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全自动真空冷凝抽提系统的检验、优化及应用
简静 1，  文伟 1， 2，  宋欣 1， 2

1） 深圳大学生命与海洋科学学院，广东深圳 518071；2） 深圳大学深圳市海洋生物资源与生态环境重点实验室，

广东深圳 518071
摘 要：植物及土壤水分的真空抽提是同位素生态水文研究的核心环节．为验证新一代基于低温真空

抽提（cryogenic vacuum distillation， CVD）的水分提取技术——全自动真空冷凝抽提系统的稳定性及可靠性，

优化该系统的抽提条件以及探索该系统的应用性，分别利用手动CVD系统与自动CVD系统，对自来水及4
种野外采样的木本植物叶片和枝条进行水分抽提后，比较样品水的稳定氢氧同位素比值（δ2H和δ18O）；分别

利用手动CVD系统与自动CVD系统在不同抽提时长下对浸泡复水的叶片、枝条及土壤样品进行水分抽提后

比较样品水 δ2H和 δ18O；将自动CVD系统作为样品水提取工具，对木樨主要吸水层位及水源水利用比例进

行研究．研究结果表明：两种系统对自来水及野外采样的植物抽提后的样品水 δ2H和 δ18O不存在显著性差

异，且样品水同位素间存在与1∶1线无统计差别的强线性关系；自动CVD系统分别对叶片抽提1 h、枝条2 
h及土壤2 h后样品水的 δ2H和 δ18O值，与手动CVD 进行抽提后的结果无统计学差异，复水后的样品水 δ2H
较参考水贫化；基于 δ2H所确定的木樨吸水层位、水源水利用比例与基于 δ18O确定的结果不一致．本研究

验证了自动CVD系统与手动CVD系统不存在差异，为该系统支撑同位素生态水文的相关应用提供了重要保

障；优化了自动CVD系统抽提时间，提高了抽提效率；同时也发现，CVD系统无法使复水后的植物及土壤

样品的 δ2H恢复至参考水的 δ2H，为生态水文领域近年来揭示的CVD系统存在固有 δ2H偏差这一重要现象增

添了证据；利用CVD系统抽提后的样品水δ2H于植物水源示踪及利用模式研究时需更加谨慎．

关键词：植物生态学；稳定同位素；氢同位素；氧同位素；低温真空抽提偏移；自动低温真空抽提系

统；植物水源；根系吸水
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Abstract:  Cryogenic extraction of water from plant and soil samples constitutes a critical element in isotope eco-

hydrological studies.  This study was undertaken to examine the stability and reliability of a new generation of water 
extraction technology based on cryogenic vacuum distillation (CVD) -automatic cryogenic vacuum distillation water 
extraction system, and to optimize the extraction time and improve the extraction efficiency for this system, as well as 
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to explore the applicability of this system.  For these purposes, water extraction from tap water and leaves and stems 
of four species of woody plants was carried out by using manual and automatic CVD systems and then the hydrogen 
and oxygen isotope values (δ2H and δ18O) of water extracted from the two systems were compared.  Besides, rehydrated 
leaves, stems and soils were extracted by manual CVD system and automatic CVD system under different extraction 
time lengths, then the δ2H、δ18O of water extracted with the two systems were compared too.  Moreover, we conducted 
a separate experiment to use the automatic CVD system to confirm the depth of water absorption and the utilization 
ratio of source water of Osmanthus fragrans (Thunb. ) Loureiro.  The results are as follows.  There is no significant 
difference in the hydrogen and oxygen isotope values (δ2H, δ18O) of water extracted with the two systems and that data 
obtained from the two methods are strongly linearly correlated, with the correlation line being statistically 
indistinguishable from the 1:1 line.  The δ2H and δ18O values of rehydrated sample water extracted from leaves, stems 
and soils for 1 h, 2 h, and 2 h by automatic CVD system are not statistically different from those extracted by manual 
CVD system.  The depth of water uptake and the proportion of water use of Osmanthus fragrans (Thunb. ) Loureiro 
determined based on δ2H is inconsistent with that determined based on δ18O.  Therefore, this study systematically 
verifies for the first time that there is no difference between automatic CVD system and manual CVD system, which 
provides a guarantee of reliability in the related application of isotope eco-hydrology; further, this study enables us to 
establish recommendations on optimizing the extraction time and improving the extraction efficiency for the automatic 
CVD system.  Meanwhile, our finding of that the δ2H of water extracted from the rehydrated samples were more 
depleted than the reference water adds evidence to the recently revealed phenomenon of "deuterium deviation" as 
caused by CVD in the ecohydrological field; as such, we suggest more caution in utilizing CVD-generated δ2H data to 
trace plant water sources and determine the water use strategies in plant and ecosystem studies.
Key words: plant ecology; stable isotope; deuterium isotope; oxygen isotope; the offset of cryogenic vacuum 
distillation; automatic cryogenic vacuum distillation system; plant water source; root water uptake

稳定水同位素在水文生态和植物生理生态等研

究中发挥重要作用［1］，是示踪土壤水分的蒸发、下

渗和径流过程，判断植物水分来源、水分利用模式

及效率，以及重建古气候等研究的有力工具［2］．进

行上述研究的前提和关键在于如何将水从样品中快

速且无分馏地提取出来．目前，低温真空抽提

（cryogenic vacuum distillation， CVD）是应用最广泛、

适用样品类型多、精确度高、所需样品量少的样品

水提取方法［3］，被认为是“黄金标准”．其原理是

在真空条件下加热样品使水分挥发，随后水蒸气运

输到低温环境下冷凝，收集管中凝结的水的同位素

特征遵循瑞利蒸馏曲线［4］．基于质量守恒原理的无

分馏效应，当抽提率达到 100% 时便可获取无分馏

的样品水．传统的手动 CVD 系统需要较高的运营

及维护成本，提取过程耗时耗力［5］．而全自动真空

冷凝抽提系统作为新兴自动 CVD 系统，大大节省

了成本与人力，操作安全性提高，且抽提系统可控

性增强．王欣等［6-7］研究已使用自动 CVD 系统进行

样品水的抽提．但目前暂无研究系统性地检验该系

统的可靠性、稳定性，以及针对不同类型样品优化

抽提条件．

本研究利用传统手动 CVD 系统与当前主流的

自动 CVD 系统（Li-2100，北京理加联合科技有限公

司生产）对自来水、野外采样的植物叶片及枝条样

品进行水分抽提．利用手动 CVD 系统与不同抽提

时间设定下的自动 CVD 系统对浸泡复水的植物叶

片、枝条和土壤样品进行抽提，比较抽提后样品水

稳定氢氧同位素比值（δ2H 和 δ18O），针对不同类型

样品优化自动 CVD 系统的抽提时间，提高抽提效

率．同时，利用自动 CVD 系统作为抽提工具，对

野外木樨潜在主要吸水层位及水源的利用比例进行

研究，验证自动 CVD 系统的应用性．

1　采样区域概况

采样地点位于中国广东省深圳市深圳大学粤海

校区，占地约 1. 34 km2，地理位置为 22°35′N ― 
114°10′E．属南亚热带海洋性季风气候，全年温暖

且湿润，年均气温 23. 3 ℃，年降水量 1 932. 9 mm．

深圳大学内植被资源丰富，多为人工种植的热带及

亚热带植物［8］．
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2　材料方法

2. 1　样品采集与处理

手动与自动 CVD 系统抽提效果比较实验的样

品包括自来水和植物两类，自来水样取自于深圳大

学深圳市海洋生物资源与生态环境重点实验室，每

个样品使用移液枪吸取 2 mL 至样品瓶中，密封后

冷藏保存．植物样品于 2021 年 8 月原位采样自深圳

大学校园内，包括洋紫荆（Bauhinia variegata L.）、

高山榕（Ficus altissima）、黄葛树（Ficus virens Aiton）
和大叶紫薇（Lagerstroemia Speciosa）4 种湿润、半湿

润地区常见绿化树种（后文简称 Bvl、Fa、Fv 和

Ls）．采集完全木质化的枝条以及健康叶片，去除

枝条韧皮部和叶片中脉后立即分别装进样品管，密

封后装入冷藏箱，返回实验室后于-25 ℃保存．以

上样品随机分成两部分，分别利用手动 CVD 系统

和自动 CVD 系统进行抽提．

所有样品水均使用 TC/EA 高温裂解元素分析仪

耦合同位素质谱仪（Thermo Fisher Scientific， Delta 
V Advantage）分析样品的 2H 和 18O 组成．其中，δ2H
和 δ18O 分别表示样品中氢和氧稳定同位素相对于各

自标准物比值的千分差，具体计算方法为

δ（X） = （R 样品 / R 标准–1） × 1 000‰ （1）
其中，X 为元素 2H 或 18O；R 样品和 R 标准分别为样品和

维也纳标准海水（Vienna standard mean ocean water， 

VSMOW）中同类重轻同位素丰度之比（2H 丰度 / 1H
丰度或 18O 丰度 / 16O 丰度）．

自动 CVD 系统抽提时间优化实验的样品包括

植物和土壤，植物样品为洋紫荆、黄葛树和大叶紫

薇的新鲜叶片与枝条．实验操作步骤为：将样品固

定在架子上并放入两个装有自来水的储存箱（约

66 L）中，于 25 ℃下浸泡 24 h 以达到同位素平衡．

取平衡 24 h 后箱内水作为参考水，其中，浸泡洋紫

荆 样 品 的 参 考 水 1 中 δ2H 为（-32. 05 ± 0. 33）‰ ，

δ18O 为（-5. 05 ± 0. 09）‰；浸泡黄葛树及大叶紫薇

的 参 考 水 2 中 δ2H 为（-39. 99 ± 0. 61）‰ ， δ18O 为

（-5. 53 ± 0. 12）%．浸泡后样品吸干表面水分后放

入样品管中，称取质量（叶片样品净质量为（1. 38 ± 
0. 57） g，枝条样品净质量为（2. 46 ± 0. 60） g），密

封后立即冷藏保存．土壤样品包括黏壤土、壤土及

砂土，采集地点及土壤理化性质信息见表 1．将土

壤样品研磨过孔径 2 mm 标准筛后于 150 ℃烘干 24 h
后，称取质量（土壤样品净质量为（1. 50 ± 0. 08） g）
后装入样品管中，用自来水作为参考水（δ2H 为

（-36. 59 ± 0. 36）‰，δ18O 为（-4. 93 ± 0. 17）‰）以最

大田间持水量对土壤样品在 25 ℃浸泡复水 24 h 后，

封口膜密封后放入冰箱冷藏保存．以上样品随机分

成 4 份，1 份利用手动 CVD 系统进行抽提，剩下 3
份利用自动 CVD 系统进行抽提，抽提条件为 195 ℃
下分别抽提 1、2 和 3 h．

木樨主要吸水层位和潜在水源的利用比例实验

样品于 2022 年 2 月采样自深圳大学杜鹃山，采样前

10 d 内无降雨事件．样品包括植物和土壤，植物物

种 为 木 樨（Osmanthus fragrans （Thunb.） Loureiro），

植物样品采集与处理方式同上．土壤采样点以木樨

为中心，半径为 1 m 圆周内不受人为干扰的空地，

并以深度为 0～25、25～50、50～75 和 75～100 cm
分 4 层采集，分层混匀样品后分别装入样品管并密

封后放入冷藏箱，待返回实验室后放入冰箱中．以

上样品均利用自动 CVD 系统进行抽提．抽提后得

到的样品水同位素测定同上．

2. 2　样品抽提

手动 CVD 系统构造及抽提过程参照文献［5］研

究方法．自动 CVD 系统（北京理加联合科技有限公

司）沿用传统经典的真空蒸馏冷冻方法，利用压缩

机制冷代替液氮制冷，电磁加热代替水浴加热（加

热温度 ≤ 195 ℃），在控制系统的监控下自动完成．

系统抽提温度推荐 195 ℃，且根据不同类型样品设

定了不同的标准抽提时间（水 2 h，植物 3 h，土壤

3 h）．

表表 1　 土壤样品采样地点及理化性质信息

Table 1　 Sampling locations and textures of experimental soils
土壤类型

黏壤土

壤土

砂土

采样地点

广东深圳市

黑龙江双鸭山市

宁夏中卫市

w（田间持水量）/%
27. 52
32. 40
19. 52

w（黏粒）/%
16. 40
9. 69
0. 00

w（粉粒）/%
63. 70
47. 41
0. 00

w（砂粒）/%
19. 90
42. 90

100. 00

w（有机质）/
（g·kg-1）

0. 51
32. 05

2. 85

阳离子交换量/
（mmol·kg-1）

1. 91
16. 71
8. 16
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2. 3　数据分析

采用 R studio（版本 1. 4. 17）进行统计分析、模

型分析与作图，通过 t 检验、单因素方差分析法

（one-way ANOVA）和 Tukey 多重比较法进行显著性

比较（α = 0. 05），简单线性回归进行数据拟合（α = 
0. 001）．实验数据为平均值 ± 标准误差 ( x̄ ± s，n =
4)．MixSIAR 模型用于计算植物对潜在水源的利用

比例，将水源水 δ2H、δ18O 和 δ2H + δ18O 作为源数据

输入模型．各潜在水源数据平均值设为 0（默认根系

吸水不发生同位素分馏），蒙特卡罗马尔可夫链运

行 时 长 设 定 为“ 长 ”（模 型 结 果 已 确 保 Gelman 和

Geweke 诊断模型收敛），模型输出结果用平均值

表示．

3　实验结果

3. 1　手动与自动CVD系统抽提效果比较

3. 1. 1　自来水抽提效果比较

图 1 为不同 CVD 系统及抽提条件对自来水抽提

效果．由图 1 可见，未经过抽提的样品水中 δ2H 为

（-30. 99 ± 0. 54）‰，δ18O 为（-4. 59 ± 0. 06）‰；手

动 CVD 系 统 抽 提 后 的 样 品 水 δ2H 为（-31. 17 ± 
0. 35）‰，δ18O 为（-4. 56 ± 0. 08）‰；自动 CVD 系统

100 ℃ 抽 提 3 h 后 的 样 品 水 δ2H 为（-31. 73 ± 
0. 56）‰，δ18O 为（-4. 70 ± 0. 15）‰；自动 CVD 系统

195 ℃ 抽 提 2 h 后 的 样 品 水 δ2H 为（-31. 09 ± 
0. 48）‰，δ18O 为（-4. 58 ± 0. 09）‰．其中，经过自

动 CVD 系统 100 ℃抽提后的水样较经过其他抽提方

式抽提后的水样 δ2H 和 δ18O 贫化，且标准误差较其

他条件更大．但 one-way ANOVA 分析及 Tukey 多重

比较分析表明，手动及自动 CVD 系统抽提后的水

δ2H 和 δ18O 与未经抽提的水样品 δ2H 和 δ18O 之间不存

在显著性差异．

3. 1. 2　野外植物样品的抽提效果比较

利用手动及自动 CVD 系统对 4 种野外采样的木

本植物叶片及枝条抽提的结果见图 2．由图 2 可知，

两种抽提系统对叶片样品抽提结果平均差异 δ2H 为

0. 92‰，δ18O 为 0. 43‰；枝条样品间平均差异 δ2H
为 1. 23‰，δ18O 为 0. 32‰．t 检验结果显示，两种

CVD 系统对植物枝条及叶样品的抽提结果间均无显

著性差异．

自动及手动 CVD 系统对自来水、植物叶片及

枝条样品抽提结果比较见图 3，其中，红色虚线为

1∶1 参考线，代表自动与手动 CVD 系统抽提后结果

完全相同；黑色虚线为利用简单线性回归对自动及

手动 CVD 系统抽提后的样品水 H 和 O 同位素值的拟

合结果，灰色阴影代表 95% 置信区间的显著水平．
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图图 1　　不同 CVD 系统及抽提条件对自来水抽提效果　 
（a）δ2H；（b）δ18O

Fig. 1　　Effects of different CVD systems and extraction 
conditions on tap water extraction.  (a) δ2H and (b) δ18O.

Bvl Fa Fv Ls

!"

Bvl Fa Fv Ls

!"

Bvl Fa Fv Ls

!"

Bvl Fa Fv Ls

!"

-25

-20

-15

-10

-5

0

10

8

6

4

2

0

-60

-40

-20

0

-8

-6

-4

-2

0

δ
2
H

 /
‰

δ
2
H

 /
‰

δ
1

8
O

 /
‰

δ
1

8
O

 /
‰

（a） （b） （c） （d）

&'

('
&'

('
&'
('

&'
('

图图 2　　手动与自动 CVD 系统对原位采样植物（a）和（b）叶片及（c）和（d）枝条抽提效果

Fig. 2　　Effects of manual and automatic CVD systems on extraction of leaves ((a) and (b)) and stems ((c) and (d)) of plants sampled in situ.
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3. 2　自动CVD系统对不同类型样品抽提时间优化

3. 2. 1　对复水叶片抽提结果比较

利用 CVD 系统对复水叶片进行抽提的结果如

表 2，其中，通过手动及不同抽提时间下的自动

CVD 系统抽提后，叶片水抽提率均 ≥ 99%，且抽提

后的样品水 δ2H 和 δ18O 间在统计学上均无显著性差

异．然而，所有抽提后叶片水的 δ2H 均较对应参考

水表现出贫化现象，且贫化程度在不同树种间存在

差异为 4. 11‰～7. 68‰．即利用 CVD 系统无法使

抽提后复水叶片水恢复至参考水 δ2H．

3. 2. 2　对复水枝条抽提结果比较

利用手动及 CVD 系统对复水枝条进行抽提的

结果如表 3．由表 3 可见，通过手动及不同时间自

动 CVD 系统抽提后，枝条水的抽提率均 ≥ 99%．方

差分析及多重比较分析结果表明，若以手动 CVD
系统抽提后的枝条水为标准值，通过自动 CVD 系

统抽提 1 h 后的结果与其有显著性差异，2 h 和 3 h
的抽提结果与其无显著性差异．但同样利用两种

CVD 系统对枝条抽提后的样品水 δ2H 较参考水贫

化，贫化程度较叶片更大，不同树种间存在差异，

贫化程度为 6. 77‰～10. 77‰，即利用 CVD 系统无

法使抽提后复水枝条水 δ2H 恢复至参考水 δ2H．

3. 2. 3　对复水土壤抽提结果比较

利用 CVD 系统对复水土壤进行抽提的结果如

表 4．由表 4 可见，通过手动及不同抽提时间下的

自动 CVD 系统抽提后，枝条水的抽提率均 ≥ 98%．

以手动 CVD 系统抽提后土壤水为参考值，则仅有

自动 CVD 系统抽提 1 h 后的结果与其有显著性差

异．然而，利用两种 CVD 系统抽提后的样品水 δ2H
和 δ18O 较参考水存在贫化现象，δ2H 贫化程度为
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图图 3　　手动与自动 CVD 系统对植物叶片、枝条及水样品抽提后样品水的（a）δ2H 和（b）δ18O 结果比较

Fig. 3　　Comparisons of water isotope ratio (a) δ2H and (b) δ18O  extracted by automatic CVD systems (horizontal axis) versus manual 
CVD systems (vertical axis) for samples of leaves, stems and water.

表表 2　 手动与不同抽提时间下自动 CVD 系统对复水叶片抽提后的样品水 δ2H 和 δ18O 值

Table 2　 δ2H and δ18O of water extracted from the rehydration leaves with manual and automatic CVD methods under different 
extraction time

抽提

方式

手动

自动 1 h
自动 2 h
自动 3 h

Bvl

δ2H / ‰
-38. 52 ± 0. 87
-39. 73 ± 2. 15
-36. 16 ± 0. 90
-38. 02 ± 0. 58

δ18O / ‰
-3. 83 ± 0. 22
-4. 88 ± 0. 25
-4. 33 ± 0. 32
-4. 73 ± 0. 18

Fv

δ2H / ‰
-45. 05 ± 0. 79
-43. 38 ± 0. 83
-44. 31 ± 0. 85
-43. 41 ± 0. 67

δ18O / ‰
-5. 15 ± 0. 20
-4. 88 ± 0. 19
-5. 46 ± 0. 33
-5. 51 ± 0. 15

Ls

δ2H / ‰
-45. 89 ± 0. 60
-45. 14 ± 0. 75
-44. 15 ± 2. 05
-45. 46 ± 0. 44

δ18O / ‰
-5. 21 ± 0. 13
-5. 25 ± 0. 12
-5. 67 ± 0. 34
-6. 17 ± 0. 17

抽提

率 / %
≥ 99
≥ 99
≥ 99
≥ 99
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3. 17‰～9. 29‰， δ18O 贫 化 程 度 为 0. 29‰～

1. 94‰，其中，黏壤土及壤土较沙土贫化程度及标

准误差更大．

3. 3　木樨的吸水深度及潜在水源的利用比例研究

图 4 为木樨木质部水与不同深度土壤水 δ2H 和

δ18O 的关系．结果表明，若将土层划分为浅层（0～

25 cm）、中上层（25～50 cm）、中下层（50～75 cm）

和深层（75～100 cm）4 个层级．比较木质部水和土

壤 水 的 δ2H 和 δ18O， 结 果 表 明 ， 木 质 部 水 δ2H

（-50. 07 ± 0. 25）‰ 与 深 层 土 壤 水 δ2H（-51. 38 ± 
0. 96）‰更加接近，可以推断木樨的主要吸水土层

为 75～100 cm． δ18O 结 果 显 示 ， 木 质 部 水 δ18O
（-7. 27 ± 0. 05）‰ 与 中 上 层 土 壤 水 δ18O（-7. 26 ± 
0. 01）‰及深层土壤水 δ18O（-7. 23 ± 0. 09）‰相匹

配．由此可以推断，木樨主要利用中上层及深层土

层的土壤水．

利用 MixSIAR 模型进一步对木樨潜在水源利用

比例分析结果见图 5．由图 5 可知，当水源水数据
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图图 5　　不同源数据类型输入下木樨对 4 个深度土层潜在水源

利用比例

Fig. 5　　The relative contributions of soil water at four varying 
depths to the total water uptake of Osmanthus fragrans (Thunb. ) 

estimated by inputting different type of source data.

表表 4　 手动与不同抽提时间下自动 CVD 系统对复水土壤抽提后的样品水 δ2H 和 δ18O 值

Table 4　 δ2H and δ18O of water extracted from the rehydration soil with manual and automatic CVD methods under different 
extraction time

抽提

方式

手动

自动 1 h
自动 2 h
自动 3 h

黏壤土

δ2H / ‰
-43. 40 ± 0. 38
-45. 09 ± 0. 13
-43. 16 ± 0. 19
-43. 51 ± 0. 23

δ18O / ‰
-5. 79 ± 0. 06a

-6. 87 ± 0. 08b

-5. 86 ± 0. 09a

-5. 22 ± 0. 03a

壤土

δ2H / ‰
-44. 45 ± 1. 05
-45. 88 ± 0. 46
-43. 97 ± 0. 70
-43. 51 ± 0. 20

δ18O / ‰
-6. 34 ± 0. 10ab

-6. 87 ± 0. 11b

-5. 71 ± 0. 12a

-6. 11 ± 0. 05ab

沙土

δ2H / ‰
-39. 76 ± 1. 55
-42. 52 ± 0. 56
-41. 84 ± 0. 82
-41. 84 ± 0. 65

δ18O / ‰
-5. 47 ± 0. 33ab

-6. 51 ± 0. 12b

-5. 86 ± 0. 10a

-5. 69 ± 0. 04a

抽提

率 / %
≥ 99
≥ 98
≥ 99
≥ 99

表表 3　 手动与不同抽提时间下自动 CVD 系统对复水枝条抽提后的样品水 δ2H 和 δ18O 值 1）

Table 3　 δ2H and δ18O of water extracted from the rehydration stems with manual and automatic CVD methods under different 
extraction time

抽提

方式

手动

自动 1 h
自动 2 h
自动 3 h

Bvl

δ2H / ‰
-40. 91 ± 0. 29
-41. 64 ± 0. 60
-42. 82 ± 0. 94
-40. 14 ± 0. 89

δ18O / ‰
-5. 27 ± 0. 09ab

-4. 48 ± 0. 18b

-5. 13 ± 0. 33ab

-5. 25 ± 0. 10a

Fv

δ2H / ‰
-48. 65 ± 0. 63
-45. 76 ± 0. 61
-46. 04 ± 0. 27
-46. 42 ± 0. 54

δ18O / ‰
-6. 32 ± 0. 14a

-5. 22 ± 0. 16b

-6. 43 ± 0. 10a

-6. 23 ± 0. 05a

Ls

δ2H / ‰
-48. 30 ± 0. 63
-49. 26 ± 0. 38
-46. 76 ± 0. 76
-49. 99 ± 0. 65

δ18O / ‰
-5. 74 ± 0. 25
-5. 67 ± 0. 07
-5. 67 ± 0. 34
-5. 84 ± 0. 14

抽提

率 / %
≥99
≥99
≥99
≥99

1）同列上标字母不同表示不同抽提系统及抽提条件抽提后样品水同位素组成间有显著性差异，无上标字母的数值表示无显著性差异，表 4 一致．
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图图 4　　木樨木质部水与土壤水（a）氢和（b）氧同位素关系（红

色虚线代表木质部水同位素值）

Fig. 4　　The relationship between hydrogen and oxygen isotopes 
in stem water of Osmanthus fragrans (Thunb. ) Loureiro and soil 

water at different depths.  The red dotted line represents the 
water isotopes of xylem.
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只考虑 δ2H 时，木樨对浅、中和深层土壤的水分利

用率分别为 3. 6%、46. 7% 和 49. 8%，说明木樨对

浅层土壤水分利用较少，对中层及深层土壤水分利

用较为平均；当水源水数据只考虑 δ18O 时，木樨对

3 种土壤层的水分利用率分别为 3. 4%、66. 1% 和

30. 5%，可以推断木樨对浅层土壤水分利用较少，

主要利用中层土壤水分，其次利用深层土壤水分；

当水源水数据同时考虑 δ2H 及 δ18O 时，木樨的水分

利用率为 6. 5%、36. 1% 和 57. 5%，说明木樨主要

利用深层土壤水分，其次利用中层土壤水，较少利

用浅层土壤．

4　讨 论

4. 1　手动与自动CVD系统抽提效果比较

通过比较未经过抽提的水样品和使用 CVD 系

统抽提后的水样品之间 δ2H 和 δ18O 是否存在差异，

检验 CVD 程序本身对抽提效果的影响［9］．自动 CVD
系统在 100 ℃抽提的样品水较 195 ℃抽提结果标准

误差更大、δ2H 和 δ18O 均更贫化，说明 100 ℃抽提

条件下自动 CVD 系统可能存在更大分馏，因此，

利用自动 CVD 系统抽提时推荐设定抽提温度为

195 ℃ ． 统 计 学 意 义 上 ， 手 动 及 自 动 CVD 系 统

195 ℃抽提后结果与未经过抽提的水 δ2H 和 δ18O 间

无显著性差异，说明后续实验中使用的两种 CVD
系统的抽提程序本身的潜在分馏较小，可以忽略

不计．

此外，两种 CVD 系统对野外采样的植物叶片

及枝条的抽提结果无统计学差异，但自动 CVD 系

统抽提结果略小于手动 CVD 系统，原因可能是：

① 相较手动 CVD 系统，自动 CVD 系统进行抽提过

程缺少利用液氮对样品进行固定这一步骤，因此导

致将系统抽至真空时样品水升华从而发生分馏，然

而这种分馏过程十分复杂［10］；② 自动 CVD 系统加

热方式为电磁加热，加热过程较为缓慢，且不如水

浴加热方式直接，可能促进了样品有机质与动态变

化的样品水间的氢交换；③ 野外采样的植物样品

存在天然变异性以及采集、运输及保存过程中人为

操作带来一定误差．

4. 2　自动CVD系统对不同类型样品抽提时间优化

样品水抽提完成时间会因样品类型与性质、

CVD 系统结构与设置，以及实验室内部精度等因素

而不同［11］．理论上水提取过程必须完全才能获取无

分馏的水样，但该过程大约需时 1～16 h［4］．众多

研究通过缩短抽提时间、优化抽提设备和增加抽提

单位等方式，旨在提高抽提效率．如 WEST 等［5］通

过创建抽提时间曲线，确定了提取未分馏水样的最

短时间，其中，植物茎及叶的最短抽提时间为 60～

75 min 及 20～30 min，黏土及沙土最短抽提时间为

40 min 和 30 min．然而，Li-2100 自动 CVD 系统为

植物及土壤样品设定的标准抽提时间远长于 WEST
等［5］所提出的最小抽提时间，因此，有必要进一步

优化自动 CVD 系统的抽提时间，为确定样品水抽

提率，本研究对抽提后样品再烘干，得到抽提后样

品与再烘干后样品质量差，即水量差．结果显示，

自动 CVD 系统对木本植物叶、茎及土壤样品的抽

提率均超过 98%，符合 ARÁGUAS-ARÁGUAS 等［3］

提出的抽提率达 98% 以上可获得准确可重复的结

果；与手动 CVD 系统抽提后的样品水 δ2H 和 δ18O 也

无显著性差异，因此，本研究建议可考虑将抽提时

间进行缩短．但样品的类型、性质及量的大小也会

影响抽提时间．文献［12］研究表明，同样量的植物

茎样品下，灌木所需的抽提时间小于乔木；土壤样

品的黏粒含量及含水量越高，所需的抽提时间越

长［4］．因此，本研究对不同类型的样品给出的优化

抽提时间仅作为参考，建议研究者在进行正式抽提

操作前，根据样品的量和性质及实验室精度要求等

因素设定适合的抽提时间．

通过对比手动及自动 CVD 系统对复水植物叶、

枝条样品及土壤样品进行抽提的结果显示，抽提后

的 植 物 样 品 δ2H 均 较 参 考 水 贫 化 ， 这 与 CHEN
等［13-14］研究结果一致，即 CVD 系统存在固有偏差，

导致水提取过程中枝条纤维素中有机结合的氢与环

境液态水之间动态交换．这种动态交换程度可能取

决于样品的相对含水量．而 DIAO 等［14］认为，CVD
系统导致的 δ2H 偏差取决于提取水的绝对量，提取

水量小于 600 μL 会放大偏差．本研究选取的植物

均叶片较大，且枝条含水量较高，因此所提取的样

品水量均已超过 600 μL，从一定程度上避免了偏差

的放大．另外，有研究认为植物茎内不同水池间存

在同位素异质性［15］，可能会导致对标记（非浸泡）的

样品进行抽提后的样品水同位素值无法恢复至参考

值．但本研究通过自来水浸泡样品 24 h，以确保样

品与周围自来水达到同位素平衡，消除了水池件同

位素异质性［13，16］．同样，植物叶片水也存在 δ2H 偏

差，贫化范围略小于木质部水，产生偏差的可能原
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因与枝条相似，贫化程度与叶片含水量、纤维素含

量及纤维素可交换氢比例相关．由于对土壤样品进

行浸泡较为困难，因此，本研究以土壤最大田间持

水量对黏壤土、壤土及沙土进行复水，以减小对烘

干土壤复水后产生的记忆效应［17］．对复水的 3 种土

壤分别进行抽提的结果显示，黏壤土及壤土的偏差

大于沙土，与 ORLOWSKI 等［9］研究结果匹配．综上

所述，本研究对不同类型样品提出了优化的抽提时

间，同时验证了 CVD 系统在抽提过程中存在的固

有偏差，而导致偏差存在的原因还需进一步的实验

探究．

4. 3　木樨吸水深度及潜在水源的利用比例

目前研究表明，非干旱地区淡水植物根部吸收

的水分在到达蒸腾部位（叶片或幼嫩未栓化枝条）之

前同位素组成不发生变化［2，13］，因此，利用 δ2H 和

δ18O 可以更加有效及便利地研究植物的水分来源、

吸水深度及水分利用模式等［18］．通过直接匹配木质

部水与不同深度土壤水稳定 δ2H 和 δ18O 可以判断植

物的吸水深度．本研究结果显示，直接对比法考虑

δ2H 和 δ18O 作为判断植物吸水深度所得到的结果并

不相同．而王宝宁等［19］对木樨根系垂直分布研究表

明，木樨主根深可达 2 m、须根丰富且多分布于较

浅层土壤中，基于此，推断考虑 δ18O 作为判断木樨

吸水深度研究条件更为准确．

MixSIAR 模型充分考虑了水源的不确定性，使

之成为量化植物水源水利用的主流工具［20］．本研究

中当水源水数据输入分别为 δ2H、δ18O 以及 δ2H + 
δ18O 时，木樨的不同土壤层的水分利用率不同．换

言之，基于 δ2H 计算的水源水利用率与基于 δ18O 及

δ2H + δ18O 双同位素的计算结果不一致．文献［20］
表明，在盐碱地、干旱及沿海地区，植物根系吸水

过程中可能存在 δ2H 的分馏，这可能导致利用 δ2H
分析植物水源水贡献率存在偏差，在湿润地区则较

少有报道［15］．本研究采样地属南亚热带季风气侯，

且土壤不为盐碱土，采样月平均降雨量达 181. 4 
mm，因此，本研究与因干旱及盐碱地导致土壤水

与 δ2H 存在偏差的案例无关．基于以上分析，本研

究认为在湿润非盐碱地区域利用水源水 δ2H 量化植

物利用水源水比例需更加谨慎．结合利用 CVD 系

统无法使复水后的茎水及土壤水恢复至参考水的

δ2H 值这一结论，本研究认为，CVD 系统存在的固

有 δ2H 偏差可能导致利用 δ2H 判断植物主要吸水深

度存在不确定性，同时也可能导致利用 δ2H 分析植

物水源水贡献率与利用 δ18O 分析存在偏差．

5　结 论

1） 通过对比手动与自动 CVD 系统对自来水、

野外采样的木本植物叶及枝条样品进行抽提的结果

表明，两种系统不存在潜在系统分馏且系统间不存

在显著性差异，自动 CVD 系统作为新兴抽提系统，

稳定性与可靠性得以验证．

2） 自动 CVD 系统对浸泡复水的叶片、枝条及

土壤在 195 ℃分别抽提 1、2 和 2 h 的结果与利用手

动 CVD 系统抽提结果无显著性差异，相较于 Li-
2100 为不同类型样品设立的抽提时间（植物及土壤

3 h），本研究优化了抽提时间，提高了抽提效率．

同时本研究也发现经过 CVD 系统无法使复水的植

物及土壤样品的 δ2H 值恢复至参考水值，为 CVD 系

统存在固有 δ2H 偏差增添了证据．

3） 通过直接对比法对木樨主要吸水深度及通

过 MixSIAR 模型量化木樨的水源水利用比例研究结

果表明，在湿润非盐碱地区域基于样品 δ2H 和 δ18O
对木樨吸水深度及不同深度土壤水利用比例结果不

一致，此差异可能是由于自动 CVD 系统抽提过程

存在 δ2H 固有偏差导致．未来研究或许可以通过对

CVD 系统固有偏差的校正抑或是利用平衡法规避经

过抽提导致样品水同位素分馏等举措，进一步提高

对植物水份利用模式研究的准确性．
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