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摘要! 应用高频燃烧A红外碳硫分析仪测定农用地土壤质量调查样品中碳&硫的含量!解决了土壤样品中

碳&硫测定过程中存在的基体影响和低电磁感应等问题" 对样品称样量&助熔剂的加入量&氧气流量等测定

条件进行优化试验!用国家一级标准物质验证了方法准确度和精密度!相对误差#+3$小于 #"d!相对标准

偏差#+60!/ cO$总碳小于 !d!硫小于 :d" 方法能够满足农用地土壤质量调查样品的分析质量要求"

关键词! 碳% 硫% 高频燃烧A红外吸收法% 农用地土壤

中图分类号! ,<#?9>#% ,<#?9J#% ,<J>9??% 6#J#9:? 文献标识码! [

O#J(+;'&'$/(*#&(.*.2!#$>.*#*+67027$(*R#$/0#*+6.(06#/J0')>=

9(4"R$'X7'*%=MS*2$#$'+!#$>.*M67027$8*#0=:'$

!",-.J%/0(S%4! P,H$*4(;4/0! 2#P%/0(B'/0! 3,-.6%4

#N.*>%#'8B'+$%$C$*&01*&(&82 IH%'*,#()*+&C,-*+! L#'8M.&C*?#""">! /.%'#$

8>)&$#%&& %BTVL8U S8''C&(U UTVT'B(KCV(8K 8SIC'F8K CKU NR)SR'(K SC'B)CKU N8()NCB&)TNFGL(EL S'TmRTKIG=

(KS'C'TU CFN8'&V(8K N&TIV'8BTV'GWCN'T&8'VTU (K VL(N&C&T'9QLTCKC)GV(IC)I8KU(V(8KNNRIL CNNCB&)TCB8RKV!

S)R\CUUTU! 8\GETK S)8W'CVT! TVI9LCZTFTTK VTNVTU CKU 8&V(B(DTU9QLTCIIR'CIGCKU &'TI(N(8K 8SVLTBTVL8U

WT'TVTNVTU CKU CIIR'CIG8S+3g#"d! &'TI(N(8K 8Sg!d +60S8'V8VC)IC'F8K #/ cO$ CKU g:d +60S8'

NR)SR'#/ cO$ WT'T8FVC(KTU9QLTBTVL8U N8)ZTNVLT&'8F)TBNNRIL CNBCV'(\TSSTIVCKU )8WT)TIV'8BCEKTV(I

'TN&8KNT(K VLTUTVT'B(KCV(8K 8SIC'F8K CKU NR)SR'(K N8()NCB&)TN9QLTBTVL8U LCNFTTK C&&)(TU V8VLT

UTVT'B(KCV(8K 8SIC'F8K CKU NR)SR'(K SC'B)CKU N8()NCB&)TNW(VL NCV(NSCIV8'G'TNR)VN9

?'= @.$+)& IC'F8K" NR)SR'" L(EL S'TmRTKIG=(KS'C'TU CFN8'&V(8K N&TIV'8BTV'G" SC'B)CKU N8()

碳*硫是土壤样品的常规分析项目% 随着我国

农用土地质量调查工作的不断深入与扩大!多目标

地球化学样品和基本农田质量调查样品都对碳*硫

的检测有较高的要求!一是要求检测速度快!二是

要求检测质量高%

碳的测定通常在高温下通入氧气!使样品中的

碳生成-,

!

!然后采用非水容量法*重量法*电导

法*库仑法*火花光源光谱法及红外吸收法等技术

进行检测"硫的测定大多采用氧化铝色层分离A硫

酸钡重量法*燃烧滴定法*燃烧库仑法*还原蒸馏A

次甲基蓝光度法以及直读真空光谱法*气相色谱法

等(# A<)

% 这些方法虽然可以部分满足我国土地质

量调查工作的要求"但分析速度和分析质量仍然不

能令人满意% 高频燃烧 A红外吸收法由于具有快

':?#'
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速*准确*操作简便及碳*硫同时测定等诸多优点!

已日渐成为测定试样中碳*硫含量的主要方法!并

已制定了有关物料中碳*硫分析的国际标准#26,$

和国家标准(> A#")

% 红外吸收法的依据是物理原

理!其最大特点是不消耗化学试剂!没有化学分析

冗长繁琐的操作!人为因素#误差$小"虽然一次性

投资较高!但分析成本低!对环境无污染!在进行批

量分析时!有较好的综合经济效益% 红外吸收法已

被广泛应用于实际样品中碳*硫的测定(## A#!)

!与传

统的电导法等技术相比!其检出限和精密度具有明

显的优势% 本文将红外吸收法应用于农用地土壤

质量调查样品中碳*硫的测定!方法准确度和精密

度能够满足测定要求%

AB实验部分
AUAB仪器和主要试剂

M̂ !J"" 型高频感应燃烧炉和-6O>O%型红外

碳硫分析仪#四川旌科仪器制造有限公司$!输出

功率 !9J Yl!振荡频率 #O 1MD% %4#"$ 型电子天

平#梅特勒A托利多仪器有限公司$%

陶瓷坩埚#低碳硫$&

.

!J BBf!J BB!#!""a

灼烧%

钨粒(:#-$ g"9""#d!:#6$ g"9"""Jd)"锡粒

(:#-$ g"9""#d!:#6$ g"9""" !d)"纯铁屑(:

#-$ g"9""#d!:#6$ g"9""#d!粒度g#9!J BB)%

氧气#纯度不小于 ::9Jd$%

干燥剂&高效变色干燥剂和无水高氯酸镁#优

级纯$% 碱石棉%

土壤成分标准物质& @[l ">$"# ;@[l

">$"O*@[l">$!? ;@[l">$?"%

AUCB实验方法
A9C9AB样品处理

土壤成分标准物质为粉末状#粒径g>$

"

B$!

容易吸水!会干扰硫的测定!应将样品在 #"J a烘

箱中干燥 # L!然后放入干燥器中备用%

A9C9CB分析方法

开机预热并检漏后!将坩埚置于电子天平上!

清零!取约 "9$ E纯铁助熔剂于坩埚内!清零!再准

确称取 "9"J"" E的校正标准样品于坩埚中!样品

的质量自动输入计算机% 取下坩埚!在标准样品表

面覆盖一小勺约 #9> E钨粒%

操作 M̂ !J"" 型高频感应燃烧炉分析样品%

仪器内部时间设定为&清洗时间 J" N!预热时间

" N!加热时间 !" N!分析时间 $" N% 最终以碳*硫的

质量分数#:$形式显示分析结果%

CB结果与讨论
CUAB称样量的选择

由于土壤样品属于不产生电磁感应的样品!称

样量的多少直接影响样品是否能充分燃烧*转化*

干扰成分的消除等% 选择合适的称样量!方可准确

测定土壤样品中的总碳#Q-$和硫(##)

%

用土壤标准物质 @[l ">$"O (:#Q-$ 为

#9:?d t"9#?d!:#6$为"9"#!<d)进行试验% 分

别称取该标准样品 #J*?"*J"*>"*:"*#!" BE于 <

个坩埚内并加入 #9> E钨粒% 根据实验结果分别

绘制总碳*硫的测定值与称样量关系图% 从图 # 可

以看出!样品称样量对总碳的测定影响不大% 从图

! 中可看出!称样量较小时!硫的测定结果偏高"称

样量在 $" ;>" BE时!硫的结果接近标准值"称样

量再增加!则测得结果偏低%

根据以上试验!考虑到一次取样同时测定总碳

和硫!选择称样量在 $" ;<" BE%

图 #*称样量对总碳测定的影响
(̂E9#*3SSTIV8SNCB&)TU8NCET8K CKC)GV(IC)'TNR)VN8SV8VC)IC'F8K

图 !*称样量对硫测定的影响
(̂E9!*3SSTIV8SNCB&)TU8NCET8K UTVT'B(KCV(8K 8SNR)SR'

CUCB助熔剂的选择及加入量
助熔剂的选择关系到土壤样品在燃烧过程中

是否能完全释放出碳和硫(##)

% 本文将从助熔剂的

种类*加入次序*添加量进行研究%

'"$#'
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纯铁屑&高电磁感应性金属!通过高频感应产

生较大的涡电流和较多的焦耳热!提高炉温!使样

品完全燃烧%

钨粒&高熔点金属!也能感应产生涡电流!氧化

燃烧放出热量!可使纯铁氧化燃烧平稳!不飞溅%

l,

?

的生成有利于 6,

!

的释放%

锡粒&能提高熔渣的流动性!降低熔渣凝固点!

有利于碳*硫释放"缺点是易形成粉尘!影响硫的测

定% 一般不建议加入%

为了减少试剂空白和降低测试成本!操作简

便!经试验确定!依次加入纯铁*样品*钨粒的组合

比较合理% 钨粒的主要作用使燃烧温度提高!保证

试样在高温下迅速分解(##)

% 参照文献(##)!样品

称样量在 $" ;<" BE时!使用 #9> E钨粒%

本实验在固定钨粒 #9> E的条件下!进行铁屑

加入量试验% 采用土壤标准物质 @[l ">$!$

(:#Q-$为 #pJ>d t"p#<d!:# 6$为 "p"!>d t

"p""! $d)!加入次序为纯铁屑*样品和钨粒% 结

果见表 #% 可以看出!纯铁屑加入量在 "p? ;

"p< E!总碳和硫的测定值接近标准值% 称样量为

J" BE时!选择助熔剂纯铁屑的加入量为 "p$ E%

表 #*纯铁助熔剂加入量对总碳$硫测定的影响
QCF)T#*3SSTIV8S&R'T('8K S)R\U8NCET8K UTVT'B(KCV(8K 8S

V8VC)IC'F8K CKU NR)SR'

纯铁加入量

@纯铁PE

样品质量

@样品PE

:

[

Pd

Q- 6

"9#

"9"J!J #9J? "9"!?

"9"J"" #9J! "9"!!

"9!

"9"J"? #9J! "9"!?

"9"J"$ #9J! "9"!$

"9?

"9"J"" #9J< "9"!J

"9"J"> #9J< "9"!J

"9$

"9"J?" #9J> "9"!>

"9"J"# #9J> "9"!>

"9J

"9"J"< #9J< "9"!J

"9"J!" #9J< "9"!<

"9<

"9"$:: #9J> "9"!<

"9"J"? #9J> "9"!>

"9>

"9"J#> #9<! "9"!O

"9"J#> #9<! "9"!>

CUDB氧气流量
氧气流量对测定结果有影响% 流量过大!会使

熔样飞溅"流量过小!会使样品和助熔剂燃烧不充

分!最终都会造成测定结果偏低% 氧气流量在

! 4PB(K时效果较好!氧气分压为 "p$ ;"p< 1XC%

CUEB方法检出限
采用直接测量法&取经过预处理*灼烧的坩埚

按 #p!p! 节的分析方法!连续平行测定样品 #! 次!

按结果的 ? 倍标准偏差#?A$计算检出限% 从表 !

可以看出!方法检出限为总碳 "p""# $d!硫

"p"""#Jd% 行业标准 0hPQ"#?"pJ'!""<

(#") 方

法检出限要求为总碳 "9#d!硫 "p""Jd!表明方法

可以满足该标准的要求%

表 !*方法检出限
QCF)T!*0TVTIV(8K )(B(VN8SVLTBTVL8U

测量次数
:

[

Pd

Q- 6

# "p""? "p"""J

! "p""$ "p"""J

? "p""? "p"""J

$ "p""$ "p"""<

J "p""? "p"""J

< "p""$ "p"""<

> "p""? "p"""<

O "p""? "p"""<

: "p""? "p"""J

#" "p""$ "p"""<

## "p""? "p"""<

#! "p""? "p"""<

平均值 "p""?? "p"""J<

标准偏差A "p"""$> "p""""J

?A "p""#$ "p"""#J

CUFB方法准确度
选择土壤标准物质 @[l ">$"!*@[l ">$"?*

@[l">$"O!采用本方法进行总碳和硫的测定!结

果见表 ?!相对误差#+3$均小于 #"d%

表 ?*方法准确度
QCF)T?*%IIR'CIGVTNV8SVLTBTVL8U

标准物质

编号

样品质量

@样品PE

:

[

Pd

测定值

Q- 6

标准值

Q- 6

相对误差

+3Pd

Q- 6

@[l">$"! "p"<?? "p>$ "p"!? "p>J "p"!# A#p? :pJ

@[l">$"? "p"J<" "pJ$ "p"##O "pJJ "p"#!? A#pO A$p#

@[l">$"O "p"<JJ #p:? "p"#?> #p:? "p"#!< "p" Op>

CYGB方法精密度
选择土壤标准物质 @[l ">$"O*@[l ">$!$*

@[l">$!<*@[l ">$?" 进行总碳*硫的分次测定

'#$#'
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#/ cO$!结果见表 $!相对标准偏差#+60$为总碳

小于 !d!硫小于 :d%

表 $*方法精密度
QCF)T$*X'TI(N(8K VTNV8SVLTBTVL8U :

[

Pd

测定

次数

@[l">$"O

Q- 6

@[l">$!$

Q- 6

@[l">$!<

Q- 6

@[l">$?"

Q- 6

# #p:? "p"#!J #pJ> "p"!? #pJ# "p"#J> "p:> "p"!J!

! #p:# "p"##: #pJJ "p"!? #p$: "p"#J# "p:: "p"!J>

? #p:! "p"#?O #pJJ "p"!O #pJ# "p"#JO #p"# "p"!JJ

$ #p:? "p"#$O #pJ: "p"!> #pJ! "p"#<< #p"? "p"!$>

J #p:$ "p"#?O #p<# "p"!> #pJ# "p"#<? #p"# "p"!<<

< #p:! "p"#JJ #pJ: "p"!< #pJ# "p"#$$ "p:O "p"!J"

> #pOO "p"#?< #pJ> "p"!O #p$: "p"#J< #p"" "p"!J$

O #p:J "p"#$# #pJO "p"!< #pJ# "p"#<< "p:: "p"!J?

平均值 #p:! "p"#?O #pJO "p"!< #pJ# "p"#JO #p"" "p"!J$

标准值 #p:? "p"#!< #pJ> "p"!> #pJ" "p"#J$ #p"" "p"!<#

+60Pd #p#" Op?O #p?# >p<: "p>" $pO# #p:# !p!!

DB结语
采用高频燃烧 A红外吸收法测定农用地土壤

中碳和硫的含量!具有操作简单*快速*适用范围

广*对环境无污染等特点!方法准确度和精密度能

满足农用地土壤质量调查样品的分析质量要求%
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!"": 年度地质科技十大进展*

#排名不分先后$

鸟类起源研究取得重大进展
项目主要完成单位&中国科学院古脊椎动物与古人类研究所

祁连山冻土区发现天然气水合物
项目主要完成单位&中国地质科学院矿产资源研究所

大型气田天然气成藏机理与富集规律研究
项目主要完成单位&中国石油勘探开发研究院廊坊分院

矿产勘查中地球化学异常评价新指标及其应用研究
项目主要完成单位&中国地质科学院地球物理地球化学

勘查研究所

西藏冈底斯东段铜多金属资源评价与新方法
技术研究

项目主要完成单位&中国冶金地质总局

基于北斗一号卫星系统的地质灾害监测技术研究
项目主要完成单位&中国地质环境监测院

新型节水钻探工艺与设备研究
项目主要完成单位&中国地质大学#武汉$

鄂尔多斯盆地北部地浸砂岩型铀矿时空定位和
成矿机理研究

项目主要完成单位&核工业北京地质研究院

华北平原地下水污染调查与评价
项目主要完成单位&中国地质科学院水文地质

环境地质研究所

南秦岭主要构造岩带形成时代研究新进展
项目主要完成单位&中国地质科学院地质研究所
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