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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。

本文件修改采用ISO 10693:1995《土壤质量 碳酸盐的测定 气量法》。

本文件与 ISO 10693:1995 的技术差异如下：

——增加了碳酸钙的烘干办法（见 5.3）；

——增加了封闭液及其配制方法（见 5.4）；

——删除了图 1 中的第一种装置；

——增加了图 1 中测量前和测量后测量前封闭液液面位置

——删除了 ISO 10693:1995 附录 A。

本文件做了下列编辑性改动：

——将标准名称改为《土壤碳酸盐含量测定 气量法》。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中华人民共和国农业农村部提出。

本文件由全国土壤质量标准化技术委员会（SAC/TC404）归口。

本文件起草单位：中国科学院南京土壤研究所，农业农村部耕地质量监测保护中心，农业农村部环

境保护科研监测所，中国农业科学院农业资源与农业区划研究所，中国农业科学院农业质量标准与检测

技术研究所，四川省耕地质量与肥料工作总站，中国农业科学院农业环境与可持续发展研究所、江苏省

质量和标准化研究院等

本文件主要起草人：
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土壤碳酸盐含量测定 气量法

1 范围

本文件描述了采用气量法测定土壤样品中碳酸盐含量的方法。

本文件适用于所有类型的风干土壤样品。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 42363 土壤质量 土壤理化分析样品的预处理

ISO 11465:1993 土壤质量 土壤中干物质和水分含量的测定 重量法

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 原理

向土壤样品中加入盐酸，以分解存在的碳酸盐。该反应的简化形式为（Me表示金属）：

MeCO3 ＋ 2H＋ → Me2＋ ＋ H2CO3

H2CO3 → H2O + CO2（气态）

使用测定装置（6.1）测量所产生的二氧化碳的体积，并与纯碳酸钙所产生的二氧化碳的体积进行

比较。为了避免针对温度和压力的差异进行校正，所有的测定均在相同条件下进行。测定宜在温度可控

的室内进行。

注1：碳酸盐含量表示为碳酸钙(CaCO3)的当量浓度。事实上，该测定对样品中存在的所有碳酸盐和碳酸氢盐进行了测

量。许多碳酸盐以方解石和霰石(CaCO3)、白云石[CaMg(CO3)2]、菱铁矿(FeCO3)和菱锰矿(MnCO3)的形式出现。在干燥

（干旱）地区的土壤中，可能存在纯碱(Na2CO3·10H2O)。如果已知所研究的土壤中主要存在碳酸钙以外的某种形式的

碳酸盐，宜使用这种形式的碳酸盐的最终浓度。

注2：所产生的其他气体[如含硫化物的厌氧土壤样品中所产生的硫化氢（H2S）]可能导致过高估计碳酸盐含量。在这

些情况下，需要对所产生的气体进行纯化，并换用其他方法测量其体积。如果已知土壤样品中存在硫化物，向盐酸

溶液加入氯化汞（HgCl2），形成不溶性硫化汞（HgS）。

5 试剂

仅使用公认的分析纯试剂。

5.1 水，25 ℃下的比电导率不高于 0.2 mS/m（根据 GB/T 6682 为二级水）。
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5.2 盐酸，c（HCl）= 4 mol/L。

将340 mL的浓盐酸（ρ=1.18 g/mL）加水（5.1）中，稀释至1000 mL。

5.3 碳酸钙（CaCO3），粉末。

取碳酸钙粉末样品于烘箱中，在105 ℃下烘4 h,于干燥器中冷却平衡备用。

5.4 封闭液。

加5 mL浓硫酸和15滴甲基红指示剂于300 mL水中，搅拌均匀。

6 仪器和玻璃器皿

6.1 测定装置，图 1 所示为单台测定装置，并指示了测量前后的液面位置。

a）测量前示意图 b）测量后示意图

标引序号说明：

A——反应容器（6.3）；

B——塑料杯（6.4），装有盐酸（5.2）；

C——橡胶塞；

D——旋塞；

E——U型校准管；

F——贮水容器；

g——测量前封闭液液面位置；

h——测量后封闭液液面位置。

图 1 单台测定装置示例

注3：对于本文件中规定的测定，使用U型校准管的测定装置，每个校准管的容量为100 mL，也可以使用其他容量的
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校准管（即50 mL或200 mL）。在这种情况下，应调整用于测量的取样质量。也可以使用等效装置。

注4：系统中的水温宜与环境温度相同。

注5：当仅需分析少量土壤样品时，可使用最小数量的装置，即5台测定装置。在这种情况下，能直接手摇反应容器。

但是应考虑容器内空气的温度变化。

注6：关闭旋塞，通过上下移动贮水容器F，即可在右侧管中形成压差。这种压差形成后持续一段时间，能检查装置

是否有泄漏。

6.2 分析天平，精确度至少为 0.1 mg。

6.3 反应容器，容量为 150 mL，选用广口容器。

6.4 塑料杯，容量约为 10 mL，能穿过反应容器口（6.3）。

6.5 夹具，耐酸。

6.6 表面皿。

7 实验室样品

使用按照GB/T 42363预处理，通过0.25 mm 孔径筛的风干土壤样品。按照ISO 11465，使用部分实

验室样品测定含水量。

8 测定步骤

8.1 准备

对于初步试验，取少量土壤样品于表面皿（6.6）中，加入一些盐酸（5.2）。可以根据起泡的强度

和时间估计样品的碳酸盐含量，见表1。根据表1确定取样质量，按照8.2进行测定。

表 1 起泡的强度和时间、土壤碳酸盐含量估值和取样质量三者之间的关系

起泡的强度 碳酸盐含量,g/kg 取样质量,g

无或仅有限强度 ＜20 10

明显，但持续时间短 20～80 5

强烈，且持续时间长 80～160 2.5

非常强烈，且持续时间长 ＞160 ≤1

注7：pH值小于6.5的土壤仅在特殊情况下含有碳酸盐（例如土壤近期施用石灰或存在溶解度低的碳酸盐，如贝壳）。

8.2 测定

应在测量期间温度和压力变化不大的室内对样品、空白和用作标准物质的碳酸钙同时进行测定。

每个系列均包括两个空白测定和两个标准物质测定，标准物质分别含0.200 g和0.400 g 碳酸钙

(5.3)。

称取混合均匀的实验室土壤样品（见8.1，表1）。将该试验部分量定量转移到反应容器（6.3）中，

并添加20 mL水（5.1）。再分别称取0.200 g和0.400 g碳酸钙标准物质，将该标准物质量定量转移到反

应容器（6.3）中，并添加20 mL水（5.1）。对于空白测定，使用装有20 mL水的反应容器。
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将反应容器放置在测定装置（6.1，图 1）前，使空白测定和标准物质测定随机分布在各装置。打

开旋塞D，对于样品测定和标准物质测定，通过上下移动贮水容器F，将U型校准管的液面置于3 mL处；

对于相应的空白测定，将液面置于20 mL和80 mL处。

向塑料杯（6.4）中倒入7 mL盐酸（5.2），并使用夹具（6.5）将塑料杯放入含有试验部分的反应

容器中。在将反应容器连接到测定装置之前，注意避免盐酸和土壤接触。

用水润湿装置的橡胶塞，连接反应容器。关闭旋塞D，再次查看管中的水位。将反应容器倾斜一定

角度，让塑料杯(6.4)中的盐酸小心地倒入土壤中。反应产生的气体将降低右侧管中的水位，同时升高

左侧管中的水位。摇动5 min，当水位不再变化时记录体积。如果仍在变化，则继续摇动直到体积稳定，

但不超过1 h。期间注意体积变化。摇动过程中，注意两侧管中的水位差不超过3 mL。该水位差能通过

上下移动贮水容器F进行调整。摇动结束时，使两侧管中的水位高度相同，并测量校准管中的气体体积，

精确到0.1 mL。

注8：空白测定的体积变化不宜超过1.0 mL。

注9：有机质含量高的土壤宜加入更多水。

9 计算

通过从最终值中减去校准管中的初始值，来计算样品(V1)、碳酸钙标准物质(V2)和空白品(V3)产生

的气体体积变化值。w(CaCO3)是烘干基的土壤碳酸盐含量，单位为克/千克，使用公式（1）计算样品的

碳酸盐含量：

� CaCO3 = 1000 × �2×（�1−�3）

�1×（�2−�3）
× 100 + � H2O

100
································· (1)

式中：

m1——试验土壤的质量，单位为克（g）；

m2——碳酸钙标准物质的平均质量，单位为克（g）；

V1——试验部分反应产生的二氧化碳的体积，单位为毫升（mL）；

V2——碳酸钙标准物质反应产生的二氧化碳的平均体积，单位为毫升（mL）；

V3——空白测定中的体积变化值（该值可能为能负值），单位为毫升（mL）；

w(H2O)——按照ISO 11465测定的烘干土的含水量（烘干基），以质量百分数表示。

10 重复性

在两次连续的单独测量中所执行的碳酸盐含量测定的重复性应满足表2所示的条件。

表 2 重复性

碳酸盐含量，g/kg 允许误差

0～50

50～150

150～180

＞180

3 g/kg

6 %

9 g/kg

5 %

11 测试报告
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测试报告应包含下列信息：

a) 对本文件的引用；

b) 完全识别样品所需的所有信息；

c) 以整数表示的测定结果，单位为克每千克，基于烘干土壤计算，以碳酸钙或其他指定的碳酸

盐形式（当已知其为主要存在形式时）表示；

d) 本文件中未规定或视为可选的任何操作的详细信息，以及可能影响结果的任何因素。
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