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Soil and Sediment - Determination of polycyclic aromatic

hydrocarbon by Gas chromatography-Mass Spectrometry Method
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TIRARRY ZUFTRANE [SERIE-RIEE

5 SHRDAABNAFFRENRABSATYR, WERRES KRR ENER
MR #ET; RAER IR E MBI IFER R, B B EME AR

1 EHSeE

AFMERE T € LRI PURRY h 2 30 55 K 1 SR (3 -5 152

AFREE T R B 16 P2 I RMNE, HAamads: 2. B, 8. 25, 9E. B
WL . HIF (@) BB, HIF (D) WEL I GO WEL I (@) . S (ah) L K
I (ghi) JEMEIH (1,2,3,-c,d) tE .

MERERON 20.0 g, W4 R E RN 1.0 ml B, SR 437 RME,  BARY 7248 H R
0.08 mg/kg~0.17 mg/kg, ME FFRA 0.32 mg/kg~0.68 mg/kg. P ULHIZ A.

2 HsEMsIAxH

AFREANR ST TS s g sk FLR AT H RS RIS, A MR A E T A bR
i

GB 17378.3 WPEIRMIFTE 56 3 Mo FEACREE. RS IsH)
GB 17378.5 PR IR 55 5 &5y DI

HJ 613 T3 VB AK S RNE L

HI/T 166 IR I I A

HJ 783 AP AN R A A

3 AR

TIEEGURR 1 2 5 R G A RO (R IRIREL IR RS ) $RHL, AR
W%%ﬁﬁﬁ%éﬁ%@%ﬁ%(ﬁ*%mAﬁ%?ﬁﬁ TERREE/NFE B IS 1538 (il ) SR BIFAb
WA B, ASMOISS . FUSKIN . @ SR ERFUEE . R B BT AT R E
JE LA EAT B, AR E .

4 WHIRRRL

BRAESI A ULEH, 2 b et 345 P A 18 bt (9 3 At 0 - SR R 7K g 3 i 46 IRDER 47K AR TRK

4.1 Al (C3HeO): AHKDK .

42 1EEkE (CeHia): ARFRLK

43 “EHE S (CHCL): RERD,

4.4 LIRS (CiHsOn): Ak o

4.5 Xkt (CsHip): ARFRZK.

4.6 ReEkE (CeHin): ARFRLK .

4.7 TNEH-1E CREiRE A 1+1



FIECKE (42) FRE (4.1) 3% 1:1 BBHEA .
4.8 M- IR GV 243

&R (4.3) Fkkt (4.5 % 2:3 RRILIRA .
4.9 “EHRE-IE kR AER: 149

=& W (4.3) FIECKE (42) 4% 1.9 AR E .
4.10 EHEBECRERSIM: LROEE (44) KOk (4.6) RBAVER (1+1), %A rE P ) 5
A R o
4.11 fHMR: p (HNO3) =1.42 g/ml, g4l
412 FHBRVEW: 1+1 (viv), FIREER (4.11) BCH).
413 4k (Cud: 4hiEN 99.5%

8 AT RS BRIV (4.12) RFRER R IEAY), FHSCI0 K ERRIR, I (4.1) 358

J5, HEARWRTAH, SRIGHBTAAE, REFRH R .
4.14 ZIRFSIRFRUER 2 p=1000 mg/L~5000 mg/L, TG UEARMETE R .
4.15 ZIF AP : p=200 pg/ml~500 pg/ml

FAPAEA-1E iR A AR (4.7) Wl 2005 PRI 40 (4.14),
4.16 WHRIE#H: p=5000 mg/L

ZE—ds\ Ji- dio~ FE- dios - dio F3E- dio, THERUEPREE W . 7100 308 P A P S5 AR T A 4 R 1
AR
4.17 WERHEIR: p=200 pg/ml~400 pg/ml

FAPIR- 1 Cbe iR A AT (4.7) R FRIe 4 (4.16).
4.18 BAMI W p=2000 mg/L~4000 mg/L, THEHIEFMERR.

2-FIPR AN Z IR -das IR AT AR 2 30 05 R AR A
4.19 BRI p=500 pg/ml

FIVIER-1E Qe a7 (4.7) Wl B W& (4.18).
420 TR =B (DFTPP): p=50 mg/L, M rHEER. 750 RIGHE R DFTPP brfEvai, H
THEMRE (4.3) FRERK 50 mg/L.
421 BERBE O MR S8 EXM (25 mg/mb. 402 W — (-~ 238 B (1 mg/mD).
PR 36 (200 mg/L). 4E (20 mg/L) A (80 mg/L) KRS B, i,
422 TR RBATOKERIREN (NaxSOs) BURLIREEEE .

BTHHd 400CHE 4 h, AHEENEOBBPES, TSP R,
423 FERRIHF): 75 pm (200 HD ~150 pm (100 H)

BFREIMAp, DEHRGAEE, 130CHENED 16 h, BB TESTAE. fH. IR
.
424 BEFENTHE: AR 20mm A4, K 10 em~20 cm, HERPUH L0 %E.
4.25 RERRBEIFL/IME: SERDNRERREE, 1000 mg, FHAAEH 6 ml.
426 FYefb: 150 um (100 H) ~830 um (20 H)

BTl 400°CHE 4 h, A HE RN EE D BEFIR & BHRAT



4.27 PRIBKRERIRIB LTSN B AT & (4.3) Bk, ST 43) BERTE, B TEO
IR B HRAE
428 A mAESA, 4N 99.999%L L.

5 (UHEMRE

5.1 SAHEE/ R BFES (ED SR,

52 (il AEBMER, K30m, MR 025mm, BEE 0.25um, [EEMA 5% F k- I RREA
Bt, BN SR BN (A .

5.3 PREUEE . RICIRI SN A2 I PR REAR M 545

54 BHRZBEGERE (GPC): H 254 nm [FEH KK IMENRT, SHABR IR0

5.5 WRAEE . R AR FWAEH AN R S PERE R B o

5.6 HAWRTIRAG THATSAEIL 13 Pa AR,

5.7 MEAHZEEUCREE

5.8 I = SR AR .

6 FEdm

6.1 HmRESRE

L IERE S AL HI/T 166 MR SESR R EFORAE, DU M4 GB 17378.3 [FAH G B R R A
TRAF o B RT3 (0 B AR BRI P R AT o ISR TP N 25 L BBk, 4°CRL T . 45 AN Re i
SNT, N 4CUURA . B, BHEAAGE, RN 10 K.
6.2 IKGFHIME

SR ST B E R HY 613 AT, DTARIIRE Sk E e 15 GB 17378.5 AT
6.3 IHHERIHI
6.3.1 HEmER

W TR LIEE TR YIRS B T IR B e, BREERE. . ATFSERY, RARS. W
20 g CRERAZE 0.01 @) HrEEFE g7 K, IMAIEETKIRIREN (4.22), BHIH5], BHESBRRR.
WRAE NS ARREEL, W APRCIRESE - (4.22) B TKRIREN (4.22) BiKBFEE .

VL TSRS TR (5.6) XPREREATIRK, A 5 FOREREAT FE 0 RBS . 94k 1 mm 72 45 (940
A

PEYID B4 I HY 783 PUAT .
6.3.2 1=E

6.3.2.1 $REUVETTIEPER IRFEHL. IR B LSS 77
RIRIRHL: 7R &40 1 T3 s TR AR B AR 80.0 pl B AR R IR (4.19), K4 BE /G
HANAURERE T, KAURERE TR IRIEEIE ERE T, 2RISR I 100 ml FEE-1E bR
HIA (47D, $EHL16 h~18 h, [RIyf I8 B FEBE /N 4 IR~6 . WCERHR IO .
IR A UL B HI 783 $04T
6.3.2.2 WIERIRHGH (6.3.2.1) fAAERHRIKSy, FREJERMIK. fEBFI R— R i s s 4



YEPEIE (4.27), IIANZ) 5 g ToKBRIRIN (4.22), WIRBGBOLIE Rk a b o 1 F /b 8 A EH-1E b
TRAEVER (4.7) PRI A 3 UG BRRIBFENE ol ig, &5 A EW - 1E ChuR &V (4.7
MRS, AR BIRAE AR I, RRIRYE.

6.3.3 iR4E

WA TTEHERAE FH LA R A7 2.
6.3.3.1 AWk

FRBERERFRMA RS GBS NE, HIESk (4.2) Z2REFEERRERES S
T HIIRAE B BE . BHATIRL, HERGEL 0.5 ml, MAERWNARF AR (4.17) (AR E
FURHE I 26 P BRI FE R FF— 80 TR A ER-IE CFRAVR (47) A% 1.0ml, £l

LT, BEEEHIRIOR (6.3.2) W4EEL 2 ml. 4k HBEISSE CitERy, 48 MAZ 5 ml
BRBE CREAE (4.10) BHTERE, FRAEL 2 ml, fd: S AR Z M,
BEMAL 4ml Rkt (4.6) FATIEFFEHR, FIRGEEL 2ml, Frfih; Mk FEREE RN
OB, BEHAEIRA TR A FDBRIR 4 240 2 ml,  RHEL.
6.3.3.2 Nk ZE KIKYi

FRAEACES I BV AR 24, AT, BIRIURIRAE R L) 2 ml, FH— KM B R e
W 2 B2 2RI, /D BRI - 1 CReR S E R (4.7) et 28 ROMERHR e 2 I, &9
AEBIRAE, FEFHEAWIRAE R 0.5 ml, IINIEENAR R (4.17) f83E P9 bridk B AN vt i 26 o
WARIR AR FF—3, FFFATAER-1E ORGSR (47 EAZE 1.0ml, £,

FFEAL, HEEBRIBON (632) WAEL 2ml, HeBHEME AL SRS IR, 2430k EKkE
FHEOTEER, GREEIMAL) 5 ml BEREE ISR (4.10) BT, FRk4EE2) 2 ml, £754L;
ik FATEIR ETAE GRS, dREEIIANZ) 4 ml FR O (4.6) HEATIEEEH, FRHRAERZ 2 ml, R
3k AR B A M AR, BHAR AR TR AR R P BRRAE 2240 2 ml,  F5EL.

6.3.4 BRfR

WRAF G HIFRBOK (6.3.3) BUEIIRRS, FUEATINUAR . EH] & U (R FE AT A BSOS fb 5 (11 FH AL
FE BINNL 2 g #iFy (4.13), fHffk (6.3.5.1 5 6.3.5.2), 4K (6.3.3) RiEAEH: i His b
HBEAT AR o

Fl RSB BRI (6.3.5.3), FIEIEIAT L.

6.3.5 &t

KRITEAEEAL AR E TR . REBRBE A /N AR VB il 3 Fhidib s 2.

6.3.5.1 FERZ AL
(1) RS ZE BT R %

FEPIFEZHTHE (4.24) RHIENBEEN (4.27), RIKIAL 1.5 cm JE R TKEREREY (4.22) F110
g FERRWR PR TR (4.23), R HTAERE, (ERERMPR A (4.23) IS, TERERR B ) Lo inAg) 1.5
cm JETEKBRIRAN (4.22), IINERE FHFE (4.3) ik, BrEMEEE, A0, R,
PREFRI AW & e (4.3), CHIVEE, BIEEAED 10 min, BUH =& H K (4.3), 482180
ANIECHEE (4.2) 30 ml~60 ml k%, 4 Lo Jo/KBREREN 216 I 5 85 TR il, REANEZER .



(2) ¥k

F 40 ml ke (4.5) TRIMBER] &0 rIRERR ENTAE, RBEE B 6 7E 2 ml/min, 7E b3 0 /K BREREN
(4.22) BUBLBRAR B (4.13) 2585 T8 S 00, RS HTAETE 28, 8 20 W0e o 1k i Ja I H UK (6.3.3)
HRERENH, H2ml Ak (4.6) 7 3 PIETIKRAESE, SHBNENH CGEAUE, ROk
BORVACHR L) 5 438, FTIFIRZE, ZBZEINN 25 ml [kt (4.5) Welid, FF2:ubii etk .

3 25 ml SR - IR A VAR (4.8) VEML, FEATTICARILBE I, R FEORSE (6.3.6).
6.3.5.2 FERREEIFAL /M

WRERBEPL /N (4.25) FE/EFEAAHREREE (5.7) L, H4ml Z&FH (4.3) #Eiitb/
FE, I Sml iECHE (4.2) Rk 783 5 ¢ A 6 RIRE S min, SR8 HIR, 4k S ml
BTkt (42), EIERLRE TR, KGR, FEERER. R RIRIOE (6.3.3) ¥#%
F/NHEF, H2ml ECk (4.2) 2 ZIREEIEKRAE S, Pl A MR CGEUBER, oK
WOR AR 12 S 8l ZASFT IR, TESDR B 52 58 TS Hi oG P, I 5 ml
AR - IECRIRGEN (4.9) HEATHRML, S8 T T IR AR D BB A S R PR IR, 1R
I 2 min, ZZEEFTITFHEMIE, ZREEINAN 5 ml ZS P he- IR ChaR BTN (4.9, IR ETBEMK, fF
FIRIRYE (6.3.6),
6.3.5.3 ERBIE AL AL

(1) BB IE 08 R AR HE

F AR U BB BE (03l (GPC) MEEATRLME, GPC RUER (4.21) 1931 1) (i i &
DU A FTA TSR FORIMAIAT R IR — (2- =280 B ek [/ 43 KT
85%; AR HIIR— (- A FRANH S R 6 (1) i 06 2 [A] 23 HE 3R KT 85%;  HH 48 ik 3o A
TER BRI 2 [ 7 HEE KT 85%: JEABRAI G IE AR A, 20 B KT 90%.

Z I T5 K IR WO BF 1] PR 7E K U J5 AR B 0, JER Gk B I, SR R .

(2) 1k

T 1] — A A2 4 ot 2 H T SO B2 1) 2 IR 5 R TR A AR VAT, T RS HE B A 5 WAL BT ], KR A A
AEV A v AR, AR 230 5 R TR G AR v T H T T, P TR RSO T TR o e SRR 5 Ui
EERFIA], PR Z P IR] SR B TR A R AT O I A, M L R, M HARY (BRI dEsh) (Al
W KT 90%HT, RIFTHZ AR PRI i, 75 I F5 4k SR %2 .

W40 5 IR BUGR (6.3.3), I GPC HIREIAH (4.10) ERE GPC & =T EMAR, 1%z
JE A BBl R, R ORSE (6.3.6).
6.3.6 W4\ AR

FAE IR (6.3.5) FRIE IR GO AR BRI 25 ki (6.3.3) WD IRBHTIRG . &R N
PRI (4.17), HEARZE 1.0ml, RAJEHEBE 2 ml FEEHF, 0.
6.4 7% FHAFE (1] %

AR (4.26) RELFRFEG, IR EEIHIE (6.3) MR ESI& 2 FHAFE .

7 SR

7.1 FEEFEH



7.1.1 SHEGBESEELH

BERECTIRBE: 280°C, AAriat, BOAMREERE CFF ik BE B BN S R R 08B

HFEE: 1.0l HE: 1.0 mU/min (PHD;

FE#R: 80°C LR 2 min; PA 20 “C/min SEFF+Z 180°C, £+ 5 min; LA 10 ‘C/min JHEF+ % 290°C,
R4 5 min.
7.1.2 BESHE %At

&R (ED;

BFURIEE: 230 C;

BTLRERE: 70eV;

PR 280 C;

VUZATifE: 150 C;

EARTEE: 45 amu~450 amu;

EFILEIRBS A): 5 min;

P A Scan BUERE R TN (SIMD A,
72 RHE
721 g RRA A

FERAYHTET, NEAT RS B sh VR, FER SR € n AT T A e 2 M VR BRI B &, F
AEFANUIRAS, @S GRS D EREEN 1.0 ul HER=EZEB (DFTPP) (4.20), 754, 5
BRI PO, R R T N AT AR 1 AR ISR . 15 2 B s A B IR

®1 PEEIRERE (DFTPP) GBS+ 88 T E VN

Fitar bt (m/z) FEF = FE RV Fitai bt (m/z) HEF = FE RV
51 198 1§ (L&) 1) 30-60% 199 198 U] 5-9%
68 /NT 69 U 2% 275 FEUE 10-30%
70 /T 69 UE 2% 365 KT AL 1%
127 FIE 1) 40-60% 441 A B/NT 443 1
197 /NT 198 W) 1% 442 F i KT 198 11K 40%
198 BV, FFE 100% 443 442 VE) 17-23%

7.2.2 RAERNZE I 2]

S A S ml A&, BRI 2 ml WER-1ECRRAER (4.7, 70 BIFIUE & 1) 2 3 55 K hrifk
R (415 BAWHIERE (419 FIRFRHIEE (4.17), HARE-IECHIREER (4.7) %,
BCi 22 b 5 ANKREE s bR AE R Y1, 815 230 757 e A BAR (1) 5t 9k B35 43 1R 2.0 pg/ml.s 5.0 pg/ml.
10.0 pg/ml. 20.0pg/mls 40.0pg/ml, HARFTEKREEA 20.0 png/ml. AT FRHE S R GUE 5% H AR =
T 1) e A 3R P2 7K T A 2R 57

IR S %A (7.1, MR EE Bk AR EERE 23T BL B AR PR FE AT A BRAk & Pk
FELAE A REAL bR s DL H AREE P58 B 3 0 BAE AN N bR G B 5 T SAE I E, SR EY)



J R BE TR M AL b, Ll IR it 2%
7.2.3 FRAERE A ) i ]
B 1 ONEARFEHER GRS H T, BRI B & T il .

&
b
[=]
b= i

& 11

EHNELJ kuJﬁ_JLu_ o it Lka. |

™ T ™ ™ =TT =T ™7 =T T T T T T T
.00 2.00 1000 1200 1a.00 1E.00 1E.00 Iooo 200 Za00 200

1. Z5-ds (AR D)5 2.0 %85 3. 2-5UBCK CBERW s 4. JEks; 5. JEMi-dio (WFR2); 6. JE; 7. Zjs 8. FE-dio (AR 3);

9. dF; 10. B 11, PEHEL 12, s 130 W EEEd (B 2): 14 B9F () B 15, MT-din (WEE4): 16, AT
17. 3 (b) 288, 18. FIF (k) WHE, 19. I (a) ¥ 20. Fb-dip (HAR 5); 21. B (123-cd) TE; 22. ZZE I (ah)
B 23, ZKIF[gh,ildE

E 1 RS TERNRIEE S FRIEE

7.3 BRERIE

R Arl e (6.3.3 80 6.3.6) R SGHltHEf 4 (7.2.2) MR AT I 5E «
74 2 HAE

¥ aileE (6.4) RS IRFERNE (7.3) MFRFGESHraf AT 2 BRI E .

8 HZRIESFRT

8.1 sEMAHT

RS B AR S AR RS BRI LR R SRS L R R A b A AR B
B, X HARIEAT B M B2 IR TR RS B B AR R OR BRI T3 AE,  DASP- 3 LR B[R] 3 £ 1)
P 22 S DR B BF TRD 2 11, 3 et b E B2 P O B E i) S 7E G L Y

BRI A S50 1 P oA = B v T 30% 00 T 1 SLZERF: i BT 1% B A7 AE A ot o P AT bR v I
TP R E SR RRAE B (AR T Pl 25 B AE £+ 30% 2 P o — SERFRR I B 0 4 1 B 10, RS LA R
FEART 30%, WRLZIE AR A VIKYE . QR SEhrbe A R I 5TH0, LU R RR T 5%
AN
8.2 EERAHT

FEXF B AR 2 MR LAl b, AR E B S TR AR, R NAREEHT E . 2GR B AR
AV RS A THE, TAMETFER. eS8 1. MPETS UM% B.



8.3 LRI
8.3.1 FIIMIM WIRE T (RRF ) [it5
FRER BN 1 5 H AL S A X SR (RRFD, #EEAR (1) 1H5H.

A, .
RRFi — IR, pISz D
A Pi
X H: RRF FrifE R A A 1 B RS PR AR X i R PR 5
Ai FRER G AR 1 B RAGE P 5E BB 1 1R A
Alsi FREER B SR 1 5 H ARG SRR SN AR E BB R ] v {5
pisi FriEE R AT BRI S R, pg/ml s
pi PRER SIS 1 B EIFTEIKE, pg/ml.
ReE il 28 b B ARSI AR X B2 PR 7 RRE 3388 A3 (2) 14
zn: RRF
RRF == 2)
n
X RrRE ——RHERN G B ARAL & W (10~ 5 A e 12 [R5
RRF—HA5E R A A 1 i B bR A 4 (0 %o i 7 B 55
n PRt 2R 51 R A
8.3.2 HIEFEMIIA R
TSP ERE S S E o (mgkg), #HBAX 3) SHTIHH.
Ax ><p[S XVx (3)

w =
A xRRFE xmxW,

qrb: o—FMT I HIFE 2, mgkg:
A—— R HARE &Y E B 8 5 i T AR
Ars ——RFE A FR L& 52 B T T
Pis A WARIIREE, pg/ml;
RRF ——ICHE - 2 v H ARl 510 01 S50 R e o 32 [R5 5
Vi— REERERE, ml;
M—— FEREIPRECE, g
BTV EE, %o

Wdm

8.3.3 UIBWIRE R 4s Rit 5
TIRYIFE P B G & & o (mgkg), AR (4 5.



A X pgxV,

W= 4
A,g x RRF xmx(1-w)

e

o —FER I B A R, m/ke:

A —— DR R A5 B T I T AL
Ais—— DR PURRAL & 107 T HOME TA
i —— R FFRIOARE . pgfml s

RRE —— R 22 0T 49 FE 0 0 . T

Vy KA AR, ml;

m— R, g

w—FEAR IS KE, %,

8.4 ZEHKIR
MG FNT 1 mgkg B, ANEAEI RS AR IR —2G e g5 R K TS T 1 mg/kg
i, 2R Z R =08 R

9 EEEMERE

9.1 KR

6 X SR 2 BT IR EE A 0.25 mg/kg- 0.50 mg/kg A1 1.00 mg/kg (1) 16 Fh 2 3855 IR IR A bRt 4t
—RER T TIRE . S2IG S AR ZE 20 BN 4.0%~23% 5.0%~32%F11 4.0%~22%;  SZ56: % [F] A 5t
ZE5r N 11%~38% 9%~27%F1 9%~32%: FE VLR 73724 0.04 mg/kg~0.08 mg/kg. 0.12 mg/kg~0.24
mg/kg F1 0.21 mg/kg~0.38 mg/kg; FF IR 75124 0.05 mg/kg~0.24 mg/kg. 0.19 mg/kg~0.38 mg/kg Fil
0.35 mg/kg~0.84 mg/kg.
9.2 Wk

6 KLU0 % 4 %F 20 g PP bR L IERE SR — FR TR RS S AT T AR ORI E, AR R
1.00 mg/kgo AUAREISCRT-METEE 4 308 T3 60%~104%, JTFWI 63%~107%. TP
FrIEICR S ZAH 0 HIN: 60%+26%~104%+44%. 63%+22%~107%+20%

it 25 PR T AP P 0 T LB S Ce

10 RERIEFMREITH)

10.1 25 ik

FHHEFES OIS 20 AMFERD FU— A7 RS, W5E 45 5 H AP0k AN R IS 7 VAR H PR
B, RS ERA S . AR RS DT AR
10.2 etk 2k

REHE it 22 H AR A A AR R e 82 R PR AR A AR 22 /N T BRAE T 20%. S0, BEHHERE DBl
WHAAE T, NHHT DB 4.



VELEOTITIY , 5 24 h AMHT—VCReHE e DI 21, SIS 45 3 5 S B (R B 22
FEAET 20%. E0, SUEHF IR
10.3 ~PATFEm

BRI, (3% 20 AMBERD RIAMT |WFATRE, SPATRENIE S5 B 22 KM 30%.
10.4 FEARIIPR

FEHRES: L 20 AMFERDD AT 1 XESEGRDIFRRE B o SRR IR B B R 156 B g
40%~150%.
10.5 EAAIEHER

S SR B AR B 2 —H R (20 % 30 AMBERD HEAT SR SR ESRE(L
PESUE A I P R p RADRARAE R 5, S 32075 ALK R IZE pt3s 7.

11 EYaE

RIG PP A BT RIBRUR Y CRASFEIN G AR BB % R s A7, ZH0A BRI s
RbFE
12 FEEm

JoR T )30 3% R R R A RS . bR TR B Ry R R AR R A B, i
FI BT ALEH BN PAAEREZ T, HEtErn G BAR, Klgs BAaAE—E XK Hik, A7k
W, YA EFEY GZEIE () . HIE (ghi) B2 B4 e m 77 2Rk t BRAS B8 2 7 ok
i, HAER R A X RG2S AR [ SZIR R X H bR 2 7 T4 (R, 5 Al R A k%
BRI g AT e E . R AT

10
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Mk A
(FSE MR
T3 7ER94E H PRAD ZE TS PR

A1 GH T A EBRIRAE S BRANE TR

A1 Hiﬁ*ﬁtﬂ"ﬁ*ﬂﬂ“fﬂ?"ﬁ AT mg/kg
A A 75 2
5 W
oz HH R e NI

1 % 0.09 0.36
2 JE A 0.09 0.36

3 & 0.12 0.48
4 % 0.08 0.32

5 E[= 0.10 0.40
6 B 0.12 0.48

7 T 0.14 0.56

8 e 0.13 0.52

9 HIF () B 0.12 0.48
10 = 0.14 0.56
11 FI (b)) WHE 0.17 0.68
12 FIH (k) WHE 0.11 0.44
13 #I () B 0.17 0.68
14 gidf (1, 2, 3-cd) B 0.13 0.52
15 TG (a, b B 0.13 0.52
16 #¥IF (g b, D 0.12 0.48

e BTAEEEDS 30N 20 e FRE A, SRIBOUTFINE AR AR, IRAN R 28 R AWK S, 1 A BREREIE (i .
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M1k B
(BERMME B3R
Bt &N ESESH

#zB.1 H[HTHEHHFRELEY. AR, BRYVUZIHEIZS CAS. EEBFFMHIEF.
#*B.1 BHFUEUHNNESESH
- - CAS EEET R T
(m/z) (m/z)

1 Z5-ds (AR D 136 108, 154

2 % 91-20-3 128 127, 129

3 2-SRIC R (B AR 321-60-8 172 171 170

4 T 208-96-8 152 151, 153

5 JEt-dio (AR 2D 162 167. 160 163

6 JieA 83-32-9 154 153, 152

7 % 86-73-7 166 165. 167

8 FE-dio (HIFF 3D 188 189. 160, 94

9 Ei3 85-01-8 178 179. 176

10 B 120-12-7 178 179, 176

11 W 206-44-0 202 200. 203, 101. 100
12 [ 129-00-0 202 200. 203, 101. 100
13 44 =Tk -diy CEARD 1718-51-0 244 245 243

14 FIF () B 56-55-3 228 226, 229. 114, 113
15 E-dn (Pki 4) 240 236, 238, 241
16 = 218-01-9 228 226, 229, 114, 113
17 #HI (b) PeHE 205-99-2 252 253, 250, 251
18 HIH (k) PHE 207-08-9 252 253, 250, 251
19 #IE () B 50-32-8 252 253, 250, 251
20 JE-diz (HFF 5) 264 260, 265, 263
21 gidf (123-cd) 1 193-39-5 276 277, 275, 274
22 —HI (ah) M 53-70-3 278 276, 279. 138
23 I [gh,ildE 191-24-2 276 275, 274, 138
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Mk C
(ERHERR)
FERIE R E R ERE

FKCl. Cl AT HZENBEE . ERELREE.
FzC1 FEHMBEELS

PN — _t 3T = . SIS ) o
%;? 222; ii;;;f *%;;2?“ WM (mg/kg) | HILEER R (mg/kg)
0.25 6.0~13 14 0.04 0.06
%% 0.50 12~29 12 0.19 0.21
1.00 14~22 17 0.31 0.39
. 0.25 9.0~19 38 0.10 0.26
igﬁ; 0.50 7.0~29 25 0.22 0.39
1.00 5.0~21 15 0.28 0.46
0.25 6.0~19 22 0.04 0.09
jed 0.50 6.0~16 20 0.12 0.20
1.00 11~21 18 0.30 0.40
0.25 6.0~15 15 0.05 0.07
—AE 0.50 10~32 12 0.17 0.19
1.00 7.0~10 16 0.25 0.40
0.25 6.0~15 38 0.04 0.18
%j 0.50 8.0~25 15 0.14 0.21
1.00 7.0~12 17 0.20 0.43
0.25 7.0~16 37 0.07 0.23
3k 0.50 11~25 23 0.23 0.35
1.00 7.0~12 19 0.22 0.45
0.25 7.0~17 30 0.06 0.20
i< 0.50 10~28 23 0.23 0.34
1.00 8.0~16 22 0.27 0.54
0.25 5.0~18 34 0.07 0.23
W 0.50 9.0~27 18 0.23 0.28
1.00 8.0~15 9 0.30 0.33
0.25 4.0~17 29 0.06 0.20
e 0.50 9.0~28 11 0.16 0.20
1.00 7.0~19 12 0.29 0.38
44 =T Ay 0.25 9.0~19 36 0.10 0.26
BRI 0.50 7.0~20 20 0.22 0.39
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2 kS s | Szs e A kR
4;;% fﬁ;ﬁ; ’ﬁ;;;jj *%;;;jm WM (mg/kg) | HILEER R (mglkg)
1.00 5.0~14 16 0.28 0.46
0.25 6.0~18 20 0.08 0.23
I (a) B 0.50 8.0~18 9 0.16 0.18
1.00 9.0~14 15 0.32 0.52
0.25 10~17 25 0.09 0.21
= 0.50 8.0~15 25 0.14 0.23
1.00 5.0~12 15 0.23 0.45
0.25 6.0~16 15 0.07 0.10
FKIE (b)) WHE 0.50 8.0~15 11 0.15 0.19
1.00 14~18 14 0.38 0.45
0.25 9.0~23 35 0.08 0.22
FIFE (k) WRE 0.50 8.0~12 13 0.16 0.22
1.00 8.0~10 32 0.25 0.76
0.25 9.0~20 11 0.08 0.10
FKIE () 0.50 13~19 27 0.13 0.24
1.00 8.0~17 17 0.27 0.37
0.25 6.0~23 31 0.06 0.15
gt (1, 2, 3-cd)
" 0.50 7.0~15 21 0.15 0.33
1.00 4.0~13 18 0.34 0.51
0.25 5.0~17 35 0.08 0.18
I (a, h) & 0.50 5.0~13 15 0.14 0.26
1.00 7.0~12 14 0.28 0.46
0.25 6.0~19 23 0.07 0.11
FKI (ghi) ¥ 0.50 5.0~13 20 0.14 0.25
1.00 7.0~12 18 0.26 0.45

T LREEY 20 A AR A, SRR AR, BUGRGE, BURIEIE L, B AR B WIR AT A B IR ),
UM - SRS M 3R A
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W b IR B FfEy | EeRY | S5% =
4Rk PR (mg/kg) il <o | o0 | (p£2550 %
o

bt 1.00 44~178 62 13 62426

% PHEL 1.00 44~77 60 13 60+26

RALY | 1.00 53~81 63 11 63+22

o bt 1.00 63~85 72 9 72+18

) HHE L 1.00 72~114 93 20 93+40

RALY | 1.00 68~91 79 20 79+20

(i 1.00 53~81 64 13 64+26

A HHEL 1.00 44~78 72 11 72422

RALY | 1.00 48~87 65 15 65+30

W+ 1.00 48~80 65 14 65+28

—AE BHEL 1.00 60~85 72 12 72424

RALY | 1.00 53~86 70 9 70+18

W+ 1.00 48~80 79 21 79+42

V] BHEL 1.00 66~92 79 15 79+30

TR 1.00 74~87 79 8 79+16

W+ 1.00 55~124 91 24 91+48

3k HHE L 1.00 62~96 100 14 100+28

RALY | 1.00 84~122 85 13 85+26

W+ 1.00 67~107 81 15 81430

58 HHE L 1.00 88~96 91 4 9148

RALY | 1.00 71~100 86 10 86+20

W+ 1.00 73~101 89 24 89:+48

W HHE L 1.00 76~96 102 14 102428

TR 1.00 58~121 84 11 84422

W+ 1.00 56~117 88 22 88:+44

2 BHEL 1.00 75~111 102 14 102428

TR 1.00 73~101 82 12 82424

. W+ 1.00 77~93 85 8 85+16

+ j g;fj; s BHEL 1.00 67~85 76 7 76:14

RALY | 1.00 65~120 107 10 10720

PR+ 1.00 59~125 92 22 92+44

#I () E FHE L 1.00 76~116 103 15 103+30

VIR 1.00 78~105 85 10 85420
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W o IR B2 &S SR NETes ] %
27 Friade mgky | EE o0 | oo | ‘ )
o
W+ 1.00 57~118 88 24 88+48
= FHE L 1.00 75~111 101 13 101426
RALY | 1.00 79~113 80 15 80+30
W+ 1.00 59~125 85 25 85+50
I (b) HHEL 1.00 76~116 104 22 104+44
RALY | 1.00 78~105 86 14 86+28
W+ 1.00 72~105 92 26 92452
I (k) WH HHE L 1.00 71~109 97 15 97+30
RALY | 1.00 55~123 87 12 87+24
W+ 1.00 42~81 61 13 61426
Kt () B HHEL 1.00 56~99 80 15 80+30
RALY | 1.00 60~97 74 15 74430
W+ 1.00 52~143 93 33 93+66
Bfigf (1, 2, 3-cd)
o HHE L 1.00 69~132 98 21 98+42
RALY | 1.00 68~102 77 18 77+36
(i 1.00 51~122 94 27 94454
ZGE (a, b B HHEL 1.00 67~128 97 21 97+42
RALY | 1.00 70~125 87 15 87+30
bt 1.00 49~133 93 33 93466
#HIF (ghi) B HHEL 1.00 64~118 93 19 93438
RALY | 1.00 67~117 85 14 85+28
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	本标准规定了测定土壤和沉积物中16种多环芳烃的气相色谱-质谱法。
	本标准规定了测定土壤和沉积物中多环芳烃的气相色谱-质谱法。
	本标准适用于土壤和沉积物中16种多环芳烃的测定，目标物包括：萘、苊烯、苊、芴、菲、蒽、荧蒽、芘、苯并
	当取样量为20.0 g，浓缩后定容体积为1.0 ml时，采用全扫描方式测定，目标物的方法检出限为0.
	本标准内容引用了下列文件或其中的条款。凡是不注明日期的引用文件，其有效版本适用于本标准。 
	GB 17378.3海洋监测规范 第3部分：样品采集、贮存与运输
	HJ/T 166土壤环境监测技术规范
	HJ 783              土壤和沉积物  有机物的提取  加压流体萃取法
	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超纯水或蒸馏水。
	4.1 丙酮（C3H6O)：农残级。
	4.2 正己烷（C6H14)：农残级。
	4.3 二氯甲烷（CH2Cl2)：农残级。
	4.4 乙酸乙酯（C4H8O2)：农残级。
	4.5 戊烷（C5H12)：农残级。
	4.6 环己烷（C6H12)：农残级。
	4.7 丙酮-正己烷混合溶剂：1+1。
	   用正己烷（4.2）和丙酮（4.1）按1:1体积比混合。
	4.8 二氯甲烷-戊烷混合溶剂：2+3
	   用二氯甲烷（4.3）和戊烷（4.5）按2:3体积比混合。
	4.9 二氯甲烷-正己烷混合溶剂：1+9
	   用二氯甲烷（4.3）和正己烷（4.2）按1:9体积比混合。
	4.10 凝胶渗透色谱流动相：乙酸乙酯（4.4）-环己烷（4.6）混合溶剂（1+1），或按仪器说明书
	4.11 硝酸：ρ（HNO3）=1.42 g/ml，优级纯。
	4.13 铜粉（Cu）：纯度为99.5%
	 使用前用硝酸溶液（4.12）去除铜粉表面的氧化物，用实验用水冲洗除酸，并用丙酮（4.1）清洗后，用
	4.14 多环芳烃标准贮备液：ρ=1000 mg/L～5000 mg/L，市售有证标准溶液。
	4.15 多环芳烃标准中间液：ρ=200 µg/ml～500 µg/ml
	用丙酮-正己烷混合溶剂（4.7）稀释多环芳烃标准贮备液（4.14）。
	4.16 内标贮备液：ρ=5000 mg/L
	萘-d8、苊- d10、菲- d10、- d12和苝- d12，市售有证标准溶液。亦可选用其他性质
	4.17 内标中间液：ρ=200 µg/ml～400 µg/ml
	用丙酮-正己烷混合溶剂（4.7）稀释内标贮备液（4.16）。
	4.18 替代物贮备液：ρ=2000 mg/L～4000 mg/L，市售有证标准溶液。
	2-氟联苯和对三联苯-d14；亦可选用氘代多环芳烃做替代物。
	用丙酮-正己烷混合溶剂（4.7）稀释替代物贮备液（4.18）。
	4.20 十氟三苯基膦（DFTPP）：ρ=50 mg/L，市售标准溶液。亦可采购较高浓度DFTPP标
	4.21 凝胶渗透色谱校准溶液：含有玉米油（25 mg/ml）、邻苯二甲酸二（2-二乙基己基）酯（1
	4.22 干燥剂：优级纯无水硫酸钠（Na2SO4）或粒状硅藻土。
	    置于马弗炉中400℃烘4 h，冷却后装入磨口玻璃瓶中密封，于干燥器中保存。
	4.23 硅胶吸附剂：75 µm（200目）~150 µm（100目）
	置于表面皿中，以铝箔或锡纸轻覆，130℃活化至少16 h，取出放入干燥器中冷却、待用。临用前活化。
	4.24 玻璃层析柱：内径20 mm左右，长10 cm～20 cm，具聚四氟乙烯活塞。
	4.25 硅酸镁净化小柱：填料为硅酸镁，1000 mg，柱体积为6 ml。
	4.26 石英砂：150 µm（100目）~ 830 µm（20目）
	置于马弗炉中400℃烘4 h，冷却后装入磨口玻璃瓶中密封保存。
	4.27 玻璃棉或玻璃纤维滤膜：使用前用二氯甲烷（4.3）浸洗，待二氯甲烷（4.3）挥发干后，贮于磨
	4.28 载气：高纯氦气，纯度为99.999%以上。
	5.1气相色谱/质谱仪：电子轰击（EI）电离源。
	5.2色谱柱：石英毛细管柱，长30 m，内径0.25 mm，膜厚0.25 (m，固定相为5%-苯基
	5.3 提取装置：索氏提取或加压流体萃取仪等性能相当的设备。
	5.4凝胶渗透色谱仪（GPC）：具254 nm固定波长紫外检测器，填充凝胶填料的净化柱。
	5.5浓缩装置：旋转蒸发仪、氮吹仪或其他同等性能的设备。
	5.6 真空冷冻干燥仪：空载真空度达13 Pa以下。
	5.7 固相萃取装置。
	5.8一般实验室常用仪器和设备。
	6.1 样品的采集与保存
	土壤样品按照HJ/T 166的相关要求采集和保存，沉积物样品按照GB 17378.3的相关要求采集和
	6.2水分的测定
	土壤样品干物质含量测定按照HJ 613执行，沉积物样品含水率测定按照GB 17378.5执行。
	6.3 试样的制备
	6.3.1 样品准备
	将所采土壤或沉积物样品置于搪瓷或玻璃托盘中，除去枝棒、叶片、石子等异物，充分混匀。称取20 g（精确
	注1：也可采用真空冷冻干燥仪（5.6）对样品进行脱水，将冷冻后的样品进行充分研磨、均化成1 mm左右
	详细步骤按照HJ 783执行。
	6.3.2 提取
	6.3.2.1 提取方法可选择索氏提取、加压流体萃取等方法。
	索氏提取：在制备好的土壤或沉积物样品中加入80.0 µl替代物中间液（4.19），将全部样品小心转入
	加压流体萃取按照HJ 783执行。
	6.3.2.2 如果提取液（6.3.2.1）存在明显水分，需要过滤和脱水。在玻璃漏斗上垫一层玻璃棉或
	6.3.3 浓缩
	浓缩方法推荐使用以下两种方式。
	6.3.3.1氮吹浓缩
	开启氮气至溶剂表面有气流波动（避免形成气涡）为宜，用正己烷（4.2）多次洗涤氮吹过程中已露出的浓缩器
	若需净化，直接将提取液（6.3.2）浓缩至约2 ml。当选用凝胶渗透色谱法时，继续加入约5 ml凝胶
	6.3.3.2旋转蒸发浓缩
	根据仪器说明书设定加热温度条件，若不需净化，将提取液浓缩至约2 ml，用一次性滴管将浓缩液转移至具刻
	若需净化，直接将提取液（6.3.2）浓缩至约2 ml，并全量转移至具刻度浓缩器皿。当选用凝胶渗透色谱
	6.3.4 脱硫
	    浓缩后的提取液（6.3.3）颜色较深时，须进行脱硫。在制备好的硅胶层析柱或活化后的固相萃取柱
	若使用凝胶渗透色谱净化（6.3.5.3），可省略脱硫步骤。
	6.3.5 净化
	本方法推荐使用硅胶层析柱、硅酸镁净化小柱和凝胶渗透色谱3种净化方式。
	6.3.5.1 硅胶层析柱净化
	    （1）硅胶层析柱制备
	在玻璃层析柱（4.24）底部填入玻璃棉（4.27），依次加入约1.5 cm厚的无水硫酸钠（4.22）
	（2）净化
	用40 ml戊烷（4.5）预淋洗制备好的硅胶层析柱，淋洗速度控制在2 ml/min，在上端无水硫酸钠
	另用25 ml二氯甲烷-戊烷混合溶剂（4.8）洗脱，并全部收集此洗脱液，待再次浓缩（6.3.6）。
	6.3.5.2 硅酸镁净化小柱
	将硅酸镁净化小柱（4.25）固定在固相萃取装置（5.7）上，用4 ml二氯甲烷（4.3）淋洗净化小柱
	6.3.5.3 凝胶渗透色谱净化
	（1）凝胶渗透色谱柱的校准
	按照仪器说明书对凝胶渗透色谱（GPC）柱进行校准，GPC校准液（4.21）得到的色谱峰应满足以下条件
	多环芳烃的收集时间限定在玉米油出峰后至硫出峰前，苝的色谱峰出现后，立即停止收集。
	（2）净化
	配制一个校准曲线中间点浓度的多环芳烃混合标准溶液，按照校准时确定的收集时间，将混合标准溶液全部通过净
	    将浓缩后的提取液（6.3.3），用GPC的流动相（4.10）定容至GPC定量环需要的体积，按
	6.3.6  浓缩、加内标
	净化后的试液（6.3.5）再次按照氮吹浓缩或旋转蒸发浓缩（6.3.3）的步骤进行浓缩、加入适量内标中
	6.4 空白试样的制备
	   用石英砂（4.26）代替实际样品，按照与试样的制备（6.3）相同步骤制备空白试样。
	7.1仪器参考条件
	7.1.1 气相色谱参考条件
	7.1.2 质谱参考条件
	电子轰击源（EI）；
	离子源温度：230 ℃；
	离子化能量：70 eV；
	接口温度：280 ℃；
	四级杆温度：150 ℃；
	质量扫描范围：45 amu~450 amu；
	溶剂延迟时间：5 min；
	扫描模式：全扫描Scan或选择离子模式（SIM）模式。
	取5个5 ml容量瓶，预先加入2 ml丙酮-正己烷混合溶剂（4.7），分别移取适量的多环芳烃标准中间
	图1  十六种多环芳烃的质谱总离子流谱图
	7.3 试样的测定
	将待测的试样（6.3.3或6.3.6）按照与绘制校准曲线（7.2.2）相同的仪器分析条件进行测定。
	将空白试样（6.4）按照与试样的测定（7.3）相同的仪器分析条件进行空白试样的测定。
	标准系列第i点中目标化合物的相对响应因子（RRFi），按照公式（1）计算。             
	6家实验室分别对20 g两种实际土壤样品和一种沉积物样品进行了加标回收率测定，加标浓度为1.00 m
	精密度和准确度数据详见附录C。
	每批样品（不超过20个样品）须做一个空白试验，测定结果中目标物浓度不应超过方法检出限。否则，应检查试
	   校准曲线中目标化合物相对响应因子的相对标准偏差应小于或等于20%。否则，说明进样口或色谱柱存在
	连续分析时，每24 h分析一次校准曲线中间浓度点，其测定结果与实际浓度值相对标准偏差应小于或等于20
	每批样品（最多20个样品）应分析1对平行样，平行样测定结果相对偏差应小于30%。
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