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复型技术是用来研究试样表面结构的电子显微术

的一种制样方法
。 “

复型
”
就是将试样表面的形貌用薄

腆复印下来
,

在透射电子显微镜下进行观察
。

电镜样

品的复型技术一般可分为两种方法
:
一级复型技术和

二级复型技术
。

根据样品的性质和大小又可分顺粒复

型技术和断面复型技术
。

由于制样过程比较复杂
,

因

此要想得到理想的复印膜需要一定技巧和细心
。

虽然

到了六十年代中期出现了扫描电镜
,

它具有聚焦景深

大
,

制样简单和不破坏试样等优点而迅速发展
,

然而
,

由于 目前大部分扫描电镜的分辨本领不 高
,

最好的也

只能达到50 一 10 0埃左右
。

因此对于某些要求高分辨率

的试样
,

特别是观察精细的结构
,

扫描电镜还存在着困

难
。

近年来
,

随着电子光学科学的向前发展
,

透射电子

显徽镜的分辨本领在不断的提高
,

到目前为止
,

透射

电镜的分辨率已达到理论极限值 (分辨本领可达 2 一 3

埃
,

放大倍率可达 10 0万倍 )
。

因此
,

尽管这种方法有制

样复杂成功率低的缺点
,

但由于它具有在高分辨率透

射电镜下观察的优点而仍然被许多研究者所应用
。

在

土城学研究的领域中
,

复型技术对于了解土壤矿物成

份的形貌和研究有机物质和无机物质的复合情况
,

具

有一定的实际意义
。

例如各种粘土矿物的晶形以及它

们的风化情况
,

水稻土中红色胶膜表面的形貌等都可

以应用复型技术
。

本文仅介绍应用于土壤样品制备的

几种复型技术和应用的实例
。

一
、

土坡样品的复型技术

复型法制样要求样品干燥
、

致密
、

坚硬
,

试样表面

要求新鲜平整
,

这样才便于在表面上复印
,

投举咬暇

后也才能形成连续坚固的碳膜
。

但是土坡样品和矿石

样品不一样
,

常常是疏松多孔的
,

特别是耕层的土城
,

这给复型技术带来了一定的困难
。

通常我们根据土壤

样品的不同情况采用不同的复型方法
,

比较致密坚硬

的样品用二级断面复型法
,

比较疏松的样品用一级断

面复型法
,

土城胶体粉末用一级颗粒复型法
。

下面结

合我们所做的土城样品介绍上述三种复型的 具 体 方

法
。

(一 )一级断面友型技术 即在试样的断面上直接

制取碳膜的方法
。

其优点是一次复印
,

图像真实
。

本

文所做的枯土矿物高岭石
、

多水高岭石
、

旅脱石
、

硅

藻土和水稻土的红色胶腆均采用此法
。

具休步探
:

将

粘土块敲开取表面新鲜平整的小薄片作试样 (约0
.

5屋

米 x o
.

5厘米 )
。

红色胶膜也是敲开土块取水稻土新鲜

结构面上胶膜比较厚而平整的一小片 (同一试样要取

3一4片以保证成功 )
。

选好复型的部位
,

用胶纸固定在

载玻片上
,

轻轻吹掉试样表面松浮的顺粒随即放入真

空镀膜台中投影喷碳
。

投影用的金属一般为铂和格
,

视

试样表面顺粒的大小而定
,

表面顺粒粗大的用铬
,

细

小的用铂
。

投影的角度也视试样表面的高差程度而定
,

高差小的用小角度投影
,

一般小于 30 度
,

高差大的用

大角度投影
,

一般为 45 度左右
。

投影的厚度铂至少为

12 一 16 埃
,

格则需要 50 埃
。

投影后紧接着对样品垂直

喷碳
,

碳膜的最佳厚度为 200 埃左右
。

由于土块表面不

太平整
,

最好在喷碳的过程中转动试样使其表面每个

部分都能得到垂直入射的碳粒
。

然后取一粒低沮石腊

在塑料片上熔化
,

待冷却至适宜的时候将试样表面的

碳膜轻轻地贴在石腊上
。

这一步在操作过程中必须仔

细进行
,

既不能使石腊过份熔化渗进碳膜包住粘粒造

成后 来溶解试样的困难
,

也不能冷却过头使碳膜贴不

牢
,

必须掌握石腊冷却的火候
。

然后将塑料片连同试

样浸泡在水中溶去大部分试样
,

再放进氛氛酸中溶解
,

溶解用的酸的浓度为稀一浓 (市售的 )一稀三种
,

溶解

的时间视碳膜上残留试样的多少而定
。

为防止产生氛

化钙沉淀必须放在 l :l 的盐酸中半小时
。

最后取出塑料

片洗净
,

吸去水迹放入丙阴中稍加温熔化石腊
,

碳膜

即漂起
,

再用丙酮反复清洗2一 3次
,

捞到水中使碳膜展

平
,

即可用铜网捞起凉干观察
。

应用这一方法时最关健的是石腊固定 碳膜 的操

作
,

要掌握石腊冷却的火候
,

以及最后加沮熔化石腊和

清洗碳膜时千万不能让丙酮沸腾
,

杏翔破腆全破
,

前功

尽弃
。

(二 )二级断面复型技术 即两次复印间接制取碳

膜的方法
。

这种方法由于过程复杂稍不仔细容易 出现
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假象
。

本文的礴灰石样品应用了此法
。

具体步探
:
敲

开试样取新鲜平整的断面 (约 1 厘米
:

)
,

吹掉表面松散

的从粒
,

滴叹滴丙附在断面上
,

贴一片比断面稍大的

段胶纤维膜 (感拓的醋暇纤维索丙阴溶液制成的厚度均

匀的膜 )
,

用手轻轻压膜
,

待膜溶于丙酮后便紧贴在断

面上
,

约 10 一 15 分钟膜干透后用摄子把它揭下来
。

这

样反复2一3次以清洗表面
。

最后要用的一张膜必须仔

细进行
,

根据断面的光滑程度选择厚度适宜的醋酸纤

维膜
,

断面上的丙用要适 t
,

干透后要以小角度揭下

膜
。

然后剪去周围不必要的部分
,

把复印的一面朝上

用胶纸团定在载玻片上
,

按上述方法用格以小于 45 度

的角投形并垂直喷欣
。

然后取出用针尖将峨腆划成比

毅样品的翻网峪大的小方块
,

用石脂固定碳膜
,

将固

定好的膜放到丙酮中在室沮下洛解约半小时左右
,

待
,

赌酸纤维腆全部溶掉后
,

这时应该检查碳膜是否带有

试样的顺粒
,

若有则必须照上法放进酸内溶解
,

若碳

膜很千净可直接放丙酮中熔掉石腊
,

清洗千净
,

捞起凉

干即可观察
。

在做这一方法时必须注意
:

1
.

断面上滴丙酮的 t 要适宜
,

多了贴上去的醋酸

纤维膜因快速溶解往往会夹带气泡在膜上形成 假 象
,

少了膜贴不牢
,

一般是当丙酮均匀地潮提了整个断面

时贴上醋酸纤维膜最适宜
。

2
。

复型用的醋酸纤维膜可制成几种不同的厚度
,

视断面的情况而定
。

表面细致光滑的用薄膜
,

粗糙不

平的用厚腆
,

薄腆比厚膜效男以子
。

也可以傲复膜
,

即

第一次贴上去的揭不下来
,

再在上面滴丙用再贴膜
,

复

膜可以是 2一 3层的膜
,

这种膜效果更好田像更真实
。

3
.

在揭腆时角度要小 (小于 30 度 )
,

千万不要倒剥

以免使膜变形造成假象
。

(三少一级城拉友型技术 主要用于观察小于 1一 2

微米的土城胶休顺粒的表面形貌
。

在顺粒上直接喷碳

制成碳膜
。

本文火山灰土应用了这一方法
。

其体步骤
:

沿云母的解理面剥开选择新鲜的白云母一片 (约3一 4

厘米
,
)

,

将适当浓度的土族胶体悬浮液用超声波分散

后摘 1一 2滴在云母片上便其均匀铺开
,

烘干剪去没有

样品的部分
,

用胶纸固定在载玻片上
,

按上法投影喷

碘
。

碳腆的厚度视顺粒的大小而定
,

对于 1一 2微米以下

的土城胶体一般为 10 0埃左右
。

注意要避免不必要的耳

膜
,

因为象的对比度将随着膜的厚度的增加而阵低
。

器

后用针尖将破腆划成比铜网略大的方块
,

以小于 20议
一

的角擂入水中
,

依靠水的表面张力
,

碳膜脱离云母漂浮

起来
,

象上法一样将碳膜捞入酸中溶解试样的颐粒
,

清

洗千净捞起凉干即可观察
。

应用这一方法 时 必 须 注

愈
:

1
.

云母片要新鲜现剥现用
,

不 能在空气中幕露时
一

间过长
,

否则表面氧化以后会造成碳膜与云母分离的

困难
。

这是这一方法的关键
。

2
。

顺粒悬浮液的浓度要适中
,

分散要好
,

云母片

上的城粒要均匀
。

产 ,

二
、

妞组技* 在土滚学研

究中应用的实例

应用复型技术拍摄的土族样品的电镜照片
,

清晰

地再现了各试样表面的结构形貌
,

这对于研究土坡矿

物的晶体形态
、

风化程度以及各种矿物的伴生组合等

提供了有用的资料
。

(一 )麟灰石的结 . 程度和肥效的关系 应用二级

复型对碑灰石进行了电镜检查
,

发现有三种结晶程度

不同的礴灰石
。

表现的晶形也不一样
,

结晶程度好的磷

灰石呈柱状
,

晶棱晶面完整清晰 (附图照片 1 )
。

结晶程

度中等的礴灰石晶形不完整
,

但大部分有较明显的晶

体轮脚 (附图照片 2 )
。

结晶差的礴灰石 (也称胶磷矿 )

没有明显的晶体界线
,

细较呈胶状 (附图照片 3 )
。

根据

农业化学的研究认为
:

礴灰石的结晶程度和肥效有直

接的关系
,

结晶程度好的肥效较低
,

结晶程度差的肥效

较高
。

因此研究碑灰石的结晶形态
,

对于有目的地选

择农业所需要的高肥效的碑矿石原料具有重要意义
。

(二 )火山灰土滚的风化程度 应用一级级拉复型

对东北地区火山灰土城进行电镜观察发现
,

这种土壤

中尚保留有风化程度极弱的火山玻摘碎屑
,

顺粒复型

的照片表现出这些玻劝碎屑所特有的贝壳状断口
,

断

口 上纹路明显 (附图照片 4 )
,

还保留有尖锐的棱角
。

这

些特点表明这类土城发育程度浅
,

尚处于风化阶段的

初期
。

在土城学的发生分类上就可 以将这类土城划为

幼年火山灰土
* 。

因此利用复型技术所提供的土城风化

程度
,

可以作为划分土坡类型的依据之一
。

(三 )离岭石
、

多水高岭石
、

浪脱石的晶形和硅藻

土的形态 高岭石
、

多水高岭石
、

狡脱石是土壤中常

见的粘土矿物
。

了解他们的晶形对于鉴 定土壤矿物成

份有重要意义
。

硅藻也是土城中常见的一种藻类
。

高

岭石具有完整的六角片状晶体
,

常常呈书状重益
,

排

列不规则 (附图照片 5 )
。

高岭石是我国南方土坡中的

主要粘土矿物
,

在土坡中一般呈分散状态
,

因受了不

翔粗度的风化作用
,

晶形往往受到影响
。

多水高岭石

怕璐体多呈长管状 (附图照片 6 )
,

单个晶体长约 1 微

来
,

粗。
.

1徽米
,

大小较均匀
,

排列不规则
。

土族中的

多水离岭石往往和片状的高岭石伴生在一起
,

含盆一

般比较少
。

蒙脱石在断面上呈扭曲的厚度不均匀的片

状
,

单个晶体边缘卷曲 (附图照片 了 )
。

它是我国北方

* 赵其国 , 黑龙江熟河地区土钱资抓及其利用
。

黑河地

区科委及农收局编
, 1 97 6

.
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黑土中的主要枯土矿物
。

硅藻是土坡中常见的一种分

泌硅质介壳的生物
。

形态多种
,

有的呈圆形 (附图照片

8 )
,

有的呈纺锤形等
,

他们可以分为湖泊相和浅海相

两种
,

根据它们的种属分类可以了解当时 的 成 土 环

境
。

(四 )水稻土中红色胶膜的表面形貌 苏南水稻土

中红 色胶膜表面的一级复型照片
,

表现出胶膜的表面

为一层绒毛状的粉末
,

其中有一些极细的球形颖粒
,

大

小约为 0
.

03 微米 (附图照片 9 )
,

在这些细粒粉末中间

偶见少量收缩的网状物质
。

这一特点表明了红色胶膜

就是由这些物质组成的
。

根据已有的研究资料认为
,

水

稻土中的红色胶膜是有机铁复合物和无机氧化铁的复

:合体〔们
。

表面上的一层绒毛状粉末可能就是失水后氧

:化铁凝胶的沉淀物
,

球形顺粒可能是赤铁矿和氧化铁

凝胶的团聚体
,

网状物质可能是有机铁的复合物
,

这

与红色胶膜特性研究的结果是一致的
。

因此应用复型

技术研究红色胶膜的徽观形貌
,

对于它的形成机理进

一步提供了有用的资料
。

三
、

小 结

1
。

复型制样技术应用于土壤样品
,

要视样品的具

体情况选用不同的复型方法
。

由于制样过程比较复杂
,

必须十分细心
,

尤其是在二级复型中宴特知注意进免

假象
。

2
。

本文所列举的几个应用实例表明
,

复型技术对

于 了解土坡矿物的晶形
、

风化情况
,

结晶程度和肥效的

关系
,

以及土体表面结构的超微形貌等均具有很实际

的意义
。
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还原性物质的测定
,

植物近似组成
、

常量和微 t 无素
、

精类
、

含笼化合物和其它成分的侧定
,

各类化肥和有机

肥料的成分分析
,

以及分析数据的统计处理
。

此外还附录一些土化分析常用资料和统计用表
。

土城农业化学常规分析方法的规范化和统一是土城农化科学发展的益要和有关科技工作者的迫切厄望
。

因
一

此该书对每一分析项目一般只推荐适用于指定条件下的一个分析方法
。

选定分析方法的原则是
:

方法原理和分

析技术较成熟
,

结果的准确度和精密度较好
,

操作较简单
,

所盆设备和技术条件能适应于我国县级以上土化分

析室的现况
。

对于少数常需测定但尚无十分成熟方法的项目
,

则推荐一个
`

试用
”

方法
。

每一分析项目下除说明

选择这个方法的依据及其适用范围或条件外
,

还列有事珍琴卓
、

丰攀攀拳
、

举创
、

攀作步攀
、

节乎甘攀和诊呼
,

叙述力求细致严密
, 以便 于读者掌握

。

该书可供土镶
、

农业工作者
,

有关科研
、

技术部门和农林院校师生参考
,

将于 1 983年 7 月由科学出版社出

版
,

请注意新华书店新书预告目录
。
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李淑秋等
:

电镜样品的复型技术及其在土堆学研究中的应用 ( 附图 )

照片 l
。

结晶好的磷灰石

( 甘肃酒泉) x2 9 0 0

照片2
.

结晶中等的磷灰石

( 四川 金河 ) x1 0 0 0 0

照片 3
.

结晶差的磷灰石

( 广西溶洞型 ) x5 o 0 0

照片4
。

火山灰土的碎属

( 东北黑河 ) xs 6 0 o

照片5
.

高 岭 石

(苏州 ) x l5 0 0 o

照片 6
.

多水高岭石

( 山西阳泉) x Z 0 0 0 o

照片7
.

, 脱石

(安徽 ) x 1 00 00

照片 8
.

硅藻土

(南京 ) x 2 5 0 0

照片 9
.

红色胶膜的表面

(江苏吴县 ) x 1 5 0 0 0


