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摘要：为了筛选出优越的测定海洋沉积物中有机碳的方法，分别用重铬酸钾氧 化－还 原 容 量 法（简 称 重 铬 酸 钾

法）和高温催化燃烧－非色散红外测定法（简称高温催化燃烧法）测定海洋 沉 积 物 中 总 有 机 碳 的 含 量。比 较 分

析得出：高温催化燃烧法测定结果的相对偏差较小，测值较集中，回收率比重铬酸钾法的高。说明高温催化燃

烧法用来测定海洋沉积物中总有机碳含量的准确性、稳定性和精密度都较重铬酸钾法好。
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　　海洋沉积物或沉降颗粒物中的有机碳含量及其

变化是研究海洋地球化学过程、海洋碳循环、海洋环

境、全球变化的重要测定参数或内容之一［１］，如 何

对其进行准确的分析测定值得海洋化学研究工作者

关注。

　　目前国 内 对 海 水 中 总 有 机 碳（ＴＯＣ）的 测 定 已

经比较成熟，而对海洋沉积物中有机碳的分析和研

究方面却较少有报 道［２］。本 文 对 传 统 测 定 方 法（重

铬酸钾氧化 －还原容量法）以及用高温催化燃烧 －非
色散红外测定法测定海洋沉积物中有机碳进行比较

和探讨。

１　材料与方法

１．１　样品采集

　　共采集广海湾附近海域１５个沉积物样品。用

塑料勺从采泥器耳盖中仔细取上部０～５ｃｍ的表层

沉积物，样品用聚乙稀袋装好冰冻保存，带回实验室

待测［３］。
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１．２　样品前处理

　　先将沉积物样品风干、研磨，每个样品分别称取

０．３０００ｇ各４份，备用。

１．３　主要仪器与试剂

１．３．１　主要仪器及测定方法

　　分别用重铬酸钾氧化 －还 原 容 量 法 以 及 高 温 催

化燃烧－非色散红外测定法测定样品有机碳的含量。
使用的主要仪器见表１。
表１　主要仪器及测定方法

序号 测定方法 主要仪器 引用标准

１ 重铬 酸 钾 氧 化 －还
原容量法

油浴锅等 加 热 和 滴
定装置 ＧＢ１７３７８－２００７［４］

２
高温 催 化 燃 烧 －非
色散红外测定法

日 本 岛 津 ＴＯＣ－
Ｖｃｐｈ总 有 机 碳 测
定 仪；ＳＳＭ－５０００Ａ
型固态样品测量仪

ＵＳＥＰＡ－５３１０Ｂ［５］

１．３．２　主要试剂

　 　 重 铬 酸 钾 －硫 酸 标 准 溶 液：用 重 铬 酸

钾（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７，优级纯）和硫酸（Ｈ２ＳＯ４，ρ＝１．８４ｇ／

ｍＬ，优级纯）配制［４］。硫酸亚铁标准溶液：用硫酸亚

铁（ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ，化 学 纯）和 硫 酸（Ｈ２ＳＯ４，ρ＝
１．８４ｇ／ｍＬ，化 学 纯）配 制［４］。葡 萄 糖，化 学 纯，使

用时在１０３℃干燥２ｈ，于干燥器中冷却至室温。碳

酸钠，化学纯。

１．４　实验方法

１．４．１　重铬酸钾氧化－还原容量法

　　在浓硫酸介质中，加入一定量的标准重铬酸钾，
在加热条件下将样品中有机碳氧化成二氧化碳。剩

余的重铬酸钾用硫酸亚铁标准溶液回滴，按重铬酸

钾的消耗量，计算样品中有机碳的含量［４］。按 照 海

洋监测规范［４］的要 求 用 重 铬 酸 钾 氧 化 －还 原 容 量 法

测定沉积物中有机碳含量。

１．４．２　高温催化燃烧－非色散红外测定法

　　利用日本 岛 津ＴＯＣ－Ｖｃｐｈ总 有 机 碳 测 定 仪 和

ＳＳＭ－５０００Ａ型固态 样 品 测 量 仪 组 合 来 测 定 沉 积 物

样品。泥样中碳存在形态为有机碳与无机碳。实验

将样品中的总有机碳氧化为二氧化碳，并且测定其

含量。利用二氧化碳与总有机碳之间碳含量的对应

关系，从 而 对 样 品 中 总 有 机 碳 进 行 测 定［５，６］。称 一

定量样品于一燃烧舟，将燃烧舟置于ＳＳＭ－５ＯＯＯＡ
装置的９００℃炉中。按照ＥＰＡ［５］和楼成林［６］以及钟

江 宁 等 人［７］介 绍 的 方 法 测 定 沉 积 物 中 总 有 机 碳

的含量。

１．４．３　回收率的计算

　　每个样品分别称取０．３０００ｇ各１０份，其中５份

分别定量加入葡萄糖，另外５份不加，用重铬酸钾氧

化－还原容量法测定 其 中 的 有 机 碳 含 量。加 入 有 机

碳的回收率计算如下：回收率（％）＝（加入葡萄糖样

品的有机碳含量一样品本底的有机碳含量）／加入葡

萄糖样品的有机碳含量×１００％（有机碳单位为百分

比（％））。

　　高温催化燃烧 －非色散红 外 测 定 法 回 收 率 的 测

定和计算同上。

　　回 收 率 相 对 标 准 偏 差［８］（ＲＳＤ ）＝标 准 偏 差

（ＳＤ ）／计算结果的算术平均值（Ｘ ）×１００％

２　结果与分析

２．１　两种方法测定有机碳含量结果比较

　　两种方法测定结果见表２。从表２看 到，高 温

催化 燃 烧 法 中 有 机 碳 平 均 含 量 范 围 是０．５４％～
１．１８％，相对偏差范围是０．６５％～２．４８％。重铬酸

钾法中有机碳平均含量范围是０．７１％～１．２１％，相

对偏差范围是１．０９％～３．９５％。
表２　两种方法测定有机碳含量结果比较（％）

样品

高温催化燃烧法

（ＴＯＣ分析仪）
重铬酸钾法

平均含量 相对偏差 平均含量 相对偏差

１　 ０．９７　 １．０３　 ０．９０　 １．１１
２　 ０．９１　 ２．２０　 ０．９８　 ３．０６
３　 ０．５４　 １．８５　 ０．７１　 ２．８２
４　 ０．８２　 １．８４　 ０．８４　 ２．３８
５　 ０．７５　 ２．０１　 １．１１　 ２．７０
６　 １．１８　 １．６９　 １．０６　 １．８９
７　 ０．７８　 ０．６５　 ０．７６　 １．３２
８　 １．１４　 ０．８８　 ０．９０　 １．６８
９　 ０．９４　 １．６０　 ０．８８　 ２．８６
１０　 １．０８　 ０．９３　 ０．９６　 １．５７
１１　 ０．６１　 ２．４８　 ０．７６　 ３．９５
１２　 １．００　 １．５１　 ０．９２　 １．０９
１３　 ０．８５　 １．１８　 ０．９７　 ３．６３
１４　 １．０７　 ２．３５　 １．０４　 ３．８５
１５　 １．１７　 ２．１７　 １．２１　 ３．３１

注：设测定值为Ｘ１、Ｘ２，相 对 偏 差（％）＝［ＡＢＳ（Ｘ１－Ｘ２）／（Ｘ１＋

Ｘ２）］×１００％。

　　将有机碳平均值含量以及相对偏差分别绘制成

图１和图２，进行进一步对比。高温催化燃烧－非色

散红外测定法 简 称“高”，重 铬 酸 钾 氧 化 －还 原 容 量

法简称“重”，下同。从图１可知，两种方法测定的有

机碳平均含量中样品３、样品５、样品８和样品１１的

值相差 较 大（相 差 均 大 于２０％），样 品６和 样 品１０
的值相差为１０．２％和１１．６％，其余样品的测值相差
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不大，均在１０％以下。

　　从图２得知，两种方法测定值的相对偏差差别

较大，重铬酸钾法的偏差明显高于高温催化燃烧法。
测值中高温催化燃烧法的相对偏差除样品２、样 品

５、样品１１、样品１４和样品１５的偏差大于２％以外，
其他样品的偏差较小，而且偏差的值较集中；重铬酸

钾法的偏差都 在１％以 上，而 且 偏 差 值 的 跳 跃 性 较

大。说明高温催化燃烧法的准确性和稳定性都较重

铬酸钾法好。

图１　两种方法测定有机碳平均含量比较

图２　两种测定方法相对偏差比较

２．２　两种方法测定有机碳的回收率比较

　　两种方 法 回 收 率 的 结 果 见 表３。从 表３可 见，
高 温 催 化 燃 烧 法 的 回 收 率 范 围 是 ９４．８％ ～
１１３．５％，平均为１０４．２％；相 对 偏 差 范 围 是０．４６％
～３．７３％，平均为１．４８％。重铬酸钾法的回收率均

值范围是６３．１％～９１．７％，平均为７９．１％；相对偏

差范围是１．１４％～５．６４％，平均为２．９３％。
表３　两种方法测定有机碳回收率（平均值）结果比较（％）

样品号

高温催化燃烧法
（ＴＯＣ分析仪） 重铬酸钾法

回收率（平均值）相对偏差 回收率（平均值）相对偏差

１　 ９８．９　 ０．４６　 ６３．１　 ４．６８
２　 １０２．０　 ０．９３　 ７９．５　 ２．７７
３　 １０５．３　 ０．８１　 ７０．２　 １．１４
４　 ９７．９　 ３．７３　 ８４．８　 ２．５９
５　 １０５．１　 １．６７　 ７７．４　 ２．００
６　 １１０．７　 ２．４４　 ６９．４　 ４．４０
７　 ９４．８　 ２．９０　 ７７．４　 ２．９７
８　 １１３．５　 １．３２　 ７２．８　 ２．４１
９　 １０４．５　 ０．７７　 ８３．３　 ２．１０
１０　 １０８．６　 ０．５５　 ９１．７　 ２．５６
１１　 １０１．１　 ０．９４　 ７７．１　 １．４３
１２　 １００．３　 ０．７０　 ８４．９　 ３．１８
１３　 １０１．８　 ３．３９　 ８９．８　 ３．６２
１４　 １０７．８　 １．１６　 ８６．９　 ５．６４
１５　 １１１．９　 ０．４９　 ７８．２　 ２．５０

　　通过比 较 可 知，两 种 方 法 的 回 收 率 差 异 较 大。
高温催化燃烧法的回收率较高，且基本集中在（１００
±１０）％范围内。重铬酸钾法的回收率较低，波动范

围较大，相对偏差值也较高温催化燃烧法的大。说

明高温催化燃烧法的准确度比重铬酸钾法高，并且

测定结果比重铬酸钾法稳定。

　　通过计算，得出高温法的ＲＳＤ 值为５．２３％，重
铬酸钾法的ＲＳＤ 值为１０．１３％。表明高温法测定

的回收率相对标准差的值比重铬酸钾法的小，说明

高温法的精密度较高。

３　结论

　　分别用重铬酸钾氧化 －还 原 容 量 法 和 高 温 催 化

燃烧－非色散红外测定法（ＴＯＣ分析仪）测定海洋沉

积物中总有机碳含量。通过比较分析，得知重铬酸

钾法测定有机碳含量的相对偏差高于高温催化燃烧

法，且偏差值的跳跃性较大。高温法测定的有机碳

回收率较高，且基本集中在（１００±１０）％范围内；重

铬酸钾法的回收率较低，波动范围较大；高温法测定

的回收率相对标准差的值较重铬酸钾法的小。因此

高温催化燃烧法用来测定海洋沉积物中总有机碳含

量的准确性、稳定性和精密度都较重铬酸钾法好。
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