
Copyright © This Work is Licensed under A Commons Attribution-Non Commercial 4.0 International License. | 141

一、实验部分

（一）仪器与试剂

COREY-205型多相红外碳硫分析仪（四川德阳科瑞仪器设备

厂）；电子天平（梅特勒，托利多，万分之一）；专用坩埚（四

川赛恩思仪器有限公司）；SES-B 型助熔剂、SES-A 型助熔剂
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摘   要 ：  有机碳的积累是土壤肥力的关键指标之一。目前国内外关于检测土壤样品中有机碳含量的测定没有明确的国家标准方

法，其变化关系到黑土地碳循环等重大问题。高频红外碳硫分析仪操作简单，能极大的提高样品的检测效率，但准确

度欠缺。本研究利用高频红外碳硫分析仪测定土壤中有机碳的含量，对测量关键参数进行了优化，最终设定优化条

件。
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A b s t r a c t  :   The accumulation of organic carbon serves as a key indicator of soil fertility. Currently, there is no 

established national standard method for determining organic carbon content in soil samples, both 

domestically and internationally. Variations in this parameter are closely linked to critical issues such 

as carbon cycling in black soil. While high-frequency infrared carbon-sulfur analyzers offer simple 

operation and significantly enhance testing efficiency, their accuracy remains suboptimal. This study 

utilized high-frequency infrared carbon-sulfur analyzers to measure organic carbon content in soil, 

optimized key measurement parameters, and ultimately established optimized experimental conditions.
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（四川赛恩思仪器有限公司）；

（二）标样

标准物质 GSS-4a 和 GSS-7a

（三）样品制备

称取一定质量样品于坩埚内，加入一定比例的酸，待气泡出

现后转移至加热板上，至反应完全。

引言

土壤有机碳是指土壤中的有机物质 [1], 对土壤结构的生物物理控制有重要作用 [2]。测定方法分为：干烧法 [3] 和灼烧法 [3]，湿烧法 [4]，

容量分析法 [5]。但上述方法步骤繁琐，不是直接测定有机碳的含量，存在一定的误差性 [6]。

本研究通过实验，建立了利用高频红外碳硫分析仪测定土壤有机碳含量的方法。该方法具有快速、操作简单等特点，为得到快速、

准确、可靠的实验结果提供相关的基础参考，对于研究黑土地碳循环具有重要的意义。
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（四）实验流程

分别加入一定质量的助熔剂，使助熔剂与待测样品均匀混合

并覆盖待测样品置于仪器进样口开始测试。

二、结果与讨论

称样量的多少对结果有一定的影响 [7]。本文以标样 GSS-4a

和 GSS-7a 为材料， 分别称取0.02、0.03、0.05、0.07、0.08和

0.09g 样品处理测量后计算 RSD，如图1。当称样量为0.07g 时，

两种样品的 RSD 最适宜，均小于5%。称样量过低，检测信号弱，

测量误差大。称样量过高，样品燃烧不充分，致使结果不稳定。

样品称样量确定为0.07g。

图1 不同称样量的标准物质 (a)GSS-4a(b)GSS-7a 有机碳含量的测定值比较

Fig1Comparison of the determination results of orgaic matter of standard materials(a)

GSS-4a and(b)GSS-7a with different weighing samples

图2 不同种类酸处理后有机碳含量测定结果

Fig2Determination results of orgaic carbon with different types of acids pretreatment 

methods

在实验过程中，需要用酸去除样品中的无机碳后在测量。能

够去除无机碳的酸有硝酸、硫酸和盐酸。本文以GSS-4a为材料，

分别加入硝酸（1+8）、硫酸（1+4）和盐酸（1+7）1mL 进行处

理，其测试结果如图2所示。硝酸和硫酸的测定值同标准值比较偏

高，其相对误差超出相对误差允许限；而盐酸的测定值同标准值

比较最相符，可能是由于硝酸具有氧化性，而硫酸处理样品时，

易产生硫酸钙覆在样品表面，无机碳不能完全去除；本实验采用

盐酸处理样品。

盐酸用量影响样品中无机碳的去除是否完全。盐酸用量过低，

样品中无机碳分解不完全，使测定值偏高。盐酸用量过高，对于

无机碳含量较大的样品，反应剧烈，发生喷溅，使测定值偏低。

本文以 GSS-4a 为研究对象， 分别加入盐酸0.3、0.5、0.7、1.0

和1.5mL。其测量值分别为：0.524%，0.502%,0.471%,0.32% 和

0.35%，当盐酸用量体积在1.0-1.6ml 之间时，测定值趋于稳定，

接近参考值。考虑成本问题，实验选用1mL 盐酸去除无机碳。

加入一定量的助熔剂，是为了降低样品的熔点，使样品更容易

达到熔融状态。助熔剂的用量是影响结果的因素之一。若每次添加

助熔剂的质量不统一，熔样效果不一致，则会导致累计误差 [7,8]。

表2 不同助熔剂加入量的标准物质 (GSS-4a) 有机碳的测定结果比较

Table2Comparison of the determination results of orgaic carbonof stan-

dard materials(GSS-4a)with different flux additions

分析项目
纯铁添加量 /g 钨粒添加量 /g

0.20 0.40 0.60 1.40 1.80 2.30

有机碳含

量 /%

0.43 0.43 0.44 0.36 0.43 0.44

0.39 0.47 0.44 0.43 0.47 0.44

0.44 0.40 0.44 0.39 0.40 0.49

0.43 0.40 0.46 0.43 0.40 0.44

0.40 0.47 0.44 0.41 0.47 0.52

平均值 /% 0.42 0.43 0.44 0.40 0.43 0.46

认定值 /% 0.42 0.42 0.42 0.42 0.42 0.42

RSD/% 5.2 8.1 2.0 7.3 8.1 8.0

本文以 GSS-4a 为研究对象，对铁粉和钨粒的用量进行正交

实验，在钨粒添加量为1.80g 时，铁粉添加量分别为0.20、0.40

和0.60g；在铁粉添加量0.4g 时，钨粒的添加量分别1.40、1.80

和2.30g；助熔剂添加量较少时，试样不能完全燃烧，相对偏差

较大。助熔剂用量过大，与样品的接触面积过大，燃烧后产生的

二氧化碳不能及时逸出，影响实验测试结果。当纯铁添加量为

0.6g，钨粒添加量为1.8g 时，测定结果准确稳定并且其测定值位

于认定值的允许偏差范围内。

三、结论

针对利用高频红外碳硫分析仪测定样品中的常见问题，通过

实验测试提出了优化解决方法。为得到快速、准确、可靠的实验

结果提供相关的基础参考。该方法稳定性好、结果准确度高、精

密度好，同时该仪器操作便捷、快速，大大的提高了工作效率，

能够满足普查样品中有机碳的分析测定要求。该实验对于研究黑

土地碳循环、预测黑土地土壤质量空间分布、评估黑土地土壤质

量具有重要的意义。
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