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气相色谱法作为一种高效
、

快速
、

灵敏的分离分析技术
,

目前在我国已经得到广泛的应

用〔 l
·

“ 〕 。

但国内用于测定土壤气体组成的报道并不多见〔 “ , 4 〕。

本工作采用的气相色谱仪系 日

产 G C一 g A 系列气相色谱仪
,

并由微机控制
。

它能提供气相色谱分析的程序控制
。

它亦可与

岛津色谱软件包相连
,

进行数据处理及由软件包设定参数
。

而参数
、

色谱图和温度等可在屏

幕上显示
。

用气相色谱法测定气床所需的待测气样量比化学分析需要的气体量要少 20 。倍以上
,

这对

于测定水稻土的气体组成带来更多的方便
。

一
、

准备工作

(一 ) 吸附荆的选择 用 日产 S A分子筛 (粒度 60 一 80 目 ) 分离土壤气体中的氧气及氮气
,

用石墨碳 T D X一 01 (粒度 60 一 80 目 )分离甲烷及二氧化碳
。

(二 ) 不锈钢柱的清洗 将不锈钢柱全部浸在超声波器槽中
,

在温肥皂水中处理 4一 5 小

时后
,

用自来水冲洗干净
,

再用无水酒精清洗一次
,

然后用气体反复冲吹 3一 4次
,

在 1 0 5 ℃恒

温箱内烘 8小时
,

供使用
。
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( 三 )色谱柱的处理 用抽气 法 分 别 将

S A 分子筛及 T D X 一 01 装入长为 1米和 2 米
,

内径均为 4毫米的不锈钢柱 内
。

在装吸附剂

过程中
,

用带有橡皮塞的棒轻轻地敲击柱子
,

使柱内的吸附剂装填均匀 (色谱柱 内吸附剂

装填是否均匀与柱效有密切关系 )
。

在色谱柱

接入色谱仪后
,

将装有 S A分子筛的不锈钢柱

在 150 ℃和氮载气流为 50 毫升 /分的条件下活

表1 分 析 条 件

吸 附 剂
. S A 分子筛 T D X一 0 1

载气流速 (毫升 /分 )

热导检测器温度 (℃ )

热导池电流 (毫安 )

色谱柱温 (℃ )

进样量 (微升 )

化 8小时
。

而装有T D X 一 01 的不锈钢柱需在 3 00 ℃和氮载气流为 50 毫升 /分的条件下连续活化

4 8小时
。

( 四 ) 分析条件 列于表 1
。

(五 ) 标准土玻空气的制备及线性关系的测定
1

.

标准土壤空气的制备
:

在自然条件下土壤空气的组成 (容积% ) 通常是
:

氮 78
.

80 一

8 0
.

2 4 % ; 氧 10
.

35 一 2 0
.

0 3 %及二氧化碳 0
.

7 4一 9
.

74 % (表 2 )
。

水稻土的空气组成
,

与早地土

本项工作 得到周正度同志的协助
,

特此致 谢
。

2 6 7

DOI : 10. 13758 /j . cnki . tr . 1990. 05. 013



表 2土 壤 空 气 中 氧 和 二 氧 化 碳 的 含 量

土 壤 及 利 用 0
2

(容 积 %)

C O :资料来源

耕地 (一 年不施粪肥 )

牧地

耕地 (砂土
,

休闲
,

不施厩肥 )

耕地 (壤土
,

休闲
,

不施厩 肥 )

泥炭 沼泽土

种马铃薯土壤 ( 巧厘 米 )

种乌足豆 (土壤 15 厘 米 )

耕地 (休闲 )

耕地 (不施厩肥 )

耕地 (施厩肥 )

草地

砂壤土

生草灰化土

植稻土续

19一 2 0

1 0一 2 0

2 0
.

4一 2 0

2 0
.

0一 2 0

1 9
.

2一 2 0

1 9
.

8一 2 1

2 0
.

4一 2 0

2 0
.

4一 2 1

1 8
.

0一 2 2

1 5
.

7一 2 1

1 6
.

7一 2 0

0
.

2一 2 0

1 3
.

3一 2 0

3
_

9一 17

0
.

9

0
.

5一 11
.

5

0
.

0 5一 0
.

3 0

0
.

07一 0
.

5 5

0 2 8一 1
.

4 0

0
.

0 9一 0
.

9 4

0
.

1 2一 0
.

3 8

0
.

0 2一 0
.

3 8

0
.

0 1一 1
.

4

0
.

0 3一 3
.

2

0
.

3一 3
.

3

0
.

15一 1 1
.

9

0
.

1 4一 4
.

0

4
_

2一 1 2 1

〔 7 〕

〔 8 〕

〔 9 〕

〔 6 〕

〔 1 0〕

〔 4 〕

〔 3 〕

壤相比
,

甲烷和氮含量较高
,

而氢和氧的含量较低的特点
。

标准土壤空气就是根据各气体的大

约的浓度范围而配制成的混合气体
。

2
.

线性关系的测定
:

吸取 40
、

70
、

1 0 0
、

30 0及 5 00 微升的标准棍合气体 ( 氮
、

氧
、

甲烷

及二氧化碳 )
,

分别注入 S A 分子筛及 T D X 一 01 色谱柱中进行测定
。

结果表明
,

在上述进样 量

范围内
,

混合气体中的氧气
、

氮气
、

甲烷及二氧化碳输出峰与进样量之间均呈线性相关
,

其

相关系数分别是
:

0
2

为 0
.

9 9 9
, n = 6 ; N

:

为 0
.

9 9 9 , n = 6 ; C H
4

为 0
.

9 9 9
, n = 3 ; C O

Z

为 0
.

9 9

9 , n = 3
。

二
、

操 作 步 骤

(一 ) 气相色谱仪的操作步骤

1
.

首先打开载气瓶
,

向色谱仪通入载气
,

根据分析条件确定载气流速
。

2
.

仪器的启动
:

接通电流之前
,

保护开关及加热开关都应置于开的位置上
。

当电流开关

置于开的位置时
,

开始设定分析条件
。

按压接通电流键后
,

此时
,

每个温度控制器 的加热器

通电
,

_

且按照预置的值控制温度
。

(二 ) 数据处理步骤

1
.

打开数据处理机
,

首先走基线
,

一般经 2小时后基线即可走直而开始进样测定
。

2
.

注射标准气样用绝对校准曲线法计算氧气和氮气
,

其结果列于表 3
。

表 3 绝对校准曲线法计算标准气样中的氧

气和氮气含量

表 4 测定的气样中氧气和氮气含量

项 目 出峰时间 (分 ) 浓度 ( 容积 % )

项 目 出峰时间 (分 ) 浓度 (容积 % )

氧 气 0
.

3 2 5 2 0

氮 气 0
.

5 9 8 7 9 :::;
氧 气 0

.

3 2 8 1 0

氮 气 0
.

5 9 2 9 1 :;::
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表 5绝对校准曲线法计算标准气样中

的甲烷和二氧化碳含量

表 6测定的气样中甲烷和二氧化碳含量

尸
_ _

少竺竺三三…飞竺兰塑
甲 烷

二氧化 碳

7
.

4 3 3 ! 5

2 5
`

7 5 5 5 1

5 2 24

2 13 1

项 目

甲 烷

二氧化碳

出峰时 间( 分 )浓度 ( 容积 % )

7
.

4 7 6

8 1
.

83 7

5 19 7

0 074

3
.

编制 I D文件
:

根据标准气样中氧气
、

氮气出峰的时间编制 I D文件
,

测得氧气和氮气

的响应因子
,

然后才可测得待测气样中氧气和氮气的浓度
。

4
.

注射待测气样
,

其结果列于表 4
。

(三 ) 甲烷和二妞化碳的浏试操作步骤及编制 I D文件

步骤和要求与上述相同
。

其结果列于表 5和表 6
。

三
、

注意事项

(一 ) 由于气体体积随大气压及温度的变化而变化
。

若能安装气体自动进样器
,

则可提高

测定的准确度
,

但需采集大量的测试样
。

(二 ) 由于 T D X一01 柱的柱温差异大
,

企图通过程序升温一次性进样
,

并在一根柱内分

别分离出氧
、

氮
、

甲烷及二氧化碳气体是难以实现的
,

因为它需要高灵敏度的电流
,

否则将

影响基线的稳定性及残余杂峰的干扰
,

且延长了测定的时间
。

但程序升温能适用于低灵敏度

电流的测试
。

(三 ) 本工作中的几种混合气体的分析
,

采用的是两次性进样
,

分别在两根柱内进行测试
。

若在气路中能安装切换阀或使用多柱装置 (切换阀 )
,

则可以一次性进样而经过两根柱或更多

根柱子测试样品
,

测定的准确度也可以进一步提高
。

( 四 ) 使用氢气作载气时
,

室内必须有通风设备或者将排气管延伸至室外
,

否则有发生爆

炸的危险
。

(五 ) 更换检测器或色谱柱后
,

都必须检漏
。

最简单的办法是闭塞气路一段时间
,

观察压

力的变化 ; 或者用肥皂液涂在接头处
,

若有气泡产生
,

说明漏气
。

因氢气作载气时
,

特别需

要检漏
。
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