改良、

水土保持等领域定量化推论提供基础数据，故在环境、地质、农业资源利用等领域均有广泛应用。

土壤粒级和质地分类上有国际制、卡钦斯基制（苏联制）、美国制以及中国制，不同领域测

定土壤粒度采用各自的行业标准，然而，对于该项目的测定方法，环境保护领域目前还没有自己

的行业标准，对开展土壤中微团聚体层面的污染物吸附、迁移和转化等研究工作带来一定影响。

因此，转化ISO 11277-2009，编制适用于环境领域土壤粒度的测定方法意义重大。

2.3 土壤粒度现行分析方法

土壤粒度常用的测定方法有吸液管法、比重计法（也称密度计法）、激光衍射（Laser diffraction）

法等，其中吸液管法及比重计法都是在对土样进行充分分散后，依据斯托克斯（Stokes）定律，

根据各粒级颗粒的沉降时间测定其含量，这两者虽然操作繁琐、耗时长，特别是需要测定粒径小

于0. 001 mm的土粒时，耗时更多，但准确度相对较好；激光衍射法是一种比较新的方法，按光

的Fraunhofer衍射和Mie散射理论，采用激光粒度分析仪来测量土壤粒度，此方法快速、简便，但

欠准确，尤其是在测定黏粒含量高的样品时偏差较大。

3 国内外相关分析方法研究

3.1 主要国家、地区及国际组织相关分析方法研究

国际上，土壤粒度常用的测定方法为 INTERNATIONAL STANDARD ISO 11277-2009，采用

筛分和沉降法，根据斯托克斯（Stokes）定律，粒径>2 mm的土壤颗粒由干筛分法测定，粒径<2

mm 的颗粒由湿筛分和沉降法测定。主要测定步骤如下：

1）干筛分

风干土样过 2 mm 筛，将筛上样品逐级过 63 mm、50 mm、37.5 mm、……5 mm，并分别称

重，计算各级土壤颗粒所占比例。

2）湿筛分和沉降

通过 2 mm筛的土样经去除有机质、可溶性盐和石膏等前处理后，加入分散剂充分分散，过

0.063 mm洗筛。筛上物质烘干后，逐级过 0.60 mm、0.212 mm等土壤筛，并分别称重。筛下悬

浊液定容至 500 ml后，利用吸液管法逐级测定各级颗粒含量。

附录 B同时列出了比重计法，用以测定<0.063 mm的各级颗粒含量，其前处理及悬浊液的制

备同吸液管法，只是取样量及最终定容体积均为吸液管法的 2倍。

该标准所使用的仪器（如吸液管、搅拌装置等）样式以及土壤颗粒粒径的划分与国内吸液管

法有细微差别，质地命名见表 1。
表 1 IS0 11277-2009土壤颗粒分级标准

颗粒分级名称 颗粒直径（D）mm

石砾 〉2.000
粗砂 2.000~0.600
中砂 0.600 ~0.212
细砂 0.212 ~0.063
粉砂 0.063 ~ 0.002
黏粒 〈0.002
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3.2 国内相关分析方法研究

目前，国内土壤粒度主要采用的测定方法是吸液管法和比重计法，二者都是以斯托克斯

（Stokes）定律为基础，前者操作步骤繁琐，后者设备及操作较简单，但准确度较差，两者都耗

时长。主要有农业行业标准、林业行业标准及土工试验标准，这三者的测定方法和质地命名都有

一定差别。

农业土壤粒度测定采用《土壤检测 第 3部分：土壤机械组成的测定》（NY/T 1121.3-2006），

根据斯托克斯（Stokes）定律，用甲种比重计测定悬浊液密度的变化，根据沉降时间和深度计算

出土粒粒径大小及其含量百分比，采用国际制（1930）进行土壤颗粒分级（见表 2）。

表 2 土壤颗粒大小分级（1930年莫斯科第二次国际土壤学会大会采纳）

颗粒分级命名 颗粒直径（D）mm

黏粒 ＜0.002
粉（砂）粒 0.002≤D＜0.02
细沙粒 0.02≤D＜0. 2
粗砂粒 2.0~0.2

该方法仅采用比重计法分析，由于比重计刻度精度普遍偏低，从理论上来说，不如吸液管法

准确。

林业土壤粒度测定采用《森林土壤颗粒组成（机械组成）的测定》（LY/T 1225-1999），为

全国土壤污染状况详查的指定方法。将通过2 mm筛孔的土样经化学及物理处理成悬浊液定容后，

大于 0.25 mm的各级颗粒由一定孔径的筛子筛分，小于 0.25 mm的粒级颗粒则用吸液管法或密

度计法测定。吸液管法是根据斯托克斯（Stokes）定律和土粒在静水中沉降的规律，用吸管从悬

浊液中吸取一定量的各级颗粒烘干称其质量，计算各级颗粒含量的百分数，确定土壤的颗粒组成

及土壤质地名称；密度计法则是根据斯托克斯（Stokes）定律及土壤密度计浮泡在悬浊液中所处

的平均有效深度，静置不同时间后，用土壤密度计直接读出每升悬浊液中所含各级颗粒的质量，

以确定土壤的颗粒组成及土壤质地名称。本标准采用美国制（1951）进行土壤颗粒分级（见表 3）。
表 3 土壤颗粒分级标准（1951年在土壤局制基础上修订）

颗粒直径（D）mm 颗粒分级命名 颗粒直径（D）mm 颗粒分级命名

＞250 石块 0.25~0.1 细砂

250.0~2.0 石砾 0.1~0.05 极细砂

2.0~1.0 极粗砂 0.05~0.02，0.02~0.002 粉（砂）粒

1.0~0.5 粗砂 ＜0.002 黏粒

0.5~0.25 中砂

土工土壤粒度测定采用国标方法——《土工实验方法标准》（GB/T 50123-1999），与《森

林土壤颗粒组成（机械组成）的测定》（LY/T 1225-1999）操作步骤基本相同，只是所用洗筛孔

径不同，为 0.075 mm。

林业和土工所用方法都是 1999年依据 ISO 11277-1998制定的，方法间的对比详见表 4。

关于土壤粒度的测定方法与标准，我国学者进行了部分研究，如中科院生态环境中心的叶常

明等在测定土壤粒度分布的同时，研究粒度分布对有机污染物在土壤中的吸附及微生物降解过程

的影响。中科院南京土壤研究所张庆利、王芝明通过测定土壤颗粒分布估测土壤质地，评价土地

质量，采用的是美国科学家 T.A.kettler等人建立的土壤颗粒分布测定方法，该方法操作快速、简

便，运用过筛和沉降，既可单独作为质地分析方法，又可同时分析颗粒有机物(Mpo)。
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3.3 国内外相关分析方法对比

本标准以ISO 11277-2009方法标准为依据，是对该方法的转化运用。本标准与国内外主要测定方法（ISO 11277-2009、NY/T 1121.3-2006、LY/T 1225-1999、

GB/T 50123.7-1999等），均依据斯托克斯（Stokes）定律，将过2 mm筛孔的风干土样加入分散剂充分分散后，制成土壤悬浊液，采用吸液管法或比重计法

测定不同粒径土壤颗粒的含量，各标准对比情况见表4。本标准在转化过程中，土壤筛及洗筛规格、分散剂及消泡剂种类、干扰去除、粒径划分等依据ISO

11277-2009，沉降筒容积、悬浊液制备方式和比重计种类参考了国内的三个标准。

表 4 本标准与国内外相关分析方法对比

方法 本标准 ISO 11277-2009 NY/T 1121.3-2006 LY/T 1225-1999 GB/T 50123.7-1999

适用范围 土壤 矿质土壤 各类土壤 森林土壤
工业和民用建筑、水利、交通等

各类工程的地基土及填筑土料

原理 斯托克斯（Stokes）定律 斯托克斯（Stokes）定律 斯托克斯（Stokes）定律 斯托克斯（Stokes）定律 斯托克斯（Stokes）定律

测定方法 吸液管法和比重计法 吸液管法和比重计法 比重计法 吸液管法和比重计法 吸液管法和比重计法

测定样品 过 2 mm筛孔的风干土样 过 2 mm筛孔的风干土样 过 2 mm筛孔的风干土样 过 2 mm筛孔的风干土样 过 2 mm筛孔的风干土样

沉降筒容积 1000 ml 500 ml；比重计法为 1000 ml 1000 ml 1000 ml 1000 ml

土壤筛 2.0、0.6、0.212 mm，可调整 2.0、0.6、0.212 mm，可调整 2.0 mm 2.0、1.0 mm、0.5 mm 2.0、1.0、0.5、0.25 mm

洗筛 0.063 mm 0.063 mm 0.2 mm 0.25 mm 0.075 mm

悬浊液制备

方式
加热微沸 1h；或振荡 18 h 振荡 18 h 浸泡 2h，加热微沸 1h 浸泡 2h，加热微沸 1h 浸泡过夜，煮沸 40 min

消泡剂 2-辛醇、乙醇 辛二醇或其他 95%乙醇 异戊醇 —

分散剂
六偏磷酸钠和碳酸钠混合溶液

或其他

六偏磷酸钠和碳酸钠混合溶液

或其他

根据 pH加入不同分散剂（石灰

性加六偏磷酸钠，中性加草酸

钠，酸性加氢氧化钠）

根据 pH加入不同分散剂（石灰

性加六偏磷酸钠，中性加草酸

钠，酸性加氢氧化钠）

六偏磷酸钠或其他
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悬浊液恒温

要求
需恒温装置 需恒温装置 — 仅要求温度变化小 恒温水槽

粒径划分及

计算

（2.0、0.6、0.212、0.063）、0.002
等，中间可加点

（2.0、0.6、0.212、0.063）、0.002
等，中间可加点

（2.0、0.2）、0.02、0.002 mm；

由分配曲线查得

（2.0、1.0、0.5、0.25）、0.05、
0.02、0.002 mm

（2.0、1.0、0.5、0.25、0.075）、

0.05、0.01、0.005、0.002 mm

土壤颗粒分

级标准
— — 国际制 美国制 —

测定方法——吸液管法

取样量

砂土约 60.00 g，黏土约 20.00 g，
中间类型土壤取样量按比例估

算

砂土约 30.000 g，黏土约 10.000
g，中间土壤类型取样量按比例

估算

—

10.000 g
黏土 10.000~15.000 g，砂土

20.000 g

前处理
去除有机质、可溶性盐和石膏及

铁的氧化物和碳酸盐
去除有机质、可溶性盐和石膏 去除钙、碳酸盐及有机质 去除易溶盐

沉降时间
依据给出时间吸液（据土壤密

度、温度等参数计算）

依据给出时间吸液（据土壤密

度、温度等参数计算）

依据给出时间吸液（据土壤密

度、温度等参数计算）

依据给出时间吸液（据土壤密度、

温度等参数计算），可调整

测定方法——比重计法

取样量 同吸液管法
砂土 60.000 g，黏土 20.000 g，中

间土壤类型取样量按比例估算
50.00 g

黏土或壤土 50.000 g，砂土

100.000 g
30.000 g

比重计
甲种比重计，依据比重计证书进

行校正
乙种比重计，附详细校正步骤 甲种比重计，附详细校正步骤 甲种比重计，只附温度校正表

甲种和乙种比重计，附土粒比重

及温度校正表

前处理 同吸液管法 同吸液管法 无 无 去除易溶盐

沉降时间 时间固定，由时间推算粒径 时间固定，由时间推算粒径 时间固定，由时间推算粒径 时间固定，对应固定粒径 时间固定，由时间推算粒径
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4 标准制修订的基本原则和技术路线

4.1 标准制修订的基本原则

本标准依据《国家环境保护标准制修订工作管理办法》和《环境监测 分析方法标准制

订技术导则》（HJ 168-2010）的要求，以国内外相关标准为基础进行编制。

（1）本标准的转化原则是既参考国外最新的标准、方法和技术，又考虑国内现有试验

条件的实际情况；

（2）方法准确可靠，满足各项方法特性指标的要求，对不同类型土壤进行精密度测定，

结果良好；

（3）方法具有普遍适用性，易于在环境保护领域推广使用：本标准方法采用吸液管法

和比重计法测定土壤粒度，常用仪器设备有吸液管装置和甲种比重计，国内均有厂商具备生

产能力，易于购买，可适应我国大部分环境监测及相关实验室仪器设备、技术能力的要求。

4.2 标准制修订的技术路线

本标准的转化工作依据《环境监测 分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168-2010）

的要求开展。在对国内外的分析方法调研基础上，改进样品前处理、仪器等，通过实验，优

化 ISO 11277-2009分析步骤，并进行方法验证，见图 1。

图 1 本标准制订的技术路线图

5 方法研究报告

5.1 方法研究的目标

（1）本标准拟通过对 ISO 11277-2009的转化，制定符合我国土壤环境管理需要的土

壤粒度分析标准方法。

（2）通过实验和验证，确定方法的可行性和适用性。方法需与《全国土壤污染状况

调查分析测试方法技术规定》、《全国土壤污染状况详查分析测试方法技术规定》相统

一，使测定的数据可以有较强的延续性和比较性。
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在对 ISO 11277-2009 标准转化的过程中，为与国内现行标准尽量保持一致，同时使其

更具可行性，本标准对以下内容进行了调整：

（1）删除干筛分方法，即不再测定粒径>2 mm的土壤颗粒，将所测样品的最大粒径由

200 mm 降低到 2 mm；明确样品采集和保存、试样制备的步骤，使其更符合我国环境监测

的习惯与规范。

（2）调整部分仪器设备的要求及表述，使其更符合我国标准文本行文习惯及实验室实

际需求。主要调整内容有：

a）删除设备数量的要求；

b）将称量瓶的材质由玻璃调整为玻璃或金属材质，国内实验室常用称量器皿为铝制，

该材质称量瓶质量平行性好，且对实验结果无影响；

c）对玻璃沉降管进行了局部调整，一是将容量由 500 ml调整为 1000 ml，与国内同类

标准保持一致（按本标准说明，密度不影响测定结果），同时也与附录 A比重计法保持一

致；二是将无倾倒口的沉降管改为量筒，降低实验室定购器材的成本。另外，因量筒体积增

大，将取样量也相应增大。

d）因“高型玻璃烧杯 容量 650 ml，带玻璃盖，或 300 ml有防漏盖的离心瓶”中 650 ml

高型玻璃烧杯需要定制，根据各实验室实际经验，1000 ml锥形瓶可满足要求，又易于购买，

利于控制成本；最终定容体积由 500 ml调整为 1000 ml，故将离心管体积增大为 500 ml。

e）因市面上已有稳定成熟的吸液管装置，故删除“吸气装置”的要求，改为“球阀或

等效装置”。

（3）对于“分散剂溶液”，除原文提供分散剂种类外，又增加了根据土壤 pH值加入

不同分散剂种类的选择。

（4）分散过程除原有振荡法外，增加了加热煮沸法，既与国内方法保持一致，又可有

效减少实验时间，提高分析效率。

（5）完善计算公式，使其条理更清晰、更具可行性。

（6）将乙种比重计更换为甲种比重计。国内现行标准、市面流通及各实验室常用比重

计多为甲种，乙种比重计在各行业实验中使用率很低。另外，因比重计制造过程中刻度往往

不易准确，原文中要求使用前必须进行刻度、弯月面及土粒有效沉降距离等的校正，但这些

校正工作极其繁重。目前国内已能够制造出精确至 0.5g/L 的甲种比重计，且在出厂前已对

刻度、弯月面、沉降距离等进行了校正。如采用此种标准的比重计，且备有检定合格证书，

使用前不需进行校正，故标准文本中对比重计的校正进行了简化。

（7）ISO 11277-2009标准给出的吸液管取样时间存在错误，特别是第 1次取样时间，

根据公式重新计算进行了订正。
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图 2 本标准与 LY/T 1225-1999结果比对

在对以上内容调整后，与《森林土壤颗粒组成（机械组成）的测定》（LY/T 1225-1999）

进行了比对实验（见图 2），从图中可以看出，两者结果基本一致。

5.2 方法原理

将通过 2 mm 筛孔的风干土样制成悬浊液。粒径大于 0.063 mm 的颗粒由一定孔径的筛

子筛分；小于 0.063 mm 的颗粒则依据斯托克斯（Stokes）定律，采用吸液管法或者比重计

法测定。根据各级颗粒质量计算其百分含量，并在半对数纸上绘制土壤粒径累积分布曲线（见

图 5），从而确定土壤粒度。

5.3 试剂和材料

本方法为 ISO 11277-2009 标准方法的转化，因此，试剂种类及浓度的选择参考该标准

方法而来。主要试剂包括：六偏磷酸钠、无水碳酸钠、过氧化氢等。

选择分散剂时，既要考虑不同土类的黏粒矿物组成、结晶性质及浓度，又要考虑到试验

数据的可比性及国内外交流的需要。国内对分散剂的选用有不同看法，有的根据土壤种类选

择分散剂，有的根据土壤 pH选择分散剂。而国际上现在有采用强分散剂而不是因土壤不同

采用不同分散剂的趋势，以便统一标准和方法。美国的 ASTM-82已用六偏磷酸钠的搅拌方

法；英国 BS1377-75也改用加硅酸钠振荡 4h的方法；德国 DIN18123-71 采用的是 5%焦磷

酸钠。ISO 11277-2009推荐的分散剂是六偏磷酸钠和无水碳酸钠的混合溶液，适用于大多数

土壤，但对某些土壤，特别是酸性土壤，加入该溶液后仍产生凝聚，此时需要根据土壤 pH

选择其他分散剂。

除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂，实验用水为新制备的蒸馏水

或去离子水。各主要试剂的浓度如下：

5.3.1 过氧化氢：ω（H2O2）=30%。

5.3.2 盐酸：ρ(HCl)=1.18 g/ml。

5.3.3 冰乙酸（CH3COOH）。

5.3.4 消泡剂：2-辛醇 [CH3(CH2)5CH(OH)CH3] 、乙醇（CH3CH2OH）。

5.3.5 六偏磷酸钠[(NaPO3)6]。

5.3.6 无水碳酸钠（Na2CO3）。

5.3.7 草酸钠（Na2C2O4）
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5.3.8 氢氧化钠（NaOH）。

5.3.9 氯化钙（CaCl2）。

5.3.10 连二亚硫酸钠（Na2S2O4）。

5.3.11 乙酸钠（CH3COONa）。

5.3.12 盐酸溶液：c=1 mol/L。

取 85 ml盐酸（5.3.2），用水稀释至 1000 ml。

5.3.13 草酸钠溶液：c（1/2Na2C2O4）=0.5 mol/L。

称取 33.5 g草酸钠（5.3.7），加水 700 ml，加热溶解，冷却后用水稀释至 1000 ml。

5.3.14 氢氧化钠溶液：c=0.5 mol/L。

称取 20 g氢氧化钠（5.3.8）溶于适量水中，用水稀释至 1000 ml。

5.3.15 分散剂溶液

称取 33 g六偏磷酸钠（5.3.5）和 7 g无水碳酸钠（5.3.6），溶于适量水中，用水稀释至

1000 ml。贮存于棕色瓶中，有效期为一个月。

该分散剂溶液 pH值约为 9.8，适用于大多数土壤。对加入该溶液后仍产生凝聚的土壤，

根据其 pH加入不同的分散剂：中性土壤加 25.00 ml草酸钠溶液（5.3.13），酸性土壤加 25.00

ml氢氧化钠溶液（5.3.14）。

5.3.16 氯化钙溶液：c=1 mol/L。

称取 111 g氯化钙（5.3.9）溶于适量水中，用水稀释至 1000 ml。

5.3.17 连二亚硫酸钠溶液：ρ=40 g/L。

称取 40 g连二亚硫酸钠（5.3.10）溶于适量水中，用水稀释至 1000 ml。

5.3.18 乙酸钠溶液：c=0.3 mol/L。

称取 24.62 g乙酸钠（5.3.11）溶于适量水中，用水稀释至 1000 ml。

5.4 仪器和设备

本标准作为 ISO 11277-2009 标准的转化方法，所用仪器设备及其参数也均参考该标准

方法而来。

5.4.1 恒温室或恒温水浴：20~30℃，±0.5℃。

5.4.2 振荡设备：转速为 30±2 r/min的翻转式振荡装置。

5.4.3 鼓风干燥箱：105~110℃。

5.4.4 电热板。

5.4.5 离心机：转速不低于 1000 r/min。

5.4.6 分析天平：感量为 0.0001 g。

5.4.7 洗筛：孔径 0.063 mm。

5.4.8 金属土壤筛：孔径分别为 2 mm、0.60 mm、0.212 mm，禁止使用圆孔筛。

5.4.9 玻璃量筒：容量 1000 ml，配橡胶塞或搅拌器。

5.4.10 称量瓶：玻璃或金属材质，50 ml。

5.4.11 离心管：有机材质，具防漏盖，500 ml；也可使用 1000 ml锥形瓶。

5.4.12 吸液管（见图 3）：容积为 25 ml，需与球阀或等效装置（5.4.14）配套使用。

新购置的吸液管在使用前要对其容积进行准确测量。
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测量方法：彻底清洗和干燥吸液管，吸水进入其中并充满。将吸液管中的水放至已知质

量的称量瓶（5.4.10）中，称重（精确到 0.0001 g）。根据水的质量（mc），计算吸液管容

积（Vc）。上述操作重复三次，取平均值，精确到 0.05 ml。

吸液管容积按公式（1）计算：

�� =
��

�
（1）

式中：Vc——吸液管容积，ml；

mc——吸液管所取水的质量，g；

ρ——在试验温度下，水的密度，g/ml，见表 6。

图 3 吸液管

5.4.13 搅拌器：金属或抗腐蚀的塑胶材质，也可采用带橡胶塞的玻璃棒，见图 4。
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图 4 搅拌器

5.4.14 球阀或等效装置。

5.4.15 比重计：刻度范围为 0~60 g/L，精度为 0.5 g/L。

比重计在使用前，要根据所附证书进行有效深度 z的校准。

5.4.16 一般实验室常用仪器和设备。

5.5 样品

5.5.1 样品采集和保存

土壤样品的采集和保存按照 HJ/T 166执行。

5.5.2 试样的制备

按照 HJ/T 166的相关规定，将土壤样品放置于搪瓷盘中，摊成 2~3 cm的薄层，实时地

压碎、翻动，捡出碎石、砂砾、植物残体等异物。

将风干的样品倒在有机玻璃板上，用木锤、木滚等再次压碎，捡出异物，过 2 mm土壤

筛（5.4.8）。

5.6 分析步骤

5.6.1 预处理

（1）称样

因悬浊液最终定容体积由 500 ml调整到 1000 ml，取样量相应扩大 2倍。

称取适量（ms，精确到 0.01 g）土样（5.5.2）于离心管或锥形瓶中（5.4.11）。取样量

根据土壤类型确定，砂土约 60 g，黏土约 20 g，中间类型土壤取样量按比例估算。

对于有机质、可溶性盐和石膏、氧化铁和碳酸盐等含量较低的土样，称样后可直接筛分

（5.6.2）；含量较高以致干扰测定时，按照（2）~（4）进行预处理。

（2）去除有机质

可采用以下 2种方式去除样品中的有机质。

方式 1：使用离心管时，在管中加入约 30 ml水，使样品完全湿润，再加入 30 ml过氧

化氢（5.3.1），搅匀，泡沫较多时，加入适量消泡剂（5.3.4）消泡。继续加水，至体积在

150~200 ml，静置过夜后离心（推荐条件：转速不小于 1000 r/min，离心 15 min），弃去上
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清液。重复以上步骤，直至上清液无色或接近无色。

注 1：上清液离心效果较差时，加入 25 ml氯化钙溶液（5.3.16），充分搅拌，加水至 250 ml，静置后

离心（条件同上），弃去上清液。再加入 250ml水重复清洗步骤，直至植物的木质化残留物颜色变浅。

方式 2：使用锥形瓶时，在瓶中加入约 30 ml水，使样品完全浸润，再加入 30 ml过氧

化氢（5.3.1），搅匀，泡沫较多时，加入适量消泡剂（5.3.4）消泡。待反应稳定后放置过夜，

置于电热板（5.4.4）上小心加热。用消泡剂（5.3.4）消泡，并不断搅拌。保持样品湿润，必

要时可加入适量水，使悬浊液保持微沸状态，直至起泡现象消失。如仍有未分解的有机物，

停止加热，冷却后继续加入过氧化氢（5.3.1）进行重复处理，直至植物的木质化残留物颜色

变浅。将处理好的样品转移到离心管中，溶液体积控制在 150~200 ml，离心（条件同上），

弃去上清液。

（3）去除可溶性盐和石膏

在上述离心管中加入 250 ml水，盖上盖子，于振荡器（5.4.2）上振荡 1 h后，离心（条

件同上），弃去上清液。重复上述过程，直至上清液电导率小于 40.0 mS/m。

（4）去除氧化铁和碳酸盐

在经过上述处理的样品中，按 1：40固液比分别加入连二亚硫酸钠溶液（5.3.17）和乙

酸钠溶液（5.3.18），加冰乙酸（5.3.3）调节 pH至 3.8，振荡过夜，离心（条件同上），弃

去上清液。

根据碳酸盐质量分数，继续加入适量盐酸溶液（5.3.12），再加水至 250 ml，于 80℃水

浴中加热 15 min，并不断搅拌。静置过夜后离心（条件同上），弃去上清液。重复上述过

程，直至上清液电导率小于 40.0 mS/m。

注 2：碳酸盐质量分数小于 2%时，加 25 ml盐酸溶液（5.3.12）；碳酸盐质量分数大于 2%时，每 1%

碳酸盐加入 4 ml盐酸溶液（5.3.12），再加入 25 ml盐酸溶液（5.3.12）。

5.6.2 筛分

（1）分散土样

将经过预处理的样品转移至锥形瓶（5.4.11）中，加适量水，使溶液体积控制在 150~200

ml，再加入 25.00 ml分散剂溶液（5.3.15）。瓶口放一小漏斗，置于电热板（5.4.4）上加热，

微沸 1 h，煮沸过程中要经常摇动锥形瓶，以防土粒沉积于瓶底结成硬块。

注 3：也可将加入分散剂的溶液置于离心管中，于振荡器（5.4.2）上振荡 18 h。

（2）湿筛分

将洗筛（5.4.7）放在大玻璃漏斗里，并置于量筒中。将分散好的样品全部转移至洗筛上，

用洗瓶冲洗样品直至滤液不再浑浊，冲洗水的总体积不能超过 1000 ml.向量筒中加水至 1000

ml，制成悬浊液。

注 4：当土壤难以过筛时，可事先在筛板上滴几滴分散剂溶液湿润筛孔，有助于过筛。

注 5：可用带橡胶套的玻璃棒或塑料棒搅动筛网上的悬浊液，以减缓筛孔堵塞。

将洗筛上的样品冲洗至蒸发皿中，在电热板上蒸干后，移入烘箱，于 105~110℃下烘 6 h，

置于干燥器中冷却至室温后，依次过 0.60 mm 及 0.212 mm土壤筛（5.4.8），并分别称重（精

确到 0.0001 g）。

5.6.3 沉降
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将盛有土壤悬浊液（5.6.2）的量筒置于恒温环境（5.4.1）中至少 1 h。使用水浴时，确

保水浸没到 1000 ml刻度处。将量筒以不少于 30次/min 的频率，振荡 2 min；也可用搅拌棒

垂直搅拌悬浊液 1 min，上下各 30次，确保没有样品残留在管壁上。

量筒直立的瞬间或者刚停止搅拌时，开始计时。如有泡沫，可加入 1~2滴消泡剂（5.3.4）

消泡。

沉降完成后，根据需要，选择吸液管法或比重计法进行下一步测定。

5.6.4 吸液管法

（1）分散剂质量校准

吸取 25.00 ml 分散剂溶液（5.3.15）至玻璃量筒（5.4.9）中，加水至 1000 ml，充分混

合，在恒温环境（5.4.1）下放置至少 1 h。用吸液管（5.4.12）从量筒中吸满溶液，放至已知

质量的称量瓶（5.4.10）中，在电热板上蒸干后，移入烘箱，于 105~110℃下烘 6 h，置于干

燥器中冷却至室温后，称重（mr，精确到 0.0001 g）。

（2）吸液

ISO 11277-2009标准给出的吸液管取样时间存在错误，特别是第 1次取样时间，根据公

式计算后进行了订正，详见表 5。

将制备好的土壤悬浊液（5.6.3）按表 5规定时间静置后用吸液管（5.4.12）吸液。

在吸液前约 15 s，关闭阀门，将吸液管自悬浊液中央垂直插入至液面下 100 ± 1 mm 处。

操作时尽量避免扰动悬浊液，且上述操作要在 10 s内完成。

打开阀门，使吸液管充满样品后，将其自悬浊液中完全取出。取样操作需在 10 s内完

成。

将吸液管安全球颈内的悬浊液通过导出管排入废液瓶，并用水冲洗至安全球颈内无悬浊

液残留。

表 5 悬浊液静置时间
（取样深度为100 ±1 mm，假定土壤密度为2.65 g/cm3）

粒径

时间

温度(℃)

0.063 mm 0.020 mm 0.006 mm 0.002 mm

min s min s min s h min s

20 0 28 4 39 51 35 7 44 17

21 0 27 4 32 50 21 7 33 9

22 0 27 4 25 49 10 7 22 30

23 0 26 4 19 48 2 7 12 18

24 0 26 4 13 46 54 7 2 7

25 0 25 4 8 45 52 6 52 51

26 0 24 4 2 44 51 6 43 35

27 0 24 3 57 43 52 6 34 46

28 0 23 3 52 42 53 6 25 58

29 0 23 3 47 41 58 6 17 38

30 0 22 3 42 41 5 6 9 45

（3）称重
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把已知重量的称量瓶（5.4.10）置于吸液管下方，打开阀门，将其中的悬浊液转移到称

量瓶中。用水冲洗吸液管内壁至无悬浊液残留，将冲洗水也放入称量瓶中，在电热板上蒸干

后，移入烘箱，于 105~110℃下烘 6 h。置于干燥器中冷却至室温后，称重（ms1，精确到 0.0001

g）。

清洁附着在吸液管外部的残留物，根据表 5给出的时间，按照同样的步骤，吸取不同粒

径的样品，称重（msx，精确到 0.0001 g）。

注 6：根据需要确定所取颗粒粒径，0.063 mm和 0.002 mm为必测粒径。

5.6.5 比重计法

（1）分散剂校准溶液的制备

吸取 25.00 ml 分散剂溶液（5.3.15）至玻璃量筒（5.4.9）中，加水至 1000 ml，充分混

合，制成分散剂校准溶液，置于恒温环境（5.4.1）中。

（2）测量

把比重计（5.4.15）缓慢垂直浸入制备好的悬浊液（5.6.3）中（稍低于浮动的位置，并

允许其自由浮动），在 0.5 min、1 min、2 min和 4 min时从弯月面上边缘读取比重计读数，

记录为 m'（g）。

读数后轻轻取走比重计，用水冲洗、晾干，置于含分散剂校准溶液的量筒中，按同样方

法读数，记录为 mo'（g）。重新把比重计轻轻插入土壤悬浊液中，在沉降 8 min、30 min、8

h、24 h时分别读数，记录为 m'（g）。

（3）土壤水分换算系数 K的测定

称取 10 g土样（5.5.2）于已知质量的称量瓶（5.4.10）中，称重（m1，精确到 0.01 g），

于 105~110℃下烘 6 h，置于干燥器中，冷却至室温后称重（m2，精确到 0.01 g）。

5.7 结果计算与表示

5.7.1 吸液管法结果计算

1000 ml悬浊液中各级颗粒质量按公式（2）~（4）进行计算：

��Ǥ�Ͳ�ʹ�Ǥ�̱� =
�����������Ͳ�

��
（2）

��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ� =
�������Ͳ�����

��
（3）

���Ǥ��Ͳ =
������������

��
（4）

式中：m0.020~0.063——粒径在 0.020 mm~0.063 mm之间的颗粒的质量，g；

m0.002~0.020——粒径在 0.002 mm~0.020 mm之间的颗粒的质量，g；

m<0.002——粒径<0.002 mm的颗粒的质量（扣除分散剂的质量），g；

msx——第 x次移液时，吸液管内样品的固态物质质量，g；

mr——分散剂校正质量，g；

VC——吸液管容积，ml。

各级颗粒百分含量按公式（5）~（11）进行计算：

��Ǥ̱�ʹͲǤ�� =
��Ǥ̱�ʹͲǤ��

��
× ���% （5）
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��ǤͲ�Ͳʹ�Ǥ̱� =
��ǤͲ�Ͳʹ�Ǥ̱�

��
× ���% （6）

��Ǥ�̱�ʹ�ǤͲ�Ͳ =
��Ǥ�̱�ʹ�ǤͲ�Ͳ

��
× ���% （7）

��Ǥ�Ͳ�ʹ�Ǥ�̱� =
��Ǥ�Ͳ�ʹ�Ǥ�̱�

��
× ���% （8）

��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ� =
��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ�

��
× ���% （9）

���Ǥ��Ͳ =
���Ǥ��Ͳ
��

× ���% （10）

�� = ��Ǥ̱�ʹͲǤ�� ���ǤͲ�Ͳʹ�Ǥ̱� ��� ����Ǥ��Ͳ （11）

式中：ω0.60~2.00——粒径在 0.60 mm~2.00 mm 之间的颗粒的百分含量，%；

ω0.212~0.60——粒径在 0.212 mm~0.60 mm之间的颗粒的百分含量，%；

ω0.063~0.212——粒径在 0.063 mm~0.212 mm之间的颗粒的百分含量，%；

ω0.020~0.063——粒径在 0.020 mm~0.063 mm之间的颗粒的百分含量，%；

ω0.002~0.020——粒径在 0.002 mm~0.020 mm之间的颗粒的百分含量，%；

ω<0.002——粒径<0.002 mm的颗粒的百分含量，%；

m0.60~2.00——粒径在 0.60 mm~2.00 mm之间的颗粒的质量，g；

m0.212~0.60——粒径在 0.212 mm~0.60 mm之间的颗粒的质量，g；

m0.063~0.212——粒径在 0.063 mm~0.212 mm之间的颗粒的质量，g；

mt——土壤各级颗粒总质量（过 0.063 mm筛的与沉降的各级土壤颗粒质量之和），g。

注 7：该计算方法中土壤各级颗粒总质量 mt为去除有机质、可溶性盐和石膏、氧化铁和碳酸盐后的各

级颗粒质量总和，而不是 5.6.1中称量的土壤质量 ms。

各级颗粒累积百分含量参照公式（12）~（16）进行计算：

��ͲǤ�� = ��Ǥ̱�ʹͲǤ�� ���ǤͲ�Ͳʹ�Ǥ̱� � ��Ǥ�̱�ʹ�ǤͲ�Ͳ � ��Ǥ�Ͳ�ʹ�Ǥ�̱� � ��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ� � ���Ǥ��Ͳ （12）

���Ǥ̱� = ��ǤͲ�Ͳʹ�Ǥ̱� � ��Ǥ�̱�ʹ�ǤͲ�Ͳ � ��Ǥ�Ͳ�ʹ�Ǥ�̱� � ��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ� � ���Ǥ��Ͳ （13）

���ǤͲ�Ͳ = ��Ǥ�̱�ʹ�ǤͲ�Ͳ � ��Ǥ�Ͳ�ʹ�Ǥ�̱� � ��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ� � ���Ǥ��Ͳ （14）

���Ǥ�̱� = ��Ǥ�Ͳ�ʹ�Ǥ�̱� � ��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ� � ���Ǥ��Ͳ （15）

���Ǥ�Ͳ� = ��Ǥ��Ͳʹ�Ǥ�Ͳ� � ���Ǥ��Ͳ （16）

式中：ω<2.00——粒径<2.00 mm 的颗粒的百分含量，%；

ω<0.60——粒径<0.60 mm 的颗粒的百分含量，%；

ω<0.212——粒径<0.212 mm的颗粒的百分含量，%；

ω<0.063——粒径<0.063 mm的颗粒的百分含量，%；

ω<0.020——粒径<0.020 mm的颗粒的百分含量，%。

5.7.2 比重计法结果计算

土壤水分换算系数 K按公式（17）进行计算：

� = �Ͳ−��
��−��

（17）

式中：m1——风干土及称量瓶质量，g；

m2——烘干土及称量瓶质量，g；

mw——称量瓶质量，g；
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K——土壤水分换算系数。

比重计的真实读数按公式（18）进行计算：

� = �� ���� （18）

式中：m——比重计真实读数，g；

m'——观察的比重计读数，g；

mo'——含分散剂校准溶液量筒中的比重计读数，g。

颗粒粒径按公式（19）进行计算：

��
Ͳ = �Ǥ������� � ����� （19）

式中：dp——颗粒粒径，mm；

η——在试验温度下，水的黏滞系数，g/m·s，见表 6；

z——有效深度，mm；

ρs——颗粒密度，假设为 2.65 g/cm3；

ρw——悬浊液密度，1.00 g/cm3；

g——重力加速度，981 cm/s2；

t——沉降时间，s；
表 6 水的密度及黏滞系数

温度（℃） 密度ρ（g/ml） 黏滞系数η（g/m·s）

20 0.9982 1.002

21 0.9980 0.978

22 0.9978 0.955

23 0.9975 0.933

24 0.9973 0.911

25 0.9970 0.891

26 0.9968 0.871

27 0.9965 0.852

28 0.9962 0.833

29 0.9959 0.815

30 0.9957 0.798

各级颗粒累积百分含量按公式（20）进行计算：

� = �
��×�

× ���% （20）

式中：ω——各级颗粒累积百分含量，%；

m——比重计真实读数，g；

ms——土壤取样质量，g；

K——土壤水分换算系数。

5.7.3 结果表示
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测定结果保留至小数点后一位，最多保留 3位有效数字。最终结果要以各级颗粒累积百

分含量为纵坐标，以其对应的颗粒粒径为横坐标，在半对数坐标纸上绘制成土壤粒径累积分

布曲线（见图 5）。

图 5 土壤粒径累积分布曲线示意图

5.8 质量保证和质量控制

土壤粒度因其特殊性，以平行样测定结果的绝对偏差对其进行评价。同时考虑到实际分

析过程中，各实验室选测粒径不同，按砂粒（2.000-0.063 mm）、粉粒（0.063-0.002 mm）、

黏粒（<0.002 mm）确定绝对偏差限值。

根据 7家实验室的验证数据，选择每组平行测定中的最大值和最小值，计算其绝对偏差，

粒径在 2.000-0.063 mm 时，吸液管法绝对偏差最大值为 2.7%，比重计法稍大，为 4.1%；粒

径在 0.063-0.002 mm 和<0.002 mm时，两种方法差别不大，具体详见表 7。

表 7 绝对偏差汇总表

土壤粒径（mm）

吸液管法绝对偏差（%） 比重计法绝对偏差（%）

绝对偏差限值（%）

最小值 最大值 最小值 最大值

2.000-0.063 0.2 2.7 0.3 4.1 <4.5

0.063-0.002 0.5 2.8 0.5 2.7 <3.0

<0.002 0.1 2.9 0.2 2.5 <3.0

最终确定，要求每批样品（不多于 20个）至少测定一个平行样，各级颗粒测定结果的
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绝对偏差不能超过表 8限值。

表 8 绝对偏差限值

土壤粒径（mm） 绝对偏差（%）

2.000-0.063 <4.5

0.063-0.002 <3.0

<0.002 <3.0

5.9 注意事项

（1）吸液管法操作复杂，精度较高；比重计法操作相对简单，适用于大批样品测定，

可根据测定目的选择方法。

（2）在试样制备时，应使用木锤、木滚、木棒等压碎样品，禁止使用玛瑙、金属、玻

璃等硬材质的工具碾压样品；严禁使用研磨机等机械设备磨碎样品。

（3）量筒应放置在昼夜温差小处，避免阳光直射导致悬浊液涡流，影响土粒自由沉降。

（4）搅拌悬浊液时，上下速度要均匀，搅拌棒向下要触及量筒底部，向上时金属片不

能露出液面，否则会使空气压入悬浊液，产生涡流，影响土粒开始时的沉降速度。

6 方法验证

6.1 方法验证方案

6.1.1 参与方法验证的实验室、验证人员的基本情况

本标准按照《环境监测 分析方法标准制订技术导则》（HJ 168-2010）的规定，选择

有资质的实验室进行方法验证。本次验证选择了国内 3家制样单位及 7家测定土壤粒度经验

丰富的单位参与方法验证，参与实验验证的单位分别为中国农业大学土壤与水科学系、河北

省地矿局第二地质大队实验室、河北华清环境科技股份有限公司、河北省地矿局第四地质大

队实验室、河北省地矿局第十一地质大队实验室、河北省地质实验测试中心、河北省区域地

质矿产调查研究所实验室，参与样品制备的实验室分别为：河北省地矿局第六地质大队、河

北省地球物理勘查院、河北省地矿局第九地质大队。具体验证实验室及人员的基本情况，见

表 9。
表 9 参加验证的人员情况登记表

验证单位 姓名 性别 年龄 职务或职称 所学专业 工作年份 备注

中国农业大学土

壤与水科学系

张伟涛 男 25 硕士 土壤学 2

戴莉 女 24 硕士 土壤学 2

河北省地矿局第

二地质大队实验

室

蔺在元 男 30 助理工程师
水文与水资

源工程
8

冯素辉 女 38 高级工程师 矿物加工 15

梅生学 男 29 助理工程师
水文与水资

源工程
8

河北华清环境科

技股份有限公司

路凤祎 男 54 高级工程师 自动化 29

王爱珍 女 45 中级工程师 分析化学 20
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蔺丹丹 女 27 助理工程师
化学工程与

工艺
2

郭萌萌 女 28 助理工程师 环境工程 4

河北省地矿局第

四地质大队实验

室

王立平 女 44 主任正高级

工程师
工业分析 22

赵海珍 女 33 工程师 环境科学 10

张敬男 男 29 助理工程师 应用化学 5

尹剑飞 女 31 工程师
资源勘查工

程
10

河北省地矿局第

十一地质大队实

验室

张彩霞 女 25 助理工程师
岩矿分析与

鉴定
3

胡海红 女 53 工程师
化学工程与

工艺
33

王生进 男 36 高级工程师 化学工程 15

河北省地质实验

测试中心

危刚 男 30 工程师 冶金工程 7

齐向红 女 50 高级工程师
矿物加工工

程程
27

张凯熙 男 29 工程师
矿物加工工

程
3

康志谦 女 49 助理工程师 土木工程 28

庞玉荣 女 56 教授级高工
矿物加工工

程
35

王素 女 33 工程师
矿物加工工

程
6

河北省区域地质

矿产调查研究所

实验室

罗善霞 女 38 高级工程师 化学工程 9

侯慧敏 女 36 工程师
化学工程与

工艺
14

周娟 女 31 工程师
岩矿分析与

鉴定
10

6.1.2 方法验证方案

按照《环境监测 分析方法标准制订技术导则》（HJ 168-2010）的规定，组织了 7家

有资质的实验室进行验证。验证工作主要内容是方法精密度试验，向 7家实验室发放 3种不

同类型的土壤样品（砂土、壤土、黏土），分别采用吸液管法和比重计法各进行 6次样品平

行测试，计算各级颗粒测定结果的平均值、标准偏差、相对标准偏差。

6.2 方法验证过程

通过筛选确定方法验证单位，按照方法验证方案准备实验用品，与验证单位确定验证时

间。要求在方法验证前，参加验证的操作人员熟悉和掌握方法原理、操作步骤及流程。方法

验证过程中所用的试剂和材料、仪器和设备及分析步骤符合方法相关要求。确定验证报告提

交时间。对验证过程中遇到问题及时沟通、交流和解决。

6.3 方法验证数据的取舍

本课题组在进行数据统计时，所有数据全部采用，未进行取舍。
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6.4 方法验证结论

验证结果表明：

（1）7家实验室采用吸液管法，重复测定（n=6）3种不同类型（砂土、壤土、黏土）

的土样粒度，各级颗粒测定结果如下：

粒径在 2~0.6 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 0.6%、0.3%、0.4%，实验室内相

对标准偏差分别为 0.01%~35%、0.01%~35、12%~32%，实验室间相对标准偏差分别为 51%、

74%、41%，重复性限为 0.3%、0.3%、0.3%，再现性限为 0.9%、0.7%、0.5%；

粒径在 0.6~0.212 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 1.4%、0.5%、0.3%，实验室内

相对标准偏差分别为 3.7%~20%、1.4%~72%、0.01%~27%，实验室间相对标准偏差分别为

68%、56%、32%，重复性限为 0.6%、0.5%、0.3%，再现性限为 2.8%、0.9%、0.4%；

粒径在 0.212~0.063 mm的土壤颗粒所占比重平均值分别为 48.5%、21.1%、3.0%，实验

室内相对标准偏差分别为 0.95%~3.7%、1.5%~12%、4.3%~36%，实验室间相对标准偏差分

别为 40%、45%、51%，重复性限为 3.5%、3.4%、2.0%，再现性限为 54.3%、26.8%、4.5%；

粒径在 0.063~0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 40.4%、67.1%、72.4%，实

验室内相对标准偏差分别为 0.48%~8.8%、0.59%~3.5%、0.51%~2.7%，实验室间相对标准偏

差分别为 52%、11%、8.9%，重复性限为 4.2%、3.8%、2.8%，再现性限为 59.4%、21.6%、

18.2%；

粒径<0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 8.8%、10.9%、23.6%，实验室内相

对标准偏差分别为 1.1%~42%、2.6%~16%、1.4%~7.0%，实验室间相对标准偏差分别为 49%、

49%、30%，重复性限为 2.7%、1.7%、2.6%，再现性限为 12.3%、15.1%、19.6%。

粒径在 2~0.063 mm的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.2%，最大值为 2.7%；

粒径在 0.063~0.002 mm的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.5%，最大值为 2.8%；

粒径<0.002 mm的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.1%，最大值为 2.9%。

（2）7家实验室采用比重计法，重复测定（n=6）3种不同类型（砂土、壤土、黏土）

的土样粒度，各级颗粒测定结果如下：

粒径在 2~0.6 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 0.6%、0.3%、0.4%，实验室内相

对标准偏差分别为 0.01%~35%、9.7%~100%、12%~21%，实验室间相对标准偏差分别为 58%、

65%、35%，重复性限为 0.3%、0.3%、0.3%，再现性限为 0.9%、0.7%、0.5%；

粒径在 0.6~0.212 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 1.2%、0.4%、0.3%，实验室内

相对标准偏差分别为 3.7%~22%、7.0%~31%、0.01%~35%，实验室间相对标准偏差分别为

39%、82%、35%，重复性限为 0.3%、0.3%、0.3%，再现性限为 1.3%、1.0%、0.4%；

粒径在 0.212~0.063 mm的土壤颗粒所占比重平均值分别为 44.8%、20.0%、3.6%，实验

室内相对标准偏差分别为 0.95%~3.7%、1.6%~15%、3.8%~22%，实验室间相对标准偏差分

别为 37%、50%、77%，重复性限为 3.9%、4.8%、2.2%，再现性限为 47.0%、28.1%、8.1%；

粒径在 0.063~0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 43.4%、65.3%、69.9%，实

验室内相对标准偏差分别为 0.43%~6.4%、1.1%~3.0%、0.75%~2.7%，实验室间相对标准偏

差分别为 44%、12%、12%，重复性限为 4.0%、4.2%、3.4%，再现性限为 53.5%、22.7%、

23.9%；
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粒径<0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 8.7%、12.2%、22.6%，实验室内相

对标准偏差分别为 3.1%~14%、2.1%~11%、2.2%~7.9%，实验室间相对标准偏差分别为 39%、

39%、30%，重复性限为 2.4%、2.3%、3.3%，再现性限为 9.7%、13.6%、19.6%。

粒径在 2~0.063 mm的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.3%，最大值为 4.1%；

粒径在 0.063~0.002 mm的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.5%，最大值为 2.7%；

粒径<0.002 mm的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.2%，最大值为 2.5%。

本标准吸液管法及比重计法都具有较好的重复性和再现性，方法各项特性指标达到预期

要求。

7 与开题报告的差异说明

为降低实验失败风险，将开题报告中要求的6家验证实验室增加到7家；因未找到该项目

的有证标准物质，本次验证采用统一制备的土壤样品进行了精密度实验。

8 本标准实施的建议

本标准规定了测定土壤粒度的筛分沉降法，具有良好的精密度，满足我国土壤环境监测

质量要求。本标准的制定，填补了我国环境监测领域中土壤粒度分析方法的空白，从而推动

我国土壤环境监测的发展。
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附

方法验证报告

方法名称：土壤 粒度的测定

项目主编单位：河北省环境监测中心

验证单位：中国农业大学土壤与水科学系、河北省地矿局第二地质大

队实验室、河北华清环境科技股份有限公司、河北省地矿局第四地质

大队实验室、河北省地矿局第十一地质大队实验室、河北省地质实验

测试中心、河北省区域地质矿产调查研究所实验室

项目负责人及职称：邢志贤 正高级工程师

通讯地址： 河北省石家庄市裕华区雅清街 30号

电话：0311-89253353

报告编写人及职称：赵峥 工程师

报告日期：2018 年 3月 29 日
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1 原始测试数据
共有 7家实验室参与《土壤 粒度的测定》的验证，分别为：1-中国农业大学土壤与水

科学系、2-河北省地矿局第二地质大队实验室、3-河北华清环境科技股份有限公司、4-河北

省地矿局第四地质大队实验室、5-河北省地矿局第十一地质大队实验室、6-河北省地质实验

测试中心、7-河北省区域地质矿产调查研究所实验室；另外有 3家实验室负责样品制备，分

别为：8-河北省地矿局第六地质大队、9-河北省地球物理勘查院、10-河北省地矿局第九地质

大队，相关情况见表 1-1~1-3。
1.1 实验室基本情况

表 1-1 参加验证人员情况登记表

姓名 性别 年龄 职务或职称 所学专业
参加分析

工作年限
验证单位

张伟涛 男 25 硕士 土壤学 2 中国农业大学土壤与水科学系

戴莉 女 24 硕士 土壤学 2 中国农业大学土壤与水科学系

蔺在元 男 30 助理工程师
水文与水

资源工程
8 河北省地矿局第二地质大队实验室

冯素辉 女 38 高级工程师 矿物加工 15 河北省地矿局第二地质大队实验室

梅生学 男 29 助理工程师
水文与水

资源工程
8 河北省地矿局第二地质大队实验室

王爱珍 女 45 中级工程师 分析化学 20 河北华清环境科技股份有限公司

蔺丹丹 女 27 助理工程师
化学工程

与工艺
2 河北华清环境科技股份有限公司

郭萌萌 女 28 助理工程师 环境工程 4 河北华清环境科技股份有限公司

王立平 女 44 主任正高级工程师 工业分析 22 河北省地矿局第四地质大队实验室

赵海珍 女 33 工程师 环境科学 10 河北省地矿局第四地质大队实验室

张敬男 男 29 助理工程师 应用化学 5 河北省地矿局第四地质大队实验室

尹剑飞 女 31 工程师
资源勘查

工程
10 河北省地矿局第四地质大队实验室

张彩霞 女 25 助理工程师
岩矿分析

与鉴定
3 河北省地矿局第十一地质大队实验室

胡海红 女 53 工程师
化学工程

与工艺
33 河北省地矿局第十一地质大队实验室

王生进 男 36 高级工程师 化学工程 15 河北省地矿局第十一地质大队实验室

危刚 男 30 工程师 冶金工程 7 河北省地质实验测试中心

齐向红 女 50 高级工程师
矿物加工

工程
27 河北省地质实验测试中心

张凯熙 男 29 工程师
矿物加工

工程
3 河北省地质实验测试中心
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康志谦 女 49 助理工程师 土木工程 28 河北省地质实验测试中心

庞玉荣 女 56 教授级高工
矿物加工

工程
35 河北省地质实验测试中心

王素 女 33 工程师
矿物加工

工程
6 河北省地质实验测试中心

罗善霞 女 38 高级工程师 化学工程 9 河北省区域地质矿产调查研究所实验室

侯慧敏 女 36 工程师
化学工程

与工艺
14 河北省区域地质矿产调查研究所实验室

周娟 女 31 工程师
岩矿分析

与鉴定
10 河北省区域地质矿产调查研究所实验室

表 1-2 参加验证单位仪器情况登记表

仪器名称 规格型号 仪器出厂编号 性能状况 验证单位

吸管仪 — — 良好 中国农业大学土壤与水科学系

比重计 — — 良好 中国农业大学土壤与水科学系

土壤颗粒分析吸

管装置
QYLC-T01 T18001 良好 河北省地矿局第二地质大队实验室

搅拌棒 50 mm*55 cm — 良好 河北省地矿局第二地质大队实验室

秒表 1 s — 良好 河北省地矿局第二地质大队实验室

离心机 100 ml * 4 — 良好 河北省地矿局第二地质大队实验室

土壤筛 0.600 mm、0.212 mm — 良好 河北省地矿局第二地质大队实验室

洗筛 0.063 mm — 良好 河北省地矿局第二地质大队实验室

密度计 TM-85型 甲型 — 正常 河北省地矿局第二地质大队实验室

标准沉降筒 1000 ml — 良好 河北省地矿局第二地质大队实验室

土壤粒径测定仪 LD-2 — 良好 河北华清环境科技股份有限公司

电子天平 ME204E/02 B525084382 良好 河北华清环境科技股份有限公司

远红外干燥箱 GX-65B G11169 良好 河北华清环境科技股份有限公司

台式低速离心机 TD5A-WS — 良好 河北华清环境科技股份有限公司

水浴恒温振荡器 SHA-CA — 良好 河北华清环境科技股份有限公司

电导率仪 MP513 1320020016071004 良好 河北华清环境科技股份有限公司

密度计 TM-85 — 良好 河北华清环境科技股份有限公司
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电导率仪 FE38 12116547 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

玻璃沉降管 1000 ml — 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

土壤筛
2 mm、0.6 mm、0.212

mm — 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

离心机 LD-4 0617 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

洗筛 0.063 mm — 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

粒度分析仪 FM0-0060 — 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

分析天平 AL104 1227100568 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

pH计 PHS-25 601300N0017020401 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

密度计 0-60 g/L MCDZ000019 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

恒温水槽 SSW-600-2S 9180 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

鼓风干燥箱 GZX-9030MBE 6339 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

可控温电热板 CT1461-35 055 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

振荡器 HY-2 17854 良好 河北省地矿局第四地质大队实验室

土壤密度计 TM-85 964 良好
河北省地矿局第十一地质大队实验

室

全铝电热板 QL-3-4 17100001 良好 河北省地质实验测试中心

鼓风干燥箱 WGZ — 良好 河北省地质实验测试中心

离心机 DD-5M — 良好 河北省地质实验测试中心

水浴振荡器 HZS-H — 良好 河北省地质实验测试中心

电子天秤 HZX-500 — 良好 河北省地质实验测试中心

电子天平 CP124S 21791077 合格
河北省区域地质矿产调查研究所实

验室

密度计 TM-85 241 合格
河北省区域地质矿产调查研究所实

验室

表 1-3 参加验证单位试剂及溶剂情况登记表

名称 来源、规格 纯化处理方法 备注 验证单位

过氧化氢
上海沃凯生物技术有限公司

500 ml — — 中国农业大学土壤与水科学系

六偏磷酸钠
上海沃凯生物技术有限公司

500 g — — 中国农业大学土壤与水科学系
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双氧水 500 ml — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

六偏磷酸钠 500 g — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

无水碳酸钠 500 g — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

盐酸 1.18 g/ml — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

消泡剂 500 ml — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

氯化钙 500 g — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

硫酸铝 500 g — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

乙酸钠 500 g — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

乙酸 500 ml — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

连二亚硫酸钠 500 g — — 河北省地矿局第二地质大队实验室

过氧化氢
天津欧博凯化工有限公司，

分析纯
— — 河北华清环境科技股份有限公司

六偏磷酸钠
天津市永大化学试剂有限公

司，分析纯
— — 河北华清环境科技股份有限公司

无水碳酸钠
天津欧博迪化工股份有限公

司，分析纯
— — 河北华清环境科技股份有限公司

乙醇
天津市科密欧化学试剂有限

公司，分析纯
— — 河北华清环境科技股份有限公司

过氧化氢
南京化学试剂有限公司，分

析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

偏磷酸钠
天津市科米欧化学试剂有限

公司，分析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

无水碳酸钠
北京精求化工有限责任公

司，分析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

氯化钙
南京化学试剂有限公司，分

析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

硫酸铝
汕头市西陇化工厂有限公

司，分析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

连二亚硫酸钠
天津市科米欧化学试剂有限

公司，分析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

乙酸钠
南京化学试剂有限公司，分

析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

乙酸
南京化学试剂有限公司，分

析纯
— — 河北省地矿局第四地质大队实验室

盐酸 北京化工厂，分析纯 — — 河北省地矿局第四地质大队实验室

过氧化氢 天津科密欧 500 ml — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室
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六偏磷酸钠 天津永大 500 g — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

无水碳酸钠 天津大茂 500 g — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

盐酸 天津科密欧 500 ml — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

乙醇 天津科密欧 500 ml — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

氯化钙 天津永大 500 g — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

硫酸铝 天津大茂 500 g — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

连二亚硫酸钠 天津大茂 500 g — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

乙酸钠 天津永大 500 g — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

冰乙酸 天津科密欧 500 ml — — 河北省地矿局第十一地质大队实验室

盐酸
永飞化学试剂有限公司

3000 ml 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

氨水
石家庄市华迪化工工贸有限

公司 2500 ml 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

氢氧化钠 天大化工试验厂 500 g 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

钙红 天津市大茂化学试剂厂 25 g 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

硝酸
永飞化学试剂有限公司

3000 ml 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

硝酸银 — 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

30%过氧化氢
科密欧化学试剂有限公司

500 ml 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

冰乙酸 天大化工试验厂 500 ml 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

草酸铵
天津市福晨化学试剂厂

500 g 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

六偏磷酸钠
天津市福晨化学试剂厂

500 g 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

异戊醇 沈阳化学试剂厂 500 ml 分析纯 — 河北省地质实验测试中心

过氧化氢
天津天力化学试剂有限公司

500 ml — — 河北省区域地质矿产调查研究所实验室

六偏磷酸钠
天津天力化学试剂有限公司

500 g — — 河北省区域地质矿产调查研究所实验室

无水碳酸钠 天津大茂化学试剂厂 500 g — — 河北省区域地质矿产调查研究所实验室

盐酸 天津大茂化学试剂厂 2500 ml — — 河北省区域地质矿产调查研究所实验室

1.2 方法精密度测试原始数据

向 7 家实验室发放 3 种不同类型的土壤样品（张家口市的砂土、保定市的壤土、邯郸

市的黏土），分别采用吸液管法和比重计法各进行 6 次样品平行测试，按照方法全程序测

试计算标准偏差。各实验室精密度原始数据见表 1-4-1～1-5-7。
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表 1-4-1 精密度测试数据（吸液管法）

验证单位：中国农业大学土壤与水科学

系

测试日期：2017 年 10月 27日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.4 0.9 42.9 46.2 9.6

2 0.2 0.9 41.2 49.7 8.0

3 0.4 1.0 41.4 49.7 7.5

4 0.2 0.9 45.6 44.3 9.0

5 0.3 1.0 43.0 47.5 8.3

6 0.2 1.0 42.2 47.8 8.8

平均值���（%） 0.3 1.0 42.7 47.5 8.5

标准偏差 S1（%） 0.1 0.1 1.6 2.1 0.8

相对标准偏差 RSD1（%） 35.1 5.8 3.7 4.4 8.8

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.1 0.3 10.0 77.0 12.6

2 0.1 0.3 9.2 77.8 12.6

3 0.1 0.3 8.5 79.2 12.0

4 0.1 0.2 8.6 79.6 11.4

5 0.2 0.3 8.6 78.9 12.1

6 0.1 0.3 9.9 76.9 12.7

平均值���（%） 0.1 0.3 9.1 78.2 12.2

标准偏差 S1（%） 0.1 0.1 0.7 1.2 0.5

相对标准偏差 RSD1（%） 35.0 14.4 7.4 1.5 4.1

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.3 1.6 73.5 24.4

2 0.3 0.3 1.9 73.9 23.6

3 0.4 0.3 1.7 74.5 23.1

4 0.2 0.3 1.9 74.1 23.5

5 0.3 0.3 2.3 72.9 24.2

6 0.3 0.3 2.1 73.4 24.0

平均值���（%） 0.3 0.3 1.9 73.7 23.8

标准偏差 S1（%） 0.1 0.1 0.3 0.6 0.5

相对标准偏差 RSD1（%） 21.1 0.01 13.4 0.77 2.0
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注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-4-2 精密度测试数据（吸液管法）

验证单位：河北省地矿局第二地质大队

实验室

测试日期：2018 年 02月 05日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 1.1 1.1 61.9 26.1 7.9

2 1.0 1.1 60.5 28.3 7.7

3 1.0 1.1 60.8 28.6 7.7

4 1.2 1.1 60.7 26.4 7.8

5 1.3 1.1 60.8 28.4 7.7

6 0.9 1.2 61.7 27.5 7.7

平均值��Ͳ（%） 1.1 1.1 61.1 27.6 7.8

标准偏差 S2（%） 0.2 0.1 0.6 1.1 0.1

相对标准偏差 RSD2（%） 13.6 3.7 0.95 3.9 1.1

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.8 0.2 26.3 60.3 11.0

2 0.5 0.2 28.4 56.5 11.0

3 0.9 0.3 30.9 55.4 10.6

4 0.6 0.2 27.6 60.3 11.2

5 0.7 0.2 26.4 59.6 11.5

6 0.9 0.2 29.8 58.1 11.3

平均值��Ͳ（%） 0.7 0.2 28.2 58.4 11.1

标准偏差 S2（%） 0.2 0.1 1.8 2.1 0.3

相对标准偏差 RSD2（%） 22.3 18.8 6.6 3.5 2.8

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.7 0.4 3.0 66.6 25.2

2 0.6 0.4 3.1 69.4 26.1

3 0.7 0.5 3.3 69.2 23.6

4 0.7 0.3 2.8 70.9 23.1

5 0.6 0.3 3.6 67.8 24.2

6 0.5 0.3 3.5 68.1 24.6

平均值��Ͳ（%） 0.6 0.4 3.2 68.7 24.5
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标准偏差 S2（%） 0.1 0.1 0.3 1.5 1.1

相对标准偏差 RSD2（%） 12.9 22.3 9.5 2.2 4.4

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-4-3 精密度测试数据（吸液管法）

验证单位：河北华清环境科技股份有限

公司

测试日期：2018 年 01月 27日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.5 1.4 69.8 19.7 8.6

2 0.5 1.8 67.1 24.2 6.4

3 0.9 1.2 68.7 24.5 4.6

4 0.8 1.2 71.4 22.2 4.4

5 0.9 1.0 70.4 24.4 3.3

6 0.8 1.4 69.8 25.1 2.9

平均值���（%） 0.7 1.3 69.5 23.4 5.0

标准偏差 S3（%） 0.2 0.3 1.5 2.0 2.1

相对标准偏差 RSD3（%） 25.4 20.5 2.1 8.8 42.4

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.1 30.3 62.7 6.4

2 0.3 0.1 27.5 65.0 6.6

3 0.3 0.7 29.6 63.2 6.1

4 0.5 1.1 30.9 59.5 8.1

5 0.3 1.0 28.9 60.9 8.9

6 0.4 0.6 29.3 63.0 6.6

平均值���（%） 0.4 0.6 29.4 62.4 7.1

标准偏差 S3（%） 0.1 0.4 1.2 1.9 1.1

相对标准偏差 RSD3（%） 23.9 71.5 4.0 3.1 15.7

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.4 7.9 65.3 26.1

2 0.5 0.3 4.9 66.0 28.3

3 0.5 0.3 3.0 68.4 27.8

4 0.5 0.3 3.3 68.4 27.5

5 0.6 0.2 5.8 70.2 23.2
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6 0.6 0.2 5.9 67.1 26.1

平均值���（%） 0.5 0.3 5.1 67.6 26.5

标准偏差 S3（%） 0.1 0.1 1.8 1.8 1.8

相对标准偏差 RSD3（%） 21.9 26.6 35.6 2.7 7.0

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-4-4 精密度测试数据（吸液管法）

验证单位：河北省地矿局第四地质大队

实验室

测试日期：2018 年 01月 22日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.6 1.6 44.0 43.9 9.9

2 0.7 1.5 42.7 45.2 9.8

3 0.5 1.7 41.9 45.6 10.2

4 0.7 1.7 42.2 44.8 10.6

5 0.5 1.7 43.8 44.1 9.9

6 0.6 1.6 44.5 43.8 9.5

平均值���（%） 0.6 1.6 43.2 44.6 10.0

标准偏差 S4（%） 0.1 0.1 1.1 0.7 0.4

相对标准偏差 RSD4（%） 14.9 5.0 2.5 1.7 3.8

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.3 12.2 75.3 11.9

2 0.3 0.4 11.9 75.7 11.7

3 0.3 0.5 12.2 75 11.9

4 0.3 0.5 11.8 75 12.4

5 0.4 0.5 11.7 75.9 11.5

6 0.2 0.4 11.7 76 11.7

平均值���（%） 0.3 0.4 11.9 75.5 11.8

标准偏差 S4（%） 0.1 0.1 0.2 0.4 0.3

相对标准偏差 RSD4（%） 21.1 18.8 1.9 0.59 2.6

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.6 0.4 1.8 72.6 24.6

2 0.6 0.4 1.6 71.8 25.5

3 0.5 0.4 1.6 72.5 24.9
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4 0.5 0.5 1.5 71.4 26.1

5 0.6 0.4 1.6 71.8 25.6

6 0.4 0.3 1.6 71.7 25.9

平均值���（%） 0.5 0.4 1.6 72.0 25.4

标准偏差 S4（%） 0.1 0.1 0.1 0.5 0.6

相对标准偏差 RSD4（%） 15.3 15.8 6.1 0.66 2.3

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-4-5 精密度测试数据（吸液管法）

验证单位：河北省地矿局第十一地质大

队实验室

测试日期：2018 年 02月 03日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.2 0.2 11.3 83.7 4.6

2 0.2 0.2 10.9 83.5 4.4

3 0.2 0.2 11.5 83.9 4.3

4 0.2 0.3 11.0 83.2 4.7

5 0.2 0.2 10.9 83.2 4.2

6 0.2 0.2 11.1 82.8 4.3

平均值���（%） 0.2 0.2 11.1 83.4 4.4

标准偏差 S5（%） 0.1 0.1 0.2 0.4 0.2

相对标准偏差 RSD5（%） 0.01 18.8 2.2 0.48 4.4

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.5 1.0 34.0 61.4 3.1

2 0.5 1.0 33.8 61.4 3.3

3 0.6 0.9 33.2 62.1 3.2

4 0.5 1.0 34.2 61.4 2.9

5 0.5 1.1 33.5 62.1 2.8

6 0.5 1.0 34.6 60.9 3.0

平均值���（%） 0.5 1.0 33.9 61.6 3.0

标准偏差 S5（%） 0.1 0.1 0.5 0.5 0.2

相对标准偏差 RSD5（%） 7.9 6.3 1.5 0.76 6.1

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果 1 0.3 0.2 4.7 85.5 9.3



36

（%） 2 0.2 0.3 5.2 84.2 10.1

3 0.2 0.3 5.0 84.6 9.9

4 0.2 0.3 4.6 84.9 10.0

5 0.3 0.2 4.8 85.1 9.6

6 0.2 0.2 4.9 85.2 9.5

平均值���（%） 0.2 0.2 4.9 84.9 9.7

标准偏差 S5（%） 0.1 0.1 0.2 0.5 0.3

相对标准偏差 RSD5（%） 22.1 21.9 4.4 0.54 3.2

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-4-6 精密度测试数据（吸液管法）

验证单位：河北省地质实验测试中心

测试日期：2018 年 02月 03日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.6 3.7 62.9 24.4 8.3

2 0.6 3.0 61.6 27.1 7.7

3 0.7 2.8 62.1 25.8 8.6

4 0.7 3.5 62.8 24.3 8.8

5 0.7 3.6 59.9 26.6 9.2

6 0.5 3.7 63.8 23.8 8.1

平均值��̱（%） 0.6 3.4 62.2 25.3 8.4

标准偏差 S6（%） 0.1 0.4 1.4 1.4 0.5

相对标准偏差 RSD6 12.9 11.4 2.2 5.4 6.3

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.1 0.3 17.6 71.9 10.1

2 0.1 0.4 20.1 69.7 9.7

3 0.1 0.4 19.9 70.0 9.5

4 0.1 0.3 18.7 71.0 9.9

5 0.2 0.5 19.0 69.2 11.2

6 0.1 0.5 19.2 69.7 10.5

平均值��̱（%） 0.1 0.4 19.1 70.3 10.2

标准偏差 S6（%） 0.1 0.1 0.9 1.0 0.6

相对标准偏差 RSD6 35.0 22.4 4.7 1.4 6.1

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注
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测定结果

（%）

1 0.4 0.2 2.3 74.8 22.3

2 0.4 0.2 2.4 74.5 22.5

3 0.4 0.2 2.4 75.6 21.4

4 0.5 0.2 2.6 74.3 22.3

5 0.5 0.2 2.5 72.9 23.8

6 0.4 0.2 2.5 74.5 22.3

平均值��̱（%） 0.4 0.2 2.4 74.4 22.4

标准偏差 S6（%） 0.1 0.1 0.1 0.9 0.8

相对标准偏差 RSD6 11.9 0.01 4.3 1.2 3.4

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-4-7 精密度测试数据（吸液管法）

验证单位：河北省区域地质矿产调查研究所

实验室

测试日期：2018 年 02月 01日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.4 1.3 50.3 30.7 17.4

2 0.5 1.5 47.0 33.0 18.0

3 0.4 1.5 50.3 29.3 18.6

4 0.5 1.3 51.9 29.6 16.7

5 0.6 1.5 50.1 30.1 17.7

6 0.5 1.2 48.9 33.4 15.9

平均值���（%） 0.5 1.4 49.8 31.0 17.4

标准偏差 S7（%） 0.1 0.1 1.6 1.8 1.0

相对标准偏差 RSD7（%） 15.6 9.6 3.3 5.7 5.5

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.1 0.4 15.0 63.4 21.1

2 0.1 0.4 15.5 63.5 20.5

3 0.1 0.5 14.8 63.2 21.4

4 0.1 0.4 18.9 60.6 20.0

5 0.1 0.4 17.6 62.2 19.7

6 0.1 0.5 13.5 65.1 20.9

平均值���（%） 0.1 0.4 15.9 63.0 20.6

标准偏差 S7（%） 0.1 0.1 2.0 1.5 0.7

相对标准偏差 RSD7（%） 0.01 11.9 12.5 2.4 3.2
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平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.2 0.2 1.4 65.3 32.9

2 0.3 0.2 1.6 65.6 32.4

3 0.2 0.2 1.7 65.7 32.1

4 0.2 0.2 1.5 64.8 33.4

5 0.2 0.2 1.4 65.5 32.8

6 0.1 0.2 1.7 65.6 32.4

平均值（%） 0.2 0.2 1.6 65.4 32.7

标准偏差 S7（%） 0.1 0.1 0.1 0.3 0.5

相对标准偏差 RSD7（%） 31.6 0.01 8.9 0.51 1.4

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-5-1 精密度测试数据（比重计法）

验证单位：中国农业大学土壤与水科学

系

测试日期：2017 年 10月 27日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.4 0.9 42.9 45.6 10.3

2 0.2 0.9 41.2 47.3 10.4

3 0.4 1.0 41.4 47.4 9.8

4 0.2 0.9 45.6 43.7 9.6

5 0.3 1.0 43.0 45.9 9.9

6 0.2 1.0 42.2 46.8 9.9

平均值���（%） 0.3 1.0 42.7 46.1 10.0

标准偏差 S1（%） 0.1 0.1 1.6 1.4 0.3

相对标准偏差 RSD1（%） 34.7 5.8 3.7 3.0 3.1

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.1 0.3 10.0 74.3 15.4

2 0.1 0.3 9.2 75.7 14.8

3 0.1 0.3 8.5 76.4 14.7

4 0.1 0.2 8.6 78.4 12.6

5 0.2 0.3 8.6 75.8 15.1

6 0.1 0.3 9.9 74.7 14.9

平均值���（%） 0.1 0.3 9.1 75.9 14.6
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标准偏差 S1（%） 0.1 0.1 0.7 1.4 1.0

相对标准偏差 RSD1（%） 35.0 14.4 7.4 1.9 6.9

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.3 1.6 73.1 24.8

2 0.3 0.3 1.9 72.6 24.8

3 0.4 0.3 1.7 73.8 23.8

4 0.2 0.3 1.9 72.9 24.7

5 0.3 0.3 2.3 72.5 24.6

6 0.3 0.3 2.1 73.7 23.6

平均值���（%） 0.3 0.3 1.9 73.1 24.4

标准偏差 S1（%） 0.1 0.1 0.3 0.6 0.5

相对标准偏差 RSD1（%） 21.1 0.01 13.4 0.75 2.2

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-5-2 精密度测试数据（比重计法）

验证单位：河北省地矿局第二地质大队

实验室

测试日期：2018 年 02月 05日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 1.1 1.1 61.9 29.8 8.6

2 1.0 1.1 60.5 29.8 10.3

3 1.0 1.1 60.8 31.5 8.6

4 1.2 1.1 60.7 29.8 8.6

5 1.3 1.1 60.8 31.5 10.3

6 0.9 1.2 61.7 29.8 10.3

平均值��Ͳ（%） 1.1 1.1 61.1 30.4 9.4

标准偏差 S2（%） 0.2 0.1 0.6 0.9 0.9

相对标准偏差 RSD2（%） 13.6 3.7 0.95 2.9 9.8

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.8 0.2 26.3 61.0 13.2

2 0.5 0.2 28.4 64.3 13.2

3 0.9 0.3 30.9 62.6 14.8

4 0.6 0.2 27.6 65.9 13.2

5 0.7 0.2 26.4 62.6 13.2
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6 0.9 0.2 29.8 62.6 13.2

平均值��Ͳ（%） 0.7 0.2 28.2 63.2 13.5

标准偏差 S2（%） 0.2 0.1 1.8 1.7 0.6

相对标准偏差 RSD2（%） 22.3 18.8 6.6 2.7 4.8

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.7 0.4 3.0 68.9 19.7

2 0.6 0.4 3.1 68.9 23.0

3 0.7 0.5 3.3 65.6 23.0

4 0.7 0.3 2.8 67.2 21.3

5 0.6 0.3 3.6 68.9 21.3

6 0.5 0.3 3.5 67.2 23.0

平均值��Ͳ（%） 0.6 0.4 3.2 67.8 21.9

标准偏差 S2（%） 0.1 0.1 0.3 1.4 1.4

相对标准偏差 RSD2（%） 12.9 22.3 9.5 2.0 6.2

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-5-3 精密度测试数据（比重计法）

验证单位：河北华清环境科技股份有限

公司

测试日期：2018 年 01月 27日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.4 1.2 59.3 33.7 5.4

2 0.6 1.3 65.3 28.3 4.5

3 0.6 1.3 63.4 30.1 4.5

4 0.5 1.7 64.2 29.5 4.1

5 0.6 1.4 64.5 29.4 4.1

6 0.6 1.2 65.6 29.0 3.6

平均值���（%） 0.6 1.4 63.7 30.0 4.4

标准偏差 S3（%） 0.1 0.2 2.3 1.9 0.6

相对标准偏差 RSD3（%） 15.2 13.9 3.6 6.4 13.9

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.2 0.2 31.2 58.6 9.8

2 0.2 0.2 30.5 56.3 10.7

3 0.4 0.1 24.8 59.2 8.9
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4 0.4 0.2 32.9 61.1 10.1

5 0.4 0.2 29.3 60.8 9.5

6 0.4 0.1 28.0 60.4 10.0

平均值���（%） 0.3 0.2 29.4 59.4 9.8

标准偏差 S3（%） 0.1 0.1 2.8 1.8 0.6

相对标准偏差 RSD3（%） 31.0 31.0 9.6 3.0 6.2

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.4 0.1 9.7 67.9 21.9

2 0.4 0.2 12.4 64.7 22.3

3 0.3 0.3 8.4 65.8 25.2

4 0.4 0.3 6.9 65.4 26.9

5 0.3 0.2 7.4 68.5 23.6

6 0.4 0.3 10.1 64.1 25.1

平均值���（%） 0.4 0.2 9.2 66.1 24.2

标准偏差 S3（%） 0.1 0.1 2.0 1.8 1.9

相对标准偏差 RSD3（%） 14.1 35.0 22.1 2.7 7.9

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-5-4 精密度测试数据（比重计法）

验证单位：河北省地矿局第四地质大队

实验室

测试日期：2018 年 01月 22日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.6 1.6 44.0 43.7 10.1

2 0.7 1.5 42.7 45.2 9.9

3 0.5 1.7 41.9 45.2 10.6

4 0.7 1.7 42.2 46.6 8.8

5 0.5 1.7 43.8 43.9 10.1

6 0.6 1.6 44.5 44.6 8.7

平均值���（%） 0.6 1.6 43.2 44.9 9.7

标准偏差 S4（%） 0.1 0.1 1.1 1.1 0.8

相对标准偏差 RSD4（%） 14.9 5.0 2.5 2.4 8.0

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果 1 0.3 0.3 12.2 75.9 11.4
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（%） 2 0.3 0.4 11.9 76.4 11.0

3 0.3 0.5 12.2 74.9 12.0

4 0.3 0.5 11.8 73.5 13.9

5 0.4 0.5 11.7 72.8 14.6

6 0.2 0.4 11.7 74.3 13.3

平均值���（%） 0.3 0.4 11.9 74.6 12.7

标准偏差 S4（%） 0.1 0.1 0.2 1.4 1.4

相对标准偏差 RSD4（%） 21.1 18.8 1.9 1.8 11.4

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.6 0.4 1.8 71.7 25.5

2 0.6 0.4 1.6 69.8 27.5

3 0.5 0.4 1.6 71.1 26.4

4 0.5 0.5 1.5 69.3 28.2

5 0.6 0.4 1.6 69.7 27.6

6 0.4 0.3 1.6 70.6 27.0

平均值���（%） 0.5 0.4 1.6 70.4 27.0

标准偏差 S4（%） 0.1 0.1 0.1 0.9 1.0

相对标准偏差 RSD4（%） 15.3 15.8 6.1 1.3 3.6

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-5-5 精密度测试数据（比重计法）

验证单位：河北省地矿局第十一地质大

队实验室

测试日期：2018 年 02月 03日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.2 0.2 12.5 83.3 3.8

2 0.2 0.3 12.3 83.5 3.7

3 0.2 0.3 11.9 84.0 3.6

4 0.2 0.3 12.4 83.3 3.8

5 0.2 0.2 12.3 83.4 3.9

6 0.2 0.2 12.7 82.9 4.0

平均值���（%） 0.2 0.3 12.4 83.4 3.8

标准偏差 S5（%） 0.1 0.1 0.3 0.4 0.1

相对标准偏差 RSD5（%） 0.01 21.9 2.2 0.43 3.7

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注
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测定结果

（%）

1 0.5 1.1 32.9 61.7 3.8

2 0.5 1.3 33.1 61.2 3.9

3 0.5 1.2 33.7 60.4 4.2

4 0.6 1.2 32.8 61.4 4.0

5 0.6 1.1 32.5 61.8 4.0

6 0.5 1.1 32.1 62.4 3.9

平均值���（%） 0.5 1.2 32.8 61.5 4.0

标准偏差 S5（%） 0.1 0.1 0.5 0.7 0.1

相对标准偏差 RSD5（%） 9.7 7.0 1.6 1.1 3.4

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.2 5.5 85.2 8.8

2 0.2 0.3 5.9 85.3 8.3

3 0.2 0.2 5.8 85.4 8.4

4 0.3 0.3 5.3 86.5 7.6

5 0.3 0.2 5.6 86.6 7.3

6 0.2 0.2 5.7 86.4 7.5

平均值���（%） 0.2 0.2 5.6 85.9 8.0

标准偏差 S5（%） 0.1 0.1 0.2 0.7 0.6

相对标准偏差 RSD5（%） 21.9 22.1 3.8 0.77 7.5

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-5-6 精密度测试数据（比重计法）

验证单位：河北省地质实验测试中心

测试日期：2018 年 02月 03日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.9 1.6 43.5 41.3 12.8

2 0.7 1.6 43.8 38.6 15.3

3 0.6 1.6 43.7 43.0 11.2

4 0.9 1.8 45.6 39.1 12.6

5 0.7 1.7 46.3 38.2 13.1

6 0.9 1.8 45.5 39.0 12.8

平均值��̱（%） 0.8 1.7 44.7 39.9 13.0

标准偏差 S6（%） 0.1 0.1 1.2 1.9 1.3

相对标准偏差 RSD6（%） 17.0 5.8 2.7 4.7 10.2

平行号 样品 2
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Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.2 0.3 10.5 69.6 19.3

2 0.4 0.3 9.5 70.5 19.3

3 0.2 0.3 10.9 68.3 20.3

4 0.3 0.3 12.5 67.3 19.6

5 0.2 0.5 13.6 66.1 19.6

6 0.3 0.5 10.2 68.9 20.1

平均值��̱（%） 0.3 0.4 11.2 68.5 19.7

标准偏差 S6（%） 0.1 0.1 1.5 1.6 0.4

相对标准偏差 RSD6（%） 30.6 28.2 13.8 2.3 2.1

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.5 0.2 2.0 66.8 30.5

2 0.4 0.3 1.8 69.1 28.4

3 0.4 0.3 1.7 68.3 29.4

4 0.4 0.2 2.4 67.5 29.5

5 0.4 0.2 2.4 68.6 28.4

6 0.5 0.3 2.6 66.6 30.1

平均值��̱（%） 0.4 0.2 2.2 67.8 29.4

标准偏差 S6（%） 0.1 0.1 0.4 1.0 0.9

相对标准偏差 RSD6（%） 11.9 21.9 17.1 1.5 2.9

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。

表 1-5-7 精密度测试数据（比重计法）

验证单位：河北省区域地质矿产调查研究所

实验室

测试日期：2018 年 02月 03日

平行号
样品 1

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.9 47.3 29.8 11.9

2 0.2 1.0 45.2 28.8 10.9

3 0.4 1.2 47.1 28.8 11.9

4 0.3 1.2 43.7 31.78 9.9

5 0.3 1.3 46.7 27.8 8.9

6 0.3 1.2 43.9 26.8 9.9

平均值���（%） 0.3 1.1 45.6 29.0 10.6

标准偏差 S7（%） 0.1 0.2 1.6 1.7 1.2
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相对标准偏差 RSD7（%） 21.1 13.3 3.5 5.9 11.5

平行号
样品 2

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.1 0.3 12.6 56.6 11.9

2 0.1 0.4 19.9 54.6 11.9

3 0.0 0.4 16.9 53.6 10.9

4 0.1 0.3 18.2 51.6 9.9

5 0.0 0.3 19.1 54.6 9.9

6 0.0 0.3 16.4 54.6 11.9

平均值���（%） 0.1 0.3 17.2 54.3 11.1

标准偏差 S7（%） 0.1 0.1 2.6 1.6 1.0

相对标准偏差 RSD7（%） 100 15.5 15.1 3.0 8.9

平行号
样品 3

Pt1 Pt2 Pt3 Pt4 Pt5 备注

测定结果

（%）

1 0.3 0.3 2.0 59.6 21.8

2 0.2 0.2 1.7 58.6 22.8

3 0.3 0.2 2.2 59.6 21.8

4 0.2 0.2 1.6 57.6 24.8

5 0.3 0.2 1.5 57.6 23.8

6 0.3 0.2 1.5 55.6 24.8

平均值���（%） 0.3 0.2 1.8 58.1 23.3

标准偏差 S7（%） 0.1 0.1 0.3 1.5 1.4

相对标准偏差 RSD7（%） 19.4 18.8 16.5 2.6 5.9

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。
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2 方法验证数据汇总
对 7家实验室方法验证结果中的精密度进行统计，其结果见表 2-1~2-6。

表 2-1 实验室间精密度测试数据汇总表（吸液管法）

样品 1
实验室号

（%） S’（%） RSD’（%）
重复性限 r
（%）

再现性限

R（%）1 2 3 4 5 6 7

Pt1

（%） 0.3 1.1 0.7 0.6 0.2 0.6 0.5

0.6 0.3 51.2 0.3 0.9Si（%） 0.1 0.1 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 35.1 13.6 25.4 14.9 0.01 12.9 15.6

Pt2

（%） 1.0 1.1 1.3 1.6 0.2 3.4 1.4

1.4 1.0 68.4 0.6 2.8Si（%） 0.1 0.1 0.3 0.1 0.1 0.4 0.1

RSDi（%） 5.8 3.7 20.3 5.0 18.8 11.4 9.6

Pt3

（%） 42.7 61.1 69.5 43.2 11.1 62.2 49.8

48.5 19.4 39.9 3.5 54.3Si（%） 1.6 0.6 1.5 1.1 0.2 1.4 1.6

RSDi（%） 3.7 0.95 2.1 2.5 2.2 2.2 3.3

Pt4

（%） 47.5 27.6 23.4 44.6 83.4 25.3 31.0

40.4 21.2 52.4 4.2 59.4Si（%） 2.1 1.1 2.0 0.7 0.4 1.4 1.8

RSDi（%） 4.4 3.9 8.8 1.7 0.48 5.4 5.7

Pt5

（%） 8.5 7.8 5.0 10.0 4.4 8.5 17.4

8.8 4.3 48.7 2.7 12.3Si（%） 0.8 0.1 2.1 0.4 0.2 0.5 1.0

RSDi（%） 8.8 1.1 42.4 3.8 4.4 6.3 5.5

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。
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表 2-2 实验室间精密度测试数据汇总表（吸液管法）

样品 2
实验室号

（%） S’（%） RSD’（%）
重复性限 r
（%）

再现性限

R（%）1 2 3 4 5 6 7

Pt1

（%） 0.1 0.7 0.4 0.3 0.5 0.1 0.1

0.3 0.2 74.5 0.3 0.7Si（%） 0.1 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 35.0 22.3 23.9 21.1 7.9 35.0 0.01

Pt2

（%） 0.3 0.2 0.6 0.4 1.0 0.4 0.4

0.5 0.3 55.7 0.5 0.9Si（%） 0.1 0.1 0.4 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 1.4 18.8 71.5 18.8 6.3 22.4 11.9

Pt3

（%） 9.1 28.2 29.4 11.9 33.9 19.1 15.9

21.1 9.5 45.1 3.4 26.8Si（%） 0.7 1.8 1.2 0.2 0.5 0.9 2.0

RSDi（%） 7.4 6.6 4.0 1.9 1.5 4.7 12.5

Pt4

（%） 78.2 58.4 62.4 75.5 61.6 70.3 63.0

67.1 7.6 11.4 3.8 21.6Si（%） 1.2 2.1 1.9 0.4 0.5 1.0 1.5

RSDi（%） 1.5 3.5 3.1 0.59 0.76 1.4 2.4

Pt5

（%） 12.2 11.1 7.1 11.8 3.1 10.2 20.6

10.9 5.4 49.3 1.7 15.1Si（%） 0.5 0.3 1.1 0.3 0.2 0.6 0.7

RSDi（%） 4.1 2.8 15.7 2.6 6.1 6.1 3.2

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。
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表 2-3 实验室间精密度测试数据汇总表（吸液管法）

样品 3
实验室号

（%） S’（%） RSD’（%）
重复性限 r
（%）

再现性限

R（%）1 2 3 4 5 6 7

Pt1

（%） 0.3 0.6 0.5 0.5 0.2 0.4 0.2

0.4 0.2 40.8 0.3 0.5Si（%） 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 21.1 12.9 21.9 15.3 22.1 11.9 31.6

Pt2

（%） 0.3 0.4 0.3 0.4 0.2 0.2 0.2

0.3 0.1 31.5 0.3 0.4Si（%） 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 0.01 22.3 26.6 15.8 21.9 0.01 0.01

Pt3

（%） 1.9 3.2 5.1 1.6 4.9 2.4 1.6

3.0 1.5 50.8 2.0 4.5Si（%） 0.3 0.3 1.8 0.1 0.2 0.1 0.1

RSDi（%） 13.4 9.5 35.6 6.1 4.4 4.3 8.9

Pt4

（%） 73.7 68.7 67.6 72.0 84.9 74.4 65.4

72.4 6.4 8.9 2.8 18.2Si（%） 0.6 1.5 1.8 0.5 0.5 0.9 0.3

RSDi（%） 0.77 2.2 2.7 0.66 0.54 1.2 0.51

Pt5

（%） 23.8 24.5 26.5 25.4 9.7 22.4 32.7

23.6 7.0 29.5 2.6 19.6Si（%） 0.5 1.1 1.8 0.6 0.3 0.8 0.5

RSDi（%） 2.0 4.4 7.0 2.3 3.2 3.4 1.4

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。
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表 2-4 实验室间精密度测试数据汇总表（比重计法）

样品 1
实验室号

（%） S’（%） RSD’（%）
重复性限 r
（%）

再现性限

R（%）1 2 3 4 5 6 7

Pt1

（%） 0.3 1.1 0.6 0.6 0.2 0.8 0.3

0.6 0.3 57.6 0.3 0.9Si（%） 0.1 0.1 0.1 0.1 0 0.1 0.1

RSDi（%） 34.7 13.6 15.2 14.9 0 17.0 21.1

Pt2

（%） 1.0 1.1 1.4 1.6 0.3 1.7 1.2

1.2 0.5 39.4 0.3 1.3Si（%） 0.1 0.1 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 5.8 3.7 13.9 5.0 21.9 5.8 13.3

Pt3

（%） 42.7 61.1 63.7 43.2 12.4 44.7 45.6

44.8 16.7 37.4 3.9 47.0Si（%） 1.6 0.6 2.3 1.1 0.3 1.2 1.6

RSDi（%） 3.7 0.95 3.6 2.5 2.2 2.7 3.5

Pt4

（%） 46.1 30.4 30.0 44.9 83.4 39.9 29.0

43.4 19.1 43.9 4.0 53.5Si（%） 1.4 0.9 1.9 1.1 0.4 1.9 1.7

RSDi（%） 3.0 2.9 6.4 2.4 0.43 4.7 5.9

Pt5

（%） 10.0 9.5 4.4 9.7 3.8 13.0 10.6

8.7 3.4 38.6 2.4 9.7Si（%） 0.3 0.9 0.6 0.8 0.1 1.3 1.2

RSDi（%） 3.1 9.8 13.9 8.0 3.7 10.2 11.5

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。
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表 2-5 实验室间精密度测试数据汇总表（比重计法）

样品 2
实验室号

（%） S’（%） RSD’（%）
重复性限 r
（%）

再现性限

R（%）1 2 3 4 5 6 7

Pt1

（%） 0.1 0.7 0.3 0.3 0.5 0.3 0.1

0.3 0.2 65.1 0.3 0.7Si（%） 0.1 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 35.0 22.3 31.0 21.1 9.7 30.6 100

Pt2

（%） 0.3 0.2 0.2 0.4 1.2 0.4 0.3

0.4 0.3 81.6 0.3 1.0Si（%） 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 14.4 18.8 31.0 18.8 7.0 28.2 15.5

Pt3

（%） 9.1 28.2 29.4 11.9 32.8 11.2 17.2

20.0 9.9 49.6 4.8 28.1Si（%） 0.7 1.8 2.8 0.2 0.5 1.5 2.6

RSDi（%） 7.4 6.6 9.6 1.9 1.6 13.8 15.1

Pt4

（%） 75.9 63.2 59.4 74.6 61.5 68.5 54.3

65.3 8.0 12.2 4.2 22.7Si（%） 1.5 1.7 1.8 1.4 0.7 1.6 1.6

RSDi（%） 1.9 2.7 3.0 1.8 1.1 2.3 3.0

Pt5

（%） 14.6 13.5 9.8 12.7 4.0 19.7 11.1

12.2 4.8 39.3 2.3 13.6Si（%） 1.0 0.6 0.6 1.4 0.1 0.4 1.0

RSDi（%） 6.9 4.8 6.2 11.4 3.4 2.1 8.9

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。
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表 2-6 实验室间精密度测试数据汇总表（比重计法）

样品 3
实验室号

（%） S’（%） RSD’（%）
重复性限 r
（%）

再现性限

R（%）1 2 3 4 5 6 7

Pt1

（%） 0.3 0.6 0.4 0.5 0.2 0.4 0.3

0.4 0.1 34.9 0.3 0.5Si（%） 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 21.1 12.9 14.1 15.3 21.9 11.9 19.4

Pt2

（%） 0.3 0.4 0.2 0.4 0.2 0.2 0.2

0.3 0.1 35.0 0.3 0.4Si（%） 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

RSDi（%） 0.01 22.3 35.0 15.8 22.1 21.9 18.8

Pt3

（%） 1.9 3.2 9.2 1.6 5.6 2.2 1.8

3.6 2.8 77.3 2.2 8.1Si（%） 0.3 0.3 2.0 0.1 0.2 0.4 0.3

RSDi（%） 13.4 9.5 22.1 6.1 3.8 17.1 16.5

Pt4

（%） 73.1 67.8 66.1 70.4 85.9 67.8 58.1

69.9 8.5 12.1 3.4 23.9Si（%） 0.6 1.4 1.8 0.9 0.7 1.0 1.5

RSDi（%） 0.75 2.0 2.7 1.3 0.77 1.5 2.6

Pt5

（%） 24.4 21.9 24.2 27.0 8.0 29.4 23.3

22.6 6.9 30.5 3.3 19.6Si（%） 0.5 1.4 1.9 1.0 0.6 0.9 1.4

RSDi（%） 2.2 6.2 7.9 3.6 7.5 2.9 5.9

注：Pt1- Pt5分别代表粒径为 2-0.6、0.6-0.212、0.212-0.063、0.063-0.002、<0.002 mm的粒子质量百分比。
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选择 7家实验室每组平行测定中的最大值和最小值，计算其绝对偏差并进行统计，结果

详见表 2-7。
表 2-7 实验室间精密度测试数据汇总表（绝对偏差最大值）

吸液管法绝对偏差最大值（%）

粒径

实验室号
最小值

（%）

最大值

（%）1 2 3 4 5 6 7

样

品
1

2.000-0.063 mm 2.2 0.7 2.0 1.3 0.3 1.9 2.4 0.3 2.4

0.063-0.002 mm 2.7 1.3 2.7 0.9 0.6 1.7 2.1 0.6 2.7

<0.002 mm 1.1 0.1 2.9 0.6 0.3 0.8 1.4 0.1 2.9

样

品
2

2.000-0.063 mm 0.8 2.4 2.3 0.4 0.7 1.3 2.7 0.4 2.7

0.063-0.002 mm 1.3 2.5 2.8 0.5 0.6 1.4 2.3 0.5 2.8

<0.002 mm 0.6 0.5 1.4 0.5 0.3 0.9 0.9 0.3 1.4

样

品
3

2.000-0.063 mm 0.4 0.4 2.4 0.3 0.3 0.2 0.2 0.2 2.4

0.063-0.002 mm 0.8 2.2 2.5 0.6 0.6 1.3 0.5 0.5 2.5

<0.002 mm 0.6 1.5 2.6 0.8 0.4 1.2 0.6 0.4 2.6

比重计法绝对偏差最大值（%）

粒径

实验室号
最小值

（%）

最大值

（%）1 2 3 4 5 6 7

样

品
1

2.000-0.063 mm 2.2 0.7 3.3 1.3 0.4 1.4 1.8 0.4 2.2

0.063-0.002 mm 1.9 0.9 2.7 1.5 0.5 2.4 2.5 0.5 2.7

<0.002 mm 0.4 0.9 0.9 1.0 0.2 2.1 1.5 0.2 2.1

样

品
2

2.000-0.063 mm 0.8 2.4 4.1 0.4 0.9 2.1 3.7 0.4 4.1

0.063-0.002 mm 2.1 2.5 2.4 1.8 1.0 2.2 2.5 1.0 2.5

<0.002 mm 1.4 0.8 0.9 1.8 0.2 0.5 1.0 0.2 1.8

样

品
3

2.000-0.063 mm 0.4 0.4 2.7 0.3 0.3 0.5 0.4 0.3 2.7

0.063-0.002 mm 0.6 1.7 2.2 1.2 0.7 1.3 2.0 0.6 2.2

<0.002 mm 0.6 1.7 2.5 1.4 0.8 1.1 1.5 0.6 2.5
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3 方法验证结论
本课题组在进行方法验证报告数据统计时，未对数据进行舍弃，全部采用。

实验室验证结果表明：

（1）7家实验室采用吸液管法，重复测定（n=6）3 种不同类型（砂土、壤土、黏土）

的土样粒度，各级颗粒测定结果如下：

粒径在 2~0.6 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 0.6%、0.3%、0.4%，实验室内相

对标准偏差分别为 0.01%~35%、0.01%~35、12%~32%，实验室间相对标准偏差分别为 51%、

74%、41%，重复性限为 0.3%、0.3%、0.3%，再现性限为 0.9%、0.7%、0.5%；

粒径在 0.6~0.212 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 1.4%、0.5%、0.3%，实验室

内相对标准偏差分别为 3.7%~20%、1.4%~72%、0.01%~27%，实验室间相对标准偏差分别

为 68%、56%、32%，重复性限为 0.6%、0.5%、0.3%，再现性限为 2.8%、0.9%、0.4%；

粒径在 0.212~0.063 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 48.5%、21.1%、3.0%，实

验室内相对标准偏差分别为 0.95%~3.7%、1.5%~12%、4.3%~36%，实验室间相对标准偏差

分别为 40%、45%、51%，重复性限为 3.5%、3.4%、2.0%，再现性限为 54.3%、26.8%、4.5%；

粒径在 0.063~0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 40.4%、67.1%、72.4%，实

验室内相对标准偏差分别为 0.48%~8.8%、0.59%~3.5%、0.51%~2.7%，实验室间相对标准

偏差分别为 52%、11%、8.9%，重复性限为 4.2%、3.8%、2.8%，再现性限为 59.4%、21.6%、

18.2%；

粒径<0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 8.8%、10.9%、23.6%，实验室内相

对标准偏差分别为 1.1%~42%、2.6%~16%、1.4%~7.0%，实验室间相对标准偏差分别为 49%、

49%、30%，重复性限为 2.7%、1.7%、2.6%，再现性限为 12.3%、15.1%、19.6%。

粒径在 2~0.063 mm 的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.2%，最大值为 2.7%；

粒径在 0.063~0.002 mm 的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.5%，最大值为 2.8%；

粒径<0.002 mm 的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.1%，最大值为 2.9%。

（2）7家实验室采用比重计法，重复测定（n=6）3 种不同类型（砂土、壤土、黏土）

的土样粒度，各级颗粒测定结果如下：

粒径在 2~0.6 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 0.6%、0.3%、0.4%，实验室内相

对标准偏差分别为0.01%~35%、9.7%~100%、12%~21%，实验室间相对标准偏差分别为58%、

65%、35%，重复性限为 0.3%、0.3%、0.3%，再现性限为 0.9%、0.7%、0.5%；

粒径在 0.6~0.212 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 1.2%、0.4%、0.3%，实验室

内相对标准偏差分别为 3.7%~22%、7.0%~31%、0.01%~35%，实验室间相对标准偏差分别

为 39%、82%、35%，重复性限为 0.3%、0.3%、0.3%，再现性限为 1.3%、1.0%、0.4%；

粒径在 0.212~0.063 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 44.8%、20.0%、3.6%，实

验室内相对标准偏差分别为 0.95%~3.7%、1.6%~15%、3.8%~22%，实验室间相对标准偏差

分别为 37%、50%、77%，重复性限为 3.9%、4.8%、2.2%，再现性限为 47.0%、28.1%、8.1%；

粒径在 0.063~0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 43.4%、65.3%、69.9%，实

验室内相对标准偏差分别为 0.43%~6.4%、1.1%~3.0%、0.75%~2.7%，实验室间相对标准偏

差分别为 44%、12%、12%，重复性限为 4.0%、4.2%、3.4%，再现性限为 53.5%、22.7%、

23.9%；

粒径<0.002 mm 的土壤颗粒所占比重平均值分别为 8.7%、12.2%、22.6%，实验室内相

对标准偏差分别为 3.1%~14%、2.1%~11%、2.2%~7.9%，实验室间相对标准偏差分别为 39%、

39%、30%，重复性限为 2.4%、2.3%、3.3%，再现性限为 9.7%、13.6%、19.6%。

粒径在 2~0.063 mm 的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.3%，最大值为 4.1%；

粒径在 0.063~0.002 mm 的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.5%，最大值为 2.7%；

粒径<0.002 mm 的土壤颗粒绝对偏差最小值为 0.2%，最大值为 2.5%。

（3）吸液管法及比重计法都具有较好的重复性和再现性，方法各项特性指标达到预期

要求。
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