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表 4.3-2   土壤检测实验分析仪器 

仪器名称 仪器型号 仪器编码 

梅特勒-托利多天平 ME104E/02 YK-JC-025.2 

pH 计 PHS-3E YK-JC-021.1 

电子天平 ME104E/02 YK-JC-025.2 

电热恒温鼓风干燥箱 DHG-9140A YK-JC-037.1 

酸式滴定管 50mL YK-JC-049-A-01 

电子天平 LQ-A3002 YK-JC-175 

原子荧光光度计 AFS-8510 YK-JC-002.2 

吹扫捕集/气相色谱质谱联用仪 
OI 4110-4760 GC-MS ： 

Agilent7890A -5975C MSD 
YK-JC-010.1 

火焰原子吸收分光光度计 Agilent240FS YK-JC-001 

石墨炉原子吸收分光光度计 Agilent240Z YK-JC-009 

气相色谱质谱联用仪 Agilent7890B/5977A MSD YK-JC-010.2 

气相色谱仪 Agilent7890B YK-JC-007.2 

4.3.2  地下水样品实验室分析 

表 4.3-3 地下水指标检测方法、来源及仪器 

监测项目 监测分析方法及来源 监测分析仪器、编号 检出限 

pH 值 

生活饮用水标准检验方法 

感官性状和物理指标 

pH 值玻璃电极法 

GB/T 5750.4-2006（5.1） 

pH-100B 笔式酸度计 

GYJC-YQ-093-1 
- 

镉 

生活饮用水标准检验方法金属指标 

镉无火焰原子吸收分光光度法 

GB/T 5750.6-2006（9.1） 

SP-3803AA 

原子吸收分光光度计 

GYJC-YQ-003 

0.5μg/L 

铜 

生活饮用水标准检验方法金属指标 

铜火焰原子吸收分光光度法 

GB/T 5750.6-2006（4.2） 

0.02mg/L 

铅 

生活饮用水标准检验方法金属指标 

铅无火焰原子吸收分光光度法 

GB/T 5750.6-2006（11.1） 

2.5μg/L 

镍 

水质镍的测定 

火焰原子吸收分光光度法 

GB/T 11912-1989 

0.05mg/L 

锌 

生活饮用水标准检验方法金属指标 

锌原子吸收分光光度法 

GB/T 5750.6-2006（5.1） 

0.05mg/L 

铬（六价） 

生活饮用水标准检验方法 

金属指标 

铬（六价） 二苯碳酰二肼分光光度法 

GB/T 5750.6-2006（10.1） 

T6-1650F 新世纪 

紫外可见分光光度计 

GYJC-YQ-006

（2020.06.09） 

0.004mg/L 

氰化物 生活饮用水标准检验方法 0.002mg/L 
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无机非金属指标 

氰化物异烟酸-吡唑酮分光光度法 

GB/T 5750.5-2006（4.1） 

砷 

水质汞、砷、硒、铋和锑的测定 

原子荧光法 

HJ 694-2014 

AFS-8520 

原子荧光光度计 

GYJC-YQ-004

（2020.06.16） 

0.3μg/L 

汞 

水质汞、砷、硒、铋和锑的测定 

原子荧光法 

HJ 694-2014 

0.04μg/L 

挥发性酚

类 

水质挥发酚的测定 

4-氨基安替比林分光光度法 

HJ 503-2009 

T6-1650F 新世纪 

紫外可见分光光度计 

GYJC-YQ-006

（2020.06.09） 

0.0003mg/L 

耗氧量 

生活饮用水标准检验方法 

有机物综合指标 

耗氧量酸性高锰酸钾滴定法 

GB/T 5750.7-2006（1.1） 

50mL 酸式滴定管 0.05mg/L 

阴离子表

面活性剂 

水质阴离子表面活性剂的测定 

亚甲蓝分光光度法 

GB/T 7494-1987 

T6-1650F 新世纪 

紫外可见分光光度计 

GYJC-YQ-006

（2020.06.09） 

0.05mg/L 

氯化物 

水质无机阴离子（F-、Cl-、NO2-、Br-、 

NO3-、PO43-、SO32-、SO42-）的测

定 

离子色谱法 

HJ 84-2016 

YC7000 

离子色谱仪 

GYJC-YQ-005 

（2021.06.16） 

0.007mg/L 

氟化物 

生活饮用水标准检验方法 

无机非金属指标 

氟化物离子选择电极法 

GB/T 5750.5-2006（3.1） 

PXSJ-216 离子计+ 

氟离子选择电极 

GYJC-YQ-029

（2020.06.09） 

0.2mg/L 
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5 质量保证与质量控制  

5.1 采样质量保证和控制 

土壤样品采集、制备、样品前处理等均满足《土壤环境监测技术规范》

（HJ166-2004）有关的质控要求。采样记录、样品交接记录、前处理记录、分析

记录、数据处理、报告等归档记录齐全。建立土壤样品档案，保证每个样品都可

以进行再现性的样品复测。 

为保证在允许误差范围内获得具有代表性的样品，在采样的全过程进行质量

控制。采样前制定详细的采样计划（采样方案），采样过程中认真按采样计划进

行操作。对采样人员进行专门的培训，采样人员应熟悉生产工艺流程、掌握采样

技术、懂得安全操作的有关知识和处理方法。采样时，由 3 人在场进行操作。采

样工具、设备保持干燥、清洁，使待采样品均未受到污染、损失以及未发生变质。 

送样时，认真填写好样品清单，样品编号唯一性识别，样品盛入容器后，在

容器壁上应随即贴上标签。 

样品装运前核对：采样结束后现场逐项检查，如采样记录表、样品标签等，

如有缺项、漏项和错误处，及时补齐和修正后方可装运。 

样品运输：样品运输过程中送至实验室分析测试。运输过程中，样品间采用

密封袋分类存放，防止交叉污染。 

样品交接：样品送到实验室后，采样人员和实验室样品管理员双方同时清点

核实样品，并在样品流转单上签字确认，样品流转单一式四份（自复写），由采

样人员填写并保存一份，样品管理员保存一份，交分析人员两份，其中一份存留，

另一份随数据存档。 

样品管理员接样后及时与分析人员进行交接，双方核实清点样品，核对无误

后分析人员在样品流转单上签字，生成送检单，然后进行样品制备。进行测试分

析，24 小时内上机检测，6 个工作日内提供检测数据。 

5.2 实验室分析质量保证与质量控制 

5.2.1 标准物质及仪器设备 

（1）为了确保测定值的可信度，使用可溯源的标准样品。 

（2）标准样品保存方法和保存期严格执《化学试剂杂质测定用标准溶液的制

备》（GB602-88）的有关规定。 
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（3）有机分析所用的标准贮备液均有登记，记录内容：物质名称、生产厂

家、批号、生产日期、有效期。 

（4）有机标准贮备溶液打开后立即按照需求分装和封装，并在瓶上贴好标

签，于-10～-20℃的冰箱中冷冻保存。保存期间定期检查贮备液蒸发情况（观察

体积是否有减少的现象）。在观察不到明显蒸发的条件下，半挥发性有机物分析

用贮备液至多可用 1 年，并在此期间进行质控核查，发现异常停止使用。对于多

环芳烃等易光降解的标准物质，均采用棕色样品瓶或其它方式避光保存。 

（5）有机标准溶液装于瓶中，用聚四氟乙烯硅胶垫的密封盖密封（或直接

用安瓿瓶封装），尽量减少顶空，并且存放于-10～-20℃的冰箱中冷冻保存，使

用时平衡到室温。工作标准溶液保存期为 1 个月。 

5.2.2 样品的前处理和浓缩 

实际样品分析时，针对不同的目标化合物，采取适当的样品前处理操作，将

样品制备成适合于测量的试液，由于该操作对分析结果的影响很大，因此，事先

进行了基体加标回收试验，并确认加标回收率达到相应的要求。 

5.2.3 分析仪器的调整 

根据不同分析目的和所使用的分析仪器设定仪器测定条件，将仪器调整至

可正常分析样品的状态。此时，除了确认灵敏度的线性和稳定性外，还确认易带

来测定结果误差的干扰及其大小。 

采用气相色谱-质谱联用法测定样品中挥发性有机物（VOC）或半挥发性有

机物（SVOC）之前，对 VOC 需用 4-溴氟苯（BFB）、SVOC 需用十氟三苯基膦

（DFTPP）调谐验证，仪器自动调谐后，使各离子峰及强度符合标准分析方法。 

5.2.4 测定结果可信度的评价 

（1）空白试验 

空白值的大小及其分散程度影响着方法的检出限和测试结果的精密度；影响

空白值的因素有：纯水质量、试剂纯度、载气质量、试液配制质量、玻璃器皿的

洁净度、精密仪器的灵敏度和准确度、实验室的洁净度、分析人员的操作水平和

经验等。 

空白试验值的要求：由于空白试验的重复结果应控制在一定波动范围内，本

次试验平行双份测定值的相对误差不大于 50% 。 
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（2）方法检出限(MDL) 

方法检出限为某特定分析方法在给定的置信度内可以从样品中检出待测物

的最小浓度或最小量。所谓“检出”是指定性检出，即判定样品中存在有浓度高于

空白的待测物质。 

实际样品分析前，确认了仪器性能对目标化合物的检出限是否能够达到各标

准分析方法的要求。如果实验室使用的仪器性能优于标准方法所规定使用的仪器，

能够获得更低的方法检出限，则方法检出限可根据实际而定。如果未达到要求，

可适当采取增加样品量或进一步浓缩待测样品体积的方法提高灵敏度。此外，建

立了分析方法操作内部规范或作业指导书，给出测量结果的不确定度。 

（3） 平行样测定 

平行样分析是指同一样品的两份或多份子样在完全相同的条件下进行同步

分析，一般做平行双样，对精度偏低的项目考虑增加平行个数。精度结果反映和

改善测试的精密度。 

每批样品随机抽取 10%样品做平行双样检查，当批样品量<10 个时，平行样

不得少于 1 个。平行双样由分析人员自编明码平行样测定，质控员不定期密码编

号进行平行样控制，以判断分析人员测试精度。平行双样测定结果的相对偏差

（ ）保证在允许的误差范围内。有机污染物重复性检验

样品分析结果采用相对偏差评价，相对偏差在三倍检出限以内者的相对偏差应

≤66.6％，相对偏差在三倍检出限以上者的相当偏差应≤50％，检出限以下者不统

计，重复性检验样品合格率均保证大于 80％（检出限以下者不统计）。 

有机测定项目的精密度控制在 40%以下。 

（4）有机分析定量校准 

校准曲线法可选用外标校准和内标校准两种方法。 

采用外标校准曲线法时，配置 5 个浓度水平的待测标准溶液，最低浓度将

接近或略高于检出限。采用内标校准曲线法时配置含恒定内标物质的 5 个浓度水

平的待测标准溶液，低浓度也将接近或略高于检出限。最高浓度均未超出仪器的

线性响应范围。 

标准溶液浓度在 mg/L 范围时，其相关系数（r2）应>0.99；溶液浓度在 μg/L

( ) 100
2

)C(C
/CC

21
21 

+
−
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范围时，其相关系数（r2）应>0.99。 

（5）灵敏度的日常检查 

连续进样分析时，每 12 小时测定目标物定量校准曲线中中间浓度的标准溶

液，确认其灵敏度变化与制作校准曲线时的灵敏度差别。用混合物标样做校准曲

线的校核时，单次测定不得有 5%以上的化合物超差，VOC 的相对偏差控制在

25％以内，SVOC 的相对偏差控制在 30％以内。超过此范围时需要查明原因，

重新制作校准曲线，并全部重新测定该批样品。 

（6）基体加标回收率试验 

在测定样品的同时，于同一样品的子样品中加入一定量的标准样品，以计算

回收率。如果加入物质和待测物质相同，则在测定结果中扣除样品的测定值。 

加标回收率的测定可以反映测试结果的准确度。当按照平行加标进行回收率

测定时，所得结果既可以反映测试结果的准确度，也可以判断其精密度。 

5.3  数据的管理和评价 

检测数据的真实性、可靠性是调查评估的基础。参与土壤环境调查评估的实

验室，应当保存所有样品检测的原始数据（包括电子数据）以备检查，原则上至

少保存 20 年。 

5.3.1 异常值的处理 

分析仪器的灵敏度变化较大时，或者双样平行测定的结果相差较大时，即可

判断测定结果的可信度有问题，需要重新分析，同时注意检查原因，确保其后样

品分析的可靠性。另外，在样品处理和分析的全过程中应及时记录可能导致测定

结果偏差的任何操作的问题，并保留记录，向质量管理人员报告，以便数据整理

分析过程中核查。 

在每批样品中插入的标准物质测定结果不合格时，应查明不合格原因，实施

纠正措施，对当时测定标准物质前 2 个样品与之后所有样品，以及该标准物质需

重新测定核查。 

5.3.2 分析测定过程的记录 

记录、整理和保管下述信息： 

（1）样品溶液的制备条件； 

（2）分析仪器的校准和操作程序； 
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（3）分析全过程的所有原始数据； 

（4）操作过程中出现的可能导致潜在误差的事件。 

5.4  实验室具体质量控制措施 

实验室分析质量保证和质量控制要求见《地下水环境监测技术规范》

（HJ/T164-2004）和《土壤环境监测技术规范》（HJ/T166-2004）HJ/T 166。实

验室从接样到出数据报告的整个过程严格执行 CNAL/AC01:2003《检测和校准

实验室认可准则》体系和计量认证体系要求。 
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6 检测结果与分析 

6.1 土壤检测结果 

根据《初步调查检测方案》，浙江亚凯检测科技有限公司对调查地块土壤进

行采样并检测，检测结果见表 6.1-1 和表 6.1-2。 

表 6.1-1（1）  1#场地西南角废纸棚检测结果 

点位：1#场地西南角废纸棚 时间 2019.11.19 

标准

值 

经度 
108°35'59.2

7" 
纬度 34° 7'7.62" 

层次 -0.5m -1.5m -3.0m 

样品性状 棕色、湿土 棕色、湿土 棕色、湿土 

无机类 

检测结果

（单位：

mg/kg） 

铜 32 29 32 2000 

铅 56.4 45.7 38.3 400 

镉 0.20 0.10 0.06 20 

镍 51 49 47 150 

砷 12.1 12.8 12.2 20 

汞 0.055 0.087 0.146 8 

六价铬 ND ND ND 3.0 

有机类

（SVOCs

） 

检测结果

（单位：

mg/kg） 

2-氯酚 ND ND ND 250 

硝基苯 ND ND ND 34 

萘 ND ND ND 25 

苯并（a)蒽 ND ND ND 5.5 

䓛 ND ND ND 490 

苯并（b)荧蒽 ND ND ND 5.5 

苯并（k)荧蒽 ND ND ND 55 

苯并（a)芘 ND ND ND 0.55 

茚并（1,2,3-cd)芘 ND ND ND 5.5 

二苯并（ah)蒽 ND ND ND 0.55 

苯胺 ND ND ND 92 

有机类

（VOCs）

检测结果

（单位：

mg/kg） 

氯甲烷 ND ND ND 12 

氯乙烯 ND ND ND 0.12 

1,1，-二氯乙烯 ND ND ND 12 

二氯甲烷 ND ND ND 94 

反式-1,2-二氯乙烯 ND ND ND 10 

1,1-二氯乙烷 ND ND ND 3 

顺式-1,2-二氯乙烯 ND ND ND 66 

氯仿 ND ND ND 0.3 

1,2-二氯乙烷 ND ND ND 0.52 

1,1,1-三氯乙烷 ND ND ND 701 

四氯化碳 ND ND ND 0.9 
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苯 ND ND ND 1.0 

1,2-二氯丙烷 ND ND ND 1 

三氯乙烯 ND ND ND 0.7 

1,1,2-三氯乙烷 ND ND ND 0.6 

甲苯 ND ND ND 1200 

四氯乙烯 ND ND ND 11 

1,1,1,2-四氯乙烷 ND ND ND 2.6 

氯苯 ND ND ND 68 

乙苯 ND ND ND 7.2 

间，对-二甲苯 ND ND ND 163 

苯乙烯 ND ND ND 1290 

1,1,2,2-四氯乙烷 ND ND ND 1.6 

邻二甲苯 ND ND ND 222 

1,2,3-三氯丙烷 ND ND ND 0.05 

1,4-二氯苯 ND ND ND 5.6 

1,2-二氯苯 ND ND ND 560 

其他项目

检测结果

（单位：

mg/kg） 

总石油烃

（C10~C40） 
ND ND ND 826 

表 6.1-1（2）  2# 南侧堆煤场检测结果 

点位：2#南侧堆煤场  时间 2019.11.19 

标准值 

经度 
108°36'3.

99" 
纬度 34° 7'7.37" 

层次 -0.5m -1.5m -3.0m 

样品性状 
棕色、湿

土 

棕色、湿土 棕色、湿土 

无机类

检测结

果（单

位：

mg/kg） 

铜 27 32 24 2000 

铅 18.6 14.5 19.5 400 

镉 0.10 0.11 0.08 20 

镍 32 38 33 150 

砷 5.04 5.84 4.43 20 

汞 0.103 0.085 0.111 8 

六价铬 ND ND ND 3.0 

有机类

（SVO

Cs） 

检测结

果（单

位：

mg/kg） 

2-氯酚 ND ND ND 250 

硝基苯 ND ND ND 34 

萘 ND ND ND 25 

苯并（a)蒽 ND ND ND 5.5 

䓛 ND ND ND 490 

苯并（b)荧蒽 ND ND ND 5.5 

苯并（k)荧蒽 ND ND ND 55 

苯并（a)芘 ND ND ND 0.55 
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茚并（1,2,3-cd)

芘 
ND ND ND 5.5 

二苯并（ah)蒽 ND ND ND 0.55 

苯胺 ND ND ND 92 

有机类

（VOC

s）检测

结果

（单

位：

mg/kg） 

氯甲烷 ND ND ND 12 

氯乙烯 ND ND ND 0.12 

1,1，-二氯乙

烯 
ND ND ND 12 

二氯甲烷 ND ND ND 94 

反式-1,2-二氯

乙烯 
ND ND ND 10 

1,1-二氯乙烷 ND ND ND 3 

顺式-1,2-二氯

乙烯 
ND ND ND 66 

氯仿 ND ND ND 0.3 

1,2-二氯乙烷 ND ND ND 0.52 

1,1,1-三氯乙

烷 
ND ND ND 701 

四氯化碳 ND ND ND 0.9 

苯 ND ND ND 1.0 

1,2-二氯丙烷 ND ND ND 1 

三氯乙烯 ND ND ND 0.7 

1,1,2-三氯乙

烷 
ND ND ND 0.6 

甲苯 ND ND ND 1200 

四氯乙烯 ND ND ND 11 

1,1,1,2-四氯

乙烷 
ND ND ND 2.6 

氯苯 ND ND ND 68 

乙苯 ND ND ND 7.2 

间，对-二甲苯 ND ND ND 163 

苯乙烯 ND ND ND 1290 

1,1,2,2-四氯

乙烷 
ND ND ND 1.6 

邻二甲苯 ND ND ND 222 

1,2,3-三氯丙

烷 
ND ND ND 0.05 

1,4-二氯苯 ND ND ND 5.6 

1,2-二氯苯 ND ND ND 560 

其他项

目检测

结果

（单

总石油烃

（C10~C40） 
ND ND ND 826 
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位：

mg/kg） 

表 6.1-1（3）  3#杂物堆场检测结果 

点位：3#杂物堆场 时间 2019.11.19 

标准值 
经度 108°36'8.48" 纬度 34° 7'6.90" 

层次 -0.5m -1.5m -3.0m 

样品性状 棕色、湿土 棕色、湿土 棕色、湿土 

无机类 

检测结

果（单

位：

mg/kg） 

铜 32 23 25 2000 

铅 17.2 19.8 20 400 

镉 0.13 0.11 0.11 20 

镍 39 33 34 150 

砷 7.44 7.76 5.07 20 

汞 0.115 0.099 0.121 8 

六价铬 ND ND ND 3.0 

有机类

（SVO

Cs） 

检测结

果（单

位：

mg/kg） 

2-氯酚 ND ND ND 250 

硝基苯 ND ND ND 34 

萘 ND ND ND 25 

苯并（a)蒽 ND ND ND 5.5 

䓛 ND ND ND 490 

苯并（b)荧蒽 ND ND ND 5.5 

苯并（k)荧蒽 ND ND ND 55 

苯并（a)芘 ND ND ND 0.55 

茚并（1,2,3-cd)

芘 
ND ND ND 5.5 

二苯并（ah)蒽 ND ND ND 0.55 

苯胺 ND ND ND 92 

有机类

（VOCs

）检测结

果（单

位：

mg/kg） 

氯甲烷 ND ND ND 12 

氯乙烯 ND ND ND 0.12 

1,1，-二氯乙烯 ND ND ND 12 

二氯甲烷 ND ND ND 94 

反式-1,2-二氯

乙烯 
ND ND ND 10 

1,1-二氯乙烷 ND ND ND 3 

顺式-1,2-二氯

乙烯 
ND ND ND 66 

氯仿 ND ND ND 0.3 

1,2-二氯乙烷 ND ND ND 0.52 

1,1,1-三氯乙烷 ND ND ND 701 

四氯化碳 ND ND ND 0.9 

苯 ND ND ND 1.0 

1,2-二氯丙烷 ND ND ND 1 

三氯乙烯 ND ND ND 0.7 


