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摘要!对O5&3,+$0>H48P.元素分析仪测试土壤与植物样品碳氮质量分数的各环节进行效率分析$找出测试瓶颈$改进测

试流程$提高了碳氮元素分析仪的分析效率$同时降低了单位测试成本' 通过调整反应管填充量$规划反应管更换时间$充分利

用仪器的自动进样%自动测试功能$将测样效率从每天 C) "̂) 样提高至 *() *̂C) 样' 测试流程的优化对大型科研仪器的有效

利用具有积极意义'
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<<元素分析仪作为一种实验室常规仪器可同时对

样品中的碳%氢%氮%氧%硫等元素进行定量分析测

定$在基础科学研究及农业%食品业%矿业%煤炭%石

油化工等行业均有广泛应用(* D#)

' 根据需要定量测

试的元素种类$元素分析仪包括多种分析模式$其中

碳氮分析模式在环境科学%生态学研究中应用尤为

广泛' 作为植物生长必需的碳和氮在植物体内和大

气%水%土壤等环境中大量存在$构成重要的生物地

球化学循环(C)

' 近年来$随着对环境问题的日益关

注$温室气体排放与吸收$氮沉降等与全球碳氮循环

相关问题也成为研究热点$从而导致碳氮元素分析

仪的大量使用(" D=)

'

在宏观尺度进行的环境科学%生态学研究需要

采集大量的土壤与植物样品$元素分析仪的测试压

力较大' 笔者以德国 L6.2./:5&公司 O5&3,+$0>H

48P.元素分析仪的碳氮分析模式为例$对元素分析

仪的各个操作步骤进行统计分析$比较各个步骤的

工作效率$找出测试瓶颈$并进行流程优化设计$从

而提高测试效率$同时降低单位测试成本'

;<元素分析仪分析原理与操作步骤

;>;<分析原理

O5&3,+$0>H48P.元素分析仪采用燃烧法对样

品元素组成进行分析(W)

' 碳氮分析模式下$样品在

灰分管内通氧燃烧$生成的反应气体依次通过一级

氧化管%二级氧化管进一步氧化得到二氧化碳%氮氧

化物%二氧化硫%水等氧化产物$然后通过还原管将

氮氧化物还原为氮气$吸收卤素%硫化物等杂质$通

过干燥管吸收水分$最后得到氮气与二氧化碳'

( 种气体组分分离后$依次通过热导检测器检测生

成量$从而得到样品中碳%氮元素的质量分数' 氧化

管的主要填充物"氧化剂#为氧化铜$还原管的主要
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填充物"还原剂#为钨粒$干燥管的填充物为五氧化

二磷'

;>=<基本操作步骤

O5&3,+$0>H48P.元素分析仪基本操作流程如

图 * 所示' 仪器开机前需称取一定质量的待测样品

"植物样品 !) Ĉ) 2M$土壤样品 *)) (̂)) 2M#$装

填各反应管"氧化管%还原管与干燥管#填充物$或

检查上次测试剩余填充物是否能满足此次测试'

&''

称样
&''

装填反应管 开机%

&''

升温
&''

测样 降温%关机

图 *<+54&,08P.0_元素分析仪基本操作流程

开机后仪器开始升温$在测试软件中输入样品

名称"包括空白%标样%待测样品#%测试方法%样品

质量$并在加样盘中按输入顺序依次放入标样与待

测样品$仪器自动按顺序进行测试' 样品自动分析

结束后$待 ! 个反应管"一级氧化管%二级氧化管%

还原管#都降温至 *))h以下$退出软件$关闭主机

电源'

=<元素分析仪通用测试流程的效率分析

=>;<数据来源

元素分析仪测试流程分析的数据来自于 ()*(

年 ( 月至 ()*C 年 " 月$! 台O5&3,+$0>H48P.元素

分析仪积累的测试记录包括 (C 万样次的植物与土

壤样品测试$! 万样次的空白%标样与条件化测试$

以及仪器配件与耗材的使用%更换记录等'

=>=<通用测试流程效率

元素分析仪各操作流程中最核心的是测样步

骤$其他步骤都是为测样步骤进行准备%调试等' 不

同样品的质地%碳氮质量分数不同$测试时间略有差

异$但 BWY*Z的样品都在 " B̂ 23/的范围内' 各类

样品"包括植物%土壤%空白%标样与条件化测试#的

测试时间统计表明$空白的测试时间最短$平均为

=Y*C 23/$植物样品测试时间长于土壤样品$两者分

别为 =Y") 23/与 =Y!= 23/$标样与条件化测试平均

为 =Y=) 23/' 所有类型测试样品汇总的平均测试时

间为 =YC) 23/'

单位样品的测样时间反映了仪器理论的最大产

能$按平均测样时间 =YC) 23/ 来计算$实验员每天

W 1的工作时间理论上可测试 "# 个样品$但由于测

样前的准备工作%反应管失效后更换以及仪器状态

调试等$实际每天测试样品数量仅为 C) "̂) 个'

各操作步骤的工作频度和单位操作耗费的时间

如表 * 所示$其中样品称样时间远低于测样时间$因

此称样的速度并不影响整体的测样效率&装填%更换

各类反应管每次所占用的时间均在 C 23/ 以内$且

可使用备用管提前进行装填$需要时仅更换即可$耗

费时间对测样效率的影响可忽略不计' 耗费时间最

长的步骤是仪器升温与降温$其中降温长达 # Ĉ 1$

是对测试效率影响最大的步骤' 此外降温%升温分

别在更换反应管前后进行$尽管更换反应管本身耗

时极短$但由此需要进行的降温%升温步骤极大影响

了测试效率'

表 ;<各操作步骤工作频度和耗费时间统计

步骤 工作频度 耗费时间

称样 <*() *̂C) 样E- (YC 23/E样

灰分管清理 <土壤样品测试C) "̂)个清理 *次$

植物样品测试 *)) *̂C)个清理 *次

* 23/E次

还原管更换 <测试 ()) !̂)) 个样品更换 * 次 (YC 23/E次

一级氧化管更换<测试 W)) *̂))) 个样品更换 * 次 C 23/E次

二级氧化管更换<测试C))) "̂)))个样品更换 *次 ! 23/E次

干燥管更换 <样品含氢量不同$更换时间不定$

可根据颜色变化判断是否需要更换

( 23/E次

升温 <开机测试时或更换反应管后 #) Ĉ) 23/E次

降温 <测试结束时或更换反应管前 # Ĉ 1E次

B<元素分析仪测试流程优化

B>;<优化的技术环节

按照基本操作步骤$同时考虑实验员的每日工

作时间$每天的测试样品数量仅为 C) "̂) 个$不能

满足测试高峰期的测样需求$需要提高仪器的测试

效率'

效率分析结果表明$降温%升温是影响仪器测试

效率的瓶颈环节$而降温%升温与更换反应管有关$

为提高仪器的测试效率$应尽量减少更换反应管的

次数' 据此对元素分析仪的测试流程进行了优化设

计$以 (# 1为循环周期$使所有反应管的更换在每

天同一时间进行$每天只需进行 * 次升温%降温$测

试样品数量可达到每天 *() *̂C) 个' 具体的测试

流程如图 ( 所示$矩形框表示仪器的工作步骤$圆角

矩形框表示实验员进行的操作步骤!

"*#早上 W!)) 开机或设置仪器叫醒'

"(#实验员更换所有需要更换的反应管$包括!

!

还原管' 每天更换 * 次$因每天测试样品为

*() *̂C) 个$而还原管按说明书填充可测试 ()) ^

!)) 个样品$根据当天计划测试的样品数量$相应地

-"W*-



()*" 年 # 月 陈雅涵等!碳氮元素分析仪测试土壤与植物样品的流程优化

按比例减少还原管中钨粒 "还原剂#的填充量'

"

灰分管' 每天早上清理 * 次'

#

一级氧化管和二

级氧化管' 根据记录的已经测试的样品数量$判断

是否需要更换'

$

干燥管' 根据颜色变化判断是否

需要更换'

"!#仪器升温完成后$依次进行空白测试和标

样测试' 实验员观察仪器运转一切正常后$在进样

盘中加入前 * -称量准备好的样品 C) 个$开始进行

样品测试'

"##在仪器测试样品的同时称量准备下 * - 的

样品$填充备用的反应管'

"C#下午 #!)) Ĉ!))$C) 个样品测量完成' 如

果是 C) 个土壤样品$燃烧产生的灰分较多$继续测

试有可能堵塞通氧管$还需要进行 * 次清灰' 此次

清灰由有经验的实验员在仪器未降温的情况下

完成'

""#根据仪器状态$继续在进样盘添加 =) *̂))

个样品以及标样"其中土壤样品不超过 C) 个$以免

灰分较多堵塞通氧管#' 设置仪器自动运行$测试

完成后自动休眠$实验员下班后$仪器自动连续进行

测试'

"=#测试完成后$仪器自动休眠%降温$# Ĉ 1

后$温度降至 *))h以下$继续开始下 * 个测试

循环'

图 (<优化测试流程

B>=<流程优化的成效

与通用测试流程相比$优化测试流程主要通过

规划反应管更换和清理的时间$调整反应管填充量$

延长测样时间等方式$提高了元素分析仪的测试效

率$同时也降低了单位测试成本$各改进步骤的优化

成效如表 ( 所示'

表 =<优化测试流程各改进步骤的优化成效

改进

步骤
优化前 优化后

优化成效

降低单位成本 提高测试效率

还原管更换 失效时更换<<< <每天定时更换&相应减少钨粒

填充量满足当天测试

<由于钨粒氧化后体积膨胀$会挤压钨粒支架和

还原管壁$减少钨粒填充量也提高了钨粒支架和

还原管的使用寿命

氧化管更换 失效时更换<<< <根据已测试样品个数判断是

否需要更换&与还原管更换同时

灰分管清理 堵塞通氧管时清理 <每天定时清理

<反应管更换%清理时间均提前规划$减少了由于

反应管失效E堵塞造成的数据损失等

<反应管更换%清理均

每天定时进行$减少了

仪器降温%升温次数$提

高了测试效率

测样时间< = Ŵ 1E- *= (̂) 1E- <仪器休眠期间载气"高纯氦气#仍以 ") 2fE23/

的流速通过仪器气路$测样时间的延长减少了仪

器休眠时间$从而提高了高纯氦气的利用率

<测样时间延长增加了测

试样品数量

D<结语

通过分析元素分析仪各操作步骤的工作效率$

找出影响效率的瓶颈环节$对测试流程进行了优化

设计$将元素分析仪测试效率从 C) "̂) 样品E- 提

高至 *() *̂C) 样品E-$同时也降低了单位测试

成本'

以上流程分析均基于仪器运转与样品测试正常

的情况下$实际测试中如遇到设备故障%碳E氮峰值

拖尾等情况均会影响测试效率' 为保证仪器的测试

效率$应注重仪器维护保养$遵守操作规程$对样品

预处理做好质量控制$了解样品碳E氮质量分数范

围$采样合适的通氧方法等'

在优化流程中的高温清灰环节也需要特别注

意$由于测试过程中灰分管所在的一级氧化管温度

高达 B")h$操作过程具有一定的危险性$仅在必需

时由有经验的实验员完成$一般情况下每天至多测

试 C) 个土壤样品$尽量避免进行高温清灰' 元素

分析仪能够在设计上加以改进$使成为瓶颈的清

灰步骤能够自动化$或在不降温的情况下能够方

便操作'

部分实验室除需要对样品直接进行上机测试之

外$还需要对样品进行前期处理$如土壤需要进行

<<<< !下转第 *WB 页#
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=>=<安全保护系统

不同的安全保护系统定义如下'

初级保护系统!过程控制系统需要达到探头%报

警和潜在工艺风险的控制'

二级保护系统!需要提供额外的保护系统并且独

立于初级保护系统$典型的例子有防止超压的安全阀'

紧急保护系统!火灾燃气监测%紧急关断和放空

系统的设计是为了遏制工艺控制系统失效监测和关

断等可控的风险'

=>B<安全研究和审查

为了设计过程有一个令人信服并且满意的过

程$安全%环保%辅助保护%安全研究%审查需要被执

行并且安全文件需要准备'

T$\7?!定义主要风险源及可能产生的后果$并

提出保护措施'

T$\Ha!定义工艺流程及生产操作过程中的危

险及后果$并提出保护改进措施'

L_c7?!针对建设期及生产运行期间对环境的

影响及保护措施'

安全文件档案!建立安全文件档案$对后期施工

及生产运行进行指导'

=>D<平面布置原则

平面布置的原则主要是确保设备%厂房的位置%

间距安全合理$避免会对工厂自身及周边造成危害

潜在的危险的存在

国外设计规范主要依据7a*B 及7a*C$主要规定

了设备间最小的间距要求$防火区域及紧急关断阀

的位置'

充分分隔设备和服务区潜在的易燃和有毒物

质&分离站场边界及公共区域&充分分离可燃碳氢化

合物和火源&充分分离碳氢化合物处理区和应急设

施与主要安全设备%逃生路线及非危险区域&在危险

条件下保证安全功能完整$确保有足够时间有序疏

散&控制设施和相关建筑应优先布置$使其在热辐射

或爆炸超压造成事故期间不受影响&如果无法实现$

例如由于在已建站场布置时$建筑建设应足以承受

意外载荷的影响&消防和相关车辆要有足够的维护

和进入区域&在危险条件下$从所有区域到紧急集合

点要有足够的逃生路径&足够的泄露及外溢措施&站

场布置应根据盛行风向避免可燃和有毒气体进入安

全区或场外有人居住的范围&最小化站场受自然因

素的影响&火炬和放空筒的布置应考虑对站场的干

扰及人员危害最小化'

=>E<危险区域划分

危险区域划分是分类可燃气体泄露区域的一种

方法'

划分危险区域的目的是为了避免在操作运行过

程中的可燃气体释放并且避免可燃介质与电气火花

及机械火花接触的可能性' 主要体现在以下方面!

根据其程度的危险区域分类$正确选择要安装的设

备类型&确保点火来源与可燃介质是隔离的&确定燃

烧设备进口%出口及烟囱位置&确定特定地区表面最

大允许温度&定义从通风口危险区域的范围&确定可

燃气体探测器的位置

(((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((

'
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风干%过筛%挑除植物残体%研磨$植物需要进行粉

碎%研磨等$各个前处理步骤都有不同的处理速度'

同样地$应用效率分析的基本思想$可有效安排实验

人手' 其他有大量样品测试需求的大型仪器$也可

进行测试效率分析$提高样品的测试效率$使仪器得

到有效利用'
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