
 

 

基于温度梯度的碳同位素测试系统
研制与方法开发

易　州1,2，尹希杰2，林珊珊2，刘维维2，杨海丽2，王吉苹1，林梵宇2

（1. 厦门理工学院环境科学与工程学院，福建 厦门　361024；

2. 自然资源部第三海洋研究所分析测试中心，福建 厦门　361005）

摘要：黑碳作为由生物质和化石燃料不完全燃烧生成的碳质组分，其稳定同位素在环境科学、气候变化及地球化学

循环等领域具有重要的应用价值。本研究开发了一种基于温度梯度的碳质成分及稳定同位素在线分析系统，并建

立了相应的测试方法。利用温度梯度氧化炉，在氧气氛围下实现了有机碳和黑碳的分离与氧化，生成的 CO2 经富集

纯化后进入气体稳定同位素比值质谱仪进行含量和 δ13C测定。有机碳与黑碳标样的回收率分别为 88%～

95%和 84%～90%，同位素标准偏差分别为 0.25‰和 0.59‰；实际沉积物样品的有机碳和黑碳同位素标准偏差分别

在 0.31‰和 0.52‰以内。该装置和方法的分离效率高，精度和稳定性能够满足相关实验测试的要求。该系统实现

了全自动在线分析不同类型样品中碳质组分含量及同位素组成，为环境科学和相关领域的研究提供了技术支撑。
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Abstract: Black  carbon  (BC),  a  refractory  carbonaceous  component  formed  through  incomplete

combustion  of  biomass  and  fossil  fuels,  plays  a  critical  role  in  environmental  science,  climate

dynamics,  and  geochemical  cycles  due  to  its  stable  carbon  isotope  (δ13C)  signature.  However,

traditional  analytical  methods,  such  as  chemical  oxidation  and  thermal-optical  techniques,  face

challenges including operational complexity, incomplete separation of organic carbon (OC) and BC,

and limited analytical  precision.  To overcome these limitations,  this  study developed an innovative,

fully  automated  online  analysis  system  integrated  with  a  temperature  gradient  oxidation  furnace,

enabling simultaneous separation and isotopic analysis of OC and BC. The system’s core innovation
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lies  in  its  three-zone  temperature  gradient  oxidation  furnace,  meticulously  optimized  to  operate  at
360,  1  000,  650  °C.  These  zones  facilitate  sequential  oxidation  of  OC  and  BC  under  controlled
oxygen  flow.  The  360 ℃  zone  can  ensure  complete  oxidation  of  OC  while  minimizing  BC  loss,
whereas the 1 000 ℃ zone equipped with platinum catalysts can guarantee efficient BC conversion. A
final 650 ℃ zone with redox-active materials can remove residual oxygen and impurities. Generated
CO2 was enriched via cryogenic traps, purified through Porapak Q columns, and analyzed using a gas
stable  isotope  ratio  mass  spectrometer  (IRMS)  for  δ13C.  Automated  sampling  and  gas-path  control
modules can enhance reproducibility and reduce human error. OC and BC standard recoveries reach
to  88%-95%  and  84%-90%,  with  isotopic  standard  deviations  of  0.25‰  and  0.59‰,  respectively.
Temperature  optimization  (360  ℃  for  OC  oxidation)  effectively  eliminates  cross-interference,
achieving residual OC and premature BC oxidation rates below 1%. For real sediment samples, δ13C
standard  deviations  of  OC  and  BC  remain  within  0.31‰  and  0.52‰,  underscoring  the  system’s
robustness  in  complex  matrices.  A  linear  response  (R²=0.992)  in  BC  quantification  was  observed
across 10-45 μg.  Mixed standard tests  further confirmed adaptability to varying OC/BC ratios.  This
system overcomes critical drawbacks of existing techniques by integrating high-precision temperature
control,  automated  workflows,  and  advanced  purification  mechanisms.  Its  ability  to  perform
simultaneous and interference-free OC/BC isotopic analysis significantly enhances data reliability and
throughput,  thereby  offering  transformative  potential  for  studies  on  carbon  source  apportionment,
climate  modeling,  and  biogeochemical  cycling.  Future  adaptations  can  extend  to  multi-isotope
systems, further advancing precision in environmental geochemistry.
Key  words: temperature  gradient  oxidation  furnace； stable  carbon  isotope  (δ13C)； black  carbon；
organic carbon

黑碳（BC）是一种由生物质和化石燃料不完

全燃烧生成的碳质组分，具有难熔性 [1-2]，表现出

强烈的吸光性，且不溶于水和有机溶剂 [3]，广泛

分布于大气气溶胶、土壤和水体等环境介质

中。在大气中，BC通过吸收太阳辐射影响地球

能量平衡，显著改变气候系统 [4]；在地球化学循

环中，其稳定同位素组成为追踪碳源和迁移路径

提供了关键线索[5]。由于 BC来源复杂且迁移转

化路径多样，研究环境中 BC含量及同位素组成

对理解碳循环机制、预测气候变化趋势及制定

减排策略具有重要意义[4-7]。

目前，BC稳定碳同位素（δ13C）的精确分析

主要依赖于化学法和热学法等 [8-10]。然而，这些

方法存在一定的局限性，例如，化学法因氧化剂

的选择可能导致部分低致密 BC未完全反应，且

酸处理可能引起样品损失[11]；热学法通过升温分

离成分，但有机碳（OC）炭化现象易导致 BC含量

测定不准确 [12]。改进后的热光法利用激光校正

OC炭化影响，虽然适用于多种介质，但其分析结

果易受样品基质的影响，数据可比性有待提高[13]。

此外，大多数方法集中于离线测定，少数在线分

析方法（如在线的 Sunset元素碳分析仪 [14]）存在

操作复杂和分离效果欠佳的问题[15]，目前尚无法

实现同时测量 OC与 BC的稳定碳同位素。

鉴于以上问题，本研究开发了一种基于温度

梯度的全自动碳质含量及同位素测试系统。通

过设计温度梯度氧化炉、自动进样系统和气路

控制系统，能够在单一样品中同步实现 OC和

BC的分离与稳定碳同位素分析。本文将系统阐

述该系统的设计原理、测试流程及其在环境样

品中的应用，并验证其对碳组分的分离与测试能

力。根据测试结果，初步对研制的设备和建立的

方法进行评估，以期为环境中不同类型样品的碳

质组分及同位素组成分析提供技术支持。

 1    实验部分

 1.1    仪器与设备

Isoprime 100气体稳定同位素比值质谱仪

（EA-IRMS）：德国 Elementar公司产品；碳质组分

前处理系统：自制，该系统由温度梯度氧化炉、
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He和 O2 供气组件、液氮冷阱、六通阀、Porapak Q
填充柱、柱温箱及自动进样系统等部分组成。

 1.2    样品与试剂

采用高纯 CO2（纯度＞99.999%）作为参考气，

葡萄糖（纯度＞99.5%，MACKLIN）作为 OC标样，

炭黑 Super P Li（纯度＞99.9%，TIMCAL）作为 BC
标样。鉴于当前缺乏 BC碳同位素标准物质，且

仅有碳含量标准物质可用，本研究采用碳纯物质

作为同位素分析的替代标样 [1]。通过 EA-IRMS
测定 2种物质的碳含量和 δ13C值，结果列于表 1。
首先，分别称取一定质量的葡萄糖与炭黑 Super

P Li固体粉末，置于玛瑙研钵中充分研磨，分别

将研磨后的粉末过 200目筛，收集筛后的标样；

按预设比例称取筛分后的葡萄糖与炭黑 Super P

Li粉末，置于离心管中，加入适量的水与乙醇，

搅拌，使粉末充分分散，形成均匀悬浮液；待混合

均匀后，于 60 ℃ 真空干燥箱内烘干至恒重，获

得均匀分散的固体混合标样。

实际样品预处理流程：取 5.0 g沉积物，加入

15 mL 1 mol/L盐酸，室温振荡 24 h，离心后去上

清液，若观察到气泡产生，需继续加入盐酸，并重

复至无 CO2 气泡；随后水洗至中性，60 ℃ 烘干，

过 200目筛；密封后于干燥皿储存。

 1.3    碳质组分稳定同位素在线分析系统

碳质组分稳定同位素在线分析系统示意图

示于图 1，主要由载气（He）压力及流速调节装

置、载气净化系统、六通阀、自动进样系统、温

度梯度氧化炉系统等部分组成。
 
 

梯度升温氧化炉
650 ℃ 1000 ℃ 360 ℃

零本底自动进样器

反应管

镀银氧
化钴

还原铜铂催化剂

高氯酸镁

除水阱 六通阀

三通阀
He1 He2

O2

He3

He4

冷阱

Porapak Q填充柱
参考气 CO2

IRMS
稀释气

横式自动进样器

图 1    碳质组分稳定碳同位素在线分析系统示意图

Fig. 1    Schematic diagram of carbonaceous component stable isotope online analysis equipment
 

 1.3.1    载气（He）压力及流速调节装置　该装置

由 1个总压力表，1个电磁三通阀，3个三通和

4个限流阀以及若干 peek管组成。总压力表用

于控制 He供给的压力；限流阀和 peek管控制各

分路 He流速，保证气路切换时的压力平衡。He

供给组件示意图示于图 2。

 1.3.2    载气净化系统　载气 He中有少量含碳气

体（CO2、CO、CH4 和 VOCs等），经氧化和冷阱富

集会导致本底明显升高，影响样品中 OC和 BC

碳同位素的测试结果，因此，需预先对载气进行

净化。该系统由液氮冷阱、三通阀及自动控制

系统组成。冷阱中添加 5A分子筛，用于冷冻

CH4 等气体。冷阱自动升降控制系统由 1个五

位二通气动阀和 1个气缸组成，并利用质谱预留

接口控制冷阱系统的升降。

 1.3.3    六通阀　六通阀用于切换 Load和 Inject

两路气路，分别连接冷阱、填充柱、两路 He和一

路排空，并利用质谱预留接口控制六通阀的切换。

 1.3.4    自动进样系统　自动进样系统由零本底

自动进样器和横式自动进样器组成，共同实现样

 

表 1    标样碳含量及 δ13C 重复性数据（n=3）
Table 1    Carbon content of standard samples and

δ13C repeatability data (n=3)

标样 Standard sample 碳含量 Carbon content/% δ13CVPDB/‰

炭黑 Super P Li 98.60±0.10 −28.88±0.02

葡萄糖 40.70±0.01 −11.77±0.08
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品的自动进样以及在氧化管不同温度区的位

移。零本底自动进样器包括进样器主体、样品

盘、盖板、三通阀、步进电机和连接管路。为减

少本底干扰，进样器配备隔离阀，吹扫时关闭，以

确保腔室内空气完全置换为氦气；步进电机带动

样品盘转动到进样口，陶瓷坩埚在重力作用下掉

入横式进样器的样品位。横式自动进样器由反

应管、步进电机、陶瓷推杆和电磁铁组成，负责

将样品送至氧化炉不同温度区；反应完成后，推

杆退出氧化炉并旋转 180°，将空坩埚排入废样容

器，随后复位等待下一个样品。

 1.3.5    温度梯度氧化炉系统　该系统是在线分

析系统的核心组件，由管式炉、温控器、电阻丝

和热电偶组成。其中，管式炉设有 3个独立温度

区，每区配备独立的温控器和热电偶，温度可灵

活调节。根据 OC和 BC在特定温度下的氧化特

性差异，3个温度区分别设为 360、1 000、650 ℃。

其中，1 000 ℃ 温度区放置铂催化剂，以保证完

全氧化；在 650 ℃ 温度区放置还原铜和镀银氧化

钴，以去除多余氧气、氮氧化物及卤素等。

 1.4    碳质组分稳定同位素在线分析系统测试条

件及流程

将称量的样品置于陶瓷坩埚中，并放入零本

底自动进样器的进样盘，通入氦气以置换进样器

和石英管中的空气，降低系统本底。

实验分为 2个阶段，分别在 360、1 000 ℃ 温

度区进行。首先，将氧化炉设为 360、1 000、650 ℃
3个温度区，色谱箱温度为 80 ℃。系统稳定后，

启动进样器，进样盘旋转 1格，陶瓷坩埚掉入样

品位。横式进样器将样品推入 360 ℃ 温度区；通

入纯氧 20 s，OC被氧化生成 CO2。CO2 通过化学

阱和除水阱净化，并在冷阱中富集，约 360 s后，

切换六通阀，将冷阱中释放的 CO2 通过载气送入

色谱柱分离；随后进入 IRMS，检测 m/z 44、45、46
离子信号，并计算碳同位素组成。测量 OC过程

中，切换六通阀和冷阱富集模式，同时横式进样

器将样品送入 1 000 ℃ 温度区，通氧 60 s，将样品

中的 BC氧化成 CO2，按照与 OC相同的流程进

入 IRMS检测。使用 CO2 峰面积计算样品中 OC
和 BC的含量。该流程实现了 OC和 BC的分步

氧化与碳含量和同位素的在线测试。测试流程

时间序列列于表 2。
 1.5    数据处理

δ13C以 VPDB国际标准作为参考标准，按式

（1）计算[16]：

δ13C =

R
(

13C/12Csample

)
R (13C/12CVPDB)

−1

×1000 （1）

式中，R(13C/12CVPDB)为国际标准物质VPDB（Vienna
Peedee Belemnite）的碳同位素丰度比值。

方法回收率计算公式示于式（2）：

回收率（%） = 实测碳质量
添加碳质量

×100% （2）

式中，实测碳质量指通过实验测量获得的目标碳

组分（OC或 BC）的绝对质量（单位 μg），其值基

于 CO2 峰面积结合标准曲线计算得出；添加碳质

量为加入已知标准物质的碳质量（单位 μg）。
本研究利用 CO2 参考气构建校准曲线进行

碳含量定量分析。首先，利用元素分析仪-同位素

比质谱联用系统对 CO2 参考气进行定量，测量该参

考气的峰面积（单位 nA/S），基于二者数据建立CO2

质量与峰面积的线性回归方程。然后，利用该方程

确定的校准曲线，对后续实验 CO2 进行定量分析。

 2    结果与讨论

 2.1    氧化炉第一温度区温度优化

本方法基于不同温度下碳质组分的挥发性

 

He

He1 He2 He3 He4

He净化器

减压阀 排空

三通阀 三通 三通

限流阀 限流阀 限流阀 限流阀

三通

图 2    He 供给气路示意图

Fig. 2    Schematic diagram of He supply gas path
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差异，实现 OC和 BC的有效分离，因此，有必要

对温度梯度进行优化。由于第一温度区决定了

OC与 BC的分离精度，优化第一温度区对于减

少交叉干扰至关重要 ；而第二温度区温度为

1 000 ℃，在持续通氧的情况下可确保 BC完全氧

化。本实验重点研究第一温度区对 OC和 BC回

收率的影响，旨为找到最适宜的温度设定，以提

高系统的整体性能。为确定第一温度区域温度

梯度的最优条件，使用 2组样品（一组加入 40 μg

葡萄糖，另一组加入 20 μg炭黑 Super P Li）对 OC

氧化区进行温度优化实验。第一温度区分别设

置 330、360、390 ℃，第二温度区均为1 000 ℃，在

每种温度下分别将 2组样品推入氧化炉，将一组

在第一温度区产生的 CO2 视为 OC，另一组在第

二温度区产生的 CO2 视为 BC，使用它们的峰面

积确定 OC与 BC的回收率，结果示于图 3。可见，

在 360 ℃ 时，OC与 BC的回收率最佳；在 390 ℃

时，BC损失增加；在 330 ℃ 时，OC未完全燃烧，

影响分离效果。因此，第一温度区选择 360 ℃ 作

为实验温度。

为进一步验证第一温度区不同温度下 BC

和 OC同位素测量的潜在干扰 ，将 20  μg炭黑

 

表 2    碳质组分稳定碳同位素在线分析系统测试流程

Table 2    Workflow of the online analysis system of stable carbon isotopes in carbonaceous components

时间
Time/
s

零本底自动进样器
Zero background
autosampler

横式进样器
Horizontal
sampler

He阀
He
valve

O2阀
O2

valve

冷阱模式
Trap
mode

六通阀
Six-way
valve

CO2参考气
CO2

reference

质谱接口
Mass spectrometry

interface
1 进样 样品向360 ℃

温度区移动
开启 关闭 下降 Load

20 开启

40 关闭

60 开启

61 关闭 开启

80 关闭

81 开启 关闭

100 开启

120 关闭

150 开启

355 Inject

360 上升

700 Load

705 样品向 1 000 ℃
温度区移动

下降

760 关闭 开启

790 开启 关闭

1065 Inject

1070 上升

1495 Load

1500 关闭

 

330 360 390
0

20

40

60

80

100

回
收
率
/%

温度/℃

OC BC

图 3    OC 和 BC 回收率与第一温度区温度的关系

Fig. 3    Relationship between OC and BC recovery
rates and the temperature in the first

temperature zone
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Super P Li与 40 μg葡萄糖混合后，分别在第一温

度区 330、360、390 ℃ 处理（第二温度区固定为

1  000 ℃），收集并测定第一和第二温度区的

CO2 同位素值，结果列于表 3。可见，在 330 ℃
时，OC未完全氧化（残留率 8%左右），残留葡萄

糖进入第二温度区与 BC共同氧化，导致 BC含

量高估 8%以上，且其 δ13C值从−28.88‰偏移至

−26.52‰；在 360℃ 时，OC完全氧化（回收率＞

90%），且 BC氧化比例＜1%，OC与 BC的 δ13C
值分别为−11.77‰、−28.86‰，实现了无干扰分

离；在 390 ℃ 时，高温引发 BC提前氧化（10%），

并伴随 OC残留（2%），混合氧化使 BC同位素值

偏移至−27.90‰，OC的 δ13C值因分馏效应降至

−12.89‰。研究表明，在 330、390 ℃ 时，均因 OC
残留或 BC提前氧化导致同位素分析误差；而在

360 ℃ 时，通过精准控制氧化温度，实现了 OC
与 BC的高效分离及稳定同位素测定。

 2.2    OC 和 BC 标样同位素色谱图与分离效果

验证

分析实际样品前，执行空白和标准样品的测

试是确保分析准确性的重要步骤。空白色谱图

不仅能够确认仪器的稳定性，还可揭示背景干

扰。特别是由于装置带有富集功能，这可能会显

著增加流程空白的影响，因此需要检查空白信号

是否过高，以确保不会干扰样品的分析结果。标

样色谱图可以验证分析方法的有效性，确保结果

的可靠性和重现性。将空陶瓷坩埚作为空白样

品引入分析系统，经进样、升温及检测等步骤

后，测得信号用于确定系统的空白值，OC与 BC
的空白峰信号强度约为 0.5 nA，示于图 4a。使

用OC与 BC的混合标样进行测试，在 600、1 200 s
左右分别检测到 OC、BC信号峰，示于图 4b。可

见，参考气峰基线及样品峰均表现出良好的稳定

性，样品峰呈正态分布，无明显拖尾，表明该系统

实现了对 OC与 BC的分离富集纯化。

为进一步验证分离效果，分别制备 2组已知

炭黑样品：一组加入 40 μg葡萄糖和 20 μg炭黑；

另一组为空白对照，仅加入 20 μg炭黑。利用本

系统分析 2组样品，结果列于表 4。实验显示，

添加葡萄糖的样品在经过第一温度区处理后，其

后续测定的黑碳稳定同位素比值标准差（SD）为

±0.31‰，与参考值相比，偏差在±0.27‰；有机碳
 

表 3    第一温度区不同温度下，第一、二温区 OC 和 BC 的碳同位素分离效果

Table 3    Separation efficiency of carbon isotopes for OC and BC in the first and second temperature zones
under different temperatures in the first temperature zone

温度
Temperature/℃

葡萄糖的δ13C
δ13C of glucose/‰

炭黑Super P Li的δ13C
δ13C of carbon black super P Li/‰

BC氧化比例
Oxidation percent of BC/%

OC残留贡献
Residual contribution of OC/%

330 −11.75±0.21 −26.52±0.45 ＜1 ＞8

360 −11.77±0.19 −28.86±0.34 ＜1 ＜1

390 −12.89±0.72 −27.90±0.42 ＞10 ＞2

 

有机碳样品峰 黑碳样品峰

Time/s

0
0

2

4

6

400 800 1200 1600

46:1
45:1
44:1

有机碳空白峰 黑碳空白峰2

Time/s

In
te
n
si
ty
/n
A

In
te
n
si
ty
/n
A

1

0
0 400 800 1200 1600

46:1
45:1
44:1

a

b

图 4    碳质组分稳定同位素在线分析系统的空白（a）和 OC 与 BC 混合标样（b）图谱

Fig. 4    Spectra of blank (a), OC and BC samples (b) of online analysis equipment for stable isotopes of
carbonaceous components
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稳定同位素比值 SD为±0.51‰，与参考值相比，

偏差在±0.07‰。表明该方法能够有效分离炭黑

Super P Li与葡萄糖，且在测量过程中未观察到

明显的同位素分馏现象。

 2.3    系统检出范围

首先对空白样品进行 4次重复测定，记录每

次测量的信号值；随后将 5、10、15、20、25、30、
35、40、45 μg炭黑 Super P Li标准品依次上机测

试，每个质量点进行 3次平行测定。实验结果显

示，炭黑 Super P Li标准品在 10～45 μg范围内，

其峰面积（y）与对应质量（x）呈良好的线性关系，

相关系数（R2）为 0.992，示于图 5。
 
 

0 10 20 30 40 50

0

2

4

6

峰
面
积
/(
n
A
·s
)

炭黑质量/μg

y=1.0×107x+1.2×106

R2=0.9918

×108

图 5    炭黑质量与峰面积的线性关系

Fig. 5    Linear relationship between carbon black
mass and peak area

 

不同质量炭黑 Super P Li的 δ13C测试结果示

于图 6，δ13C在（−28.87±0.59）‰范围内波动。当

样品质量低于 10 μg时，δ13C值出现显著不稳定，

波动超出标准偏差范围。这是因为样品量较小

时，空白中微量碳杂质或其他干扰物的相对影响

增加，尽管已进行空白扣除处理，但仍可能影响

低质量样品的测定结果。因此，样品含碳量须大

于 10 μg才能获得较准确的结果。图 4a显示，

OC与 BC的空白峰信号强度约为 0.5 nA，对应

碳质量为 1～1.5 μg。由于该质谱仪信号强度超

过 20 nA时趋于平峰，故当前条件下样品的最大

检出质量约为 45 μg。
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图 6    炭黑质量与 δ13C 的趋势图

Fig. 6    Trend chart of carbon black and δ13C value
 

 2.4    方法回收率、精密度和稳定性

选择预处理后的空白陶瓷坩埚，分别加入

10、20、30 μg炭黑 Super P Li标准物质，每种添

加量进行 3次平行实验，结果列于表 5。可知，

3种质量炭黑 Super P Li标准物质的回收率分

别为 86.1%、85.4%、87.4%；δ13C分别为−28.99‰、

−28.55‰、−28.70‰；SD最大为±0.47‰，其平均值

为−28.75‰，与参考值−28.88‰的偏差为 0.13‰，

表明该系统对 BC的回收率较高，在 85%～90%
之间，对 BC氧化较为完全且稳定。回收率未达

到 100%的原因可能与传输和燃烧过程中的微量

吸附或残留有关 [15]，但由于数据平行性较好，经

标准曲线校准后的测试结果稳定。

同样，在空白陶瓷坩埚中分别添加 20、40、
60 μg葡萄糖进行实验，结果列于表 5。可知，

3次平行测试的回收率分别为 89.2%、 91.7%、

94.2%；δ13C分别为−11.64‰、−11.78‰和−11.59‰；

SD最大为±0.21‰，其平均值为−11.67‰，与参考

值−11.77‰的偏差为 0.10‰。尽管存在微量损

失，但观察到其同位素值与参考值的偏差较小，

对结果影响不明显，表明该系统对 OC的回收性

能良好。

 

表 4    标样分离效果测试结果（n=3）
Table 4    Test results of separation effect of the standard samples (n=3)

分组
Group

添加物质及质量
Added substances and weight

黑碳稳定同位素
δ13CVPDB of BC/‰

有机碳稳定同位素
δ13CVPDB of OC/‰

对照组 20 μg炭黑 −28.85±0.31 —

实验组 20 μg炭黑、40 μg葡萄糖 −28.61±0.51 −11.70±0.24
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为进一步验证设备在混合碳质组分中的分

离能力，设计了 20 μg炭黑+40 μg葡萄糖、30 μg
炭黑 +40 μg葡萄糖、 20 μg炭黑 +60 μg葡萄糖

3种 OC与 BC混合标样 ，测试结果列于表 5。
混合标样中，BC和OC的回收率分别为 84.3%～

87.9%、 88.5%～92.1%，炭黑 Super  P  Li和葡萄

糖的 δ13C值 SD最大分别为 ±0.51‰、 ±0.22‰。

当 BC与 OC比 例 从 1:2调 整 至 1:3（20+60组 ）

时，回收率仍保持稳定，表明该设备对不同碳

质组分比例具有较强的适应性。混合标样实

验结果验证了温度梯度氧化法在复杂基质中

同步分离 OC与 BC的可行性 ，为实际环境样

品中碳质组分的精确测定提供了可靠依据。

在测试 OC和 BC碳同位素过程中 ，该系统未

发生明显分馏 ，其稳定性和可靠性得到进一

步验证。

 2.5    沉积物样品有机碳和黑碳的同位素测量

本实验对 2种沉积物样品进行酸化处理后

分析其 OC和 BC的碳同位素值，每个样品平行

测定 3次，旨在探究系统在复杂样品基质中的性

能表现，结果列于表 6。可见，2种沉积物的有机

碳 δ13C的 SD分别为 0.24‰、0.31‰，黑碳 δ13C的

SD分别为 0.44‰和 0.52‰。通过分析沉积物样

本的测试结果，发现本系统在处理复杂样品时的

稳定性较高，为进一步研究沉积物中碳质组成和

来源提供了技术支持。
 
 

表 6    沉积物样品碳组分测试结果

Table 6    Test results of sediment sample for carbon component

样品类型
Sample type

质量
Weight/mg

有机碳OC 黑碳BC

含量
Content/%

稳定同位素
δ13CVPDB/‰

标准差
SD/‰

含量
Content/%

稳定同位素
δ13CVPDB/‰

标准差
SD/‰

沉积物S1 5.027 0.76 −23.40 0.24 0.22 −23.50 0.44

沉积物S2 5.435 0.85 −23.42 0.31 0.24 −23.29 0.52
 

 3    结论

本研究开发了一种基于温度梯度的全自动

碳质组分稳定同位素在线分析系统，实现了对

OC和 BC的高效分离与稳定碳同位素测定。测

试结果表明，黑碳样品在 10～45 μg质量范围

内，峰面积与浓度呈良好的线性关系，空白峰与

样品峰稳定且无拖尾，δ13C测量精度较高。该系

统在环境样品中的重复性良好，能够同时测定

OC和 BC，减少人工操作，显著提高分析效率，为

环境科学与地球化学研究提供了技术手段，特别

在碳循环与同位素分析领域具有重要的应用价值。
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