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一
、

概 述

碳是组成动植物的重要元素之一
，
据测定植物体一般含碳高达���左右

，
在其他有机

化合物中碳元素也是占有相 当重要的地位
。

因此碳素的测定
，
不论在有机化学分析或在农

业
、

生物
、

药物等方面的研究中都具有非常重要的意义
。

燃烧法厕定碳元素 已有悠久的历史
，
自建立嫩烧法以来

，
人们对其 已做 了很大的改进

和提高
， ‘

目前己成功地将电子计算机应用在各种元素分析仪器上来
，
这对碳元素的分析技

’

术也是一个飞跃
，
但由于这种仪器数量少造价 昂贵

，
对使用条件要求也十分严格

，
因此应

�

用 的广泛性受到了很大的限制
。

另外这种精密仪器测祥量很微小
，

这是仪器的一大优点�

’

但在滋定程度上也是一弊
。

例如农业试验中各种作物不 同部位样尸
，
的比重是不一样的

，
因

此很难绝对混合均匀
，
这对测样量仅有几微克 到几毫克 的仪器所测出的数据

，
虽然精礁

度很高
，
但客观的代表性却不大

。

而常规的燃烧法以其测样量大
，
代表性强的优点一直被

人们延用�着
。

因此目前常规的燃烧法测之碳元素仍然是一种可靠的方法被广泛应用
。

利用燃烧法测定有机物中碳元素的基本原理就是将样品在氧气或含氧的惰性气流下
，

经燃烧分解和在氧化剂的作用下
，
使有机物完全分解氧化

，

其中的碳定量地转变成二氧化
�

碳
。

氢定量地转变成水
。

同时除去有关的干忧元素之后
，
以碱性石棉收集娜烧后生成的二

氧化碳气
，

称其重量计算碳在样品 中的百分含量
。

因此碳素的测定可 以简单归纳为 以
一『三

个步骤
� � �

、

燃烧分解 � � �
、

干扰元素的去除� � �
、

二氧化碳气体的收集侧量
。

随着科学的发展和我国稳定注 同位素
’ “ �的 延生

，
为生物示综研究又开辟了新途径

。

但在同位素质谱侧量含有
‘ ��生物样 品时

，

还必须防止 自 然界 中的
’ “ �对

’ ��示综元素的

稀释
。

还要排除主要干扰元素对测定
‘ “�丰度的影响和对质谱仪的污染

。

为此我们在全碳
·

测定装置上
，
增设抽真空部分和气体取样装置等

。

使该装置即可测定有机样品中全谈知 含

量
，
又能为质谱计分析提供气态或 目态二氧化碳祥品

。

二
、

测定装置的结构及简单操作程序

�
、

测定装置结构

本装置主要由以下几个部分组成
�
氧气供给部分� 烬烧和温度控制部分� 二氧化碳吸

收部分� 真空测量等部分
。

详见图 �
。
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图 � 生物样本全碳洒定及
‘ “ �质谱分析制样装置

�” �� 、

玻璃真空阀门 �
、

气体取样瓶

��
、

���吸收管 ��
、
������一 ��保护管

“ 、

热电偶 ��
、

真空计

��
、

机械真空泵 灯
、

炉温控制器

��
、

管式电炉 ��
、

与��相同

��
、

氧气流量计 ��
、

石英燃烧管

��
、

样品舟 ��
、 ‘

送样铁柱

��
、

永久磁铁 ��
、

氧气瓶

��
、

过滤塔 ��
、 “

�
”
形管其中�碱石棉�� ���������

��
、

酒精液氮瓶 幼
、

液氮瓶

“
�
钾 “

�
” � 为两只蛇形冷阱

。

�� �氧气供给部分

用氧气钢瓶
，
瓶上装有医用浮标式氧气吸入器

，
因该吸入器配有微调旋钮与气体瘫童

计配合调解氧气的流量
。

在气体流量计的出 口处装有过滤塔和两支
“ �”

形管
，
其 中分别

装入无水高氯酸镁和碱性石棉
，
以除去氧气中的水分和少量的二氧化碳

。

�� �燃烧和温度控制部 分

该部主要有两只 �� �� 管式高温电炉
。

其 中一只电炉温度控制在���℃做样品 分析

炉， 另一只电炉其温度控制在���℃做燃烧管内充填物质的加温还原
。

两只电炉分别由两

个热偶计与两只温度 自动控制器和两只调压器连接用来调解和控制电炉 温度
。

，

燃烧管是一根长�����直径����的石英玻璃管
。

其中一端经 过渡 玻璃接翅普 通玻

瑞装置上获并在燃烧管内充填一定数量的棒状氧化铜做催化剂
。

为除去样品在燃烧时所产生

的卤素
、

硫
、

氮等元素对测量结果的影响
，
在燃烧管内还装入了银网栓

、

铬酸铅网栓和

还原翻网栓等
。
详见图 �

。
�
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一
、

入

���巨里里

图 �

、

样品舟� �
、

铜网栓� �

燃烧管与充填物
、

氧化铜 � �
、

铬酸沿网淦� �
、

五军 司冈 七 �
、

艰 网 侄

�息�二氧化碳吸收部分

样品在徽烧时生成的二氧化碳气经纯化后
，

通过一个两端带有磨 口的碱石棉吸收管
，

图 � 〔 ��〕 。

气流中的二氧化碳被管中的碱性石棉全部吸收固定
。

在碱性石棉吸收管的尾

部还串接了一个装有无水高氯酸镁的保护管
，
图 � 〔 �� 〕 ，

用来隔离空气中水蒸气避免进

入二氧化碳吸收管而增加测量的误差
。

为质谱仪制备
’ ” �气体样品时

，
样品燃烧后生成的二氧化碳

，
用液氮收集于一个带有

真空阀门的气体取样瓶
，
图 � 〔 ，，〕 中

。

从转化装置上取下送质谱计分析
。

也可用 氢氧花
钡吸收

，
以碳酸钡的形态长期保存备用

。

�� �真空及测�部分

该部由一合机械真空泵和真空计
、

热电偶以及数个真空阀门等玻璃装置组成
。

主要作

用是抽去测量装置内的空气
，
以排除为质谱制样时空气中

’ ��对样品 中
‘ “ �的稀释

。

同时

配合用液氮将样品分解出来的二氧化碳冻结下来之后
，
经抽气可把其 中的氧

、

氢
、

一氧化

碳等未被冻结的气体抽走
，
以达到纯洁二氧化碳气的目的

。

�
、

分析操作程序

�� �全碳定�分析操作方法

� �空白试验
，
首先关闭测定装置上的阀门 〔 � 〕 、 〔 � 〕 ，

打开全碳测定阀门

〔 � 〕 。

再分别打开两个电炉的温度控制器的开关
，
调整好温度控制器的温度控制位置

、

样品燃烧炉为���℃ ，
充添物的还原炉为�� 。℃ 。

一次调整好后一般无需再魂 根据电炉的

所标功率用调压器调整好所需的适当电压和 电流
。

当两电炉温度恒定在所要求的温度时
，

打开氧气瓶的阀门
，
调整氧气流量

，
使其保持在��一�����分钟之间

。

打开燃烧管的塞

子
，
将准备称样用的瓷舟用

‘

金属钩送到样品燃烧炉的 中间
，
塞好燃烧管的塞子

。

接着把事先

准备好的
一

��℃� 一

勿℃酒精液氮瓶〔��〕提升使冷阱的圆环全部插入液体 中
。

待 �一 �分钟

后将装有碱性石棉吸收管和装有无水高氯酸镁的保 护管一齐接到测 定装置的接 口处
。

待

巧一��分钟后
，
取下二氧化碳吸收管

，
关闭两端阀门

，
用 清洁而又干燥的软布擦去两端磨 口

处的密封油脂
。

在擦油的过程开始可稍稍用些力
，
然后只能轻轻地擦

，
但也不能擦的时间过

久
，
以免产生静电效应

。

擦好后用干燥的布包好静止 �
一
�分钟用分析天秤准确地称其重量

，

已称重后的吸收管再次连同保护管接到测定装置上继续烧��一��分钟后
，
再次取下吸收管

� 。

操作同前
。

二次称重恒定后
，
表示燃烧装置完好

，
可 以准备送样

。

相反
，
两次称量结果相差

很大还应继续反复上述操作
，
一直达到恒重为止

。

产生上述问题多数情况是由于管道漏气
，

�� 吉林农业科 学



吸水剂失效冷阱 内部结冻堵塞或氧气瓶压力太低等
。

� �测样
，
当空 白试验合格后

，
打开燃烧管塞

，
用金属小钩取出样品舟

，
放在瓷板

或特制金属台上
，
置于干燥器内冷却数分钟后准确称其 自重

，
然后再称取一定数量的样品

于舟 内
。

将装有样品的瓷舟连同一块送样用的软铁柱一起放入燃烧管内
，
塞好燃烧管的塞

子
。

此亥�再检查一下酒精液氮的温度
，
氧气的流量和炉温等

。

当一切都处于正常状态时
，

用磁铁由管外吸引软铁柱轻轻地将样品舟分四次推入管式电炉内
，
具体操作是当瓷舟进入

炉 内 �� �时燃烧 �分钟
，
�� �时 �分钟

，
全部进入 �分钟

，
再推入炉中心��分钟

，
最

后继续通氧 �分钟
。

这样分段分解样品的 目的是使样品缓慢地燃烧分解
，
让吸收管内的碱性

石棉有充分的时间将洋品分解的二氧化碳全部吸收
。

但应注意在每次推送样 品舟后
，
送样

用的软铁柱都要吸回原来的位置上
。

当燃烧完毕后
，
关闭氧气阀门

，
从测定装置上取下吸

收管
，
具体操作同空 白试验

。

之后准确地称取吸收二氧化碳后的管重
。

应当说明的是
，

在全碳定量分析的整个操作过程中
，
严禁赤手接触任何与测量有关的

器皿
，
必须始终戴着干燥而又清洁的软手套

。
一

� �结果计算
�

�� �

式 中
�

��一� �
�

�

�

�� �

一 只 ���

�� 吸收管吸��
�

后的重量

� �

已恒重的吸收管重

�
�
样品重

�一�
或 �� �

��一� �之�
。

����
� ���

�� �
‘ “ �质谱分析样品的制备

由于
‘ �� 同位素标记过的生物样品

，
在质谱测定前

，
必须转化成二氧化碳气体样品

。

下面简略地介绍一下利用本装置进行样 品转化的操作方法
。

� �
、

打开电炉温度控制器真空计的开关
。

关闭全碳测定的阀门 〔 � 〕 ，
当炉温达到

要求时
，
启动机械真空泵

，
从装置的 尾部 向前逐级抽真空

。

使整个装置的真空达到 � �

��
一 ，
� � � ��

一 �

托时
，
关闭真空泵及阀门 〔 � 〕 〔 � 〕 〔 ��〕 ，

停止抽气
。

� �
、

打开氧气瓶的阀门及阀门 〔 � 〕 ，
向已抽真空的装置内充氧气

，
当测定装置的

内外达到平恒或内压略高于外压时
，
打开燃烧管的塞子

，
将装有样品的瓷舟和送样用的软

铁柱一 同放入管内
，

将塞子塞好
。

然后打开氧气出 口 〔 � 〕 ，
氧气的流量调整到��一��

���分钟
。

、

� �
、

把已整调好的 一��一 一��℃酒精液氮瓶上提套在冷阱 〔 � 〕 上 ，
使其下面圆环

全部插入液体 中
。

把纯液氮瓶上提套在冷阱 〔 �� 〕 上 ，
但应注意液氮面应与冷阱的底面保

持约�
�

���左右距离
。

，

� �
、

在上述操作 �分钟后
，
用磁铁吸引管内的铁柱将样品分三次送 入电炉内进行充

分燃烧分解
，
最后继续通氧气 �分钟

。

· ， ‘ 一

� �
、
当样品彻底燃烧分解后

，
关闭氧气瓶阀门 〔 � 〕 和阀门 〔 � 〕 、 〔 � 〕 、

��妙�年第 �期
烈
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〔 � 〕 ，
将液氮瓶上提

，
使冷阱 〔 � 〕 圆环插入液氮中，

然后取下套在冷阱 〔 工 〕 上的酒

精掖氮瓶
，
启动机械泵打开阀门 〔

�

� 〕 、 〔 � 〕 将冷冻在冷阱 〔 工 〕 中的水蒸气等其他物

质融解抽走‘

� �
、

关闭阀门 〔 � 〕 、 〔 � 〕 ，
打开阀门 〔 � 〕 、 〔 � 〕 、 〔 ��〕 和取样瓶阀门

〔 ��人 真空抽任一�分钟后
，
打开阀门 〔 � 〕 将冷阱 〔 � 〕 中除被液氮固定的二氧化碳

外的其他代体抽途
。

，�飞 当真空达到 �
‘

又 ��
一 ’
一 � � ��

一 �

托时
，
关闭阀门 〔 � 〕 停止抽气

，
迅速将冷阱

已扛万卫的被氮瓶取下套在取样瓶上
，
再将从冷阱 〔 工 〕 上取下来的酒精液氮瓶迅速套

在冷解
’

〔 一

� 〕
一

上
。

目的是使冷阱 〔 � 〕 中冻结的二氧化碳在一��℃左右的温度下融解气
化扩被用

一

液氮冷冻的取样品瓶收集
。

同时在冷阱 〔 � 〕 中睛水蒸气和其他杂质仍被一��℃

左右的低温固定以免进入取样瓶
。

取样 �一��分钟后关闭取样阀门 〔 � 〕 和取样瓶接 口

阿矛权 �的
�，
将取样瓶从转化装置上取下送质谱测定

。

另外
，
如果将气体取样瓶改用一个装有氢氧化钡溶液的取样瓶时

，
可 以将气态二氧化

碳转化为碳酸钡 固体样品
，
经洗涤离心干燥之后可长期保存备用

。

表 � 几种有杯物的含碳量

又火
” 本

’

�、 长。 �
’

、 一

�
�
�

孟
�
�
� ，

、占， ，、 、 �

� 下布
�

�儿 � 久�
�

又 ‘ � 匕 门 、 很结 � ���， 叮习

一

运全井斗斗一斗
�

一一二
�
��

·

�，
�
�，·

了。
�
�‘ ·

��
�
。

·

”�

“
�
��

·

，‘
�

‘�
·

�‘
�
‘ ，

·

“ ‘
�
“

·

‘�

”
�
��

·

“�
�
��

·

��

�
�，

·

‘�
�
“

·

��

�

�
��

· “ ‘
�
弓。

·

‘�
�
�，

·

��

�
。

·

��

�

�
��

·

��
�
石�

·

�‘
�
�‘

·

��

�
”

�
‘�

·

�‘
�
��

·

��
�
�‘

·

��

�
‘

�
��

·

��

�
�� ��
�
��

·

“ ‘
�

· “ … �
‘�

·

��

� �
�

�

】 �
�。 · ‘�
� 】

�� � � � �
皿 街 �

�� 。 ， � 月� � � �
� ， 二 � �马

�

�了
，

� �
，�，� “ �

长认 口 ”
�

任 ， ‘ ’ 。
�

” ·

旦 �士
�

·

“�…士�
·

�‘ …士�
·

���
�

�‘
�

。
·

叫
。

·

叫
。

·

’ ‘ �
�‘ ��知��助祥吟如�‘ ‘ ��‘ �一‘ ，

一� �
二

一
，口��，��

�

一
一

三
、

测量结果分析

�
、

利用该装置
，
我们对现有的几个

生物样品全碳的含量进行了反复的测量
。

结果见表 �
。

经数理统计变异 系数 均在

��以下
，
完全可以满足 目前农业试验中

的需要
。

为检验本装置所测 定结 果的可 靠程

度
，
将由本装置所测的同一样品

，
委托有

关单位用元素分析仪进行了测定
，
其结果

比较见表 �
。

从上表中可看出
，
由本装置所测结果

与各种元素分析仪器测定结果比较偏差不

大
。

因此利用该装置进行有机样品碳素的

定量分析是可行的
。

曦 � 不同仪器分析的碳素含量

测 试 单 位

护
号
本实验装置

’

巾国科李院上梅有机所

华东师范大学
、

中国子卜学院长春应化所

上海药物工业研究院

…
· 析 仪 ·

�
常 规 法

� 〔意〕 ‘，��元素分析仪

� 〔美 〕 ���元素分析仪

� 〔意、 ‘��阮素分析仪

� 〔国产��
�

�元素分析仪

青豆叶

漏
·

…
玉米·

�
骨 粉

�
、

利用这个装置制备的
‘ “�� �

气体样品
，

��

通过本室的 � ���型质谱计分析观察
，

吉林农业科学



表 � 燃烧法测定有机物和

无机物的
’ “�丰度 �� �

样样 本本 生长期期 显显 玉玉 碳 碳 �赞赞
豆豆豆 叶叶 粒粒

森森
酸 一 酸 � 沂沂
钡钡钡钡钡钡 �钙 许许

�����丰度 �
’ · 。�，， ‘

·

，。。

�
，

·

�了���‘
·

’ ‘
气

‘
·

‘ ”���

不含有氯
、

硫
、

氮等 化合 物的 杂质峰

谱
。

只有��峰谱偏高
，
这可能是少量��

�

电离成��所致
，
但不影响权和��峰谱

，
其

测定
�

结果见表 �
。

综上 实验证明
，
本装置用于 有机样品

的全碳定量分析和
’ “ �样品转化其 结果是

令人满意的
。
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