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0 引言

土壤中石油烃测定方法比较多，前处理方法有超声

提取、微波提取、振荡提取、索氏提取等，可以结合气

相色谱仪或气相色谱质谱仪来检测，此外，还有重量法、

光度法、红外法、紫外法和荧光法等，相比之下，快速

溶剂萃取——气相色谱法用来测土壤中的石油烃，具有

经济、高效、环保的优点，为了进一步探究此法测试结

果的准确性，通过控制样品粒度、溶剂选择等几种因素，

分析提出石油烃测定准确度的控制因素。

1 实验方法

取出于 4℃以下密封避光保存的土壤样品，将其中

的杂物挑除干净，经冷冻干燥机冻干后，称取土壤样品

10.00g，将其置于玛瑙研钵中研磨成均匀的颗粒，与硅

藻土混匀后，全部装入萃取池中，于快速溶剂萃取仪中

萃取。萃取液经全自动氮吹浓缩仪初浓缩至 1mL 左右，

然后用固相净化装置净化，净化后的收集液浓缩定容至

1mL，上机待测。

2 影响因素实验

针对样品粒度、净化、对色谱条件优化和色谱柱柱

流失等重要因素，分别进行了实验对比，分析各因素的

影响，选择测定准确度的控制因素。

2.1 样品粒度影响

称取三份冻干后的同一土壤样品 10.00g，分别研磨

均化成 5 目、18 目、80 目的颗粒，然后将其分别与硅

藻土均匀混合，加入相同量的加标溶液，上快速溶剂萃

取仪进行萃取，样品粒度影响结果见图 1。图 1 表明，

样品粒度越细，石油烃回收率越高，但 18 目以后石油

烃回收率提高缓慢，60 目样品与 18 目样品相比，石油

烃回收率相差很小，确定土壤样品最佳粒度为 18 目。

2.2 净化影响

在实际工作中，尤其是样品量特别大时候，对有机

样品溶液不净化，会节省很多的人力和时间。净化这一

步骤到底该不该省去？针对这一问题，对两份相同的加

标溶液进行净化处理实验，一份净化，一份不净化，净

化处理实验结果见图 2。通过图 2 对比表明，未净化样

品色谱图在约 8min 和 10.5min 处存在其他物质的干扰，

而净化的样品色谱图干扰小。

图 1   样品均化粒度影响结果图

图 2   样品经净化和不经净 
化的对比图（上图为未净化样品色谱图）

2.3 色谱条件优化影响

石油烃（C10-C40）存在 31 个峰，为了使所有峰独

立且完整的出现，需要对色谱条件进行优化。

采用程序升温，起始温度过低，会延长分析时间，

起始温度过高，会影响低沸点溶质的分离，升温速率过

低，会延长导致高沸点溶质的分析时间，升温速率过高，

会导致峰间距变小，影响分离度。适当的气化室温度，

既能保证样品迅速且完全气化，又不会引起样品分解，

一般情况下，气化室温度比柱温高 30-70℃，或比样品
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组分中最高沸点高 30-50℃。重复进样时，峰形正常，

峰数不变，重现性好，说明气化室温度适当。经优化后，

气相色谱条件为：

① 升 温 程 序：60 ℃ 保 持 1min， 以 25 ℃ /min 升

至 290℃，保持 1min，以 30℃ /min 升至 320℃，保持

21min；

②气化室温度 320℃；

③载气流速 1.2mL/min；

④不分流进样；

⑤尾吹气流速 10mL/min。图 3 为气相色谱条件优化

后的标准色谱图，石油烃峰型尖锐，强度大，不会出现

峰重叠的情况。

图 3   优化后的标准色谱图

2.4 柱流失与柱补偿影响

图 4   开展柱流失和柱补偿结果图

图 5   未开展柱流失和柱补偿结果图

石油烃（C10-C40）包含了 C10-C40 多种同分异构体，

用一种分析方法对所有复杂的混合物全部定量很难实

现，所以，定量方法选择峰面积加和，其保留时间比较

长，测定石油烃（C10-C40）时柱温较高，会存在色谱柱

流失现象，柱流失会影响基线波动，从而影响定量计算。

针对这一问题，选取两份相同加标样品进行实验，第一

份做柱流失和柱补偿，第二份不做柱流失和柱补偿。在

定量计算时，利用软件中样品的数据信号扣除柱流失信

号即可，选用柱补偿曲线实现柱补偿。实验结果结果见

图 4 和图 5，图 4 为开展过柱流失和柱补偿结果图，基

线平直；图 5 未开展柱流失和柱补偿结果图，基线发生

波动。通过开展柱流失和柱补偿，消除基线波动而产生

的误差，使定量计算不受影响。

3 实验与对比结论

通过以上实验与分析，对快速溶剂萃取——气相色

谱法测定土壤中石油烃（C10-C40）的上述四种重要因素

影响总结如下：

①将样品颗粒均化成 18 目的方案较优，粒度过大，

导致提取不够充分，样品颗粒小，回收率提高不大，还

会浪费人力和时间；

②样品净化可以除去土壤中其他极性化合物对石油

烃（C10-C40）的干扰，鉴于土壤样品种类繁多，基质复杂，

石油烃含量不一，其净化过程不可省去；

③气相色谱条件经优化后，提高了分离度，使气相

色谱峰型尖锐，强度大，不会出现峰重叠情况；

④图四和图五结果表明，柱流失与柱补偿对气相色

谱图的处理，调节了基线波动对结果所带来的误差，柱

流失和柱补偿会影响基线波动，从而影响定量计算，

测定土壤不能缺少，运用气相色谱仪工作测定石油烃

（C10-C40）时，建立柱补偿曲线，每周作一次柱流失，

柱补偿曲线和柱补偿每次都得作。

通过上述几个重要因素控制，可有效提高快速溶剂

萃取——气相色谱法测定土壤中石油烃（C10-C40）结果

的准确性，为建设用地土壤污染风险管控评价提供精准

依据。
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