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摘 要
:

以 LI CO卜 6 262 红外分析仪为测定土壤有机碳矿化的主体
,

改进附加密闭气路系统
,

着重探讨了

密闭气路系统假定的平衡时间和测试环境温度等对测定结果的影响
。

结果表明
:

①密闭气路系统假定的平衡时间

长短对测试结果的影响较大
,

且随着假定平衡时间的延长
,

测试结果呈不同程度的降低
;

②土壤样品的测试环境

温度对土壤呼吸测定结果影响较大
。

相对测试要求的环境温度 ( 25 ℃ ) 而言
,

较低温度 ( 20 ℃ ) 对测定结果的降

低影响达到显著水平 ( P < .0 05 )
,

而较高温度 ( 30 ℃ ) 对其的增加影响不显著 ( P > .0 05 )
。

关键词
:
土壤有机碳矿化

:

密闭气路系统
;

系统测试

中图分类号
:

51 53 .6

全球土壤 C 库约为 25 00 G (t 包括土壤有机 C

约 1500 G t 和土壤非有机 C 9 5 0 G t )
,

是大气层 C

库的 .3 3 倍和全球生物体 c 库的 .4 5 倍 l1]
。

土壤有

机 C 的固定 ( s e q u e s tr a it o n
)和矿化 (而 n e r al i z at i o n )

对全球大气 C O :
浓度调节有着重要的作用

,

既可能

起 C 源的作用
,

也可能起 C 汇的作用
。

因而
,

研

究土壤有机 C 的矿化 (释放 ) 成为研究全球变化

的热点问题之一
。

除了培养温度和水分控制外
,

测试方法和测试

过程 /环境条件是影响土壤有机 C 矿化测定结果和

预测结果精确度的一个重要方面
。

目前
,

国内外研

究土壤有机 C 分解矿化 (或土壤呼吸 ) 存在多种

方法
,

包括
:

碱液吸收法降 6j
、

碱石灰法睁 81
、

气象

色谱法份
, 2]
、

红外气体分析仪法 1[ 3一〕等
。

然而
,

各种

方法的测定原理和优缺点明显不同
,

其适用性也不

同
。

其中
,

碱液吸收法和碱石灰法适用于测定 1 一 2

天内土壤 C o :
的总释放量

,

然后推算土壤有机 C

在 1 一 2 天内的总矿化量
。

气象色谱法是每隔一定

时间 (通常是每分钟 ) 抽取和补充密闭容器中一定

体积的气体
,

根据气象色谱仪器上检测密闭容器中

不断增加的 CO : 浓度与时间变化建立的线性关系

来计算有机 C 的矿化
,

但样本量偏少 ( 5 ~ 6 个 )
,

回归相关性低 (
: 约为 .0 90 ) 110 1
。

c o :
红外气体分

析仪法在一定程度上克服 了碱液吸收法
、

碱石灰法

和气象色谱法的不足
,

实现了动态观测
。

其原理与

气象色谱法接近
,

也是通过建立气路系统内 c o :
浓

度变化和时间的线性关系来计算有机 C 的 矿 化
,

但

其 样 本 量 大

,

相 关 性 高
( R Z

一 般 > .0 98 )
,

且 只 是 需

要 设 计 一 个 密 闭 或 开 放 的 气 路 系 统

。

然 而

,

红 外 气

体 分 析 仪 对 开 发 的 气 路 系 统 要 求 比 较 严 格

,

仪 器 检

测 探 头 对 气 体 的 流 动 速 度 和 进 出 气 体 的 压 力 差 变 化

等 比 较 敏 感

。

此 外

,

气 体 的 流 动 速 度
( 风吹 )
、

测 定

时 的 环 境 温 度

、

C O :
浓 度 在 密 闭 系 统 内 不 断 增 加 等

对 测 定 时 的 土 壤 微 生 物 活 动 有 影 响

,

也 对 土 壤
C O Z

气 体 向 上 扩 散 有 一 定 影 响
〔’ “ l 。

针 对 利 用
C O :

红 外 气 体 分 析 仪 测 定 土 壤 有 机

C 矿 化 /土 壤 呼 吸 的 适 用 性
,

国 外 研 究 多 集 中 在 以 下

几 个 方 面

:

开 发 系 统 的 平 衡 时 间

;
气 体 流 速 和 压 力

差 等 对 仪 器 检 测 读 数 波 动 的 影 响
;

风 吹 波 动 和 密 闭

箱 界 面 波 动 等 对 测 定 结 果 的 影 响
「’ 7一, “ ]。
本 文 主 要 从

改 进 的 密 闭 气 路 系 统 出 发

,

着 重 探 讨 两 个 方 面 的 内

容

:

①改 进 系 统 的 平 衡 时 间 和 读 数 稳 定 性 : ②测

试 时 的 平 衡 时 间
、

测 试 环 境 温 度 等 对 测 定 结 果 的 影

响

。

材 料 与 方 法

1
.

1 测 定 系 统 的 构 成

土 壤 有 机 C 矿 化 的测 定系统 主体是 C O :
红 外

气 体 分 析 仪 ( IL C O R
一
6 2 6 2 )

,

其 系 统 构 成 和 密 闭 气

路 系 统 走 向 如 图
1 所 示

,

组 件 包 括

:

IL C O R一6 262

①基 金 项 目
:

中 国 科 学 院 创 新 工 程 重 大 项 目 (KZ CX 卜S w 一0 1
一
17 )
、

国 家 重 点 基 础 研 究 发 展 规 划 (9 7 3) 项目 ( 200 2C B 41 25 03 ) 资助
。

作 者 简 介

:

吴 庆 标 ( 1977 一 )
,

男

,

广 西 玉 林 人

,

博 士 研 究 生

,

主 要 从 事 陆 地 生 态 系 统 碳 循 环 研 究

。

E
一
m ial

: w qu bZ oo 3@ y ah oo .c o m
.

cn

DOI : 10. 13758 /j . cnki . tr . 2006. 03. 012



3 期 吴 庆 标 等
: C q 红外分析仪在土壤有机碳矿化中的测试与应用研究

红外分析仪
、

计 算 机

、

换 气 泵

、

25 0 回 棕 色 培 养 瓶
、

I L 玻 璃 缓 冲 瓶
、

水 浴 保 温 装 置

、

干 燥 管

、

滤 网 ( 0
.

1

四
)
、

通 气 胶 管 ( 内径 4

~
) 等

,

密 闭 气 路 系 统 的

总 体 积 约 为
19 4 o iln ( 扣除 2 5 0 iln 培养瓶内 10 0 9 土

壤 所 占 的 体 积 )
。

其 中

,

2 5 0 而 培 养 瓶 和 I L 玻 璃 缓

冲 瓶 的 瓶 口分 别 采 用 5 号和 6 号 橡 皮 塞 盖 严
,

通 气

胶 管 贯 穿
5 号和 6 号橡皮塞

,

其 长 短 如 图
1 所 示

,

其 出 气 端 往 橡 皮 塞 下 端 伸 出
2 c m ( 向瓶 内方 向 )

。

2 5 0 iln 培养瓶内部的进气管端头采用四壁打孔喷射

型
,

并 把 培 养 瓶 的 回 流 胶 管 顶 端 堵 住

,

减 少 回 流 气

体 对 土 壤 样 品 的 直 接 吹 动

。

此 外

,

采 用 水 浴 保 温
(约

20 L 水 ) 与空 调控温 相结 合的 办法
,

保 证 测 试 环 境

滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤滤

ILLL CO R一6 26 22222 网网网 干干

红红 外 分 析 仪仪仪仪仪 燥燥

管管管管管管管管管管管管管管管管

气气气

泵泵泵

培培培培培培

{
””” 缓

}}}

…
’̀’

计计计计 养养养养 冲 }}}}}
算算算算 瓶闷闷闷闷 瓶去去去
机机机机机机机机机机机机机机机机机机

图 1 IL CO R
一
62 62 红 外 分 析 仪 与 附加 的密 闭 气 路 系 统

F ig
.

1 hT
e L I C O R

一
6 2 6 2 a n al y ez r a n d i t s e lo s e d g a s s y set m

温 度 的 相 对 稳 定
。

气 泵 的 换 气 速 度 控 制 在
.0 5 一 2

L /而
n
之 间

。

由 于 测 定 当 时 的 室 内 外 气 温 在
2 9 一 33

℃
,

测 试 环 境 温 度 (2 O℃
、

25 ℃
、

30 ℃ ) 主要 是通

过调节 水浴装 置温度 和 室 内空调温 度来 实现
。

1
.

2 土 壤 样 品 培 养 与 测 试

供 测 试 用 的 土 壤 采 自 内 蒙 古 呼 伦 贝 尔
。

为 便 于

进 行 土 壤 有 机
C 矿 化速 率 的差 异 比较

,

本 文 随 机

采 用 了 不 同 土 壤 类 型 和 不 同 培 养 天 数 的 土 壤

,

包 括

暗 棕 壤 ( A
,

已 培 养 25 天 )
、

棕 色 针 叶 林 土 〔B
,

己 培 养 了 2 天
; C

,

培 养 的 第
1 天 )
、

栗 钙 土
( D

,

己 培 养
3 天 )
、

风 沙 土 ( E
,

培 养
1 天 ) 等

,

土 壤

经 风 干 和 过
2
~ 筛。 称 100 9 土 壤 样 品 至 2 50 iln

棕色培养瓶
,

水 分 调 控 在 饱 和 持 水 率 的
6 0% 左 右

,

每 个 样 品 3 个 重 复
。

在 瓶
口
加 盖 一 个 带 通 气 孔 的

5

号橡 皮塞 (孔 径 2 一 3
~ )
。

培 养 温 度 为 25 ℃
。

A
、

B
、

C
、

D
、

E 的土 壤 有 机 C 含 量 分 别 为
:
3 3

.

2
、

4 8
.

7
、

5 9
·

8
、

19
.

8
、

18
.

1 glk g ;
其 土 壤 全 N 含 量 分 别 为

:

2
.

6 2 5
、

3
.

8 6 7
、

4
.

3 3 3
、

2
.

0 3 4
、

1
.

3 3 3 g lk g
。

在 测 定 前 的
1 一 Z h

,

先 移 掉 培 养 瓶 的
5 号 带 孔

橡 皮 塞 并 继 续 培 养
,

尽 可 能 降 低 培 养 瓶 内 的
C仇 浓

度 和 土 壤 孔 隙 中 的 C O :
浓 度

。

在 测 定 前 还 需 要 通 风

换 气 把 密 闭 气 路 和 瓶 内 的
C O Z

浓 度 降 低 到 与 大 气

中 C 0 2
的 浓 度 接 近

,

且 密 闭 气 路 系 统 和 培 养 瓶 内 的

浓 度 也 应 接 近 (相差 不应 超过 30 陌
ol /m ol )
。

1
.

3 数 据 统 计 方 法

为 了 直 观 表 示
,

本 文 的 测 试 结 果 仅 用 密 闭 气 路

系 统 内 (约 194 0 而 ) C O :
浓 度 增 量 (△腼

o F (m o l
·

s ) )

表示
。

为 表 示 系 统

“

假 定

”

的 平 衡 时 间 长 短 对 测 定 结

果 的 影 响

,

对 每 个 样 品 测 定
8 而

n
,

然 后 分 别 截 取

不 同 时 间 段 的 数 据 进 行 线 性 拟 合

,

包 括
T 13
、

T 2 3 、

T 33
、

几

3
、

几

3
。

其 中

,

T 13
表 示 从 开 始 计 时 ( 0 5 ) 到

1 而
n
止 为
“

假 定

”

的 系 统 平 衡 时 间

,

紧 接 着 取 后 面

3 而
n

的 时 间 和 C O Z
浓 度 求 得 气 路 系 统 C O :

浓 度

增 量 (△纳 m 。 斌 m o l
·

s ) )
,

几

3
表 示 从 开 始 计 时 ( 0 5 )

到 2 而
n

止 为
“

假 定

”

的 系 统 平 衡 时 间

,

紧 接 着 取 后

面
3 而

n
的 时 间 和 浓 度 求 得 气 路 系 统 C O Z

浓 度 增
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量
,

依 此 类 推

。

通 过 系 统
C 0 2

浓 度 增 量 (△
腼

o F

(m ol
·

s ))
、

密 闭 气 路 系 统 体 积

、

培 养 土 壤 烘 干 重 量

等 就 可 以 推 算 一 定 重 量 的 土 壤 在 特 定 时 间 段 的 有 机

C 矿 化 量 ( m 叭 k g
·

d ) )
。

数 据 显 著 性 差 异 检 验 采 用
S P S S 软 件 的 单 因

素 方 差 分 析 法 ( L SD 检 验 )
。

2 结 果 与 分析

2
.

1 系 统 平 衡 时 间和 读 数 稳 定 性

CO :
红 外 气 体 分 析 仪 的 平 衡 时 间 和 气 泵 在 工 作

时 的 读 数 稳 定 性 是 衡 量 一 个 密 闭 气 路 系 统 好 坏 的 两

个 主 要 指 标

。

本 改 进 的 系 统 多 数 在
2 而

n
内 实 现 整

个 密 闭 气 路 系 统 C O :
浓 度 的 平 衡 稳 定

,

且 在 稳 定 时

(气 泵 在 工 作 ) 的读 数 波 动 较 小
,

变 异 在 劲
.4

卜m o lm/
0 1 以 内

,

如 图 2 所 示 ( N O
.

l
,

N O
.

2
,

N O
.

3 代

表 3 次 不 同 C O :
平 衡 的 操 作 过 程 )
。

其 实

,

25 0 而

培 养 瓶 和 I L 缓 冲 瓶 及 两 个 瓶 内 的 出 气 端 胶 管 长 度

控 制 (2
c m ) 都起 到 了缓 冲作用

,

把 换 气 泵 抽
/送 气

体 引 起 的 气 体 压 力 波 动 和 气 体 涡 旋 效 应 尽 量 控 制 在

两 个 玻 璃 瓶 内
,

从 而 降 低 了 压 力 波 动 和 气 流 波 动 对

C O :
红 外 气 体 分 析 仪 内 部 检 测 器 的 影 响

。

4
、

5 而
n
) 和 所取 时间段 (3 而 n) 对不同测试样品

结果 (系统 C O :
浓 度 增 量

,

(△林m 0 1/ (m o l
·

s ) ) 的影响
。

随 着

“

假 定

”

平 衡 时 间 的 延 长

,

不 同 样 品 的 测 定 结 果

都 呈 现 不 同 程 度 的 下 降 趋 势

。

总 体 而 言

,

T卫3 的 结 果

和 几
3
的 结 果 之 间 下 降 较 大

,

可 能 与 培 养 瓶 内 土 壤

空 隙 中 原 有 的 高 浓 度
C O :

缓 慢 扩 散 有 关

,

这 一 缓 慢

扩 散 过 程 可 能 在 不 同 的 土 壤 样 品 中 不 一 样

。

T 23
和 后

面 的 几 个 时 间 段 ( T 33
、

几

3
、

几

3
) 的结果 也有差 别

,

可 能 与 回 流 气 体 吹 送 对 土 壤 微 生 物 活 性 的 影 响 有

关

,

也 可 能 与 培 养 瓶 内 的 风 吹 和 气 体 波 动 阻 碍 了 土

壤
C O Z

气 体 向 上 扩 散 和 释 放 等 过 程 有 关
【’ “」。

ǎ宁一呈à二
。

里
và聊侧咧锐NO。瑞服

假 定 平 衡 时 间 (而 n)

图 3 假定 的 平 衡 时 间 对测 试 结 果 的 影 响

F ig
.

3 E ffe
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me d b a la n e in g t ime
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. N O
.

2

▲ N 0
.

3

上

_
_

_ 一刀

2 0 4 0 6 0 8 0 1 0 0

时 间 ( s )

2
.

3 测 试 环 境 温 度 对 结 果 的 影 响

土 壤 微 生 物 对 测 试 环 境 的温 度 变 化 相 当 敏 感
。

尽 管 土 壤 样 品 的 培 养 温 度 都 为 25 ℃
,

但 改 变 测 试 环

境 温 度 对 结 果 影 响 较 大

,

并 随 着

“

假 定

”

平 衡 时 间 差

异 而 不 同 ( 图 4 )
。

以 培 养 25 天的暗棕壤样品 ( A )

为例
,

以
2 5 ℃的 测 定 结 果 为 参 考

,

较 低 温 度 ( 20 ℃ )

1
1!LO
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图 2 密 闭 气路 系 统 C O :
浓 度 平 衡 所 需 的 时 间

F ig
.

2 下 me fo r th e e lo s e d g a s s y s t e m t o er ac h

e q u il i bir u m i n C 0 2 e o n c e n
atr ti o n

2
.

2 平 衡 时 间 对 结 果 的 影 响

土 壤 样 品 呼 吸 越 强
,

测 定 时 密 闭 气 路 系 统 中

C O :
浓 度 增 加 得 愈 快

,

如 果 系 统 内
C O :

浓 度 超 过

700 随
of /m ol

,

则 可 能 对 土 壤 微 生 物 呼 吸 产 生 抑 制

作 用

。

土 壤 样 品 测 定 时 间 愈 长

,

这 种 抑 制 效 应 也 愈

大

。

然 而

,

每 个 测 定 样 品 所 需 平 衡 时 间 无 法 准 确 知

道

,

这 就 意 味 着 测 定 结 果 计 算 涉 及 到 每 个 样 品 的 平

衡 时 间 和 测 定 时 间 长 短 问 题

。

图
3 中 的 1T 3 、

飞

3 、

T 33 、

几

3
、

毛

3
分 别 表 示
“

假 定

”

平 衡 时 间 ( l
、

2
、

3
、

~ -
令 - 3 0℃

- 门卜一 2 5℃

- 谧 - ~

2 0℃

T , 3
毛

3
毛

3
毛

3
毛

3

假 定 平 衡 时 间
(而 )n

图 4 测试 环 境 温 度 对 测试 结果 的 影 响

F i g
.
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对 测 定 结 果 影 响 较 大

,

差 异 显 著
( P < .0 05 )

,

且 随

着 假 定 平 衡 时 间 的 延 长

,

结 果 降 低 得 更 多

,

标 准 偏

差 变 异 也 大

。

相 反

,

由 于 湿 润 土 壤 样 品 的 热 容 量 大

,

较 高 温 度 ( 30 ℃ ) 在开 始 的前 5 而
n
对 测 结 果 影 响

不 大

,

但 随 着 时 间 推 移

,

样 品 瓶 内 土 壤 温 度 略 有 上

升 (可至 2 7 ℃ )
,

土 壤 呼 吸 作 用 加 强

,

测 定 结 果 略

有 增 加

,

还 抵 消 了 测 试 结 果 原 有 的 递 减 趋 势

,

但 差

异 不 显 著
( P > .0 05 )
。

因 此

,

测 试 环 境 温 度 应 尽 量

与 培 养 温 度 接 近

。

2
.

4 测 定 结 果 重 复 性 检 验

密 闭 气 路 系 统 改 进 后 的 效 果 必 须 经 过 测 定 结 果

的 重 复 性 和 可 靠 性 来 检 验
。

土 壤 加 水 培 养 后 16 h 内

的 有 机 C 矿 化 增 减 变 化 剧 烈
,

数 据 变 异 系 数 大

,

是 土 壤 有 机
C 矿 化 测 定 的 难 点 之 一

。

为 了 检 验 该

密 闭 气 路 系 统 测 定 结 果 的 重 复 性 和 可 靠 性

,

本 文 利

用 该 系 统 进 行 了 这 段 时 间 的 动 态 观 测 ( 每 Z h 观 测 1

次
,

测 试 环 境 温 度 为 25 ℃
,

每 个 样 品 测 定
5 而

n ,

前
2 而

n
为 平 衡 时 间 )
。

由 图
5 可 见

,

该 系 统 能 较 好

反 映 两 个 土 壤 类 型 的 呼 吸 差 异 及 同 一 样 品 随 时 间 推

移 的 微 小 变 化

,

且 测 定 结 果 重 复 性 好

,

标 准 偏 差 小

,

误 差 基 本 控 制 在
5 % 以内
。

八 0
.

4

昌

苍
0 3

里
阅

磁

0 .2

聊

侧
说 0

.

1

占
口

妻

。

.

- 今-
.

棕 色 针 叶 林 土 ()C

一刁卜- 风 沙 土 ( )E

0 2

1 1 1 1 」 . 1

4 6 8 10 1 2 1 4 16 1

时 间 ( h )

闭 气 路 系 统 在 大 多 数 情 况 下 也 只 能 把 实 验 误 差 控 制

在 5% 以 内
,

适 宜 的 检 测 范 围 为 .0 01 一 .0 6 0

△
腼

o u (m o l
·

s )
,

即 基 本 能 满 足
10 0 9 土 壤 或 2 一 3 9

凋 落 物 的培 养 测 定 要 求
。

此 外

,

本 改 进 系 统 基 本 克

服 了 气 体 压 力 差 和 气 流 涡 旋 对 仪 器 检 测 的 影 响

,

且

在
2 而

n
内 基 本 实 现 密 闭 气 路 系 统 的 C O Z

浓 度 平 衡

,

把 每 个 样 品 测 试 时 间 缩 短 到
5 而

n 。

然 而

,

许 多 的

不 确 定 性 因 素 制 约 了 该 系 统 往 实 验 误 差 更 小 的 方 向

迈 进

,

包 括 测 定 前 的 通 风 换 气 时 间

、

测 试 环 境 温 度

、

假 定 平 衡 时 间

、

气 泵 换 气 速 度

、

回 流 气 体 对 土 壤
C O Z

气 体 向 上 扩 散 的 影 响

、

C O :
浓 度 增 加 对 土 壤 微 生 物

活 性 的 影 响 等
I’ 7
一̀ 8 ]
。

平 衡 时 间 对 测 试 结 果 的 影 响 较

大

,

且 随 着

“

假 定

”

平 衡 时 间 的 延 长

,

结 果 呈 不 同 程

度 的 降 低
( 图 3 )
。

同 样

,

测 试 环 境 温 度 对 测 定 结 果

有 一 定 影 响

。

以 25
O

C 为参照
,

较 低 温 度 ( 2 0
’

C ) 对

测 定结 果 的 降低 影 响 存在 显 著差 异 ( P < .0 05 )
,

而

较 高 温 度
( 30 ℃ ) 对测 定 结果 的增加 影 响不显 著 (P

> 0
.

0 5 ) ( 图 4 )
。

鉴 于 测 试 环 境 温 度 对 土 壤 有 机
C 矿 化 速 率 测

定 结 果 有 较 大 的 影 响
,

建 议 测 试 环 境 的 温 度 尽 可 能

与 培 养 样 品 的 温 度 接 近

。

在 测 定 前

,

还 需 要 通 风 换

气

,

使 密 闭 气 路 系 统 和 样 品 瓶 内 的
C O :

浓 度 大 体 与

大 气 C O :
浓 度 接 近

,

即 5 0 0
腼

0 1/m o l 左 右
。

此 外

,

土 壤 空 隙 中 原 有 的 高 浓 度
C O :

扩 散 需 要 一 定 时 间

,

最 好 在 测 定 前 的
1 一 Z h 把 培 养 瓶 的 橡 胶 瓶 塞 或 其 他

封 口材 料 移 走
,

让 其 自 由 扩 散 一 段 时 间

。

在 测 定 过

程 中

,

需 要 经 常 检 查 气 路 的 密 闭 性 和 读 数 的 稳 定 性

,

密 闭 气 路 系 统 的 平 衡 时 间 一 般 以
2 一 3 而

n
为 宜

。

平

衡 时 间 长 短 对 测 定 结 果 存 在 一 定 的 影 响

,

且 结 果 随

着 平 衡 时 间 延 长 而 降 低

,

其 机 理 尚 未 完 全 弄 清

,

需

要 进 一 步 探 讨

。

图 5 土 壤 C O Z
释 放 随 培 养 时 间 的 变 化 趋 势

iF g
.
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