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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国科学院大连化学物理研究所提出。

本文件由中国环境科学学会归口。

本文件起草单位：中国环境监测总站、重庆市生态环境监测中心、山东省济南生态环境监测中心。

本文件验证单位：中国科学院生态环境研究中心，实朴检测技术（上海）股份有限公司，国检测

试控股集团京诚检测有限公司、国家海洋环境监测中心。

本文件主要起草人： 高媛，陈吉平，吴萌萌，付强，公华林，谭铃，霍晓芹，张海军，金静，卢

宪波，李新宇，刘畅，郑璇，邓保军，唐厚全，马莉娟。
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土壤 短链氯化石蜡的测定气相色谱-质谱法

1 范围

本文件规定了测定土壤中五氯~十氯取代的短链氯化石蜡的气相色谱-质谱法。

本文件适用于土壤中五氯~十氯取代的短链氯化石蜡的测定。

本标准的方法检出限受仪器灵敏度、样品中短链氯化石蜡水平和干扰因素影响。当土壤取样量为

10.0 g，定容体积为 50 µL时，本标准测定的短链氯化石蜡的方法检出限为 3 µg/kg，测定下限为 11

µg/kg。

2 规范性引用文件

本标准引用了下列文件或其中的条款。凡是注明日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本标准。

凡是未注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本标准。

HJ/T 166 土壤环境监测技术规范

HJ 613 土壤 干物质和水分的测定 重量法

HJ 783 土壤和沉积物 有机物的提取 加压流体萃取法

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

3 方法原理

土壤中短链氯化石蜡经提取、浓缩、净化、定容后，用气相色谱-质谱仪分离、检测，根据保留时

间、质核比、特征离子丰度比定性，内标法定量。

4 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

4.1 短链氯化石蜡 short chain chlorinated paraffins（SCCPs）

碳链长度为 10-13，氯含量为 30-72%的正构烷烃的氯代衍生物的统称。

4.2 同类物 homologue

短链氯化石蜡所有化合物互为同类物。本方法测定短链氯化石蜡共有 24种同类物（见附表 B.1）。

4.3 总响应因子 total response factor

指单位质量短链氯化石蜡在电子捕获负化学源低分辨质谱上的响应强度。

5 试剂和材料
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除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂，实验用水为新制备的不含目标化合物

的蒸馏水或通过纯水设备制备的水。

5.1 正己烷（C6H14）：农残级。

5.2 二氯甲烷（CH2Cl2）：农残级。

5.3 壬烷（C9H20）：农残级。

5.4 硫酸（H2SO4）：优级纯，ρ=1.84 g/mL。

5.5 无水硫酸钠（Na2SO4）：优级纯。

380 oC灼烧4 h，冷却至150℃后转移至干燥器，待冷却至室温后装入玻璃试剂瓶，于干燥器中保存。

5.6正己烷-二氯甲烷混合溶剂。

正己烷（5.1）和二氯甲烷（5.2）以 1:1的体积比混合。

5.7正己烷-二氯甲烷溶液混合溶剂。

正己烷（5.1）和二氯甲烷（5.2）以 1:2的体积比混合。

5.8 短链氯化石蜡标准贮备液：ρ=100 µg/mL，氯含量=51.5%。

用壬烷（5.3）或其它溶剂配制的短链氯化石蜡标准溶液，参见附录 A中表 A.1。可直接购买市售

有证标准溶液，4℃以下冷藏、密封、避光保存，或按照标准溶液证书要求保存。

5.9 短链氯化石蜡标准贮备液：ρ=100 µg/mL，氯含量=55.5%。

用壬烷（5.3）或其它溶剂配制的短链氯化石蜡标准溶液，参见附录 A中表 A.1。可直接购买市售

有证标准溶液，4℃以下冷藏、密封、避光保存，或按照标准溶液证书要求保存。

5.10 短链氯化石蜡标准贮备液：ρ=100 µg/mL，氯含量=63%。

用壬烷（5.3）或其它溶剂配制的短链氯化石蜡标准溶液，参见附录 A中表 A.1。可直接购买市售

有证标准溶液，4℃以下冷藏、密封、避光保存，或按照标准溶液证书要求保存。

5.11 短链氯化石蜡标准贮备液：ρ=100 µg/mL，氯含量=53.5%。

用短链氯化石蜡标准贮备液（5.8）和短链氯化石蜡标准贮备液（5.9）按照体积比 1:1混合配制的

短链氯化石蜡标准溶液。4℃以下冷藏、密封、避光保存。

5.12 短链氯化石蜡标准贮备液：ρ=100 µg/mL，氯含量=59%。

用短链氯化石蜡标准贮备液（5.9）和短链氯化石蜡标准贮备液（5.10）按照体积比 1:1混合配制

的短链氯化石蜡标准溶液。4℃以下冷藏、密封、避光保存。

5.13 短链氯化石蜡标准使用液：ρ=20 µg/mL。
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用壬烷（5.3）分别稀释短链氯化石蜡标准贮备液（5.8~5.12），4℃以下冷藏、密封、避光保存 1 a。

5.14 提取内标贮备液：ρ=100 µg/mL。

选择同位素标记的化合物作为提取内标，详见附录 A中表 A.1。可直接购买市售有证标准溶液，

4℃以下冷藏、密封、避光保存，或按照标准溶液证书要求保存。

5.15 提取内标使用液：ρ=10 µg/mL。

用壬烷（5.3）稀释提取内标贮备液（5.14），4℃以下冷藏、密封、避光保存 1 a。

5.16 进样内标贮备液：ρ=100 µg/mL。

选择同位素标记的化合物作为提取内标，详见附录 A中表 A.1。可直接购买市售有证标准溶液，

4℃以下冷藏、密封、避光保存，或按照标准溶液证书要求保存。

5.17 进样内标溶液：ρ=0.5 µg/mL。

用壬烷（5.3）稀释进样内标贮备液（5.16），4℃以下冷藏、密封、避光保存 1 a。

5.18 硅胶：粒径 75 µm~230 µm（200目~100目）。

马弗炉中650℃灼烧4 h，冷却至150℃后转移至干燥器，待冷却至室温后装入玻璃试剂瓶，于干燥

器中保存。

5.19 硫酸硅胶。

取活化后硅胶（5.18）100 g，加入78.6 g硫酸（5.4），充分搅拌，使之呈流体粉末状。制备完成

后装入玻璃试剂瓶中密封，于干燥器中保存。

5.20 碱性氧化铝：pH 10，Activity Super I，粒径 63 µm～200 µm。

可以直接使用活性碱性氧化铝。必要时可以如下步骤活化，将氧化铝在烧杯中铺成厚度小于10

mm的薄层，在130℃下处理18 h，或者在培养皿中铺成厚度小于5 mm的薄层，在500℃下处理8 h，活

化后的碱性氧化铝在干燥器内冷却30 min后，装入试剂瓶密封，保存在干燥器中。碱性氧化铝活化后

应尽快使用。

5.21 铜粉：分析纯，粒径 300目。

于干燥器中保存。

5.22 石英砂。

在450℃灼烧4 h，置于干燥器中冷却至室温，转移至玻璃试剂瓶中，于干燥器中保存。

5.23 氦气：纯度≥99.999%。

5.24 甲烷：纯度≥99.999%。
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6 仪器与设备

6.1 棕色螺口玻璃瓶：50 mL~500 mL。

6.2 气相色谱-质谱仪：配备不分流进样口，最高使用温度不低于280℃；可在50℃～350℃温度区间内

进行调节的可程序升温柱温箱；具有电子捕获负化学电离源；具有选择离子监测功能。

6.3 色谱柱：15 m（柱长）×0.25 mm（内径）×0.25 μm（膜厚），固定相为5%苯基-95%甲基聚硅氧烷，

或选用其它同等效果的色谱柱。

6.4 索氏提取器或具有相当功能的设备。

6.5 硅胶柱：内径8 mm～15 mm，长200 mm～300 mm的具砂板玻璃柱。由下而上依次添加5 g无水硫

酸钠（5.5）、2 g硅胶（5.18）、4.5 g硫酸硅胶（5.19）、6 g无水硫酸钠（5.5）。填充后硅胶柱用30

mL正己烷（5.1）淋洗，保持液面在无水硫酸钠层。若通过空白验证，也可购买市售硅胶柱进行样品

净化。

6.6 碱性氧化铝柱：内径8 mm～15 mm，长200 mm～300 mm的具砂板玻璃柱。由下而上依次添加5.4

g无水硫酸钠（5.5）、5 g碱性氧化铝（5.20）、6 g无水硫酸钠（5.5）。填充后碱性氧化铝柱用30 mL

正己烷（5.1）淋洗，保持液面在无水硫酸钠层。若通过空白验证，也可购买市售碱性氧化铝柱进行样

品净化。

6.7 浓缩装置：旋转蒸发浓缩器、氮吹仪或性能相当的其它浓缩装置。

6.8 冷冻干燥仪。

6.9 一般实验室常用仪器和设备。

7 样品

7.1 样品采集和保存

土壤样品按照 HJ/T 166的相关要求采集。样品采集后，应于棕色螺口玻璃瓶（6.1）中保存，运输

过程中应冷藏、避光、密封。若不能及时分析，可冷冻、避光、密封保存 1 a。样品提取液在 4℃以下

冷藏、避光、密封保存 30天。

7.2 样品的制备

除去样品中的异物（枝棒、叶片、石子等），将样品完全混匀。样品可使用冷冻干燥仪（6.8）干

燥。干燥后称取两份样品，每份重量约 10 g（精确至 0.01 g）。

分别按照 HJ /T 166和 GB 17378.3的相关要求制备风干土壤样品。土壤样品一份用于测定干物质

含量，另一份用于提取。样品风干及筛分时应避免日光直射及样品间的交叉污染。

7.3 水分的测定
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土壤样品干物质含量的测定按照 HJ 613执行。

7.4 试样的制备

7.4.1提取

称取 10 g样品（7.2）放入索氏提取器（6.4）的提取杯中，加入 10.0 µL提取内标使用液（5.15），

用 200 mL~300 mL正己烷-二氯甲烷混合溶剂（5.6）提取 16 h以上，每小时回流 4~6次。将提取液浓

缩至 1 mL~2 mL，待净化。

如果样品提取液需要分割使用（如样品中短链氯化石蜡预期质量浓度过高需要加以控制或者需要

预留保存样），提取内标添加量则应适当增加。

7.4.2 净化

7.4.2.1除硫

样品含硫时，应首先进行硫的去除。

在浓缩后的提取液（7.4.1）中添加 50 mL正己烷（5.1），再加入适量铜粉（5.21），充分振荡，直

至铜粉不变色，静置 30 min，用装有无水硫酸钠（5.5）的三角漏斗过滤，收集滤液，浓缩至 1 mL～2

mL。

7.4.2.2酸化

索氏提取后溶液如果颜色较深，需要进行酸化处理。经旋转蒸发浓缩至 1 mL左右，加入 3 mL硫

酸（5.4）充分振荡 8 h。再用正己烷（5.1）萃取三次，收集萃取液，浓缩至 1 mL～2 mL。

7.4.2.3硅胶柱净化

转移浓缩后的提取液（7.4.1），或除硫净化后的浓缩液（7.4.2.1），或酸化净化后的浓缩液（7.4.2.2）

至硅胶柱（6.5）中，用 1 mL～2 mL正己烷（5.1）冲洗容器壁，反复进行 2～3次。用 50 mL正己烷

（5.1）以 2.5 mL/min（每秒 1滴）的流速进行洗脱，弃液。然后依次用 100 mL 1：1正己烷-二氯甲烷

混合溶剂（5.6）、50 mL 1：2正己烷-二氯甲烷混合溶剂（5.7）进行洗脱，合并收集洗脱液，洗脱液浓

缩至 1 mL～2 mL。

7.4.2.4碱性氧化铝柱净化

转移硅胶柱净化后的洗脱液（7.4.2.3）至碱性氧化铝柱（6.6）中，用 1 mL～2 mL正己烷（5.1）

冲洗容器壁，反复进行 2～3次。用 60 mL正己烷（5.1）以 2.5 mL/min（每秒 1滴）的流速进行洗脱，

弃液。然后用 90 mL二氯甲烷（5.2）进行洗脱，收集洗脱液，洗脱液浓缩至 1 mL～2 mL。使用浓缩

装置（6.7）进一步对洗脱液浓缩至近干，添加 10.0 μL进样内标溶液（ 5.17）混匀后待测。

7.4.2.5其他净化方法

在满足本方法质量控制要求的前提下，经验证后可使用其他自动或手动提取、净化方法。

7.5 空白试样的制备

以石英砂（5.22）代替实际样品，按照与试样制备（7.4）相同的步骤进行空白试样的制备。

8 分析步骤

8.1 仪器参考条件
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8.1.1气相色谱仪参考条件

柱温箱升温程序：100℃保持2 min，以20 ℃/min升至160℃，保持2 min，以30 ℃/min升至310℃，

保持15 min。载气：氦气（5.23），流量：1.0 mL/min。

进样方式：不分流进样。进样量：1.0 μL，进样口温度：280℃，传输线温度：280℃。

8.1.2质谱仪参考条件

离子源温度：200℃；反应气：甲烷（5.24），流量：2.0 mL/min；数据采集方式：选择离子扫描检

测。各目标化合物定量离子和定性离子的选择参见表 1；短链氯化石蜡的气相色谱 TIC图见附录 B。

8.2 校准

样品分析前对质谱仪系统进行调谐和质量校正，手动或自动优化质谱仪参数，调谐完成后保存调

谐文件。校正结果应满足仪器规定标准，否则需对质谱仪的一些参数进行调整或清洗离子源。

8.3 选择离子扫描检测

按 8.2要求进行仪器调谐与质量校正后分析试样。

各监测离子的色谱图，确认同位素峰离子丰度比在理论值的相对偏差±20%以内。

注：若同位素离子丰度比不满足要求或者色谱图存在干扰峰，应对仪器进行维护。维护后应重新制作标准曲线、计算

相对响应因子等，并重新进行仪器性能检查直到满足要求。

8.4 标准曲线的建立

8.4.1 标准系列的配制和测定

用短链氯化石蜡标准使用液（5.13）、提取内标使用液（5.15）和进样内标溶液（5.17）以壬烷

（5.3）为溶剂配制标准系列溶液，可参考附录 A中表 A.1。

按照仪器参考条件（8.1）进行分析，得到不同氯含量各目标化合物的总离子色谱图，记录各目标

化合物的保留时间和定量离子质谱峰的峰面积。参见表 1。

表 1短链氯化石蜡同类物的特征离子

序号 同类物名称 分子式 m/z类型

定量离子

（m/z）

(100%相对

丰度)

定性离子

（m/z）(%

相对丰度)

1 五氯癸烷 C10H17Cl5 (M-Cl+2)； (M-Cl) 279 277 (76.9%)

2 六氯癸烷 C10H16Cl6 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 313 315 (65.0%)

3 七氯癸烷 C10H15Cl7 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 347 349 (81.3%)

4 八氯癸烷 C10H14Cl8 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 381 383 (97.5%)

5 九氯癸烷 C10H13Cl9 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 417 415 (87.9%)

6 十氯癸烷 C10H12Cl10 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 451 449 (76.9%)
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7 五氯十一烷 C11H19Cl5 (M-Cl+2)； (M-Cl) 293 291 (76.9%)

8 六氯十一烷 C11H18Cl6 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 327 329 (65.0%)

9 七氯十一烷 C11H17Cl7 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 361 363 (81.3%)

10 八氯十一烷 C11H16Cl8 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 395 397 (97.5%)

11 九氯十一烷 C11H15Cl9 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 431 429 (87.9%)

12 十氯十一烷 C11H14Cl10 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 465 463 (76.9%)

13 五氯十二烷 C12H21Cl5 (M-Cl+2)； (M-Cl) 307 305 (76.9%)

14 六氯十二烷 C12H20Cl6 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 341 343 (65.0%)

15 七氯十二烷 C12H19Cl7 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 375 377 (81.3%)

16 八氯十二烷 C12H18Cl8 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 409 411 (97.5%)

17 九氯十二烷 C12H17Cl9 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 445 443 (87.9%)

18 十氯十二烷 C12H16Cl10 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 479 477 (76.9%)

19 五氯十三烷 C13H23Cl5 (M-Cl+2)； (M-Cl) 321 319 (76.9%)

20 六氯十三烷 C13H22Cl6 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 355 357 (65.0%)

21 七氯十三烷 C13H21Cl7 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 389 391 (81.3%)

22 八氯十三烷 C13H20Cl8 (M-Cl+2)； (M-Cl+4) 423 425 (97.5%)

23 九氯十三烷 C13H19Cl9 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 459 457 (87.9%)

24 十氯十三烷 C13H18Cl10 (M-Cl+4)； (M-Cl+2) 493 491 (76.9%)

25
13C6-六 氯 环 己 烷

（提取内标）
13C6H6Cl6 (M-Cl+2)； (M-Cl) 261 259

26
13C6-六氯苯（进样

内标）
13C6Cl6 (M+2)；M 290 288

注：M表示质量数最低的同位素。

8.4.2 相对响应因子的计算

与各氯含量对应的短链氯化石蜡相对提取内标的总响应因子用公式（1）计算。

�����, � = ���(���)
�(���)

（1）

式中：TRFes，j——标准系列中第j点氯含量水平的短链氯化石蜡相对提取内标的总响应因子，µg-1；

RTA(std)——标准系列中第j点氯含量水平的短链氯化石蜡同类物相对提取内标的相对总峰面积；

Q(std)——标准系列中第j点氯含量水平的短链氯化石蜡的总质量，µg。

RTA(std)用公式（2）计算。

���(���) = �
�(�)
���

� （2）

式中：A(i)——各同类物的峰面积，i是短链氯化石蜡的各同类物；

AES——提取内标的峰面积。
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同样，提取内标相对进样内标的相对响应因子用公式（3）计算。

���� = ���,�

���,�
× ���,�

���,�
（3）

式中：RRFj——标准系列中第j点氯含量水平的提取相对进样内标相对响应因子；

Aes,j,——标准系列中第j点氯含量水平的提取内标的峰面积；

Ais,j——标准系列中第j点氯含量水平的进样内标的峰面积；

Qes,j——标准系列中第j点氯含量水平的提取内标的质量，µg；

Qis,j——标准系列中第j点氯含量水平的进样内标的质量，µg。

提取内标相对进样内标平均相对响应因子（���� ���� ）按照公式（4）计算。

���� ���� = �=1
� �����

�
（4）

式中：���� ���� ——提取内标相对进样内标的平均相对响应因子；

RRFj——标准系列中第j点氯含量水平的提取相对进样内标相对响应因子；

n,——标准系列点数。

短链氯化石蜡的计算氯含量用公式（5）计算。

��% = ��(�)×�
���

� （5）

式中：RA(i)——短链氯化石蜡同类物i相对于提取内标的相对峰面积；

f——同类物i通过分子式计算的氯含量。

8.5 试样测定

按照与标准曲线建立（8.4）相同的仪器条件（8.1）进行试样（7.4）的测定。

8.6 空白试验

按照与试样测定（8.5）相同的仪器条件（8.1）进行空白试样（7.5）的测定。

9 结果计算与表示

9.1 定性分析

以样品中目标化合物的保留时间、定量离子和定性离子丰度比与标准样品比较来定性（表 1）。

样品中目标化合物的保留时间与标准系列溶液中该化合物的相对保留时间差值应在±10 s之内；并

通过比较样品与标准溶液中短链氯化石蜡的色谱峰形状对色谱峰进行确认；样品中目标化合物的定性

离子与定量离子的丰度比与标准溶液中定性离子与定量离子丰度比相对偏差应在±20%以内。短链氯化

石蜡的总离子色谱图见图 1。
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图 1短链氯化石蜡 24种同类物总离子色谱图（以氯含量为 55.5%的标准溶液为例）

9.2 定量分析

根据定量离子的峰面积，采用内标法定量。

9.2.1短链氯化石蜡质量

对于本标准规定的短链氯化石蜡总质量，按照公式（6）计算。

� ������ = ���(������)
���(������)

（6）

式中：m(sample)——样品中短链氯化石蜡的总质量，µg；

TRF(sample)——样品中短链氯化石蜡相对提取内标的总响应因子，µg-1；
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RTA(sample)——样品中短链氯化石蜡同类物相对提取内标的相对总峰面积。

9.2.2结果计算

土壤样品中短链氯化石蜡的质量浓度按照公式（7）计算。

� = �(������)
�×���

（7）

式中：w——土壤中短链氯化石蜡的浓度，µg/kg；

m(sample)——样品中短链氯化石蜡的总质量，µg；

M——土壤样品的质量，kg；

wdm——土壤样品的干物质含量，%。

9.2.3提取内标回收率

提取内标回收率按照公式（8）计算。

� = ���
���

× ���
���

× 1
���� ���� × 100% (8)

式中：R——样品中提取内标的回收率，%；

Aes——样品中提取内标的峰面积；

Ais——样品中进样内标的峰面积；

Qes——样品中提取内标的质量，µg；

Qis——样品中进样内标的质量，µg；

���� ���� ——标准系列中第i点提取内标相对进样内标相对响应因子。

9.3 结果表示

测定结果最多保留3位有效数字，小数点位数与方法检出限保持一致。

10 准确度

10.1 精密度

5家实验室分别对加标浓度为20 µg/kg，40 µg/kg和100 µg/kg的短链氯化石蜡样品进行了测定：实

验室内相对标准偏差分别为2.8%~18.8%，1.5%~17.6%，7.2%~24.5%；实验室间相对标准偏差分别为

47%，61%，40%；重复性限分别为 41.7 µg/kg 65.9 µg/kg，250.9 µg/kg；再现性限分别为50.6 µg/kg，

81.4 µg/kg，247.3 µg/kg。

方法精密度数据参见附录C。

10.2 正确度

5家实验室分别对加标浓度为20 µg/kg，40 µg/kg和100 µg/kg的短链氯化石蜡样品进行了测定，加

标回收率范围分别为72%~130%，74%~129%，69%~127%。

方法正确度数据参见附录D。
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11 质量保证和质量控制

11.1 空白试验

每 20个样品或每批次（少于 20个样品/批）至少分析一个实验室空白。测定结果应低于测定下限。

11.2 平行样

每 20个样品或每批次（少于 20个样品/批）至少分析一个平行样。平行样测定结果的相对偏差应

在±40%以内。

11.3 提取内标回收率

按照公式（8）计算提取内标的回收率。回收率应在 50%～150%。如果提取内标的回收率达不到

要求，应重新进行前处理。

11.4 初始校准

采用的平均相对响应因子进行校准时，标准系列各点相对响应的相对标准偏差应≤30%。

11.5 连续校准

选择中间氯含量的标准溶液，按一定周期或频次（每 12小时或每批样品测定至少 1次）测定。目

标化合物的测定结果与标准值间的相对误差应在±35%以内。

12 废物处置

实验中产生的所有废液和废物（包括检测后的残液）应置于密闭容器中保存，委托有资质的单位

处理。
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附录 A

（资料性附录）

短链氯化石蜡标准贮备液及使用液系列参考氯含量及浓度

表 A.1 短链氯化石蜡标准贮备液及使用液系列参考氯含量及浓度

序号 溶液名称
贮备液参考浓度

（µg/mL）
贮备液参考氯含量

（%）
类型

1 短链氯化石蜡标准贮备液 100 51.5

未标记物质

2 短链氯化石蜡标准贮备液 100 55.5
3 短链氯化石蜡标准贮备液 100 63
4 短链氯化石蜡标准贮备液 100 53.5
5 短链氯化石蜡标准贮备液 100 59
6 短链氯化石蜡标准使用液 20 51.5
7 短链氯化石蜡标准使用液 20 55.5
8 短链氯化石蜡标准使用液 20 63
9 短链氯化石蜡标准使用液 20 53.5
10 短链氯化石蜡标准使用液 20 59
11 13C6-六氯环己烷贮备液 100 -

提取内标 1
12 13C6-六氯环己烷使用液 10 -
13 13C6-六氯苯贮备液 100 -

进样内标 1
14 13C6-六氯苯使用液 0.5 -
15 13C10-反式氯丹贮备液 100 -

提取内标 2
16 13C10-反式氯丹使用液 10 -
17 13C6-六氯环己烷贮备液 100 -

进样内标 2
18 13C6-六氯环己烷使用液 10 -
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附录 B

（资料性附录）

图 B.1短链氯化石蜡的气相色谱 TIC图
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附录 C

（资料性附录）

方法精密度

土壤样品取样量为 10.0 g，采用索氏提取，硅胶柱和碱性氧化铝柱联合净化，浓缩定容体积为 10

μL时，方法精密度（n=5）见表 C.1。

表C.1 方法精密度汇总表

化合物
加标浓度

（μg/kg）
实验室内相对标准

偏差（%）

实验室间相对标准

偏差（%）

重复性限

（μg/kg）
再现性限

（μg/kg）

短链氯化石蜡

20 2.8~18.8 47 41.9 53.8

40 1.5~17.6 61 66.9 86.7

100 7.2~24.5 40 253.2 244.1
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附录 D

（资料性附录）

方法正确度

样品取样量为 10.0 g，采用索氏提取，硅胶柱和碱性氧化铝柱联合净化，浓缩定容体积为 10 μL

时，样品的加标回收率等正确度指标见表 D.1。

表D.1 方法正确度汇总表

化合物 加标浓度（μg/kg） 加标回收率范围

（%）

回收率平均

值（%）

加标回收率标

准偏差（%）

平均值±2SD
（%）

短链氯

化石蜡

20 72~130 106 20 106±40
40 74~129 112 10 112±15
100 69~127 101 20 101±40
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