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[摘　 要]本文建立了快速溶剂萃取仪(Ｂｕｃｈｉ 瑞士)－气相色谱－质谱仪(ＧＣ－ＭＳ)测定土壤中 １１
种半挥发性有机物(ＳＶＯＣｓ)含量的方法ꎮ 土壤样品经正己烷－丙酮(１ ∶１)快速溶剂萃取ꎬ换相浓

缩后ꎬ利用硅酸镁小柱进行净化ꎬ直接进 ＧＣ－ＭＳ 测定ꎮ 结果表明ꎬ在 １０􀆰 ０ μｇ􀆰 Ｌ－１ １ ０００ μｇ􀅰
Ｌ－１浓度范围内ꎬ１１ 种半挥发性有机物(ＳＶＯＣｓ)的线性相关系数≥０􀆰 ９９５ 以上ꎬ平均响应因子

ＲＦＲＳＤ≤９􀆰 ８０ꎬ方法的检出限为 ０􀆰 ０００ ４ ｍｇ􀅰ｋｇ－１ ０􀆰 ０００ ８ ｍｇ􀅰ｋｇ－１ꎬ测定下限为 ０􀆰 ００１ ６ ｍｇ􀅰
ｋｇ－１ ０􀆰 ００３ ３ ｍｇ􀅰 ｋｇ－１ꎮ 以空白样品为基体进行加标回收试验ꎬ所得回收率为 ７４􀆰 ６％
１０２􀆰 ４％ꎬ替代物荧蒽－Ｄ１０回收率为 ８０􀆰 ０％ ９２􀆰 ０％ꎬ测定值的相对标准偏差(ｎ ＝ ７)在 ２􀆰 ２４％
１０􀆰 ２％之间ꎮ 该方法灵敏、快速、准确可靠ꎬ完全满足实验室对实际土壤中 １１ 种半挥发性有机物

(ＳＶＯＣｓ)的检测要求ꎬ可为土壤中 １１ 种半挥发性有机物(ＳＶＯＣｓ)的污染情况提供快速检测

依据ꎮ
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　 　 半挥发性有机污染物( ＳＶＯＣｓ)是指沸点在

１７０℃ ３５０℃、蒸汽压在 １３􀆰 ３ Ｐａ １０５ Ｐａ 的有

机物ꎬ主要包括苯胺类、多环芳烃、多氯联苯类、硝
基苯类、亚硝基胺类、苯酚类等化合物(顾骏 等ꎬ
２０１７ꎻ王喜智 等ꎬ２０１７ꎻ王少娟 等ꎬ２０１８)ꎮ 基质

复杂的耕地土壤环境中 ＳＶＯＣｓ 涵盖化合物种类

繁多ꎬ提取方法也繁杂不一(黄振中ꎬ２０１６ꎻ张大为

等ꎬ２０１８ꎻ周峥惠 等ꎬ２０１９ꎻ李兵兵ꎬ２０２０)ꎬ同时检

测数据质量的可靠性与实验室人员技术水平、分
析仪器的性能、分析方法等因素相关 (况云所ꎬ
２０２０)ꎮ 目前我国耕地土壤环境仍存在大多有机

污染物底数不清ꎬ以及监测、监管和风险防控体系

尚不健全等因素ꎬ成为了生态文明建设的掣肘之

一(周宏春ꎬ２０１９ꎻ张娟ꎬ２０１９ꎻ周琦ꎬ２０２０ꎻ欧浩ꎬ
２０２０)ꎮ 因此ꎬ通过排查耕地土壤的半挥发性有机

物污染状况ꎬ建立一种快速、简单、有效的耕地土

壤中半挥发性有机物的检测方法显得尤为重要ꎮ
根据«ＨＪ ８３４－２０１７ 土壤和沉积物 半挥发性

有机物的测定 气相色谱－质谱法»ꎬ存在不同类别

化学差异性的半挥发性有机物(ＳＶＯＣｓ)前处理方

法不一致ꎬ加大了检测难度以及成本ꎬ如酚类要求

衍生化ꎬ特定种类半挥发性有机物净化所需柱子

不一致ꎬ极性化合物在进样口易出现分解ꎬ而且苯

胺无列出具体参数等等(中华人民共和国环境保

护部ꎬ２０１７)ꎮ 本文中苯胺、硝基苯、二氯酚较易在

提取、浓缩、上机进样过程中极易挥发ꎬ对回收率

的控制带来极大难度(中华人民共和国环境保护

部ꎬ２０１７ꎻ中华人民共和国环境保护部ꎬ２０１６)ꎮ 因

此ꎬ本文结合快速溶剂萃取仪和气相色谱－质谱仪

(ＧＣ－ＭＳ)建立了一种对耕地土壤中较有代表性

的 １１ 种半挥发性有机物的分析方法ꎮ 其中苯胺

是重要的化工中间体ꎬ主要来源于印染、橡胶、制
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药、纺织等工艺生产过程ꎬ对人体具有致癌致突变

作用(袁艳丽 等ꎬ２０１９ꎻ贾建平ꎬ２０２０)ꎻ硝基苯是

重要的化工原料和中间体ꎬ同时又是环境污染源

之一(王桂珍ꎬ２０１８)ꎻ二氯酚能引起土壤环境的生

态变异或破坏生态系统的物质平衡ꎬ会通过食物

链的富集作用最终影响到人类的健康(刘楚琛

等ꎬ２０１８ꎻ杨珂ꎬ２０１９)ꎻ苯并[ａ]芘是公认的强致癌

物质ꎬ主要存在于煤焦油、各类炭黑和煤、石油等

燃烧产生的烟气、香气烟雾和汽车尾气中ꎬ能在土

壤中累积ꎬ并造成污染(潘文ꎬ２０１９ꎻ邓昭祥 等ꎬ
２０２０)ꎮ 目前ꎬ针对这 １１ 种半挥发性有机物进行

同时检测少有报道(王喜智 等ꎬ２０１７ꎻ顾骏 等ꎬ
２０１７ꎻ田福林 等ꎬ２０１７ꎻ王少娟 等ꎬ２０１８ꎻ周峥惠

等ꎬ２０１９ꎻ李兵兵ꎬ２０２０)ꎬ本文经过提取、浓缩、除
水、净化和氮吹定容后进行上机测定ꎬ通过保留时

间以及特征离子进行定性分析ꎬ选择离子扫描内

标法进行定量ꎮ 该方法灵敏度高、快速、简单、准
确度可靠ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

Ｅ－９１６ 加压快速溶剂萃取仪(Ｂｕｃｈｉ 瑞士)ꎻ
７８９０Ｂ－７０００Ｄ 气相色谱－质谱联用仪(Ａｇｉｌｅｎｔ 美

国)ꎬ配自动进样器ꎻＲ３００ 旋转蒸发仪(Ｂｕｃｈｉ 瑞

士)ꎻＥＦＡＡ－ＤＣ－２４－ＲＴ 氮吹仪(上海安谱科学仪

器有限公司)ꎻ ＳＰＥ 小柱 ( Ｆｌｏｒｉｓｉｌ １􀆰 ０ ｇꎬ １０ ｍｌꎬ
ＣＮＷ)ꎮ

１１ 种半挥发性有机物(见表 １)混合标准溶液

(２ ０００ ｍｇ / ＬꎬＴＭｓｔａｎｄａｒｄ)ꎻ５ 种氘代混标(２ ０００
ｍｇ / ＬꎬＯ２Ｓｉꎬ美国)ꎻ荧蒽 － Ｄ１０ ( １０００ｍｇ / Ｌꎻ美国

Ｏ２Ｓｉ)ꎻ正己烷(农残级ꎬＣＮＷ)ꎻ丙酮(农残级ꎬＴＥ￣
ＤＩＡꎬ美国)ꎻ二氯甲烷(农残级ꎬＣＮＷ)ꎻ无水硫酸

钠(上海国药化学试剂有限公司)ꎻ石英砂(Ｂｕｃｈｉ
瑞士)ꎻ硅藻土(ＣＮＷ)ꎮ

表 １　 １１ 种半挥发性有机物混标及相关离子

Ｔａｂｌｅ １　 Ｍｉｘ ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｉｏｎｓ ｏｆ １１ ｓｅｍｉ－ｖｏｌａｔｉｌｅ ｏｒｇａｎｉｃ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ (ＳＶＯＣｓ)

序号 化合物 保留时间(ｍｉｎ) 纯度(％) 定量离子(ｍ / ｚ) 辅助离子(ｍ / ｚ)
１ 苯胺 ６􀆰 ０８２ ９９􀆰 ０ ９３ ６６、６５
２ ２－氯苯酚 ６􀆰 ２０９ ９８􀆰 ０ １２８ ９３、６３
３ 硝基苯 ７􀆰 １０２ ９９􀆰 ２ ７７ １２３、５１
４ 萘 ７􀆰 ９３４ ９９􀆰 ０ １２８ １２９
５ 荧蒽－Ｄ１０ １８􀆰 ６２６ ９９􀆰 ９ ２１２ ２１１
６ 苯并(ａ)蒽 ２２􀆰 ７５０ ９９􀆰 ５ ２２８ ２２６、２２９
７ ２２􀆰 ８４８ ９６􀆰 ０ ２２８ ２２６、２２９
８ 苯并(ｂ)荧蒽 ２５􀆰 ３４６ ９９􀆰 ５ ２５２ １２６、２５０
９ 苯并(ｋ)荧蒽 ２５􀆰 ４０４ ９９􀆰 ９ ２５２ １２６、２５０
１０ 苯并(ａ)芘 ２６􀆰 １０４ ９９􀆰 ４ ２５２ ２５０、２５３
１１ 茚并(１２３－ｃｄ)芘 ２９􀆰 ４９９ ９９􀆰 ５ ２７６ １３８、２７４
１２ 二苯并(ａꎬｈ)蒽 ２９􀆰 ６３７ ９９􀆰 ８ ２７８ １３９、２７６

１􀆰 ２　 样品保存

鉴于土壤有机样品保存条件和样品检测的特

殊性ꎬ样品于洁净的磨口棕色玻璃瓶中密封、避
光、４℃以下冷藏ꎬ１０ 天内完成提取ꎮ 若不及时分

析ꎬ在－１８℃避光保存 ６ 个月ꎮ

１􀆰 ３　 实验方法

１􀆰 ３􀆰 １　 标准曲线的配制

将 １１ 种半挥发性有机物混标溶液配制成:
１０􀆰 ０ μｇ / Ｌ、２５􀆰 ０ μｇ / Ｌ、５０􀆰 ０ μｇ / Ｌ、１００ μｇ / Ｌ、２５０
μｇ / Ｌ、５００ μｇ / Ｌ、１ ０００ μｇ / Ｌ 的标准溶液系列ꎬ加

入相同梯度浓度的荧蒽－Ｄ１０作为替代物ꎬ后加入

２００ ｎｇ 内标ꎬ封存待用ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 样品前处理

将所采土壤样品置于研钵盘中ꎬ除去枝棒、叶
片、石子等异物ꎬ充分混匀ꎮ 称取 １０ ｇ (精确至

０􀆰 ０１ ｇ)新鲜样品ꎬ加入适量的粒状硅藻土ꎬ掺拌

均匀ꎬ研磨成细粒状ꎻ并装入加压流体萃取池中ꎬ
用正己烷－丙酮(１ ∶１)经快速溶剂萃取仪萃取后ꎬ
取萃取液浓缩至 ２ ｍｌꎬ加入适量无水硫酸钠除水ꎬ
用二氯甲烷－正己烷溶液洗脱相关化学品ꎬ氮吹浓

缩至约 ０􀆰 ５ ｍｌꎬ加入 ２００ ｎｇ 内标ꎬ再使用正己烷定

容到 １􀆰 ０ ｍｌꎬ用气相色谱－质谱仪检测(中华人民
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共和国环境保护部ꎬ２０１７ꎻ中华人民共和国环境保

护部ꎬ２０１６)ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ３　 色谱－质谱条件

毛细管色谱柱:ＨＰ－５ＭＳ Ｕｉ(３０ ｍ×０􀆰 ２５ ｍｍ×
０􀆰 ２５ μｍ)ꎻ进样口温度:２８０℃ꎻ载气及规格:高纯

氮气≧ ９９􀆰 ９９９％ꎻ载气流速:１􀆰 ０ ｍｌ / ｍｉｎꎻ进样量:
１􀆰 ０ μＬꎻ进样方式:分流进样ꎬ分流比(１０ ∶１)ꎻ柱温

升温程序:４０℃ 保持 ２􀆰 ０ ｍｉｎꎬ２０􀆰 ０℃ / ｍｉｎ 升至

１８０℃ꎬ保持 ５􀆰 ０ ｍｉｎꎬ１０℃ / ｍｉｎ 升至 ２９０℃ꎬ保持 ８
ｍｉｎꎬ后运行 ５０℃ꎮ 溶剂延迟:５ ｍｉｎꎻ离子源类型:
ＥＩꎻ离子源温度:２３０℃ꎻ检测方式:选择性扫描

(ＳＩＭ)模式ꎻ定量离子及定性离子见表 １ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 标曲和检出限相关参数

经过前处理和上机方法优化ꎬ得出标曲的线

性、平均响应因子、检出限和测定下限ꎮ 以目标化

合物浓度和内标化合物浓度比值为横坐标ꎬ以目

标化合物定量离子响应值和内标化合物定量离子

响应值的比值与内标化合物质量浓度的乘积为纵

坐标ꎬ绘制校准曲线ꎮ 如下表 ２ 所示ꎬ标曲的线性

相关性 ( Ｒ２ ) ≥０􀆰 ９９５ 以上ꎬ平均响应因子 ( ＲＦ
ＲＳＤ)≤９􀆰 ８０ 以下ꎬ方法检出限和测定下限满足方

法要求(中华人民共和国环境保护部ꎬ２０１７)ꎬ结果

令人满意ꎮ

２􀆰 ２　 精密度和准确度

分别选空白硅藻土加入三组不同加标浓度分

别为 ０􀆰 ００５ ｍｇ / ｋｇ、０􀆰 ０２０ ｍｇ / ｋｇ、０􀆰 ５０ ｍｇ / ｋｇ 的样

品进行精密度和准确度试验ꎬ水平平行测量 ７ 次ꎮ
结果如表 ３ 所示ꎬ当 １１ 种半挥发性有机物加标水

平为 ０􀆰 ００５ ｍｇ / ｋｇ 时ꎬ加标回收率在 ７４􀆰 ６％
９８􀆰 ２％ꎬ相对标准偏差 ３􀆰 ０３％ ６􀆰 ９８％ꎬ相对偏差

２􀆰 １１％ ８􀆰 ９３％ꎻ当加标水平为 ０􀆰 ０２０ ｍｇ / ｋｇ 时ꎬ
加标回收率 ７５􀆰 ４％ １０２􀆰 ４％ꎬ相对标准偏差

２􀆰 ５４％ ９􀆰 ７９％ꎬ相对偏差 ３􀆰 ２４％ １０􀆰 ９％ꎻ当加

标水平为 ０􀆰 ５０ ｍｇ / ｋｇ 时ꎬ加标回收率 ７７􀆰 １％
９６􀆰 ６％ꎬ相对标准偏差 ２􀆰 ６０％ １０􀆰 ２％ꎬ相对偏差

３􀆰 ２５％ １２􀆰 ４％ꎻ替代物荧蒽－Ｄ１０回收率为 ８０􀆰 ０％
９２􀆰 ０％ꎮ 可见ꎬ方法的准确度和精密度良好ꎬ满

足规定方法的质控要求(中华人民共和国环境保

护部ꎬ２０１７)ꎮ
表 ２　 １１ 种半挥发性有机物标准曲线相关性、检出限及测定下限

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｌｉｎｅａｒ ｅｑｕａｔｉｏｎ ａｎｄ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ｏｆ ｔｈｅ １１ ＳＶＯＣｓ ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ

序号 化合物 相关性(Ｒ２) 平均响应因子
(ＲＦ ＲＳＤ)

检出限
(ｍｇ / ｋｇ)

测定下限
(ｍｇ / ｋｇ)

方法规定检
出限(ｍｇ / ｋｇ)

方法规定测定
下限(ｍｇ / ｋｇ)

１ 苯胺 ０􀆰 ９９５ ４􀆰 ３５６ ８ ０􀆰 ０００ ５ ０􀆰 ００２ ０ / /
２ ２－氯苯酚 ０􀆰 ９９５ ５􀆰 ８３５ ８ ０􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ００３ １ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ２４
３ 硝基苯 ０􀆰 ９９７ ８􀆰 ３３２ ９ ０􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ００３ ３ ０􀆰 ０９ ０􀆰 ３６
４ 萘 ０􀆰 ９９８ ７􀆰 ４７２ ７ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ００３ ０ ０􀆰 ０９ ０􀆰 ３６
５ 荧蒽－Ｄ１０ ０􀆰 ９９５ ６􀆰 ２１５ ４ ０􀆰 ００１ ３ ０􀆰 ００５ ２ / /
６ 苯并(ａ)蒽 ０􀆰 ９９８ ６􀆰 ２３４ ７ ０􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ００３ ３ ０􀆰 １ ０􀆰 ４
７ ０􀆰 ９９８ ３􀆰 ６０５ ７ ０􀆰 ０００ ４ ０􀆰 ００１ ６ ０􀆰 １ ０􀆰 ４
８ 苯并(ｂ)荧蒽 ０􀆰 ９９６ ９􀆰 ７９７ ６ ０􀆰 ０００ ４ ０􀆰 ００１ ８ ０􀆰 ２ ０􀆰 ８
９ 苯并(ｋ)荧蒽 ０􀆰 ９９５ ９􀆰 ３４４ ８ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ００２ ９ ０􀆰 １ ０􀆰 ４
１０ 苯并(ａ)芘 ０􀆰 ９９６ ７􀆰 ６２１ ８ ０􀆰 ０００ ６ ０􀆰 ００２ ３ ０􀆰 １ ０􀆰 ４
１１ 茚并(１２３－ｃｄ)芘 ０􀆰 ９９６ ８􀆰 ９９７ ６ ０􀆰 ０００ ５ ０􀆰 ００２ ０ ０􀆰 １ ０􀆰 ４
１２ 二苯并(ａꎬｈ)蒽 ０􀆰 ９９５ ６􀆰 ２８７ ９ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ００２ ９ ０􀆰 １ ０􀆰 ４

２􀆰 ３　 实际样品分析

采用本文所建方法对不同地区 ８ 个点位耕

地质量调查土壤样品进行检测ꎬ发现 １１ 种半挥

发性有机物均有检出ꎬ结果见表 ４ꎬ样品目标物

含量在 ０􀆰 ０００ ０ ｍｇ / ｋｇ ０􀆰 ２１３ ３ ｍｇ / ｋｇ 之间ꎬ加

入荧蒽 － Ｄ１０ 替代物 ( ０􀆰 ０１０ ｍｇ / ｋｇ) 回收率为

７８􀆰 ０％ ９８􀆰 ０％之间ꎬ样品点位 １ 加标 ( ０􀆰 ０１０
ｍｇ / ｋｇ)回收率为 ６６􀆰 ４％ ８０􀆰 １％ꎮ 由此ꎬ说明

了该方法定量准确、可靠、回收率高、重复性好ꎮ
图 １ 为土壤样品点位 ７ 中 １１ 种半挥发性有机物

总离子流色谱图ꎮ
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方
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和
精
密
度

Ｔａ
ｂｌ
ｅ
３　

Ｐｒ
ｅｃ
ｉｓｉ

ｏｎ
ꎬ
ｄｅ

ｔｅ
ｃｔ
ｉｏ
ｎ
ａｎ

ｄ
ｒｅ
ｃｏ
ｖｅ
ｒｙ

ｒａ
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ｏｆ
１１
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ＯＣ

ｓ

序
号

化
合
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加

标
水

平
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)
平
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)
１
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收
(％

)

１
苯

胺
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５
０􀆰

００
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７
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５
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０
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０
４
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０
１
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３
３
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２
６
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３
０
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２
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３
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１
６
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图 １　 土壤中 １１ 种半挥发性有机物总离子流图

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ １１ ｓｅｍｉ－ｖｏｌａｔｉｌｅ ｏｒｇａｎｉｃ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ (ＳＶＯＣｓ) ｉｎ ｔｈｅ ｓｏｉｌ ｓａｍｐｌｅｓ
１—苯胺(６􀆰 ０９２ ｍｉｎ)ꎻ２—２－氯苯酚(６􀆰 ２１９ ｍｉｎ)ꎻ３—硝基苯(７􀆰 １０９ ｍｉｎ)ꎻ４—萘－Ｄ(７􀆰 ９１２ ｍｉｎ) (内标)ꎻ５—萘(７􀆰 ９３４ ｍｉｎ)ꎻ６—苊－ｄ１０
(１０􀆰 ２２８ ｍｉｎ)(内标)ꎻ７—菲－Ｄ１０(１０􀆰 ２２８ ｍｉｎ) (内标)ꎻ８—荧蒽－Ｄ(１８􀆰 ６３８ ｍｉｎ) (替代物)ꎻ９—苯并( ａ)蒽(２２􀆰 ７６２ ｍｉｎ)ꎻ１０— －Ｄ
(２２􀆰 ７９９ ｍｉｎ)(内标)ꎻ１１— (２２􀆰 ８６０ ｍｉｎ)ꎻ１２—苯并(ｂ)荧蒽(２５􀆰 ３６２ ｍｉｎ)ꎻ１３—苯并(Ｋ)荧蒽(２５􀆰 ４１３ ｍｉｎ)ꎻ１４—苯并( ａ)芘(２６􀆰 １１４
ｍｉｎ)ꎻ１５—苝－Ｄ(２６􀆰 ２６７ ｍｉｎ)ꎻ１６—茚并(１２３－ｃｄ)芘(２９􀆰 ５１５ ｍｉｎ)ꎻ１７—二苯并(ａꎬｈ)蒽(２９􀆰 ６５７ ｍｉｎ)

表 ４　 土壤样品检测结果(ｍｇ / ｋｇ)
Ｔａｂｌｅ ４　 Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｏｉｌ ｓａｍｐｌｅｓ (ｍｇ / ｋｇ)

化合物 点位 １ 点位 １(加标) 点位 ２ 点位 ３ 点位 ４ 点位 ５ 点位 ６ 点位 ７ 点位 ８ 方法检出限

苯胺 ０􀆰 ０００ ６ ０􀆰 ００８ ７ ０􀆰 ０００ ４ ０􀆰 ０００ ４ ０􀆰 ０００ ９ ０􀆰 ００１ １ ０􀆰 ００３ １ ０􀆰 ００１ ６ ０􀆰 ０１０ ０ ０􀆰 ０００ ５
２－氯苯酚 ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ００８ ８ ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ０００ ８
硝基苯 ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ００９ １ ０􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ００１ １ ０􀆰 ０００ ８

萘 ０􀆰 ００４ ０ ０􀆰 ０１３ ７ ０􀆰 ００６ ７ ０􀆰 ００１ ３ ０􀆰 ００９ ４ ０􀆰 ０１０ ７ ０􀆰 ００５ ８ ０􀆰 ０５９ １ ０􀆰 ０１０ ５ ０􀆰 ０００ ７
苯并(ａ)蒽 ０􀆰 ０１３ ０ ０􀆰 ０２３ ４ ０􀆰 ０１１ ４ ０􀆰 ００１ ９ ０􀆰 ００８ ４ ０􀆰 ０４０ ３ ０􀆰 ０１３ ８ ０􀆰 ２０４ ４ ０􀆰 ０１３ ３ ０􀆰 ０００ ８

０􀆰 ０２４ ５ ０􀆰 ０３３ ３ ０􀆰 ００９ ５ ０􀆰 ００４ ３ ０􀆰 ０１４ ３ ０􀆰 ０６０ ３ ０􀆰 ０２０ ７ ０􀆰 ２１３ ３ ０􀆰 ０９８ ９ ０􀆰 ０００ ４
苯并(ｂ)荧蒽 ０􀆰 ０３２ ６ ０􀆰 ０４１ ８ ０􀆰 ００７ ７ ０􀆰 ００１ ２ ０􀆰 ００７ ４ ０􀆰 ０３６ ２ ０􀆰 ０１４ ９ ０􀆰 １５９ ７ ０􀆰 ０４３ ８ ０􀆰 ０００ ４
苯并(ｋ)荧蒽 ０􀆰 ０２０ ３ ０􀆰 ０２９ ４ ０􀆰 ００６ ６ ０􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ００６ ９ ０􀆰 ０２８ ４ ０􀆰 ０１１ ０ ０􀆰 １２８ ９ ０􀆰 ０５０ １ ０􀆰 ０００ ７
苯并(ａ)芘 ０􀆰 ０１２ ０ ０􀆰 ０２１ ５ ０􀆰 ００６ ８ ０􀆰 ００１ ３ ０􀆰 ００６ ８ ０􀆰 ０３３ ６ ０􀆰 ０１２ ７ ０􀆰 １９１ ８ ０􀆰 ０１０ １ ０􀆰 ０００ ６

茚并(１２３－ｃｄ)芘 ０􀆰 ０２４ ５ ０􀆰 ０３２ ６ ０􀆰 ００５ ７ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ００５ ９ ０􀆰 ０２１ ０ ０􀆰 ００８ ６ ０􀆰 １４８ ３ ０􀆰 ０１０ ５ ０􀆰 ０００ ５
二苯并(ａꎬｈ)蒽 ０􀆰 ００９ ６ ０􀆰 ０２０ １ ０􀆰 ００１ ７ ０􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ００１ ６ ０􀆰 ００６ ５ ０􀆰 ００２ ７ ０􀆰 ０３２ ４ ０􀆰 ００８ １ ０􀆰 ０００ ７

荧蒽－Ｄ１０ ０􀆰 ００８ ３ ０􀆰 ００９ ４ ０􀆰 ００８ １ ０􀆰 ００８ ０ ０􀆰 ００７ ８ ０􀆰 ００９ ７ ０􀆰 ００８ ７ ０􀆰 ００８ ６ ０􀆰 ００９ ８ ０􀆰 ００１ ３

３　 结论

本文建立了基于快速萃取仪与 ＧＣ－ＭＳ 测定

土壤中 １１ 种半挥发性有机物的方法ꎬ经验证该方

法定性定量准确、可靠、回收率高、重复性好ꎬ通过

实际验证ꎬ该方法优势明显ꎮ
(１)经空白基体不同浓度加标水平试验 ７ 次ꎬ

结果表明ꎬ平均加标回收率在 ７４􀆰 ６％ １０２􀆰 ４％之

间ꎬ相对标准偏差为 ２􀆰 ５４％ １０􀆰 ２％ꎬ相对偏差为

２􀆰 １１％ １２􀆰 ４％ꎬ 替 代 物 回 收 率 为 ８０􀆰 ０％
９２􀆰 ０％ꎬ该方法准确度、精密度满足方法规定质控

要求ꎮ
(２)在贵州省耕地质量调查中抽选不同地区

１００ 多件实际样品进行 １１ 种半挥发性有机物检

测ꎬ结果表明ꎬ替代物回收率为 ７８􀆰 ０％ ９８􀆰 ０％ꎬ

样品加标回收率为 ６６􀆰 ４％ ８０􀆰 １％ꎬ证实了本方

法能够适用于耕地土壤中 １１ 种半挥发性有机物

的检测ꎮ
(３)该方法的前处理过程基本实现自动化ꎬ提

取快速ꎬ试剂耗用量少ꎬ而且减少了人员接触有毒

试剂时间ꎬ符合我国新时代检测行业绿色发展的

趋势ꎮ
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论文集 􀆰
况云所ꎬ贾立宇ꎬ杨刚 􀆰 ２０２０􀆰 贵州省耕地质量地球化学调查分析

样品测试方法与质量控制———以遵义市、毕节市为例[Ｊ] 􀆰 贵

州地质ꎬ３７(３):２４０－２４３􀆰
李兵兵 􀆰 ２０２０􀆰 土壤中半挥发性有机物前处理方法探讨[ Ｊ] 􀆰 全面

腐蚀控制ꎬ０３４(００１):５５－５６ꎬ１２６􀆰
刘楚琛ꎬ阎秀兰ꎬ刘琼枝ꎬ等 􀆰 ２０１８􀆰 Ｆｅｎｔｏｎ 试剂和活化过硫酸钠氧

化降解土壤中的二氯酚和三氯酚[ Ｊ] 􀆰 环境工程学报ꎬ１２
(０６):１７４９－１７５８􀆰

欧浩 􀆰 ２０２０􀆰 尾矿库闭库生态文明建设治理模式及植被修复技术

应用研究[Ｄ]􀆰
潘文 􀆰 ２０１９􀆰 直接浸入式固相微萃取－三重四极杆气相色谱质谱

法用于水中苯并(ａ)芘的痕量分析[Ｊ] 􀆰 海峡科学ꎬ１４７(０３):
３５－３８􀆰

田福林ꎬ刘成雁ꎬ王志嘉ꎬ等 􀆰 ２０１７􀆰 气相色谱－串联质谱法测定土

壤中多环芳烃和多氯联苯[ Ｊ] 􀆰 分析科学学报ꎬ３３(２):２１２
－２１６􀆰

王少娟ꎬ董军ꎬ周鹏娜 􀆰 ２０１８􀆰 快速溶剂萃取与索氏抽提对比测定

复垦土壤中 ４ 类 ２０ 种半挥发性有机污染物[ Ｊ] 􀆰 分析试验

室ꎬ０３７(００４):４０４－４０８􀆰
王桂珍 􀆰 ２０１８􀆰 快速溶剂萃取－气相色谱－质谱法测定土壤中 １５

种硝基苯类化合物[Ｊ]􀆰 中国农学通报ꎬ３４(２６):１１０－１１４􀆰
王喜智ꎬ王申 􀆰 ２０１７􀆰 ＧＣ－ＭＳ / ＭＳ 结合加速溶剂萃取仪(ＡＳＥ)测定

土壤中半挥发性有机物(ＳＶＯＣｓ)含量[Ｒ]􀆰 第三届全国质谱

分析学术报告会 􀆰

袁艳丽ꎬ张书玉ꎬ刘成ꎬ等 􀆰 ２０１９􀆰 超声提取－ＧＣ / ＭＳ 测定土壤中苯

胺和硝基苯[Ｊ]􀆰 山东化工ꎬ０４８(０２３):１１５－１１６ꎬ１２１􀆰
杨珂 􀆰 ２０１９􀆰 气相色谱法测定土壤中 ５ 种酚类化合物的方法验证

[Ｊ]􀆰 绿色科技ꎬ ０００(０２２):１１１－１１３􀆰
周峥惠ꎬ吴佳ꎬ顾桔 􀆰 ２０１９􀆰 土壤中半挥发性有机物前处理方法的

比较研究[Ｊ]􀆰 北方环境ꎬ ０３１(００９):７２－７３􀆰
周宏春 􀆰 ２０１９􀆰 改革开放 ４０ 年来的生态文明建设[ Ｊ] 􀆰 中国发展

观察ꎬ０００(００１):５－１０􀆰
周琦ꎬ王砚耕ꎬ陈旭晖 􀆰 ２０２０􀆰 贵州耕地质量地球化学调查评价工

程成果及其意义[Ｊ]􀆰 贵州地质ꎬ３７(３):２２５－２２６＋２３２􀆰
张娟 􀆰 ２０１９􀆰 生态文明建设下超负荷开发的环境保护建设研究

[Ｊ]􀆰 环境科学与管理ꎬ ４４(０２):６７－７０􀆰
张大为ꎬ顾骏ꎬ付晓青ꎬ等 􀆰 ２０１８􀆰 土壤中半挥发性有机物(ＳＶＯＣｓ)

不同提取方法比较研究[Ｊ]􀆰 广州化工ꎬ０４６(００３):８８－９１􀆰
中华人民共和国环境保护部 􀆰 ２０１７􀆰 土壤和沉积物 半挥发性有机

物的测定 气相色谱－质谱法:ＨＪ ８３４－２０１７[Ｓ]􀆰 北京:中国环

境出版社 􀆰
中华人民共和国环境保护部 􀆰 ２０１７􀆰 土壤和沉积物 有机氯农药的

测定 气相色谱－质谱法:ＨＪ ８３５－２０１７[Ｓ]􀆰 北京:中国环境出

版社 􀆰
中华人民共和国环境保护部 􀆰 ２０１６􀆰 土壤和沉积物 有机物的提取

加压流体萃取法:ＨＪ ７８３－２０１６[Ｓ]􀆰 北京:中国环境科学出版

社 􀆰
中华人民共和国环境保护部 􀆰 ２０１６􀆰 土壤和沉积物 多环芳烃的测

定 气相色谱－质谱法:ＨＪ ８０５－２０１６[Ｓ]􀆰 北京:中国环境科学

出版社 􀆰

Ｒａｐｉｄ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １１ ＳＶＯＣｓ ｉｎ Ｓｏｉｌ ｂｙ Ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ
Ｓｏｌｖｅｎｔ Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ / ＧＣ－ＭＳ

ＺＨＡＮＧ Ａｎ－ｆｅｎｇꎬ ＹＡＮＧ ＪｉａｎꎬＤＥＮＧ Ｚｈａｏ－ｘｉａｎｇꎬＺＨＯＮＧ ｌｅｉꎬＤＵ Ｚｕｏ－ｌｉｎｇꎬ
ＤＥＮ Ｙｕｎ －ｊｉａｎｇꎬ ＳＨＩ ｃｈｕｎ－ｌａｎꎬ ＺＨＡＮＧ ｚｈｏｕ

( Ｇｕｉｚｈｏｕ Ｃｅｎｔｒａｌ Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ ｏｆ Ｇｅｏｌｏｇｙ ａｎｄ Ｍｉｎｅｒａｌ ＲｅｓｏｕｒｃｅｓꎬＧｕｉｙａｎｇ ５５００１８ꎬＧｕｉｚｈｏｕꎬＣｈｉｎａ)

[Ａｂｓｔｒａｃｔ]　 Ａｎ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １１ Ｓｅｍｉ－ｖｏｌａｔｉｌｅ ｏｒｇａｎｉｃ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ (ＳＶＯＣｓ) ｉｎ
ｓｏｉｌ ｂｙ ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ ｓｏｌｖｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ (Ｂｕｃｈｉ Ｓｗｉｔｚｅｒｌａｎｄ) ｃｏｕｐｌｅｄ ｗｉｔｈ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
(ＧＣ－ＭＳ) ｗａｓ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ. Ｔｈｅ ｓｏｉｌ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｅｒｅ ｑｕｉｃｋｌｙ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｗｉｔｈ ｎ－ｈｅｘａｎｅ ａｎｄ ａｃｅｔｏｎｅ(１ ∶１)ꎬ ａｎｄ ｔｈｅ
ｅｘｔｒａｃｔ ｗａｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄ ｂｙ ｐｈａｓｅ ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎꎬ ｔｈｅｎ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｂｙ ｍａｇｎｅｓｉｕｍ ｓｉｌｉｃａｔｅ ｃｏｌｕｍｎ. Ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｅｒｅ
ｄｉｒｅｃｔｌｙ ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ ｔｏ ＧＣ－ＭＳ ａｆｔｅｒ ｄｅｗａｔｅｒ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ｏｆ １１ ＳＶＯＣｓ
ｗｅｒｅ ａｂｏｖｅ ０.９９５ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ １０.０ μｇ􀅰Ｌ－１ １ ０００ μｇ􀅰Ｌ－１ꎬ ＲＦ ＲＳＤ<９.８０％. Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｔｈｅ
ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｕｎｄ ｗｅｒｅ ｒａｎｇｅｄ ｆｒｏｍ ０.０００ ４ ｔｏ ０.０００ ８ ｍｇ􀅰ｋｇ－１ ａｎｄ ｌｏｗｅｒ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｆｏｕｎｄ ｗｅｒｅ
ｒａｎｇｅｄ ｆｒｏｍ ０.００１ ６ ｔｏ ０.００３ ３ ｍｇ􀅰ｋｇ－１ . Ｏｎ ｔｈｅ ｂａｓｉｓ ｏｆ ｂｌａｎｋ ｓａｍｐｌｅꎬ ｔｅｓｔ ｆｏｒ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｗａｓ ｍａｄｅ ｂｙ ｓｔａｎｄ￣
ａｒｄ ａｄｄｉｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄꎬ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｆｏｕｎｄ ｗｅｒｅ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ７４.６％ １０２.４％ꎻ ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ ｓｕｒ￣
ｒｏｇａｔｅ ｆｌｕｏｒａｎｔｈｅｎｅ－Ｄ１０ ｗｅｒｅ ８０.０％ ９２.０％ꎬ ｗｉｔｈ ＲＳＤ’ｓ (ｎ＝ ７) ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ２.２４％ １０.２％. Ｔｈｅ ｍｅｔｈ￣
ｏｄ ｉｓ ｆａｓｔꎬ ｓｉｍｐｌｅ ａｎｄ ａｃｃｕｒａｔｅꎬ ａｎｄ ｆｕｌｌｙ ｍｅｅｔｓ ｔｈｅ ｄａｉｌｙ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ １１ ＳＶＯＣｓ ｉｎ ｔｈｅ
ｓｏｉｌꎬ ａｎｄ ｃａｎ ｐｒｏｖｉｄｅ ａ ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｂａｓｉｓ ｆｏｒ ｓｏｉｌ ｐｏｌｌｕｔａｎｔｓ.
[Ｋｅｙ Ｗｏｒｄｓ]　 Ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ ｓｏｌｖｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎꎻ ＧＣ－ＭＳꎻ Ｓｏｉｌꎻ ＳＶＯＣｓ

􀅰７５５􀅰第 ４ 期　 　 　 　 　 　 　 　 　 张安丰ꎬ等:快萃仪 / ＧＣ－ＭＳ 法测定土壤中 １１ 种半挥发性有机物


