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土壤有机项目检测过程的质量控制研究 
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3. 桂林力源粮油食品集团有限公司, 桂林  541001) 

摘  要: 本文通过对土壤样品有机项目检测过程涉及到的样品保存、制备、提取、浓缩、净化及上机等环节

质量控制要点的阐述, 总结出有机项目检测过程环节应采取的具体质量控制措施, 包含具体实施细节, 具有

较强的指导性和可操作性, 对检测实验室在人员培训、人员监督、质量监控等质量管理方面提供了可行方案。 
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Study on quality control of soil organic project inspection process 
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ABSTRACT: This paper expounded the key points of quality control in the aspects of sample preservation, 

preparation, extraction, concentration, purification and computer operation involved in the process of soil sample 

organic item detection. It summarized the specific quality control measures that should be taken in the inspection 

process of organic projects, including specific implementation details, which had strong guidance and operability and 

provided feasible schemes for the quality management of inspection laboratories in personnel training, personnel 

supervision, quality monitoring, etc. 
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1  引  言 

对于检测时间长、样品量大的检测任务, 它不仅对

检测员的检测水平有更高的要求, 且对检测实验室质量

控制过程和措施的要求更高。对检验机构来说时间紧、

任务重, 这不仅要求实验室有能更快、更多的提供数据

的能力 , 且要求提供的检测数据是准确可信的 [1]。大批

量土壤检测任务中内部质量管理措施关系到检测数据

的准确和高效 , 无论是对于检测机构还是受检方 , 都是

意义重大的。对于受检方 , 快速准确的得到检测数据 , 

可以节约时间成本 , 加快项目进展 , 准确无误的开展后

续工作; 对于检测机构 , 可以节省因检测数据质量失控

而重复检测花费的人力物力成本 , 提高检测效率 , 承接

更多业务 , 同时 , 检测数据的准确性体现了一个检测机

构检测水平的高低, 业内声誉及影响力直接关系到检测

机构的生存与发展[2]。 
土壤有机项目的检测环节多、流程长、易污染, 给

检测过程的质量控制带来了很多不确定因素 , 因此 , 要
保证检测结果的质量 , 必须对过程中每个环节 , 如样品

保存、制备、提取、浓缩、净化及上机的质量控制要点
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进行把控[2]。以往的研究成果通常只是对实验室内部质量

管理提出改进措施 , 阐述宏观层面提出管理理论 , 但很

少会有对有机项目检测过程各环节的质控要点和细节进

行的研究, 本文通过对大型专业检测实验室有机项目检

测过程的研究, 对各个环节质量控制的难点和要点进行

有针对性的总结阐述, 研究成果有助于更多小型检测机

构在承接大批量土壤有机检测任务时, 有针对性的进行

人员培训, 细化后的质控要点更容易被检验人员所接受

和学习 , 从而能快速的提升检测能力 , 提高检测工作效

率, 保证检测数据质量。 

2  样品保存质量控制 

用于土壤有机项目分析的样品要保存在洁净的磨口

棕色玻璃瓶中, 样品采集后一般放于 0~4 ℃冷藏保存, 运
输过程中要做到密封、避光。如果样品不能及时进行分析, 
应按检测标准规定的条件保存, 当有不少于一种保存方法

时, 优先选用保存时间较长的方法, 如–18 ℃冷冻避光保

存, 部分项目可将样品有效期延长至 6 个月[3]。 
质控要点: (1)样品采集人员及分析人员均需熟悉分析

项目的样品保存条件、要求、有效期, 并严格执行标准要

求; (2)采样人员采样前要检查容器是否洁净, 样品标签要

规范填写, 采样信息要完整, 采样记录表要与样品标签对

应; (3)样品到达实验室后, 要对样品的标识、包装容器、样

品状态、保存环境等验收核查, 并填写样品验收记录表。 
若验收核查中发现问题, 受理人员要及时向采样人

员进行反馈核实, 并且根据问题的严重程度采取相应的纠

正措施, 出现但不限于下列严重质量问题的, 要求重新开

展采样工作:  
(1)未按规定的保存方法进行保存。 
(2)未采取有效控制措施防止样品在保存过程被污染[4]。 

3  样品制备质量控制 

制样场所应按半挥发性项目和挥发性项目进行物理

隔离, 不能混用, 混匀、研磨设备要配备齐全, 涉及到的容

器、工具(勺子、镊子、玻璃棒)材质要符合技术要求, 不能

使用如塑料等会带入有机污染的器具, 烧杯、勺子、镊子、

托盘等设备使用后应经过多次处理, 避免交叉污染。首先

用自来水洗净, 再过去离子水, 烘干待用, 使用前再用有

机溶剂润洗, 晾干后即可使用。 
制备好的样品要做好防护措施, 可采用铝箔膜覆盖

等方式。制备好的样品应尽快称量, 并转移回原样品瓶中。

制样人员要对样品的异常情况进行记录备查 , 如水分较

高、颜色较深、有明显油渍或气味等, 并把异常信息反馈

给后续环节检验人员。 

4  样品提取质量控制 

本文主要研究索氏提取法和加压流体萃取法 

4.1  索氏提取 

质量控制要点:  
(1)纸质滤纸筒使用前要先经有机溶剂抽提除杂, 折

叠方法正确, 大小合适, 高度不能超过回流弯管, 滤纸套

筒与样品紧密接触, 不外漏样品。 
(2)温度适中, 回流速度控制在每小时 4~6 次[5]。 
(3)萃取装置安装正确, 密闭性好, 在通风橱里进行抽

提, 保持室内通风。 
(4)使用循环冷凝水冷却方式的, 要注意做好萃取装

置接口处, 避免有水渗入影响萃取效果。 
(5)抽提完后应观察收集瓶中液面情况, 如有溶液较

少、液面分层等异常情况应详细记录备查。 

4.2  加压流体萃取法 

质量控制要点:  
(1)使用的萃取池要及时进行彻底的清洗, 避免由于土

壤干涸后难于清洗或损伤萃取池表面而引起的交叉污染和萃

取效果。清洗时要将萃取池全部拆开, 用依次用热水、去离

子水和有机溶剂在超声波清洗器中清洗, 再烘干备用。 
(2)玻璃仪器用清水清洗后, 再用铬酸洗液浸泡过夜

后用热水、去离子水依次清洗, 烘干, 再用有机溶剂润洗, 
避免待测组分残留[6]。 

(3)萃取过程在通风条件下进行, 并且保证萃取池的

封闭性良好。 
(4)萃取顺序应尽量由低浓度到高浓度, 要详细记录

每批次样品的位置, 以备出现异常数据时倒查。 

5  样品浓缩质量控制 

本文主要研究旋转蒸发浓缩和氮吹浓缩方法。 

5.1  旋转蒸发浓缩 

质量控制要点:  
(1)液体不宜装太多, 真空度和温度应通过方法验证

确定具体参数, 旋转速度不宜过快, 避免出现泡沫影响回

收率。 
(2)保证整个系统的密封性, 避免仪器损坏, 影响实验

结果。 
(3)在旋转蒸发仪接近结束时, 应先打开通气阀门, 使

旋转蒸发仪内外气压一致, 然后关闭旋转开关, 避免发生

倒吸污染样品。 
(4)注意不同项目使用同一仪器的交叉污染问题, 如

多环芳烃残留会使石油烃结果偏高。更换项目时或旋蒸高
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浓度样品后, 应用空白溶剂旋蒸清洗至少 2 次, 确保消除

残留污染后再使用[7]。 

5.2  氮吹浓缩 

质量控制要点:  
(1)开始通入氮气时, 应缓慢开启阀门, 气流不能过大, 

防止样品溅起, 造成损失和污染。 
(2)调节时应用手扶住通气板, 使其能平稳升降, 也避

免由于通气板自身重力下降导致影响实验结果。 
(3)氮吹仪每次使用后, 应及时清洗气针管, 避免造成

交叉污染。 
(4)氮吹过程中要用溶剂冲洗管壁 1~2 次, 必要时要

进行溶剂交换。 

6  样品净化质量控制 

本文主要研究硅胶层析柱、硅酸镁净化小柱和凝胶渗

透色谱 3 种净化方式。 

6.1  硅胶层析柱净化 

质量控制要点:  
(1)装柱密度适度, 否则影响淋洗速度, 淋洗要均匀, 

否则样品往下流时会不均匀, 影响净化结果[8]。 
(2)上样时注意沿着层析柱内壁慢慢加入, 始终保持

硅胶上端表面平整, 避免造成样品没有保持均匀, 影响净

化结果。 

6.2  硅酸镁净化小柱 

质量控制要点:  
(1)净化小柱必须活化后再使用, 活化后要保持柱上

方留有一层溶剂, 不能干涸[9]。 
(2)样品溶解上柱后应同时接收流出液。 
(3)要润洗圆底烧瓶, 尽量将浓缩液全部转移至净化

柱中。 

6.3  凝胶渗透色谱 

质量控制要点:  
(1)由于凝胶色谱中的浓度检测范围有限, 所以试样

浓度不能配置太低或太大, 试样浓度要适度, 可通过方法

验证找到适合的浓度范围, 否则都会影响净化效果[10,11]。 
(2)进样前要先对试样过滤, 防止固体颗粒进入色谱

柱内, 造成堵塞, 影响净化效果。 
(3)确定好收集时间是关键, 可通过多次试验得到准

确参数。 
(4)注意凝胶色谱柱的日常维护, 长期停用要定期运

转净化程序, 保持色谱柱湿润。 

7  样品上机环节质量控制 

质量控制要点:  

(1)进样顺序由低到高, 标曲最高浓度点、质控样、加

标样进完后要接 1~2 个空白溶液(不同瓶装), 查看谱图确

认无影响后再继续进样品; 碰到高浓度样品, 其后第一个

样品要重新进样确认是否受前一个样品污染[12,13]。 
(2)碰到需要稀释的高浓度样品, 稀释倍数要合理, 倍

数不能太大或太小, 在可操作范围内吸取尽量大体积的原

液, 减少稀释对结果的影响。 
(3)每批样品 24 h 分析时间内或觉得仪器有异常时, 

必须回测一次标准曲线中间点, 已确认仪器状态是否正

常。当标准曲线中间点有组分的浓度相对偏差超出允许

范围 , 则要对之前所进样品的数据进行评估 , 如必要则

重新进样标准曲线各浓度点, 重新绘制标准曲线继续样

品分析[14,15]。 
(4)如果样品批次中含有大量高浓度样品, 分析完后, 

及时清洗、保养仪器进样系统。 

8  结  论 

综上所述, 检测机构要想做好土壤有机项目检测工

作, 需要掌握土壤样品储存、制备、提取、浓缩、净化、

上机检测各环节的质控要点, 执行相应质量管理制度并

严格执行 , 注重对各环节质量要点的把控 , 同时落实监

督制度和纠正改进制度, 以期在最大程度上保证检测数

据质量[2]。 
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