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摘要：水质检测的数据质量是反映其安全等级数据可靠性的关键保障。只有在全面覆盖的质

量控制体系框架下实施监测，获得的数据才能真实、客观反映水质问题，尤其开展复杂基质

条件下痕量有毒有害污染物分析、青藏高原等极端环境中超痕量污染物分析时，全面、严格

的质量控制体系建设尤为重要
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1 专业技术成果介绍

元素分析仪和液相色谱-串联质谱仪是生态要素分析实验室的重要分析仪器。本案例中，

在元素分析仪的应用上，通过发明一套实用新型专利来解决小进样量型号仪器的包样难题，

利用元素分析仪研究了同步测定土壤总氮和有机碳的方法及改进了元素分析仪-银杯消解法

测定土壤和沉积物有机碳元素的方法；在液相色谱-串联质谱技术的研究中，开发了一种在

线固相萃取-高效液相色谱-串联质谱法测定地表水中 8种全氟化合物的方法。

1.1 元素分析仪包样辅助工具研制

德国ELEMENTAR 公司vario EL III型元素分析仪是小进样量仪器，样品称样量在50mg

以下，称样天平为百万分之一天平，样品需要用锡舟或锡杯包样。仪器配备的样品勺为平勺，

而锡舟和锡杯都比较小，装样进锡舟或锡杯时容易撒出。仪器厂家的包样方式是在纸张上进

行操作，样包不能固定。但用来包样的锡舟、锡杯轻小而软容易变形和破损，而锡舟、锡杯

包样要求样包包裹严实、无空隙、四周及表面平整、体积尽量小，因此手工包样难度较大，

新使用者（流动科研人员）包样成功率低及样包质量较差，容易损失样品导致实验数据缺失

或失真，并且浪费昂贵的耗材；即使经过数小时的学习，以上问题对新使用者仍然解决。针

对以上不足，研制的一套包样的辅助工具，包括模板、镊子、勺、铲等共 8 件（图 1），适

用于小量样品的量取和锡舟、锡杯包样。其中样品勺的取样头为沟槽形状，具有灵活量取微

量样品及方便将样品装入小体积锡舟或锡杯的特点。包样方式分为两种方式，一种方式是锡

舟包样，另一种方式是锡杯包样。锡舟包样时利用模板的长方形固定槽固定锡舟配合相应的

镊子和按压工具（长方杵勺或长方杵铲），在锡舟中加入适合的样品量后在固定槽中先将锡
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舟四周封口，将样品按压在模板底板上，然后打开模板盖，在底板上折叠、按压成紧实规整

的小体积样品包，即可完成锡舟包样程序；锡杯包样相比锡舟更简单一些，利用模板的圆形

固定槽固定锡杯并配合圆杵弯头镊子，以圆杵一端按压锡杯进行封口和将样品按压到模具底

板，随后用镊子整理样包形状并用模具盖板按压样品包使样包紧实，包出的样包通常接近圆

饼形。

图 1 设计图纸及产品

采用本套工具的优点：（1）节约包样时间；（2）提高称样准确度和减少称样难度；（3）

减少样品浪费。本套工具获得了实用新型专利一项（图 2）。

1.2 土壤中全氮和有机碳元素分析仪同步测定技术

土壤氮素和有机质是土壤的重要组成部分，了解土壤全氮和有机质对研究与土壤依存的

生物与环境的生态关系有及其重要的作用。

现有测定土壤全氮和有机碳的技术主要以容量法及比色法为主，这些方法使用的器皿、

试剂和步骤都比较多，而且使用的试剂容易污染环境，并且不能够同步测定，测定过程较为

耗时。

为了解决元素分析仪同步测定总氮及有机碳的问题，本研究分别对酸性土壤及石灰性土
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壤的总氮和有机碳测定方法进行了探索，采用不同酸度的 HCl预处理土壤，以去除无机碳

保留有机碳和全氮（图 3,4），最后利用 Vario ELⅢ元素分析仪以 CN模式进行测定，实现土

壤全氮及有机碳同步测定。本技术已经公开发表了论文“元素分析仪同时测定土壤中全氮和

有机碳.分析试验室，2013,32(10) :41-45.”并已经应用到实际工作中。

图 3 不同酸度 HCL处理后酸性土壤 N,C值

图 4 不同酸度 HCL处理后碱性土壤 N,C值

1.3 元素分析仪-银杯消解法测定土壤和沉积物有机碳元素的方法改进

元素分析仪和 TOC仪都可以通过对土壤样品进行前处理后测定土壤有机碳。现有土壤

有机碳测定的方法主要依据标准方法“土壤有机碳的测定 燃烧氧化-非色散红外法 HJ

695-2014”，该方法采用 TOC仪定量，制作标准曲线时需要配制标准系列溶液进样，土壤前

处理用磷酸去除碳酸盐。而元素分析仪只能进固体样品，不能像 TOC仪一样可以液体进样

也可以固体进样，元素分析仪也不适合用磷酸去除碳酸盐。为了探索元素分析仪测定土壤和

沉积物的方法，本研究对 HJ 695-2014标准方法进行了改进。

本研究参考了“岩石有机物质中碳、氢、氧、氮元素分析法 GB/T19143-2017”中标准曲

线的制作方法，并结合 HJ 695-2014方法，采用盐酸去除碳酸盐银杯消解的前处理方法进行

方法改进。改进后的方法不仅适合于土壤有机碳（或有机质）测定，也可以测定沉积物有机

碳（或有机质）。方法适用于含无机碳 1.6%以内的土壤和沉积物样品，应用该方法参加能力

验证（图 5），取得了满意的结果，保证数据准确可靠。

1.4 水体中多种 PFCs在线固相萃取-高效液相色谱-串联质谱法同步分析技术
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环境水样 PFCs含量一般都比较低，通常采用液相色谱串联质谱法进行分析，目前通常

采用离线固相萃取-液相色谱质谱质联用的方法，前处理过程需要对样品进行富集浓缩和净

化。前处理一般需要 0.5-1.0 L 大量的水样、并使用大量有机试剂、步骤多而繁杂，而且长

距离采样时运输大量样品极为不便。本研究开发了一种在线固相萃取-高效液相色谱-串联质

谱法的技术，用于同步分析不同水体中的 8种 PFCs，与离线方法相比，样品用量、有机试

剂用量及前处理步骤大大减少，提高了工作效率及减轻工作量，具有良好的实用性。该方法

以同位素作为内标物，使用内标法进行定量，大大地消除了 ESI源电离抑制效应引起的误差，

分析结果表明该方法灵敏度和准确度高、线性范围宽，是一种快速、可靠的 PFCs检测方法

（图 6）。

图 5 On-line SPE流路及色谱图
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