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摘要! 近年来地下水#土壤和沉积物等介质中有机氯农药和多氯联苯分析方法的改善主要集中在样品前处

理和分析测试条件等方面!而探讨布点#采样等方面的整套方法较少" 本文建立了一套适用性较广的气相色

谱法同时测定土壤和沉积物中 !! 种有机氯农药和 R 种多氯联苯!方法检出限为 ";"= >";AR X]P]!平均空白

回收率为 BR;?S >#$$;?S" 针对布点#采样#运输#保存#提取#净化#浓缩#仪器测试#数据处理和提交报告

整个过程阐述了方法的有效性和实用性'并对提取#净化#测试等多个环节提供了两种或更多的选择!使方法

具有更大的灵活性" 本文提出!布点前应根据踏勘样品和前人资料考虑采集不同深度的样品'样品的布点#

采集和制备均需选择样品!它们共同决定了样品的代表性'分析方法要灵活运用!对于很少检出的目标化合

物可采用允许共峰但分析快速的方法!如果有检出再采用针对性的方法分别测定'样品的测定序列不应为了

节约分析成本而过于简单"
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分析测试技术的进步!推动了环境'地质等学科

的发展% 有机氯农药#-.Ta$和多氯联苯#T.Ca$等

有机污染物曾经被大量合成并将在环境中长久存

在!有些甚至在禁用几十年后仍然在世界上无处不

在(#)

% 近年来学者们对各种土壤和沉积物等介质

中的持久性有机污染物的研究持续升温!这也促使

相应的分析测试方法得到了不断的改进(! @B)

% 分析

方法正朝着快速'痕量'准确'自动'环保的方向发

展!研究重点越来越精细到前处理'仪器条件甚至特

殊的萃取或净化材料等(< @=)

% 但是这些成果大多集

中在实验室样品前处理和分析测试条件!很少从布

点和采集等方面全面论述一个完整方法的有效性和

实用性% 这可能是由两个原因造成的&一是大部分

分析测试工作都是在实验室完成的!例如样品前处

理和测试条件优化"二是完成样品布点'采集等工作

的野外工作人员很少发表测试方法类文章!而撰写

测试方法文章的分析测试人员通常不从事样品的布

点和采集等工作% 此外!数据处理也易被忽视% 事

实上!一个测试方法的误差也很可能来自布点'采

样'保存和数据处理等环节(#" @##)

% 因此!从测试方

法的整个过程讨论土壤和沉积物中的-.Ta和T.Ca

的气相色谱法很有必要%

本文采集长江入海口附近的浅层土壤和沉积物

样品!借助配置电子捕获器的气相色谱仪#E.@

!

4.%$!建立了同时检出 !! 种 -.Ta和 R 种 T.Ca

的分析方法!测试方法包含布点'采样'运输'保存'

制备'提取'净化'浓缩'仪器测试'数据处理和提交

报告整个过程% 考虑到各个实验室的条件不同!本

方法提出了一些推荐条件!同时对容易被忽视的环

节提出建议%

!"实验部分
!;!"仪器及设备

0]J:&X <̀R="1气相色谱仪#美国0]J:&X 公̀司$&

配
!

4.%检测器和自动进样器%

074@$"" 快速溶剂萃取仪及配套产品#美国

%J9X&L公司$%

2J::J@r超纯水纯化设备 #美国 2J::JY9*&

*!B=*



公司$%

氮吹浓缩仪#北京康林公司$%

马弗炉#上海申光公司$%

氮气&纯度
"

==;===S#上海C-.公司$%

气密性微量注射器&# (5!B""

!

5!#""

!

5!

#"

!

5#美国DI(J:̀9X公司$%

!;#"标准溶液和主要试剂
!" 种 -.Ta混合标准溶液 #美国 7dY&:'9

公司$%

D.C' 0! ;N@%%U 和 T.Ca单 标 # 美 国

0''dàIX_I*_公司$% 替代物标准&!!A!B!< @四氯

@间 @二甲苯#U.2Q!美国 7dY&:'9公司$和 T.C

!"A#美国0''dàIX_I*_公司$%

正己烷和丙酮&农残级或色谱级 #美国 U&_JI

公司$%

乙醚'浓硫酸和浓硝酸&优级纯%

无水硫酸钠和石英砂&分析纯!在 A""V下烘 <

K!放入干燥器中冷却后装入磨口玻璃瓶中存放%

弗罗里硅土&<B"V烘 $ K!然后保存在 #$"V烘

箱中!使用前加入 BS的纯水降活 ! K%

铜粉&优级纯!使用前稀硝酸浸泡活化!纯水冲

洗后用丙酮清洗!平缓氮气吹干%

#"样品采集的野外工作
#;!"收集资料'科学布点

科学布点对于整个研究非常重要!这一点容易

被忽视% 绝大多数的科学研究只能选择一部分样品

来代表整个研究区域!如果选择的样品不能比较准

确地代表研究区域!那么由此得出的研究成果难免

有失偏颇!甚至使整个研究耗费大量人力'物力却毫

无价值% 布点选择具有代表性的样品点是方法研究

中一个不容忽视的重要环节(## @#!)

%

布点之前要全面收集调查区域的资料!详细研

究前人的工作% 例如污染物历史来源及排放量!目

标化合物的分布规律!是否处于污染源下风向!水土

利用情况!地球化学背景等!进而考虑布点的位置'

密度'深度和频率等(#$ @#A)

% 虽然通常采集 " >!"

'(的表层土来代表整个地区的土壤!但是由于人类

活动和耕作措施的缘故!表层土有时难以准确代表

研究区域情况% 本研究结果表明!农田土壤中滴滴

涕组分的最高浓度可能出现在 !" >A" '('A" ><"

'(甚至 <" >R" '(的层位#见表 #$!总滴滴涕最高

浓度也可能出现在 !" >A" '(或 A" ><" '(等层

位% 之前研究也表明&污染物的最高浓度可能出现

在土壤或沉积物的不同层位(#B @#<)

% 由此可见!仅仅

用 " >!" '(的表层样品代表整个地区污染情况并

不恰当!因此在一些人类活动频繁的地区采样!必须

要考虑采样的深度% 为了布点的准确性!应该在初

期野外踏勘时采集一些前期样品进行分析测试!在

初步分析了解污染物的扩散情况和污染程度后再科

学布点%

表 #+不同深度的土壤中%%Ua的浓度

UI):&#+.9X'&X *̀ÌJ9Xa9b%%UaJX a9J:acJ̀K _Jbb&*&X _̀&Y K̀

化合物

土壤样品 #

#数据单位&X]P]干重$

" >!"

'(

!" >A"

'(

A" ><"

'(

<" >R"

'(

土壤样品 !

#数据单位&X]P]干重$

" >!"

'(

!" >A"

'(

A" ><"

'(

<" >R"

'(

;!;w@%%4 B;"A ";A# !$;?$ #=;?< #?=;R< !$$;<# A<;"# $;=$

;!;w@%%% #;A" f";#" !;!? $;=< #;AA #";A$ ";=A f";#"

0!;w@%%U !;B" f";#" f";#" f";#" <;#= ?;"" f";#" ";$$

;!;w@%%U#B;## f";#" A;#R $;=A A!;A# RB;#" ?;RB #;$$

#

%%Ua !A;"B ";A# $";#R !?;<< !!=;=" $$<;#A BA;R" B;B=

#;#"样品的采集!运输与保存
在现有的国内外标准分析方法中!通常对采样

的频率有一些要求!而对采样的时间说明不太详细!

这可能是要求将采用时间要和采样目的结合起来考

虑(#?)

% 不同的季节和月份会有不同的光强'温度'

湿度'风力和风向等差异!河流存在丰水期和枯水期

的差异!海水和滩涂等也会有涨潮和落潮的差异%

这些因素不同程度地影响样品的代表性% 此外!涨

潮'雨季等因素可能会直接导致无法按时采样% 因

此!确定采样时间需要综合考虑%

样品采集&样品的采集容易带入污染!应该注意

避免采样过程中的各种污染源% 研究认为水样的有

机污染来源主要来自三个方面!即空气'不洁净的工

具设备和不周全的采样运输过程(#R)

% 在沉积物和

土壤样品的样品采集中!这三个方面的污染源同样

存在% 不洁净的采样工具和样品袋#瓶$'过多暴露

在环境中#特别是天气恶劣时$'不合适的采样方式

等都可能产生假阳性和假阴性问题% 采样工具可采

用专用的采样器!而贮存容器通常可采用专用的棕

色磨口样品瓶!也可采用棉布袋等保存样品!整个采

样过程#包括采样辅助设备$应避免使用塑料'橡胶

等制品% 此外!采样应做好现场记录!对于一些污染

严重的采样区域应详细注明场地周边的污染情况%

样品运输与保存&相比于容易挥发的挥发性有机

物和怕见光的多环芳烃等物质!有机氯和多氯联苯的

运输和保存要求不高% 通常要求采样后低温#" >

*$B=*
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AV$保存!并尽快送到实验室低温贮藏!#A 天内进行

提取!提取液在 A" 天内完成上机分析% 本研究结果

表明!与常温保存相比! @!"V保存的样品中有机氯

的降解速度更快!这可能是由于常温采样'冷冻保存

再到常温制备样品的温度多次变化导致了有机氯的

降解速度加快!其机理尚不清楚% 研究表明!样品送

往实验室后直接阴干!并尽早分析有利于结果的准确

性% 此外!如果沉积物样品含水量较大!冷冻保存时

温度不宜过低!以防止结冰导致样品瓶胀裂%

总之!在样品的采集'运输和保存中!既要防止

待测组分发生化学变化和丢失!又要避免污染物的

引入(#=)

%

$"实验室样品制备和分析测试
$;!"样品的制备!提取!净化与浓缩

样品制备和样品中待测组分的提取'净化与浓

缩统称为样品前处理% 研究表明!一个完整的样品

分析过程可大致分为 A 个步骤!这些步骤所占全部

分析时间的比例分别为&样品采集 <S!样品前处理

<#S!分析测试 <S!数据处理与报告 !?S% 可见

!P$ 的时间都用于样品的前处理!分析过程中产生

的误差至少有 #P$ 来自样品前处理(!")

% 样品前处

理技术往往成为一个分析方法的瓶颈而受到了广泛

的重视% 近年来!很多萃取'净化等新技术得到了广

泛的应用!在这方面国内外学者做了大量有价值的

工作(!# @!A)

%

$;!;!"样品的制备

有机氯农药和多氯联苯类化合物在环境中难以

降解!且相当稳定!因而样品制备要求相对不是很

高% 可将沉积物或者土壤样品阴干后研磨!过";!A<

((#<" 目$筛后保存在干燥器中备用% 值得注意的

是!用四分法等选择需要研磨的样品也存在一个样

品代表性的问题% 可见!样品的布点'采集和制备共

同决定了样品是否具有代表性%

$;!;#"样品中目标化合物的提取

浅层土壤和沉积物中目标化合物的萃取!推荐

使用快速溶剂萃取#074$!与经典的索氏提取效果

相当!但是更加节省时间和试剂(!B)

% 基本步骤为&

准确称量 #";" ]#或 !";" ]$样品!加入适量替代物

溶液'! ]活化过的铜粉和 # ]佛罗里硅土充分混

匀!无损转入萃取池#$A (5$!加洁净石英砂填满%

074萃取条件为&使用正己烷与丙酮作为提取溶剂

#体积比 # x#$!系统压力 #;$ m#"

B

TI##B"" YaJ$!

加热 B (JX!温度为 #""V!静态提取 B (JX!冲洗体

积为 <"S萃取器体积!循环 ! 次%

074萃取应注意防止污染物的带入!特别是石

英砂和设备的清洗% 市售的石英砂很可能含有一些

干扰物质!甚至多次清洗后仍不洁净% 可用洁净水'

丙酮和正己烷等依次清洗后高温烘烤处理#建议

A""V下烘烤 $ K 以上$!并需要通过仪器验证后方

可使用% 除了074系统程序的清洗!萃取池需要完

全拆卸后仔细清洗#使用洁净水'丙酮和正己烷等

依次清洗$!垫圈等配件可在干净丙酮溶液中短时

多次浸泡!金属配件和收集瓶清洗后要高温烘烤

#建议 ##"V下烘烤 ! K以上$%

$;!;$"萃取液的净化

萃取液的净化首推浓硫酸磺化法!该方法对 R

种T.Ca和大部分 -.Ta的回收率高!但是对狄氏

剂'异狄氏剂'异狄氏剂醛等有明显的降解#见表

!$!如果需要测定这几个指标!可使用弗罗里硅土

柱净化法%

##$ 浓硫酸磺化法

向去除丙酮的萃取液中加入 B (5浓硫酸!开始

轻轻振荡!然后激烈振荡 B >#" a!静置分层后弃去

下层硫酸% 再重复操作数次!直到硫酸层为无色透

明为止% 净化后向有机层中加入 !" ]P5无水硫酸

钠溶液 !B (5洗涤 $ 次!弃去水相!有机层过无水硫

酸钠柱干燥后待浓缩% 该过程一定要注意及时放

气!要注意佩戴乳胶手套等防护工具!及时用湿抹布

清除滴落的浓硫酸等!将浓硫酸可能造成的危害降

至最低%

#!$弗罗里硅土柱净化法

可采用正己烷湿法装柱% 先在柱子## '(m!B

'($中加入 #B '(正己烷#如果柱子底部无阻隔物!

需加入脱脂棉少许$!柱子底层为 ! '(无水硫酸钠!

中间为 B '(佛罗里硅土!上层为 ! '(无水硫酸钠%

装柱子时要轻微敲打使界面平齐!装好后将正己烷

流到液面接近无水硫酸钠处% 将去除丙酮的萃取液

浓缩至约 # (5!倒入柱子!当液面接近无水硫酸钠

时!用含 <S乙醚的正己烷溶液冲洗柱子!流速为每

分钟 <" >=" 滴% 收集约 #B" (5萃取液备用%

$;!;%"萃取液的浓缩

将净化好的萃取液过无水硫酸钠干燥后氮吹浓

缩!在水浴温度为 $BV左右浓缩!浓缩液剩下约

B (5溶剂时!需转移至 #" (5离心管中!加入 ! (5

正己烷!分三次洗涤三角烧瓶!洗涤液均转入离心管

中缓和氮气吹拂浓缩!浓缩体积定容为 #;" (5!转

入小瓶中待测%

*AB=*
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表 !+不同净化处理的方法回收率
UI):&!+2&̀K9_ *&'9g&*J&ab9*-.TaIX_ T.CacJ̀K _Jbb&*&X`

':&IXHdY Y*9'&_d*&a

有机氯农药

化合物

方法回收率PS

浓硫酸

磺化法

佛罗里

硅土柱法

多氯联苯

化合物

方法回收率PS

浓硫酸

磺化法

佛罗里

硅土柱法

"

@D.D R=;R RB;R T.C!R =!;? R!;=

#

@D.D =";" R";R T.CB! =!;= R$;=

$

@D.D R=;! RA;$ T.C#"$ =!;? RR;<

%

@D.D #"B;? R<;# T.C#"# =$;? R<;B

;!;N@%%4 ###;A =<;A T.C##R =<;B =A;#

;!;N@%%% ##";A #"";B T.C#B$ =<;" =";$

0!;N@%%U ##?;? =A;" T.C#$R =<;= =A;?

;!;N@%%U ##B;" ##!;B T.C#R" ==;" =$;?

D.C R?;$ R!;A

七氯 #"R;? ##R;"

艾氏剂 RB;B ?<;?

环氧七氯 RB;! =B;?

$

@氯丹 R<;R =#;=

"

@硫丹 R<;! RA;#

"

@氯丹 R?;= #"<;$

狄氏剂 !?;$ =?;=

异狄氏剂 A#;? #!$;<

#

@硫丹 RB;= =";"

异狄氏剂醛 $";A BR;?

硫丹硫酸酯 ?R;# R<;?

异狄氏剂酮 =B;? RR;"

甲氧滴滴涕 ?B;! #$$;?

虽然氮吹浓缩系统会带入多环芳烃污染!但是

尚未发现带入有机氯类化合物和多氯联苯类化合物

污染!浓缩过程主要应注意防止待测物质的损

失(!<)

% 氮气流速要缓和而不可迅猛!以吹动液面形

成小坑为宜% 水浴温度不可过高!以 A"V以下为

宜% 离心管定容一定要准确!否则会引起较大的误

差!建议在使用之前校准离心管的 # (5刻度线

位置%

样品的提取和净化是前处理的重点!在整个实

验分析中也举足轻重!因此一直备受关注% 近年来

固相微萃取技术的进步和新的净化材料的出现推动

了样品提取和净化的发展!但是由于技术和成本等

方面的限制!短期内还难以普及(!! @!$)

%

$;#"色谱分析测试
$;#;!"色谱柱的选择和分析条件

使用0]J:&X <̀R="1气相色谱仪#配
!

4.%检测

器和自动进样器$检测-.Ta和T.Ca可采用多种色

谱柱!由于旧色谱柱通常因截柱子而更短!与新色谱

柱条件分析条件略有差异!最好在标准溶液的色谱

峰不理想时进行微调% 各色谱柱分析条件可根据色

谱柱公司提供的资料修改!也可参考以下分析条件%

DT@B 毛细管色谱柱#$" (m";$! ((m";!B

!

($&不分流进样!进样量 #;"

!

5!载气为高纯氮

#==;===S$!载气流速 #;< (5P(JX!进样口温度

!B"V! 检 测 器 温 度 $!"V! 柱 前 压 <#;R TI

#R;=< YaJ$% 色谱柱升温条件为&#""V保持 ! (JX!

#BVP(JX 升温到 #<"V! 再以 BVP(JX 升温到

!<"V!!RBV保持 B (JX%

%C@$B(a毛细管色谱柱#$" (m";$! ((m

";!B

!

($&不分流进样!进样量 #;"

!

5!载气为高纯

氮#==;===S$!载气流速 #;< (5P(JX!进样口温度

!B"V!检测器温度 $A"V!柱前压 <$;# TI#=;#B

YaJ$% 色谱柱升温条件为& #""V保持 # (JX!以

#BVP(JX 升温到 #<"V! 再以 BVP(JX 升温到

!RBV!柱后 $#"V保持 B (JX%

7TC@<"R 毛细管色谱柱#$" (m";$! ((m

";!B

!

($&不分流进样!进样量 #;"

!

5!载气为高纯

氮#==;===S$!载气流速 #;" (5P(JX!进样口温度

!!"V!检测器温度 $""V!柱前压 #"=;< TI#=;#B

YaJ$% 色谱柱升温条件为& #B"V 保持 # (JX!

RVP(JX升温到 !<!V!再以 !VP(JX 升温到 !R"V!

柱后 !="V保持 # (JX% 此方法分析迅速但不能将

0!;N@%%U和;!;N@%%%分开!如果该处有物质检

出!可采用下面的方法将这两种物质分开%

7TC@<"R 毛细管色谱柱#$" (m";$! ((m

";!B

!

($&不分流进样!进样量 #;"

!

5!载气为高纯

氮#==;===S$!载气流速 #;A (5P(JX!进样口温度

!!"V!检测器温度 $""V!柱前压 #$?;= TI# !"

YaJ$% 色谱柱升温条件为& #B"V保持 # (JX!以

!VP(JX升温到 !A"V%

在建立分析方法时!有时很难一次性将所有的

目标化合物逐一分开!或者即使全部分开也将花费

很大的代价或较长的时间!这时可以采用两次分析

的办法% 对于在共峰处有检出的单个样品的确增加

了工作量和时间!但是对于只有少数在共峰处检出

的大批量样品!反而节约了时间% 因此建议根据样

品灵活选择分析方法!节约时间!提高效率%

$;#;#"色谱仪器的性能要求

每一次上机分析之前!都应该确保仪器处在一

个正常稳定的工作状态% 仪器性能的优劣通常体现

在仪器检出限'方法检出限'空白'分离度等方面%

这几个方面如果有问题通常比较容易被发现!但是

进样口裂解的问题需要专门的步骤来验证% 在进样

口的高温下滴滴涕和异狄氏剂都容易裂解!裂解产

物分别为 %%4'%%%和异狄氏剂醛'异狄氏剂酮%
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一般要求 ;!;N@%%U和异狄氏剂的降解率应分别

低于 !"S!两者之和低于 $"S% 宋淑玲等验证了衬

管有玻璃毛会增加降解率(!?)

!本文推荐使用无玻璃

毛并进行惰性处理的衬管#如 $$#<J衬管$%

$;#;$"样品测定序列

样品测定序列是一个容易被忽视的环节% 好的

测定序列有利于维护仪器的稳定性!有利于减少样

品之间的交叉污染!有利于定量的准确性!因此不应

为节约成本而过于简化测定序列% 本文推荐表 $ 的

样品测定序列% 如果校准溶液使用次数较多!进样

瓶垫片可能因多次扎针!空隙变大而导致溶液浓度

变化#通常偏高$!而清洗分析系统多次使用的正己

烷溶液也可能导致交叉污染!所以均应准备几个重

复样品溶液%

表 $+样品测定序列

UI):&$+7&Od&X'&9baI(Y:&b9*_&̀&'̀J9X

序列次序 分析内容 序列次序 分析内容

# 进样口裂解监测溶液 R 连续校准溶液 #

! 正己烷溶液 # = 正己烷溶液 $

$

标准曲线序列

#一般 A >? 个标准$

#"

样品组 !

#一般 #" >!" 个样品$

A 正己烷溶液 ! ## 连续校准溶液 !

B 实验室空白 #! 正己烷溶液 A

< 野外空白 #$ 重复 ? >#!

?

样品组 #

#一般 #" >!" 个样品$

#A 重复 $ 和 A

$;#;%"质量保证和质量控制

质量保证和质量控制是分析测定中的关键问

题!历来受重视(!R @!=)

!表 A 仅简述了检出限这个重

要指标% 替代物回收率应在 <"S >#!"S之间!加

标回收率应在 <"S >#$"S之间#如果个别难处理!

可例外$%

$;$"数据处理与提交报告
数据处理的方法相对固定!创新不多!容易受到

忽视% 数据处理过程中存在一些比较普遍的问题!

可能会影响结果的准确性!例如校准曲线的建立!最

好按数量级分段绘制校准曲线来提高数据准确

性($")

% 有了合适的校准曲线!也应该注意一些谱图

是否需要手动积分处理% 因为土壤和沉积物样品中

基质的干扰可能比较大!每一个目标化合物的色谱

峰最好放大后仔细查看!有时插在样品中间的连续

校准标准谱图或最后的标准谱图也需要手动积分%

当最初的和最后的系列标准谱图在峰高或峰面积方

面出现较明显的差异时!应该结合连续校准的标准

来建立校准曲线!并用此校准曲线来定量二者之间

的样品% 这样定量的好处是可以及时跟踪仪器的性

能变化!使得误差最小化% 在 4L'&:表格中进行数

据处理时!可能会因数据较多或步骤较多等发生操

作失误!最好形成一个固定的步骤或模板!这样有利

于减少偶然性失误%

表 A+土壤和沉积物中 !! 种有机氯农药和 R 种多氯联苯的
方法检出限

UI):&A+2&̀K9_ _&̀&'̀J9X :J(J̀a9b!! -.TaIX_ R T.CaJX

a9J:aIX_ a&_J(&X à

序号 目标化合物
方法检出限

P#X]-]

@#

$

序号 目标化合物
方法检出限

P#X]-]

@#

$

#

"

@D.D ";#A #< 狄氏剂 ";!A

!

#

@D.D ";#? #? 异狄氏剂 ";!R

$

$

@D.D ";#B #R

#

@硫丹 ";$"

A

%

@D.D ";#R #= 异狄氏剂醛 ";AR

B ;!;N@%%4 ";#A !" 硫丹硫酸酯 ";!?

< ;!;N@%%% ";!" !# 异狄氏剂酮 ";!=

? 0!;N@%%U ";!= !! 甲氧滴滴涕 ";$A

R ;!;N@%%U ";$R !$ T.C!R ";##

= D.C ";#B !A T.CB! ";#$

#" 七氯 ";## !B T.C#"$ ";"=

## 艾氏剂 ";#! !< T.C#"# ";#!

#! 环氧七氯 ";#B !? T.C##R ";#B

#$

$

@氯丹 ";#A !R T.C#B$ ";#R

#A

"

@硫丹 ";!< != T.C#$R ";#"

#B

"

@氯丹 ";!A $" T.C#R" ";#!

同样!简明清晰的流程化步骤也同样适用于报

告的提交工作% 提交报告意味着最终的结果!不容

有失!要慎之又慎!要对一些异常值进行复查!对一

些异常现象进行确认% 除了实验室内部的质量保证

外!有时需要咨询采样人员找出异常的原因% 对于

质量可靠的+异常,进行探讨研究!可能会发现令人

兴奋的新的科学问题% 提交的报告除了要符合实验

室的质量要求之外!最好尽量满足客户的需求!在提

交报告中提高服务质量和降低成本将有助于实验室

的良性发展($#)

% 此外!已经提交的报告也应分类保

存或建立数据库%

%"结语
在分析土壤或沉积物中的有机氯农药或多氯联

苯过程中!为了使实验结果能够更好地反映研究区

域的真实状况!应科学布点选出有代表性的样品!并

在恰当时间零污染采集和运输!在前处理过程中尽

量避免产生假阳性和假阴性问题!最终经过符合规

范的仪器分析和数据处理后提交报告%
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通常采集 " >!" '(的表层土可代表整个研究

区域的土壤!但本文推荐布点前应该根据踏勘样品

的结果和前人资料!考虑采集不同深度的样品% 在

样品的采集'运输和保存中应尽量避免目标化合物

的量变和质变!低温保存的样品可能因为增加了冰

冻和解冻过程导致有机氯农药降解更快% 对于样品

中目标化合物的提取!推荐使用快速溶剂萃取仪!但

是要防止萃取池和垫圈等交叉污染% 对于样品萃取

液的净化!推荐使用浓硫酸磺化法和弗罗里硅土柱

净化法净化!氮吹仪浓缩% 对于大批量样品的色谱

仪器分析!可针对很少检出的目标化合物采用允许

共峰但快速的方法!如果有检出再采用其他方法分

开!这样虽然个别样品分析时间增加但是可以节约

总的分析时间"样品的测定序列应重视校准溶液和

正己烷溶液!多次使用时应增加重复样品溶液%

本文推荐的色谱分析方法的检出限为 ";"= >

";AR X]P]!空白回收率为 BR;?S >#$$;?S!并对提

取'净化'测试等多个环节提供了 ! 种或更多的选

择!使得方法具有更大的灵活性% 本方法采用的均

是比较成熟的技术!而对于新的设备和新的提取'净

化方法!认识尚待积累提高%
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*̀J'K:9*9&̀KIX&# %%U$& i)JOdJ̀Z! Y&*aJà&X'&! IX_
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d:̀*Ia9XJ'&L̀*I'̀J9X 9̀ K̀&IXI:ZaJa9b9*]IX9'K:9*JX&
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