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摘 要: 以四氯化碳为萃取剂，选择振荡提取和浸泡提取两种前处理方法，采用红外光度法测定土壤中石油类。考察

了两种提取方法对土壤样品测定结果的影响，推荐振荡提取时间为 9 h，振荡频率为 150 次 /min; 推荐浸泡提取时间为 16 h。
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Abstract: Petroleum hydrocarbon in soil was determined by infrared spectrophotometry using carbon tetra-
chloride as extracting solution with oscillation extraction and soak extraction． Test results of soil samples by oscil-
lation extraction and soak extraction were compared to recommend oscillation extraction time for 9 h，oscillation
frequency for 150 times /min，extracting time for 16 h．
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《水质 石油类和动植物油的测定 红外光

度法》( GB /T 16488 － 1996 ) ［1］为测定水中石油类

的国标方法，而《土壤环境质量标准》( GB 15618 －
95) 中则未列出石油类项目。国外非常重视对油

污土壤的研究，美国环境保护局( USEPA) 针对土

壤中的石油类有机污染物建立了 6 种定性定量分

析方法; Marc 等利用二氯甲烷抽提与重量法对油

污土壤 定 量 分 析; Richter 等 采 用 快 速 溶 剂 抽 提

( ASE) 、固相微萃取 ( SPME ) 和超临界流体萃取

( SFE) 技术，以不同的有机溶剂为萃取介质，对土

壤及沉积物中的石油类有机污染物开展研究［2］。
目前，国内土壤中石油类的检测仅在《环境监测分

析方法》［3］中有一试行方法，实验室大多采用化学

分析与仪器分析相结合的方法定量分析。在全国

土壤 污 染 状 况 专 项 调 查 中，石 油 类 的 检 测 引 用

EPA 9071A －1992 方法，其前处理采用氯仿提取，

提取物用热乙醇 － 氢氧化钾混合溶液皂化处理，非

皂化物用石油醚萃取，萃取液在通风橱内于 40 ℃
～42 ℃水浴中通氮气或通风浓缩至干，在烘箱内

于 65 ℃ ～70 ℃烘 0． 5 h，冷却后用四氯化碳溶解，

再经硅酸镁柱净化后测定，操作繁琐，重现性较差。
今以四氯化碳为萃取剂，选择振荡和浸泡两种方法

提取土壤中的石油类，采用红外光度法测定，通过

大量试验，确定了合适的振荡和浸泡时间，简化了

前处理操作步骤。

1 试验

1． 1 主要仪器与试剂

F 2000 型红外光度测油仪、CQ － 1000 型自动

液液萃取装置，吉林市科技开发实业公司。
1 000 mg /L 标准油( 435909 ) ，环境保护部标

准样品研究所; 四氯化碳( 特规，环保专用) ，南京

化学试剂有限公司; 无水硫酸钠( 分析纯) 、硅酸镁

( 化学纯) 吸附柱、氯化钠 ( 分析纯) 、盐酸 ( 优级

纯) ，国药集团化学试剂有限公司。
1． 2 土壤样品制作

条件试验采用土壤样品。制作土壤样品的目
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的在于提供一个样品平台，尽量在同一条件下制作

均匀一致的同类样品，在此基础上开展加标回收等

研究，使试验结果更具可比性和科学性。
土壤样品制作方法: ①称取土样约 2 kg，去除

枝叶、树根、瓦砾等杂物，自然风干;②将土样磨细，

过 60 目筛后称取 600 g，置于 1 000 mL 磨口瓶中

备用;③取 10 瓶 500 mL 装四氯化碳，混匀后作纯

度检查，打开 F 2000 型红外光度测油仪，进入扫描

程序，输入扫描波数起点值 2 800 cm －1 和终点值

3 100 cm －1，以 1 cm 空气池为参比，测得四氯化碳

空白 吸 光 值 在 0． 016 ～ 0． 018 之 间，符 合 要 求

( ＜ 0． 03) ;④将检查合格的 500 mL 四氯化碳倒入

1 000 mL 磨口瓶中，与土样混匀，经 58 ℃水浴 1 h
后，在自动液液萃取装置上以 150 次 /min 的频率

振荡 15 h;⑤将充分振荡混匀的土样倒入瓷盘中，

置于通风橱内风干; ⑥风干后的土样过 100 目筛

后，盛入磨口瓶中备用。

2 结果与讨论

2． 1 土壤样品测定结果

土壤样品测定步骤如下:①分别称取 8 份土样

各 10 g，置于具塞磨口锥形瓶中，加入 25 mL 四氯

化碳，经 58 ℃水浴 1 h 后，在自动液液萃取装置上

以 150 次 /min 的频率振荡 15 h，取下锥形瓶，加入

25 mL 四氯化碳，混匀; ②将萃取液经铺有适量无

水硫酸钠的滤纸，分别过滤入 8 只比色管中; ③用

5 cm 石英比色皿，按 GB /T 16488—1996 方法测定

滤液［4 － 10］，结果见表 1。

表 1 土壤样品测定结果

Table 1 Test result of soil samples

样品 1 2 3 4 5 6 7 8

滤液质量浓度 ρ / ( mg·L －1 ) 12． 6 9． 80 12． 0 9． 70 11． 0 9． 70 11． 2 12． 4

土样质量比 w / ( mg·kg －1 ) 63． 0 49． 0 60． 0 48． 5 55． 0 48． 5 56． 0 62． 0

平均质量比 w / ( mg·kg －1 ) 55． 2

相对偏差 /% 14． 1 － 11． 2 8． 7 － 12． 1 － 0． 4 － 12． 1 1． 4 12． 3

2． 2 振荡提取试验结果

试验了不同振荡时间对测定结果的影响，步骤

如下:①取油标准物质 10 g，稀释至 1 000 mg /L;②
分别称取 5 组 9 份土样各 10 g，置于锥形瓶中，每

组土样包括 3 份本底样和 6 份加标样( 加入 1 mL
1 000 mg /L 油标准溶液) ;③在本底样和加标样中

各加入 25 mL 四氯化碳，经 58 ℃水浴 1 h 后，在自

动液液萃取装置上以 150 次 /min 的频率，分别振

荡 2 h、4 h、6 h、8 h、10 h，取下锥形瓶，加入 25 mL
四氯化碳，混匀;④其余测定方法同土壤样品，结果

见表 2。

表 2 不同振荡时间对测定结果的影响

Table 2 Influence of different oscillation time on test results

振荡时间 t /h 本底样均值 w / ( mg·kg －1 ) 相对偏差 /% 加标样均值 w / ( mg·kg －1 ) 相对偏差 /% 加标回收率 /%

2 14． 3 － 16． 1 ～ 25． 9 80． 4 － 16． 7 ～ 25． 0 42． 7 ～ 71． 2

4 65． 7 － 44． 4 ～ 37． 0 114 － 38． 3 ～ 55． 8 4． 80 ～ 112

6 53． 3 － 31． 5 ～ 24． 8 114 － 38． 6 ～ 82． 5 16． 7 ～ 155

8 54． 7 － 10． 4 ～ 9． 7 142 － 25． 4 ～ 13． 4 51． 8 ～ 106

10 54． 8 － 15． 1 ～ 13． 1 155 － 3． 9 ～ 3． 2 94． 2 ～ 108

2． 3 浸泡提取试验结果

试验了不同浸泡时间对测定结果的影响，步骤

如下:①取油标准物质 10 g，稀释至 1 000 mg /L;②
分别称取 5 组 9 份土样各 10 g，置于锥形瓶中，每

组土样包括 3 份本底样和 6 份加标样( 加入 1 mL

1 000 mg /L 油标准溶液) ;③在本底样和加标样中

各加入 25 mL 四氯化碳，加盖后分别浸泡 2 h、6 h、
10 h、14 h、18 h，取下锥形瓶，加入 25 mL 四氯化

碳，混 匀; ④其 余 测 定 方 法 同 土 壤 样 品，结 果 见

表 3。

—66—

第 23 卷 第 5 期 沈跃文等． 土壤中石油类检测前处理方法的改进 2011 年 10 月



表 3 不同浸泡时间对测定结果的影响

Table 3 Influence of different soaking time on test results

浸泡时间 t /h 本底样均值 w / ( mg·kg －1 ) 相对偏差 /% 加标样均值 w / ( mg·kg －1 ) 相对偏差 /% 加标回收率 /%

2 23． 0 － 32． 6 ～ 23． 9 109 － 36． 2 ～ 33． 9 46． 5 ～ 124

6 54． 8 － 13． 3 ～ 13． 1 130 － 40． 4 ～ 68． 5 22． 7 ～ 164

10 39． 5 － 3． 3 ～ 2． 8 126 － 26． 2 ～ 15． 9 53． 5 ～ 107

14 61． 0 － 7． 4 ～ 4． 1 151 － 4． 6 ～ 4． 6 83． 5 ～ 96． 5

18 66． 2 － 5． 6 ～ 3． 5 157 － 0． 4 ～ 2． 1 92． 8 ～ 98． 8

2． 4 结果分析

由表 2 可见，与土壤样品测定结果相比，振荡

提取 2 h ～ 6 h，本底样和加标样测定值的相对偏差

较大，加标回收率不均衡; 振荡提取 8 h ～ 10 h，本

底样和加标样测定值的相对偏差较小，加标回收率

较为稳定。
由表 3 可见，与土壤样品测定结果相比，浸泡

提取 2 h ～ 10 h，本底样和加标样测定值的相对偏

差较大，加标回收率不均衡; 浸泡提取 14 h ～ 18 h，

本底样和加标样测定值的相对偏差较小，加标回收

率较为稳定。

3 结语

采用红外光度法，以四氯化碳为萃取剂，试验

了振荡提取和浸泡提取两种前处理方法对土壤中

石油类测定结果的影响，推荐振荡提取时间为 9 h，

浸泡提取时间为 16 h。
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