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超声提取-气相色谱法测定土壤 1,9-癸二醇* 

杨  婷1，2，陆玉芳1，马明坤1，2，施卫明1 
（1 .中国科学院南京土壤研究所，南京 210008；2. 中国科学院大学，北京 100049） 

摘  要：1,9-癸二醇是由水稻根系分泌物中发现的一种新型生物硝化抑制剂，在农业生产中可提高氮肥利用率，减少氮素

损失。为建立一套超声波提取-气相色谱检测土壤中 1,9-癸二醇的方法，分别对超声波提取条件（提取剂、提取次数、液

料比、超声时间）和气相色谱检测参数（进样口温度、检测器温度、升温程序）进行研究。结果表明，超声波提取土壤 1,9-

癸二醇的最佳方法为甲醇作为提取剂超声提取 1 次，液料比 40 mL· g–1，超声时间 30 min。气相色谱 Agilent 8890 测定 1,9-

癸二醇的最佳条件为进样口温度 250 ℃；氢火焰离子化检测器（FID）温度 310 ℃；升温程序：初始柱温 60 ℃，保持 2 min，

以 20  ℃·min–1 的速率升至 150 ℃，然后以 3  ℃·min–1 的速率升至 180  ℃，保持 2 min，最后以 20  ℃·min–1 的速率升至 270 ℃。

在最佳提取和测定条件下，不同浓度 1,9-癸二醇的加标回收率为 90.58%～94.55%。超声提取-气相色谱法检测限低、灵敏度

和精密度高，快速高效、重复性好，为今后 1,9-癸二醇的实际应用工作奠定了基础。 

关键词：1,9-癸二醇；生物硝化抑制剂；超声提取条件；检测参数；土壤 
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Determination of 1,9-Decanediol in Soil with Ultrasonic Extraction-Gas 
Chromatography 
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(1. Institute of Soil Science, Chinese Academy of Sciences, Nanjing 210008, China; 2. University of Chinese Academy of Sciences, Beijing 

100049, China) 

 

Abstract: 【Objective】The application of biological nitrification inhibitors (BNIs) is considered an important new strategy to 

reduce nitrogen loss from agricultural systems. Recently, a new BNI, 1,9-decanediol, has been identified in rice root exudates and 

the substance is found to be contributive to improvement of nitrogen (N)-use efficiency (NUE) and reduction of N2O emissions in 

agriculture. In order to evaluate its stability and effect in soil, an efficient, fast and accurate extraction and detection method needs 

to be developed. Thus, this study was oriented to develop a method of using ultrasonic extraction-gas chromatography (GC) to 
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determine 1,9-decanediol in soil. 【Method】 Soil samples were collected from a paddy soil at Yixing (31°17′ N, 119°54′ E), 

Jiangsu Province of China for extraction of 1,9-decanediol using different methods, including different extractants (water, 

acetonitrile, methanol, acetone, ethyl acetate, dichloromethane, hexane, and petroleum ether), different liquid to solid ratios 

(varying in the range of 10-50 mL·g–1), different durations of ultrasonic processing (in the range of 10-50 min), different 

frequency of extraction (in the range of 1-3 times), and different gas chromatography detection parameters, including inlet 

temperature (in the range of 200-280 ), detector temperature(in the range of 260℃ -320 ), and four heating procedures for ℃

optimization. Spike recovery of the substance in soil was determination relative to its concentration (10, 100 and 1 000 mg kg–1). 

【Result】 Results show that: (1) the method of ultrasonic extraction using methanol as extractant, 40 mL·g–1 in liquid/solid ratio, 

and going only one round that lasted 30 min was the optimal one; (2) In using the Agilent 8890 gas chromatographer to determine 

the substance, the optimal conditions were 250  at the inlet, 310℃   at the FID detector, 60℃   in the column kept for the first 2 ℃

min, and then raised up to 150  at 20℃  ·min℃ –1 and to 180  at 3 ·min℃ ℃ –1, kept for 2 min. and in the end, raised to 270  at ℃

20 ·min℃ –1; (3) under such conditions, determination of 1,9-decanediol, 10-100.00 µg·mL–1 in concentration exhibited good 

linearity, standard curve of y=26.81x–9.678(R2=0.999), detection limit of 0.03 µg·mL–1, recovery rate of 93.99%–96.91%, 

intraday precision 1.78% and interday precision of 1.52%; and (4) under such optimal extraction and determination conditions, 

the spike recovery rate of 1, 9-decanediol in soil samples, regardless of concentration, varied in the range of 90.58%-94.55% with 

relative standard deviation(RSD)varying in the range of 0.30%-3.41%.【Conclusion】This method, low in detection limit, high in 

sensitivity and precision, and good in reproducibility, and this experiment may lay down a foundation for evaluation of stability 

and environmental impacts of 1, 9-decanediol in agricultural soils, and provide a good reference for developing methods for 

extracting other BNIs in soil in future.  

Key words: 1,9-decanediol; Biological nitrification inhibitors; Ultrasonic extraction conditions; Detection parameters; Soil 

硝化作用是造成农田氮素损失、地表和地下水

源污染的主要途径[1]。在农业生产实践中常通过施

入合成硝化抑制剂来降低土壤硝化作用，但由于成

本过高、增产不显著、性能不稳定等因素未能得到

广泛应用[2-3]。由植物自身合成和分泌的生物硝化抑

制剂，能在根系持续精准释放，环境友好，效果稳

定，近年来受到广泛关注[4-6]。1,9-癸二醇是从水稻

根系分泌物中分离鉴定出的一种新型生物硝化抑制

剂，可减少温室气体 N2O 的排放，具有提高农田氮

素利用率和减少温室气体排放的应用潜力[7-8]。硝化

抑制剂在土壤中的稳定性是影响其应用效果的重要

因素之一，建立一种高效、快速、准确的提取和检

测方法是评价其作用效果稳定性的前提，但土壤中

1,9-癸二醇的提取方法未有报道，制约了 1,9-癸二醇

在土壤中作用效果稳定性的评价。 

土壤中有机物质的提取方法有索氏提取法、加

速溶剂萃取法、超临界萃取、超声波提取法等。其

中，索氏提取法虽为经典的提取方法，但由于提取

效率较低、时间长、提取溶剂用量大而被一些新兴

提取方法替代[9]；超临界萃取虽具有较高的提取效

率，但仪器复杂且花费较高[10]；加速溶剂提取技术

测定结果准确，但一次性设备投资较大[11]，因而在

日常分析中这些提取技术并不普遍应用。超声波提

取技术利用超声波高强度的声能量，增强了提取剂

的穿透能力，增大被提取成分分子的运动速率和频

率，使溶质快速溶解于溶剂，促使提取有效、高速

进行，具有提取时间短、效率高、设备花费低的特

点，因而被广泛应用于环境样品提取[12-13]。综合不

同提取方法消耗的时间、溶剂、人工和仪器成本，

超声提取法具有明显的应用优势，但超声提取所选

用的溶剂类型、溶剂体积、提取时间和提取次数等

均会影响提取效率[14]，因此，超声法提取土壤中生

物硝化抑制剂 1,9-癸二醇的方法有待进一步探索。 

作为一种脂肪醇类化合物，1,9-癸二醇可利用气

相色谱进行定量分析。Sun 等[8]利用 Agilent 6890 气

相色谱和 Agilent 5975 质谱联用，分离鉴定出了水

稻根系分泌物中的 1,9-癸二醇，并比较了不同水稻

品种根系分泌物中的含量；Zhang 等[15]利用 Agilent 

7890 对 1,9-癸二醇的衍生化反应条件进行了优化，

并分析了影响水稻根系分泌该物质的因素。随着色

谱技术的快速发展与色谱仪器的更新，Agilent 8890

相比于 Agilent 6890 和 Agilent 7890 灵敏度更高，检
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测限更低，可实现常量、微量甚至痕量样品的检测

和定量分析，但利用 Agilent 8890 测定 1,9-癸二醇的

方法有待进一步开发。综上，本文旨在开发土壤中

1,9-癸二醇提取方法的基础上，对气相色谱 Agilent 

8890 测定 1,9-癸二醇的各个参数进行优化，从而建

立一套完整的超声波提取-气相色谱检测土壤中 1,9-

癸二醇的分析方法，为土壤中 1,9-癸二醇后续研究

奠定基础。 

1  材料与方法 

1.1  供试土壤 

供试土壤为发育于湖积物的潴育型水稻土，土

壤采集自江苏宜兴（31° 16′ N，119° 54′ E），理化性

质见表 1。 

1.2  仪器与试剂 

化学标准品 1,9-癸二醇，定制于公司，纯度大

于 95%，常温下为液态黏稠物质。有机试剂乙腈、

甲醇、丙酮、乙酸乙酯、二氯甲烷、正己烷为色谱

纯，石油醚（沸程 60 ℃～90 ℃）为分析纯，均产

自上海安谱实验科技股份有限公司。 

样 品 前 处 理 仪 器 为 数 控 超 声 波 清 洗 器

（XO25-12DJ，ATPIO，中国）、防腐型 12 位氮吹仪

（ EFAA-DC12-RT， ANPEL， 中 国 ）、 旋 转 蒸 发 仪

（N-1100D-WD，EYELA，日本）；样品测定仪器为

气相色谱仪（Agilent 8890，美国。包括 HP 8890 气

相色谱、HP 7693 自动进样器，Agilent）。 

1.3  气相色谱测定 1,9-癸二醇试验设计 

1.3.1  1,9-癸二醇标准溶液的配制    用色谱级正

己烷准确配制 1 mg·mL–1 的 1,9-癸二醇标准溶液，

依次取 0.10 mL、0.20 mL、0.40 mL、0.60 mL、

0.80 mL、1.00 mL 的标准溶液于容量瓶中，用色谱

级 正 己 烷 稀 释 定 容 至 10 mL ， 即 为 10.00 ～

100.00 µg·mL–1 的 1,9-癸二醇标准使用液。 

1.3.2  气相色谱测定条件优化    采用装备有氢火

焰离子化检测器（FID）的 Agilent 8890 工作站，参考

Zhang 等[15]利用 Agilent 7890 测定 1,9-癸二醇的方法，

初 始 运 行 参 数 如 下 ： 毛 细 管 色 谱 柱 HP-5

（25 m×0.2 mm×0.33 µm）；进样口温度 250℃；不分流

进样；初始柱温 60℃，保持 2 min，以 10℃·min–1 的

速率升至 150℃，然后以 3 ·min℃ –1 的速率升至 195 ℃，

保持 2 min，最后以 20 ·min℃ –1 的速率升至 270 ℃；

载气为氮气，柱流量 1.5 mL·min–1；进样量 2 µL。在

初始条件的基础上设置进样口温度（200、220、240、

250、260、270 ℃）、检测器温度（260、270、280、

300、310、320 ℃）、升温程序（表 2）进行优化。1,9-

癸二醇浓度 10 µg·mL–1，每个条件设置 6 个重复，考

察以上参数的改变对其峰面积的影响。 

表 1  供试土壤理化性质 

Table 1  Physico-chemical properties of tested soil 

土壤 

Soil 
pH 

全氮 

Total N 

/（g·kg –1） 

铵态氮 

+
4NH -N /（mg·kg –1）

硝态氮 

3NO- -N 

/（mg·kg –1） 

有机质 

Organic matter 

/（ g·kg –1） 

阳离子交换量 

Cation-exchange capacity

/（cmol·kg–1） 

水稻土① 6.25 1.2 8.86 12.56 22.4 11.2 

①Paddy soil 

 

1.4  超声提取土壤 1,9-癸二醇试验设计 

1.4.1  加标土壤样品的制备    土壤风干研磨后过

2 mm 筛，称取 1.00 g 于离心管中，逐滴加入配制浓

度为 2 mg mL–1 的 1,9-癸二醇标准溶液 0.5 mL，参

考硝化抑制剂稳定性实验设置[16]，将体系静置 1 h，

使溶液充满整个土壤孔隙，与土壤充分接触但又不

会发生降解转化。该加标土壤样品的 1,9-癸二醇浓

度为 1 000 mg·kg –1，并作为后续超声提取条件优化

实验的浓度。 

1.4.2  土壤中 1,9-癸二醇的超声提取（1）提取试剂

的选择：将上述 1 000 mg·kg –1 加标土壤样品用不同

提取试剂（水、乙腈、甲醇、丙酮、乙酸乙酯、二

氯甲烷、正己烷、石油醚）进行超声提取，每个条

件设置 4 个加标平行样品。液料比 40 mL· g–1，超声

处理 30 min，离心（6 000 r·min–1）5 min，上清液

过滤后转移至茄形瓶中，土壤残渣按上述过程再进

行两次处理，即共提取 3 次。将三次提取液置于旋

转蒸发仪上 40℃蒸发至干，残余物用正己烷溶解， 
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 表 2  气相色谱测定 1,9-癸二醇的升温程序 

Table 2  Temperature raising procedure of GC in determination of 1,9-decanediol 

升温程序 

Temperature raising 

procedure 

速率 

Heating rate/ 

（℃·min–1） 

温度 

Temperature/ 

℃ 

保持时间 

Holding time/ 

min 

运行时间 

Running time/ min 

 60 2 
1 

10 270 5 
28 

 60 2 

5 160 5 2 

20 270 0 

32.5 

 60 2 

10 150 0 

3 195 2 
3 

20 270 0 

31.75 

 60 2 

20 150 0 

3 180 2 
4 

20 270 0 

23 

 

经 0.22 µm 有机滤膜过滤后定容至 10 mL。取适量

用气相色谱以标准曲线法测定土壤中 1,9-癸二醇含

量并计算回收率，比较不同提取剂对土壤 1,9-癸二

醇回收率的影响。（2）提取次数的选择：以甲醇作

为提取剂，液料比 40 mL· g–1，超声处理 30 min，提

取次数分别为 1 次、2 次、3 次，其他操作步骤同

1.4.2（1），比较提取次数对土壤 1,9-癸二醇回收率

的影响。（3）液料比的选择：以甲醇作为提取剂，

超声处理 30 min，提取 1 次，液料比分别为 10、20、

30、40、50 mL· g–1，其他操作步骤同 1.4.2（1），比

较液料比对土壤 1,9-癸二醇回收率的影响。（4）超

声 时 间 的 选 择 ： 以 甲 醇 作 为 提 取 剂 ， 液 料 比

40 mL·g–1，提取 1 次，超声处理时间分别为 10、20、

30、40、50 min，其他操作步骤同 1.4.2（1），比较

超声时间对土壤 1,9-癸二醇回收率的影响。 

1.5  不同浓度 1,9-癸二醇加标回收率试验设计 

按 照 1.4.1 方 法 配 制 浓 度 为 10 、 100 、

1 000 mg·kg–1 的加标土壤，以甲醇作为提取剂超声

提取 1 次，液料比 40 mL· g–1，超声时间 30 min，其

他操作步骤同 1.4.2（1），测定不同浓度 1,9-癸二醇

的加标回收率。 

1.6  统计分析 

气 相 色 谱 数 据 通 过 Agilent Openlab Data 

Analysis 2.4 完成，实验数据利用 Microsoft excel 

2007 和 SPSS 22.0 进行数据统计和分析，用最小显

著差异法（LSD）分析各处理间的差异显著性，不

同的小写字母表示处理间有显著差异（P<0.05）；使

用 Origin 2017 绘制图表，图表中数据均为平均值±

标准差。 

2  结果与讨论 

2.1  气相色谱测定 1,9-癸二醇条件优化 

气相色谱进样口温度、检测器温度、升温程序

对 1,9-癸二醇的响应值影响如图 1 所示。物质在气

相色谱的响应值越高，则检测灵敏度越高，越有利

于分析[12]。随着进样口温度升高，1,9-癸二醇响应

值逐渐升高后又有所降低，这说明当进样口温度较

低时待测组分未完全汽化，温度过高时物质发生分

解，从而导致 1,9-癸二醇部分损失而不利于测定，

因此参考初始条件，选择 250 ℃为较适宜的进样口

温度。检测器温度过低，组分分子电离数目少，产

生电流信号小，导致灵敏度降低，过高会影响其使

用寿命，一般检测器温度要高于组分沸点 50 ℃以

上，保证流出色谱柱的组分不冷凝[17]，因此检测器 
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 图 1  1,9-癸二醇在气相色谱不同测定参数下的响应 

Fig. 1  Determination of 1,9-decanediol relative to gas chromatography parameters 

温度 310 ℃为适宜的测定条件。柱温是影响物质分

离效果、峰形的重要因素，一般毛细管柱分析多组

分时多采用程序升温。虽升温程序 3 和 4 均能使得

1,9-癸二醇达到较高的响应值，但升温程序 3 需运行

31.75 min，升温程序 4 运行时间仅 23 min，可缩短

样品分析时间，提高测定效率。综上，气相色谱测

定 1,9-癸二醇的最优化条件为：进样口温度 250 ℃，

检测器温度 310 ℃，升温程序：初始柱温 60 ℃，

保持 2 min，以 20 ℃·min–1 的速率升至 150 ℃，然

后以 3 ℃·min–1 的速率升至 180 ℃，保持 2 min，最

后以 20 ℃·min–1 的速率升至 270℃。 

2.2  气相色谱仪器的精密度及标准曲线 

标准曲线：依次取 10～100.00 µg·mL–1 的标准

使用液，并以溶剂正己烷作为参比，按最优化条件

进行测定，以 1,9-癸二醇的峰面积为纵坐标，浓度

为横坐标，进行线性回归，标准曲线如图 2 所示。

在所取浓度范围内，1,9-癸二醇的浓度与峰面积之间

线性关系良好，线性方程 y=26.81x–9.678，R2=0.999。

10 µg·mL–1 标准样品的气相色谱图如图 3 所示，色

谱 图 基 线 平 稳 ， 1,9- 癸 二 醇 的 保 留 时 间 Rt 为

9.895 min，且色谱峰无前延或拖尾现象，呈高斯对

称，峰形较好，符合色谱分析要求[17]。 

仪器精密度：加标浓度为 40.00 µg·mL–1，在仪

器最优条件下，日内和日间平行测定 6 次加标样[17]，

结 果 如 表 3 所 示 ， 日 内 精 密 度 和 日 间 精 密 度

RSD<5%，说明该方法精密度良好。 

仪器检出限：以 3 倍信号噪声比对应的样品浓

度，与较低的相近浓度的标样信号值相比较，计算

得仪器的最低检出限为 0.03 µg·mL–1。 

测定方法回收率：加标量为 10 µg·mL–1，连续

测定 6 个加标样，按上述线性方程计算得相应目标

物的测定浓度，得回收率为 95.94%，符合有机样品

的分析要求。 

 

图 2  1,9-癸二醇标准曲线 

Fig. 2  Standard curve of 1,9-decanediol 

 

图 3  1,9-癸二醇的气相色谱图 

Fig. 3  Standard chromatograms of 1,9-decanediol 
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表 3  仪器精密度及方法检出限、回收率 

Table 3  Precision，detection limit and recovery rate of the instrument 

生物硝化抑制剂① 日内精密度②（RSD）/% 日间精密度③（RSD）/% 检出限④/（µg·mL–1） 回收率⑤/% 

1,9-癸二醇⑥ 1.78 1.52 0.03 93.99～96.91 

①Biological nitrification inhibitors，②Intraday precision，③Interday precision，④Detection limit，⑤Recovery rate，⑥1,9-decanediol. 

 

2.3  超声提取后土壤中 1,9-癸二醇的气相色谱图 

按照 1.4.2 方法对空白土壤和添加 1 000 mg·kg–1

标样土壤中的 1,9-癸二醇进行提取，利用上述优化

的气相色谱测定方法进行测定，气相色谱图如图 4

所示。保留时间在 9.5 min～10.5 min 范围内，空白

土壤的色谱图中仅有一段平稳的基线，未出现任何

色谱峰，因此空白土壤中未检测到 1,9-癸二醇；添

加标样土壤的色谱图在该时间段内仅出现一个清晰

且分离度高的色谱峰，保留时间 Rt 为 9.900 min，与

标准品的保留时间（图 3，Rt 为 9.895 min）差异在

合理的误差范围内[19]，因此该峰是 1,9-癸二醇的色

谱峰。 

 

图 4  空白土壤（a））及添加 1 000 mg·kg–1 标样土壤（b））

的色谱图 

   Fig. 4  Chromatograms of original soil samples（a））and soil 

samples spiked with 1 000 mg·kg–1 1,9-decanediol（b）） 

除目标峰外，土壤样品的色谱图中也存在少量

杂峰，但响应值仅为目标物响应值的 1%～3%，且

超声提取的回收率达 95%，因此，杂峰对目标物定

量的干扰很小。在杂质不干扰目标物测定的情况下，

不进行提取液净化可减少淋洗液浓缩过程的损失，

也可在很大程度上提高工作效率[12，20]，故本方法提

取和测定方法可满足实验要求。 

2.4  不同提取条件对土壤中 1,9-癸二醇提取效果

的影响 

2.4.1  提取溶剂    不同提取溶剂对 1 000 mg·kg–1

加标土壤中 1,9-癸二醇的提取结果如图 5 所示。由

于 1,9-癸二醇属于脂溶性极性化合物，根据相似相

溶原理，利用非极性溶剂石油醚、正己烷提取的回

收率较低，分别为 44.6%和 52.4%，水对 1,9 癸二醇

的提取回收率为 77.8%，极性有机溶剂如乙腈、甲

醇、丙酮、二氯甲烷等提取回收率较高，可达到

93%～96%，因此，极性有机溶剂提取土壤中的 1,9-

癸二醇效果更好。考虑到以上极性有机溶剂中甲醇

的毒性和成本较低，选择甲醇作为提取剂。 

 

注：WA：水，AN：乙腈，MT：甲醇，AC：丙酮，EA：

乙酸乙酯，DCM：二氯甲烷，HEX：正己烷，PE：石油醚。Note：

WA：water，AN：acetonitrile，MT：methyl alcohol，AC：acetone，

EA：ethyl acetate，DCM：dichloromethane，HEX：n-hexane，

PE：petroleum ether. 

 
图 5  不同提取溶剂对 1,9-癸二醇回收率的影响 

 Fig. 5  Recovery rate of 1,9-decanediol relative to extractants 

2.4.2  提取次数    1 000 mg·kg–1 加标土壤经不同

次数超声提取后 1,9-癸二醇的回收率结果如表 4 所

示。以甲醇作为提取剂，超声提取一次后土壤中 1,9- 
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表 4  提取次数对 1,9-癸二醇回收率的影响 

Table 4  Recovery rate of 1,9-decanediol relative to extraction 
frequency 

提取次数 

Extraction times 

回收率 

  Recovery rate/% 

1 92.49±1.89a 

2 92.02±3.34a 

3 92.84±1.18a 

                                      
癸二醇的回收率已达到 92.5%，再进行二次提取和

三次提取后回收率并无显著上升，说明经过一次超

声提取后物质的溶出已经趋近饱和，多次提取仅是

消耗更多的提取剂，提取和浓缩时间也会加长。因

此，为节约溶剂、缩短样品处理时间，确定最适提

取次数为 1 次。 

2.4.3  液料比    液料比是指提取剂体积与土壤质

量的比值。不同液料比对 1 000 mg·kg–1 加标土壤中

1,9-癸二醇的提取结果如图 6 所示。当超声提取一

次，液料比从 10 mL·g–1 增加至 40 mL· g–1 时，回收

率从 79.3%提高至 95.3%，这说明液料比的扩大可

增加土壤与提取剂的接触面积，使得目标物 1,9-癸

二 醇 更 充 分 地 溶 解 出 来 [21] ， 而 液 料 比 增 加 至

50 mL·g–1 后，回收率并无明显变化，但会造成溶剂

的浪费，增加样品的浓缩时间，因此为减少提取剂

对环境的负面效应、降低实验成本、提高实验效率，

确定最佳液料比为 40 mL·g–1。 

 

图 6  液料比对 1,9-癸二醇回收率的影响 

  Fig. 6  Recovery rate of 1,9-decanediol relative to liquid/solid ratio 

2.4.4  超声时间    不同超声时间对 1 000 mg·kg–1

加标土壤中 1,9-癸二醇的提取结果如图 7 所示。超

声时间的长短直接影响溶剂与土壤的接触程度，从

而影响提取效率 [22]。超声时间从 10 min 增加至

30 min 时，1,9-癸二醇的回收率从 85.1%上升至

90.74%， 再 延 长 超 声 时间 至 40 min 时 ， 回 收率

（91.07%）略有上升，但与超声 30 min 相比无显著

差异。超声时间超过 40 min 后，1,9-癸二醇的提取

效率反而下降，这可能是由于随着超声时间的增长，

一方面超声过程产生的·OH 和·H 自由基浓度增大，

另一方面在空化过程中形成的超临界态水的氧化作

用逐渐增强[23]，因此推测 1,9-癸二醇结构被破坏或

者发生氧化降解，该结果与超声提取大豆蛋白[24]、

果胶[25]、土壤中除草剂[26]等的结果相似，超声提取

时间过长造成一些物质的结构、理化性质等发生变

化。因此，综合考虑回收率和样品处理时间成本，

超声提取时间控制在 30 min 即可。 

 

图 7  超声时间对 1,9-癸二醇回收率的影响 

Fig. 7  Recovery rate of 1,9-decanediol relative to duration of 
ultrasonic treatment 

综合上述结果，确定超声波提取土壤 1,9-癸二

醇的最佳参数为：以甲醇作为提取剂超声提取 1 次，

液料比 40 mL·g–1，超声时间 30 min。 

2.5  不同浓度 1,9-癸二醇的加标回收率 

为了验证本实验方法的可靠性，设置 10、100、

1 000 mg·kg–1 三个土壤样品的加标浓度。设置依据

如下：在水培体系下，不同品种水稻根系分泌 1,9-

癸二醇含量 0～10 μg·g–1 DW d–1[8]，推算至根际土壤

中 1,9-癸二醇的浓度范围为 0～60 mg·kg–1[7]，因此

设置 10 mg·kg–1 加标浓度作为土壤中 1,9-癸二醇的

自然浓度水平（低浓度水平）。根际微域环境的改变

如 +
4NH 浓度、低 pH、氧气等均能显著促进生物硝
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化抑制剂的分泌，使其分泌量提高 2～10 倍[15，27-28]，

因此设置 100 mg·kg–1 为中浓度水平（低浓度水平的

10 倍）。根系分泌物在特定条件下会呈现脉冲式地突

然增加[4，29]，设置 1 000 mg·kg–1 为 1,9-癸二醇的加

标高浓度水平（低浓度水平的 100 倍）。而且，本研

究设置的 1,9-癸二醇加标高浓度水平 1 000 mg·kg–1 

也在生物硝化抑制剂在土壤中起作用的浓度范围

内，一些生物硝化抑制剂如亚麻酸、亚油酸的土培

添 加 浓 度 为 1 000 mg·kg–1 、 对 羟 基 苯 丙 酸 甲 酯

（MHPP）的土培添加浓度为 2 000 mg·kg–1 时，土壤

硝化作用可被显著抑制[30-31]，Lu 等[7]的研究表明，

500～1 000 mg·kg–1 的 1,9-癸二醇可显著抑制土壤的

硝化作用，减少 N2O 的排放。 

将不同加标浓度的土壤样品按照 2.2.5 所示最

优参数超声提取，并测定提取液中 1,9-癸二醇的含量，

计算加标回收率，结果如表 5 所示。当土壤中 1,9-癸

二醇浓度添加从 10 mg·kg–1 扩大至 100 mg·kg–1、

1 000 mg·kg–1 时，回收率并未发生大幅度的波动，

平均值分别为 90.58%、93.25%、94.55%，且变异系

数 CV 均小于 5%，说明该方法提取水稻土中的 1,9-

癸二醇的结果稳定可靠，重复性好。由于不同类型

土壤的 pH、总有机碳含量、阳离子交换量等理化性

质不同，待提取目标物质与土壤有机质的结合能力、

在提取体系的存在形式等可能有所不同[32]。然而研

究表明，当用甲醇、乙酸乙酯等有机溶剂提取时，

有机溶剂对不同土壤中目标物质的提取效率类似。

生弘杰等[33]利用乙酸乙酯提取砖红壤和黄棕壤中的

酰基高丝氨酸内酯 C7-HSL 的回收率分别为 87.90%

和 85.82%；贺仲兵[34]用甲醇提取红壤和潮土中溴硝

醇的回收率分别为 90.66%、90.44%。这可能是因为

溶剂效应强于土壤表面颗粒对物质的吸引力，促使

其与土壤表面结合键的断开[35]。由此推测，本研究

中利用有机溶剂甲醇超声提取土壤中 1,9-癸二醇的

方法也可能适用于不同类型土壤。  

表 5  不同浓度 1,9-癸二醇的加标回收率 

Table 5  Spike recovery rate of 1,9-decanediol relative to concentration 

样品 

Sample 

添加浓度 

Concentration/ 

（mg·kg–1） 

回收率 

   Recovery/% 

变异系数 

  CV/% 

10 87.28～95.93 4.41 

100 91.57～94.91 1.49 
水稻土 

Paddy soil 
1 000 94.29～94.55 0.30 

 

3  结  论 

环境友好的生物硝化抑制剂已成为现代农业中

氮肥减施增效的一项新技术。为了评价生物硝化抑

制剂在土壤中的应用效果，迫切需要发展简便快速

的提取和检测技术。本文建立了一种超声波提取-

气相色谱检测土壤中 1,9-癸二醇的方法：以甲醇作

为提取剂超声提取 1 次，液料比 40 mL·g–1，提取

30 min；气相色谱 Agilent 8890 进样口温度 250℃，

FID 检测器温度 310℃，初始柱温 60℃，保持 2 min，

以 20℃·min–1 升至 150℃，然后以 3℃·min–1 升至

180 ℃，保持 2 min，最后以 20℃·min–1 升至 270℃。

该方法操作简便、快速高效、回收率高、重复性好。

随着今后土壤中根系分泌物原位收集和检测技术的

发展，以及 1,9-癸二醇作为绿色氮肥增效剂在农业

中的应用，该方法将为农业土壤中 1,9-癸二醇的稳

定性和环境效应等评价奠定基础，也为土壤中其他

生物硝化抑制剂提取方法的建立提供参考和借鉴。 
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