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[bookmark: _Toc10394][bookmark: _Toc155789286]1 项目背景
[bookmark: _Toc5619][bookmark: _Toc155789287]1.1 任务来源
根据陕西省市场监督管理局《关于下达2022年地方标准计的
[bookmark: _Hlk127344077]通知》（陕市监函〔2022〕380号），批准由陕西省环境监测中心站承担《土壤中挥发性有机物监测技术指南》标准制订项目任务，项目统一编号为SDBXM059-2022。
项目协作单位包括：陕西华信检测技术有限公司、陕西华邦检测服务有限公司。
[bookmark: _Toc155789288][bookmark: _Toc6358]1.2工作过程
[bookmark: _Toc155789289][bookmark: _Toc11735]1.2.1 成立标准编制组
陕西省环境监测中心站接到此项标准制修订任务后，立即成立了由我站相关部门及项目协作单位组成的标准编制组，承担此项标准的研究制定工作。
[bookmark: _Toc155789290][bookmark: _Toc23175]1.2.2 查询国内外相关标准和文献资料
标准编制组开展了前期调研工作，查阅收集了国内外有关土壤中挥发性有机物监测技术的标准方法及文献资料，了解国内外相关分析方法的研究进展、相关质量标准及排放标准。在整理借鉴的基础上确定了本标准的技术路线和主要研究内容。
[bookmark: _Toc155789291][bookmark: _Toc846]1.2.3 确定标准制修订原则和技术路线
标准编制组经过集中式会议讨论，分别就资料查询和制订需求分析、制订内容的可行性、标准制订方案等内容进行讨论。初步确定了标准制订原则和技术路线。
[bookmark: _Toc155789292][bookmark: _Toc26282]1.2.4 形成标准方法文本和编制说明的送审稿
2023 年1～5月，标准编制组形成标准文本和编制说明，并多次征求协作单位意见并修改。2023 年 11提交编制标准送审稿及编制说明。
[bookmark: _Toc155789293][bookmark: _Toc9457]1.2.5开展标准技术审查和征求意见
2023年12月，陕西省生态环境厅组织召开了标准技术审查会，提出根据工作实际和文本内容，建议将《土壤中挥发性有机物监测技术指南》修改为《土壤中挥发性有机物监测技术规范》，标准编制组根据技术审查会意见进行了完善和修改。2024年3月16日-4月15日，陕西省生态环境厅在厅网站进行广泛征集意见。共征集到10家单位22条反馈意见，其中2条未采纳，3条部分采纳，其余全部采纳，详细情况见“地方标准征求意见汇总处理表”。
[bookmark: _Toc27835][bookmark: _Toc155789295]2 标准制修订的必要性分析
[bookmark: _Toc6769][bookmark: _Toc155789296]2.1 挥发性有机物的理化性质及环境危害
挥发性有机物（volatile organic compounds,简称VOCs）一般是指沸点范围在 50℃～260℃，室温下饱和蒸气压超过 133.3Pa，常温下以蒸气形式存在的有机物，主要包括：低分子量的芳烃、脂肪烃、卤代烃、酮类、醋酸类、腈类、丙烯酸类、醚类等。VOCs 是污染地块中的典型污染物之一。近年来，我国在城市工业企业搬迁后遗留了大量污染地块，特别是焦化类、农药类、石油化工类、有机合成类等污染地块，部分污染地块土壤中VOCs 污染非常严重，具有含量高、分布广的特点。
VOCs由于具有易挥发的特性，土壤中的VOCs能够通过一系列的迁移转化过程进入大气或室内环境被人体呼吸摄入，最终对人体健康造成危害。VOCs呼吸暴露主要包括以下4个过程：①污染土壤VOCs在固相、液相（地下水）、气相以及非水相液体（存在非水相液体情形）之间分配并达到动态平衡；②动态平衡条件下，污染土壤气体中的VOCs在浓度梯度下通过分子扩散作用在其上方的非饱和土壤孔隙中迁移，这一过程中，受污染物的理化性质、土壤特性等因素影响，部分VOCs被生物降解或清洁土壤吸附，导致土壤气体中的VOCs浓度降低；③迁移至临近地表或建筑地板下土壤气体中的VOCs将进一步通过分子扩散等对流传质作用，经过表层土壤孔隙进入大气环境或经过建筑地板裂隙进入室内空气，在室外空气对流或室内空气换气作用下混合稀释；④混合稀释后的VOCs被位于污染区域室内外的人群呼吸吸入，造成健康危害。
[bookmark: _Toc155789297][bookmark: _Toc6978]2.2、挥发性有机化合物监测现状
近年来，我国发生的多起污染地块土壤相关事件，与VOCs呼吸暴露可能引起健康危害密切相关，比如著名的“常州毒地事件”等。污染土壤VOCs环境管理已经成为我国环境保护工作的热点之一。在我国《土壤环境质量 建设用地土壤污染风险管控标准（试行）》（GB 36600-2018）中规定了多达31种。
由于污染土壤中的部分VOCs具有较强的挥发性，国内外的部分研究及我国重大专项《土壤污染状况详查》表明，不同的采样和分析方法引起土壤中VOCs检测结果差异明显（来源：文献[姜林等, 2014.]），因此如何采集具有代表性样品和开展分析测试就显得尤为重要。
国内诸多标准中（表2-1），对土壤中 VOCs的采样技术规定，主要集中在样品的采集、现场筛查、样品保存、质量保证和质量控制环节，存在的主要问题如下： 
1.分析方法和技术导则规定不尽一致。比如《地块土壤和地下水中挥发性有机物采样技术导则》（HJ 1019-2019）对样品采集规定：在40ml土壤样品瓶中预先加入5ml或10ml甲醇（农药残留分析纯级），以能够使土壤样品全部浸没于甲醇中的用量为准，称重（精确到0.01g）后，带到现场。采集约5g土壤样品，立即转移至土壤样品瓶中。土壤样品转移至土壤样品瓶过程中应避免瓶中的甲醇溅出，转至土壤样品瓶后应快速清除掉瓶口螺纹处黏附的土壤，拧紧瓶盖，清除土壤样品瓶外表面黏附的土壤。而《土壤和沉积物 挥发性有机物的测定 吹扫捕集/气相色谱-质谱法》（HJ 605-2011）规定，用60ml样品瓶采集一份测定高含量挥发性有机物和样品含水率，根据现场初筛结果，对于小于200μg/kg采集5g于40ml吹扫瓶中，对于大于200μg/kg采集1g和5g；
2.对现场样品采样过程及记录没有明确要求。比如根据实践经验，
样品采集前应对采样瓶进行称重，采集后应立即在现场称重，如果样品重量不满足标准要求要立即重新采集样品。通过近几年实践发现，大多数检测机构样品采集后带回实验室上机分析前称重，一旦发现样品采集重量不满足标准要求不得不组织人员重新采样，造成人员和经济成本的上升；
3.由于挥发性有机污染物极易受到环境污染，导致测定结果不
准确，但原有标准对此方面未明确要求和规定，导则二氯甲烷等易受污染的目标物测量结果偏高；
4.对样品采集过程中低浓度、高浓度运输空白和全程序空白如何采集未明确规定；
5.对样品分析过程测定顺序及出现异常情况处理未明确规定。比如如果内标无法出峰时如何处理等。
6.此外，还存在针对土壤中 VOCs样品保存、质量保证和质量控制、仪器设备、方法条件以及实验室分析的相关规定过于零散、文字表述不一致、部分关键技术规定仅做了要求，并没有切实可行的可操作性步骤。
针对上述问题，亟需制订土壤中挥发性有机物监测技术规范。



— I —

表2-1 土壤中挥发性有机污染物系列标准
	标  准
	采  样
	保存和流转
	分  析
	质量控制与质量保证

	[bookmark: _Hlk134197691]《建设用地土壤污染状况调查技术导则》（HJ 25.1-2019）
	1、应尽量减少对样品的扰动。
2、严禁对样品进行均质化处理
	/
	/
	/

	《建设用地土壤污染风险管控和修复 监测技术导则》（ HJ 25.2-2019）
	1、采用无扰动的采样方法和工具
2、钻孔取样可采用快速击入法、快速压入法及回转法
3、槽探可采用人工刻切块状土取样
4、禁止对样品进行均质化处理，不得采集混合样
	1、采用密封性的采样瓶封装，样品应充满容器整个空间
2、4℃以下的低温运输、保存
3、浓度较高的样品装瓶后应密封在塑料袋中，避免交叉污染
	1、现场样品分析时，可将污染土壤置于密闭容器中，稳定一定时间后，采用便携式仪器设备对容器中顶部的气体进行定性分析测试。
	1、至少一个运输空白样

	《土壤环境监测技术规范》（ HJ/T
166-2004） 
	1、新鲜样品采集，用可密封的玻璃容器，样品要充满容器
	1、低温保存运输
2、在4℃以下避光保存，可保存7 d
	/
	/

	《地块土壤和地下水中挥发性有机物采样技术导则》（HJ 1019-2019）
	1、采样前准备：钻探设备、非扰动采样器、自封袋、具聚四氟乙烯-硅胶衬垫螺旋盖的40 ml棕色玻璃瓶、便携式有机物快速测定仪
2、土壤采样：钻探取土、样品筛查、样品采集
3、在土壤样品采集过程中应尽量减少对样品的扰动，禁止对样品进行均质化处理，不得采集混合样
4、当采集用于测定不同类型污染物的土壤样品时，应优先采集用于测定挥发性有机物的土壤样品
5、使用非扰动采样器采集土壤样品
6、在40 ml土壤样品瓶中预先加入10 ml甲醇，称重（精确到0.01 g）后，带到现场。采集约5 g土壤样品，立即转移至土壤样品瓶中。
7、用60 ml土壤样品瓶另外采集一份土壤样品，用于测定土壤中干物质含量
	1、装有土壤样品的样品瓶均应单独密封在自封袋中，避免交叉污染
2、土壤样品的保存和流转执行HJ 25.1、HJ 25.2和HJ/T 166的相关规定，样品保存时间执行相关土壤环境监测分析方法标准的规定
	1、相关土壤环境监测分析方法标准
	1、执行相关土壤和水质环境监测分析方法标准的规定
2、每批次土壤样品均应采集1个全程序空白样
3、每批次土壤样品均应采集1个运输空白样

	《土壤和沉积物 挥发性有机物的测定吹扫捕集/气相色谱-质谱法》（ HJ
605-2011）
	1、采样前，在每个40 ml 棕色样品瓶中放一个清洁的磁力搅拌棒，密封，贴标签并称重，记录其重量
2、现场使用便携式仪器对样品进行目标物含量高低的初筛
3、使用无扰动采样器采集样品
4、至少采集3 份平行样品
5、用60 ml 样品瓶采集一份样品，用于测定高含量样品中的挥发性有机物和样品含水率，填满密封
6、初筛时目标物含量小于200 μg/kg 时，采集约5 g 样品，大于等于200 μg/kg 时，应分别采集约1 g 和5 g 样品
	1、冷藏运输
2、在4℃以下保存时间为7 d
3、样品存放区域应无有机物干扰
	1、吹扫捕集
2、全扫描，为提高灵敏度，也可使用选择离子扫描
3、用平均响应因子或最小二乘法绘制校准曲线
	1、每批样品应至少采集一个运输空白和一个全程序空白样品
2、若空白测试不合格，需查找原因，采取措施排除污染后重新采集样品分析
3、BFB检查质谱性能

	《土壤和沉积物 挥发性有机物的测定顶空/气相色谱-质谱法》（ HJ 642-2013）
	1、现场使用便携式仪器对样品进行目标物含量高低的初筛
2、所有样品均应至少采集3 份平行样品
3、样品尽快采集至60 ml 样品瓶（或大于60 ml 其他规格的样品瓶）中，并尽量填满
4、浓度大于1000 μg/kg 时，视该样品为高含量样品
5、采集时切勿搅动土壤及沉积物
6、采样工具在使用前要用甲醇、纯净水充分洗净
7、要注意更换采样工具和清洗采样工具，以防止交叉污染
	1、冷藏运输
2、4℃以下密封保存，保存期限不超过7 d
3、样品存放区域应无有机物干扰

	1、顶空进样
	1、每批样品应至少采集一个运输空白和一个全程序空白样品
2、若空白测试不合格，需查找原因，采取措施排除污染后重新采集样品分析

	《土壤和沉积物 丙烯醛、丙烯腈、乙腈的测定 顶空-气相色谱法》（ HJ 679-2013）
	1、现场使用便携式仪器对样品进行目标物含量高低的初筛
2、所有样品均应至少采集3 份平行样品
3、样品尽快采集至60 ml 样品瓶（或大于60 ml 其他规格的样品瓶）中，并尽量填满
4、浓度大于1000 μg/kg 时，视该样品为高含量样品。
5、采集时切勿搅动土壤及沉积物
6、采集的土壤或沉积物样品，要轻缓放入采样瓶中，不留空间，迅速密封
7、初筛选结果大于300 mg/kg 时应视为高含量试样
	1、冷藏运输
2、样品应在无有机物干扰的4℃以下环境中密封保存
3、丙烯醛的保存期限不超过2 d，乙腈和丙烯腈的保存期限不超过5 d
	1、顶空进样
	/

	《土壤和沉积物 挥发性卤代烃的测定吹扫捕集/ 气相色谱- 质谱法》（ HJ 735-2015）
	1、现场使用便携式仪器对样品进行目标物含量高低的初筛
2、采样前在样品瓶中放置磁力搅拌子，密封，称重
3、采集约5 g 样品至样品瓶中，快速清除掉样品瓶螺纹及外表面黏附的样品，立即密封样品瓶
4、另外采集一份样品于采样瓶中用于高含量样品和含水率的测定
5、初筛测定结果大于200 μg/kg 时，视该样品为高含量样品
6、采样工具在使用前要用甲醇、纯净水充分洗净
7、要注意更换采样工具和清洗采样工具，以防止交叉污染
	1、冷藏运输
2、4℃保存，保存期为14 d
3、样品存放区域应无有机物干扰
	1、吹扫捕集

	/

	《土壤和沉积物 挥发性卤代烃的测定顶空/气相色谱-质谱法》（ HJ 736-2015）
	1、现场使用便携式仪器对样品进行目标物含量高低的初筛
2、所有样品均应至少采集3 份平行样品
3、尽快采集样品于采样瓶（具聚四氟乙烯衬垫的60 ml 螺纹棕色玻璃瓶）中并尽量填满，密封采样瓶
4、初筛测定结果大于200 μg/kg 时，视该样品为高含量样品
	1、冷藏运输
2、4℃保存，保存期为14 d
3、样品存放区域应无有机物干扰
	1、顶空进样
	/

	《土壤和沉积物挥发性有机物的测定顶空/气相色谱法》（ HJ 741-2015）
	1、现场使用便携式仪器对样品进行目标物含量高低的初筛
2、采集样品的工具应用金属制品，用前应进行清洗
3、所有样品均应至少采集3份平行样品
4、22 ml顶空瓶中加入10.0 ml饱和氯化钠溶液，称重后，带到现场。用采样器采集约2 g的土壤或沉积物样品于顶空瓶中，立即密封
5、将样品尽快采集到采样瓶（具有聚四氟乙烯-硅胶衬垫螺旋盖的60 ml 或200 ml 的螺纹棕色广口瓶）中，并尽量填满。密封样品瓶。用于土壤中干物质含量、沉积物含水率和高含量样品的测定
6、初筛测定结果大于1000 μg/kg 时，视该样品为高含量样品
7、采集时切勿搅动土壤及沉积物
8、采样工具在使用前要用甲醇、纯净水充分洗净
9、要注意更换采样工具和清洗采样工具，以防止交叉污染
	1、冷藏运输
2、4℃保存，保存期为7 d
3、样品存放区域应无有机物干扰
	1、顶空进样
	1、每批样品至少应采集一个运输空白。其分析结果应小于方法检出限，否则需查找原因，排除干扰后重新采集样品分析

	《土壤和沉积物 挥发性芳香烃的测定顶空/气相色谱法》（ HJ 742-2015）
	1、现场使用便携式仪器对样品进行目标物含量高低的初筛
2、所有样品均应至少采集3 份代表性样品
3、用铁铲和不锈钢药勺将样品尽快采集到采样瓶中，并尽量填满。密封样品瓶
4、初筛测定结果大于1000 μg/kg 时，视该样品为高含量样品
5、采集时切勿搅动土壤及沉积物
6、采样工具在使用前要用甲醇、纯净水充分洗净
7、要注意更换采样工具和清洗采样工具，以防止交叉污染
	1、冷藏运输
	1、顶空进样
	1、采样前在实验室将10.0 ml 饱和氯化钠溶液和2 g（精确到0.01 g）石英砂放入顶空瓶中密封，将其带到采样现场。采样时不开封，之后随样品运回实验室，在往复式振荡器上以150 次/min 的频率振荡10 min，待测
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[bookmark: _Toc155789298][bookmark: _Toc28519]3国内外相关分析方法研究
[bookmark: _Toc155789299][bookmark: _Toc20956]3.1 主要国家、地区及国际组织相关分析方法研究
表3-1 监测分析方法一览表
	序号
	标准编号
	标准名称
	来源
	方法原理
	适用范围

	1
	EPA Method 8260B
	Volatile Organic Compounds by Gas Chromatography-Mass Spectrometry（VOCs）
	国际标准
	通过顶空、热脱附等方法，使用气相色谱质谱法测定不同基质中的VOCs
	水、气、土壤、沉积物、固废

	2
	EPA Method 8121
	Chlorinated Hydrocarbons by Gas Chromatography Capillary Column Techniqu
	国际标准
	通过顶空、热脱附等方法，使用气相色谱-ECD方法测定不同基质中的氯代烃
	水、气、土壤、沉积物、固废

	3
	EPA Method 8031
	Acrylonitrile by Gas Chromatograph
	国际标准
	通过顶空法，使用气相色谱-ECD测定不同基质中的丙烯腈
	水、土壤、沉积物、固废

	4
	EPA Method 502.2
	Volatile Organic Compounds in Water by Purge and Trap Capillary Column Gas Chromatography with Photoionization and Electrolytic Conductivity Detectors in Series - Revision 2.（VOC）
	国际标准
	通过吹扫捕集法，使用气相色谱-TCD测定水质中的VOCs
	水

	5
	EPA Method 524.2
	Measurement of Purgeable Organic Compounds in Water by Capillary Column Gas Chromatography-Mass Spectrometry - Revision 4.1
	国际标准
	通过吹扫捕集法，使用气相色谱质谱法测定水质中的VOCs
	水

	6
	ASTM. D4547.
	Standard guide for sampling waste and soils for volatile organic
compounds. 2009.
	国际标准
	甲醇提取或吹扫-捕集法/顶空法，采用光离子化检测器或其他便携式设备在现场进行样品中VOCs
总量的筛查，用以辅助收集合适的样品送至实验室进行VOCs 分析检测
	固废、土壤和沉积物中VOCs 分析检测的样品收集、采样操作、样
品保存和预处理等

	7
	EPA. 5035
	methodologies for collection, preservation,
storage, and preparation of soils to be analyzed for volatile organic compounds. 2004.
	国际标准
	现场使用甲醇、硫酸氢钠作为保护剂（最大程度的抑制样品中的 VOCs挥发和生物降解损失）或使用水作为提取剂，样品在 48 h内完成分析
	土壤

	8
	ISO. 18400-102.
	Soil Quality-Sampling-Part 102: Selection and application of sampling techniques. 2017.
	国际标准
	明确了土壤 VOCs样品应采集原状土；采用甲醇作为保护剂防止土壤中 VOCs的挥发和降解；推荐选择“预装甲醇的样品瓶”或“不锈钢专用采样器”
	土壤


[bookmark: _Hlk155719357]从表3-1可以看出，上述方法原理主要是通气相色谱-FID/ECD/TCD法和气相色谱-质谱法测定不同基质中挥发性有机物，对于土壤中VOCs的采样、运输、保存、分析和质量控制均有不同的描述。
[bookmark: _Toc9663][bookmark: _Toc155789300]3.2 国内相关标准方法研究
国内主要标准方法、原理及适应范围见表2-1。
国内上述标准中，既有对样品采集专门的方法，也有仅针对分析测试的方法，还有穿插在其他调查导则中的一些规定，但各个标准对采样、分析测试、质量保证和质量控制描述各不尽一致且国于零散。
[bookmark: _Toc155789301][bookmark: _Toc12420]4 基本原则和技术路线
[bookmark: _Toc155789302][bookmark: _Toc21591]4.1 基本原则
参考国外应用较广、较新的技术方法，结合国内环境监测能力和国家相关技术标准现状，选择符合实际的土壤中VOCs监测技术方法。
主要技术要求应具有内容较全面、针对性突出和可操作性强的特点。对于样品采集、现场筛查、样品保存、分析测试、质量保证和质量控制等全过程进行技术规定，确保关键技术的可操作性和满足现有各个零散的标准方法要求。
[bookmark: _Toc22056][bookmark: _Toc155789303]4.2 技术路线
本标准制修订的技术路线见图1。


[bookmark: _Toc7117][bookmark: _Toc155789304]图1  本标准制修订的技术路线图
[bookmark: _Toc28869][bookmark: _Toc155789305]5 主要技术内容
[bookmark: _Toc155789306][bookmark: _Toc10901]5.1范围
本标准针对土壤中VOCs的监测准备，分析准备，样品采集、保存流转，分析测试，质量保证和质量控制等方面进行了详细规定。对分散在其他各个标准中相关要求进行了梳理。根据标准编制要求，在 标准文本中规定：本标准规定了土壤中挥发性有机物监测的准备、样品采集、保存与运输、分析测试以及质量保证与质量控制的技术要求。本标准适用于土壤中挥发性有机物的监测。

[bookmark: _Toc5036][bookmark: _Toc155789307]5.2规范性引用文件
本标准编制说明中引用的国内现行标准共5项，具体如下：
HJ/T 166土壤环境监测技术规范
HJ 1019地块土壤和地下水中挥发性有机物采样技术导则
HJ 605土壤和沉积物 挥发性有机物的测定 吹扫捕集/气相色谱-质谱法
HJ 25.1建设用地土壤污染状况调查技术导则
HJ 25.2建设用地土壤污染风险管控和修复 监测技术导则
[bookmark: _Toc4804][bookmark: _Toc155789309]5.3术语和定义
本标准包括8个术语和定义，其中挥发性有机化合物的定义引用自HJ 1019-2019，替代物、基体加标和校准确认标准溶液引用自HJ 605-2011。低浓度运输空白、低浓度全程序空白、高浓度运输空白以及高浓度全程序空白为本标准确定，根据实际工作需要明确了低浓度和高浓度运输空白和全程序空白的定义。使得在样品出现异常污染时，能够追溯及分析污染原因。
[bookmark: _Toc155789310][bookmark: _Toc11415]5.4采样准备
[bookmark: _Toc1848]5.4.1 采样计划
文本内容：土壤挥发性有机物现场采样计划按照HJ 1019执行，采样计划记录内容可参考附录A。
编制说明：
1、本标准的附录A中，表A.1  土壤挥发性有机物监测计划表对采样计划内容进行了明确，使得可操作性和规范性得以提高，并且加强了采样过程的可追溯性，同时也保障了采样过程的质量控制。
2、与HJ/T 164 中“3.2.1.2 制定采样计划”基本一致，具体内容如下：“采样计划应包括：监测目的、监测点位、监测项目、拟采样时时间、采样人员及分工、安全保障措施等。” 
[bookmark: _Toc30390][bookmark: _Toc155789311]5.4.2 采样设备和器具
[bookmark: _Hlk155724502]5.4.2.1采样设备和器具
文本内容：土壤挥发性有机物土壤采样设备和器具按照HJ 1019和HJ/T 166执行。
编制说明：
由于HJ 1019和HJ/T 166对采样设备和器具规定的较为详细且与其他监测标准完全一致，故直接引用。
5.4.2.2现场监测仪器
文本内容：便携式有机物快速测定仪：便携式光离子化检测仪（PID）或便携式火焰离子化检测仪（FID）等，精度应大于0.1ppm。
天平：精度应大于 0.01 g。
编制说明：
1、对现场监测便携式有机物快速测定仪的精度做出了规定，“精度应大于0.1ppm”；
2、同时也针对所检测的VOCs类型和污染状况，选择使用携式光离子化检测仪（PID）或便携式火焰离子化检测仪（FID），也是目前较为普遍的仪器设备，同时保证了所有监测单位现场测试数据的一致性；
3、对现场的称量工具进行了规定“天平：精度为 0.01 g”。
5.4.2.3运输设备
文本内容：样品冷藏箱：运输样品冷藏箱能保持测定挥发性有机物的土壤样品温度低于4℃以下。
编制说明：
实际工作中，样品冷藏箱要求无有机化合物干扰，并具备温度显示功能，样品保存温度应能达到4℃以下。当冷藏箱不具备带温度显示功能的温度计时，应放置温度计在冷藏箱内。温度计应经计量检定或校准合格。根据标准编制要求，文本中按上述规定。
[bookmark: _Toc155789312][bookmark: _Toc775]5.4.3采样瓶质量检查
5.4.3.1 有机物背景值检查
文本内容：样品瓶在使用前，应进行背景值检查。将清洗好的磁转子、样品瓶、聚四氟乙烯-硅胶衬垫以及瓶盖，盖紧组装好。每批次抽取3%的样品瓶，按照本文件7.3的检验步骤进行检查，结果应满足本文件9.3.3.1要求，即为合格。
[bookmark: _Hlk90221327]若样品瓶背景值检查不合格，则应重新对该批次磁转子、样品瓶、聚四氟乙烯-硅胶衬垫以及瓶盖，进行清洗、烘烤。可使用检验合格的实验用水，进行沸水浴清洗0.5~1h，再使用无挥发性有机物背景干扰的烘箱，在105±5℃，至少烘烤2h至干，然后放入密封的干燥器中备用。清洗烘烤后的样品瓶，需再次进行背景值测试，直至合格。
编制说明：
1、本标准规定了样品瓶的背景值检查的抽样频率。“每批次抽取3%的样品瓶，按样品分析过程进行分析，目标化合物浓度不得超过空白试验分析结果要求。”抽取3%是参考《固定污染源监测质量保证与质量控制技术规范（试行》（HJ/T 373-2007）4.4.5.3采样瓶抽检和《地表水环境质量监测技术规范》（HJ 91.2-2022）7.2.1.2中的要求，并与之保持一致。
2、本标准对于样品瓶的背景值检查不合格时给出了处理方法：
“需重新对磁转子、样品瓶、聚四氟乙烯-硅胶衬垫以及瓶盖，进行清洗、烘烤。可使用检验合格的实验用水，进行沸水浴清洗0.5~1h，再使用无挥发性有机物背景干扰的烘箱，在105±5℃，至少烘烤2h至干，然后放入密封的干燥器中备用。清洗烘烤后的样品瓶，需再次进行背景值测试，直至合格。”该项规定是根据我省土壤污染状况详查大量实践经验得出。
5.4.3.2 气密性检查
文本内容：检查合格的样品瓶在使用前每批次应抽取3%进行样品瓶气密性检查。按照本文件7.3的检验步骤进行检查，替代物的检验结果应满足本文件9.3.3.4要求，即为合格。
若密封性检查不合格，则应排查密封垫和瓶盖是否匹配或未盖紧等原因。需再次进行气密性检查，直至合格。
编制说明：
1、样品瓶的密封性在土壤VOCs测定时尤为重要，密封性不好，样品很容易受到周围环境的污染以及交叉污染，特别是某些卤代烃（如二氯甲烷）的穿透力很强，密封性不好很容易造成污染。  
2、检查合格的样品瓶在使用前，参照《固定污染源监测质量保证与质量控制技术规范（试行》（HJ/T 373-2007）4.4.5.3采样瓶抽检和《地表水环境质量监测技术规范》（HJ 91.2-2022）7.2.1.2中的要求，规定每批次抽取3%进行气密性检查。为了有效对样品瓶气密性进行检查，选取替代物作为样品进行全程序测试，若满足相关回收率要求即可。由于替代物在自然界本身没有，而且替代物与目标物性质相似，如果采用目标化合物开展检查，由于样品瓶极易受到污染，回收率不能完全代表实际检验结果，而且目标化合物多达65种，造成非常大的工作量，因此选取替代物作为目标物进行气密性检查既满足相关要求，又保证了检查质量。
[bookmark: _Toc155789313][bookmark: _Toc738]5.4.4实验用水质量检查
[bookmark: _Hlk90220793]文本内容：实验用水在使用前，应进行质量检查，每批用空白试剂水做3个~5个平行测定。用气密性注射器量取5.0 ml待检实验用水，作为空白试料。将空白试料加入至40 ml已进行背景检查、气密性检查合格的样品瓶中，按照本文件7.3的检验步骤进行检查，检验结果应满足本文件9.3.3.1要求，即为合格。
若实验用水检验不合格，应将其煮沸（除有机物）冷却后或者更换实验用水，重新进行实验用水检验，直至合格。
编制说明：
1、样品分析时，会加入实验用水，使得土壤样品在样品瓶中能够充分搅动，有利于土壤中VOCs的释放。若是实验用水不合格，就会代入污染物使得样品受到污染。
2、实验用水在使用前，应进行质量检查。检查方法按照样品测试方法即可。
3、本标准给出了实验用水的处理方法。“若实验用水检验不合格，可将其煮沸（除有机物）冷却后或者更换实验用水，重新进行实验用水检验，直至合格。”
[bookmark: _Toc155789314][bookmark: _Toc13657]5.4.5甲醇质量检查
[bookmark: _Hlk155725221]文本内容：甲醇在使用前，应进行质量检验，每批用甲醇做3个～5个平行测定。用气密性注射器量取5.0 ml检验合格的实验用水，作为空白试料。将100μl的待用甲醇，作为待测样。将空白试料和待测样，依次加入至40 ml已进行背景检查、气密性检查合格的样品瓶中，按照本文件7.3条的检查步骤进行检验，检验结果应满足本文件9.3.3.1条的要求，即为合格。
若甲醇检验不合格，应将其纯化或者更换，重新进行甲醇质量检查，直至合格。
编制说明：
1、在测定高浓度样品时，甲醇作为保护剂和萃取剂，其质量尤为重要，建议使用农残级的甲醇。
2、甲醇在使用前，应进行质量检验。检查方法按照高浓度样品测试方法即可。
3、若甲醇检验不合格，可将其纯化或者更换农残级的甲醇，重新进行甲醇质量检查，直至合格。
[bookmark: _Toc26254]5.5 分析准备
[bookmark: _Toc7446][bookmark: _Toc155789315]5.5.1仪器和设备
[bookmark: _Toc28471]5.5.2 试剂和材料
[bookmark: _Toc23319]5.5.3 仪器性能检查
编制说明：
上述3条参照HJ 605执行即可。
[bookmark: _Toc26209]5.5.4  试验场所背景检验
[bookmark: _Hlk155725884]文本内容：用气密性注射器量取5.0 ml检验合格的空白试剂水，装入40 ml已检查合格的样品瓶中，敞口在试验场所放置1h，随后盖上瓶盖和密封垫。按照本文件7.3的检验步骤进行检验，检验结果应满足本文件9.3.3.1要求，即为合格。
若试验场所检验不合格，应先检查试验场所是否存在检出目标物的存放源，若存在污染源，移除，加强通风后重新进行试验场所背景检验，直至合格。
编制说明：
1、实验场所若存在污染源，则会造成样品污染，特别是当场所存在卤代烃（如二氯甲烷），其穿透能力强，很容易造成样品污染。
2、一般在实验过程中，场所背景污染是样品、器皿、溶剂等通过与场所环境空气接触造成，因此规定最大1h的接触时间后进行检测。
3、若试验场所检验不合格，应先检查试验场所是否存在检出目标物的存放源，若存在污染源，移除，加强通风后重新进行试验场所背景检验，直至合格。
[bookmark: _Toc14003][bookmark: _Toc155789316]5.6 样品采集、保存和流转
[bookmark: _Toc4704]5.6.1 样品采集
[bookmark: _Toc28638]5.6.1.1  样品筛查
        文本内容：土壤样品的采集按HJ/T 166和HJ 1019的相关规定执行。应在采样现场使用本文件5.4.2.2条所列的便携式有机物快速 测定仪对样品进行目标物含量初筛，初筛结果填写记录可参考附录B。应将快筛结果分成三个浓度梯度，浓度结果分级见表1。
表1	土壤挥发性有机物快筛浓度分级标准
	浓度分级
	快筛结果（ppm）

	低浓度
	0-200

	中浓度
	200-1000

	高浓度
	＞1000


编制说明：
1、采用便携式有机物快速测定仪现场快速筛选技术手段进行快筛分析，并要求提供快筛的仪器型号及性能。现场测定的数据和相关信息均应记录在附录B中。
2、一般需使用便携式有机物快速测定仪对土壤中VOCs 的总量进行筛查，常用的设备包括便携式光离子化检测器（PID）和火焰离子化检测器（FID）。
3、现场测定数据是实验室检测分析前判断样品浓度高低的高低的依据，因此本标准对现场测定相关数据设计了专用记录表，以便现场记录和实验室分析测试判断。
[bookmark: _Toc155789317][bookmark: _Toc17022]5.6.1.2采样方法
文本内容：土壤挥发性有机物样品需单独采集，采集过程中应尽量减少对样品的扰动，禁止对样品进行均质化处理，不得采集混合样，土壤挥发性有机物现场称重记录可参考附录C。如存在挥发性有机物和其他土壤指标同时需要采样时，优先采集挥发性有机物。
采样前，取3个40 ml棕色样品瓶，其中2个放磁转子，1个加入10ml甲醇，密封，贴标签并称重（精确至0.01 g），记录其重量并在标签上注明。
采样时，采用非扰动采样器采集不少于5g、1g原状土壤样品推入加磁力搅拌子的采样瓶；采集不少于5g原状土壤样品推入盛有10ml甲醇（农残级）的采样瓶中，并且保证甲醇浸没样品。采样时，快速清除掉样品瓶螺纹及外表面上黏附的样品，密封样品瓶。
另外单独用60 ml样品瓶（或大于60 ml其他规格的样品瓶）采集一份样品，用于测定土壤样品含水率。
注1：若使用一次性塑料注射器采集样品，针筒部分的直径应能够伸入40 ml 样品瓶的颈部。针筒末端的注射器部分在采样之前应切断。一个注射器只能用于采集一份样品。若使用不锈钢专用采样器，采样器需配有助推器，可将土壤推入样品瓶。
注2：采用添加甲醇的方式进行 VOCs 样品的采集时，甲醇应在采样前预先添加至采样瓶中并称重，在使用当天进行第二次称重，如果发现瓶子中甲醇质量减少量大于0.1g，则不可用于样品采集。
编制说明：
1、土壤中挥发性有机物极易逸散，也极容易受到外来污染，因此需要单独采集，并减少对样品的扰动；在实践中，由于相关检测标准没有规定需要在现场称重，导致很多检测机构现场采集样品重量不符合测试要求，有的甚至采集后在实验室分析测试之前分取少量样品，导致收到污染或逸散，造成数据不准确的情况较为普遍，因此本标准制定了土壤挥发性有机物现场称重记录表，以规范其采样时现场称重。
2、为了实验室分析遇到部分目标物浓度为高浓度，部分为中浓度或低浓度，采样时将3种可能性都考虑到，采集3种不同类型的样品。
3、为避免VOCs 在从土芯转移至样品瓶过程中的损失，通常采用非扰动采样器，包括：普通非扰动采样器、EncoreTM 采样器和一次性注射器。若使用一次性塑料注射器采集样品，针筒部分的直径应能够伸入40 ml 样品瓶的颈部。针筒末端的注射器部分在采样之前应切断。为避免交叉污染，一个注射器只能用于采集一份样品。通常，选择容积为10 ml 的一次性塑料注射器。若使用不锈钢专用采样器，采样器需配有助推器，可将土壤推入样品瓶。
4、关于土壤样品瓶中甲醇的用量。USEPA 5035 中的6.2.2.3 要求使用10 ml 甲醇和约5g的土壤，而ASTM. D4547 中要求甲醇体积（ml）与土壤质量（g）的比例应控制在1:1~10:1之间（需保证土壤全部浸没在甲醇中）。由于甲醇的危险特性，应尽量减少其使用量。本标准根据国内现有的污染地块环境监测经验，为保证土壤全部浸没在甲醇中，使用10 ml 甲醇。
5、采用添加甲醇的方式进行 VOCs 样品的采集时，甲醇应在采样前预先添加至采样瓶中并称重，为了防止甲醇的挥发损失，在使用当天应进行第二次称重，根据经验，如果发现瓶子中甲醇质量减少量大于0.1g，则不可用于样品采集，以免引起数据可比性差。
5.6.1.3 空白样品
文本内容：空白样品包括运输空白和全程序空白。每个批次至少采集1套本文件3.5，3.6，3.7，3.8所列的高浓度和低浓度全程序空白样和运输空白样。高浓度运输空白和全程序空白分别为在40 ml棕色样品瓶中加入10ml甲醇；低浓度运输空白和全程序空白分别为在40 ml棕色样品瓶中加入5.0ml空白试剂水。
编制说明：
检测方法及其他相关标准对全程序空白和运输空白均要求加入空白试剂水，但实践中，空白试剂水仅代表低浓度，对高浓度样品与之配套的是加入甲醇，因此本标准细化了该部门内容，明确了高浓度和低浓度采样不同的试剂。
[bookmark: _Toc155789318][bookmark: _Toc4931]5.6.2样品保存与流转
[bookmark: _Hlk155727337]5.6.2.1不同点位的土壤样品瓶应单独密封在自封袋中，避免交叉污染。
编制说明：
由于便携式有机物快速测定仪不能判断污染物的种类，读数反映的是体积浓度，也无法直接换算成质量分数，因此在不能判断污染物种类的情况下，无法将便携式有机物快速测定仪的读数与上述标准进行比较，以判断土壤是否属于高含量样品。因此本标准规定装有不同土壤样品的样品瓶，均应密封在塑料袋中，避免交叉污染。
5.6.2.2 采样现场、运输过程、实验室样品存放区均应配备冷藏设施，样品采样后应4 ℃以下避光保存，4℃以下保存，最长保存时间为7 d。 
编制说明：
HJ 25.2 规定“样品应置于4℃以下的低温环境（如冰箱）中运输、保存，避免运输、保存过程中的挥发损失，送至实验室后应尽快分析测试”。我国大多数相关标准（HJ/T 166、HJ 605、HJ 642、HJ 741、HJ 742）中均规定保存期限为7 d，因此，本标准建议采样现场、运输过程、实验室样品存放区均应配备冷藏设施，确保样品采样后4 ℃以下避光保存， 4℃以下保存，最长保存时间为7 d。 
5.6.2.3样品的交接流转应及时做好记录，记录内容应包括交样人、接样人、交接时间、样品数量、样品状态、保存条件、领样人、领样时间、样品编号和分析项目等信息。
编制说明：
样品的交接流转应及时做好记录，记录内容应包括交样人、接样人、交接时间、样品数量、样品状态、保存条件、领样人、领样时间、样品编号和分析项目等信息，以防止混淆。
[bookmark: _Toc155789319][bookmark: _Toc26940]5.6.3样品含水率的测定
文本内容：按HJ 605中7.3条要求测试。
编制说明：
1、土壤中的污染物含量应以干重计算。由于只可以测定新鲜土样中的VOCs 的含量，当土样水分含量较大时，如以鲜重计算，由于含水率各不相同，各个实验室，不同时期采集的样品数据没有可比性。
2、用于测定样品含水率的土壤样品采集方式应与HJ 605 中“7.1 样品的采集”一致，具体内容如下：“用60 ml 样品瓶（或大于60 ml 其他规格的样品瓶）另外采集一份样品，用于测定高含量样品中的挥发性有机物和样品含水率。”
[bookmark: _Toc155789320][bookmark: _Toc26602]5.7分析步骤
[bookmark: _Toc7621]5.7.1仪器参考条件
文本内容：按HJ605中8.1条要求设置。
[bookmark: _Toc2934]5.7.2 校准
文本内容：按HJ605中8.2条要求执行。
编制说明：
按HJ 605要求设置或执行即可。
[bookmark: _Toc26058]5.7.3 测定
5.7.3.1 测定前准备
文本内容：测定前，先将样品瓶从冷藏设备中取出，使其恢复至室温。
编制说明：
由于样品从冷藏箱取出后温度和室温不一致，导致样品溶液密度与校准曲线测定时不一致，进而影响进样体积，因此，样品从冷藏箱取出后要静置恢复至室温后再上机测定。
5.7.3.2 空白试验
文本内容：用微量注射器或仪器自带经校准的在线加样系统，分别量取10.0μl内标标准溶液和10.0μl替代物标准溶液至用气密性注射器量取的5.0 ml 空白试剂水中，作为空白试料。再将空白试料加入至40 ml样品瓶中，按照仪器参考条件进行测定。
编制说明：
HJ 605中，将空白试验在样品测定之后，但实践中，空白试验在样品之后测试，如果发现空白不合格，测试完毕的样品需要重新测定，而将空白放在样品测定之前，如果发现空白有问题可以及时查找原因，排除干扰后再测定样品，从而减轻了重复测定样品的工作量。
5.7.3.3 低、中含量样品测定
文本内容：
按HJ 605中8.3.1条的要求执行。
由于现场初步判定结果仅为参考数据，在分析5g样品时，当出现目标物浓度超过标准系列最高点，则需进一步分析1g样品，当1g样品目标物未超过标准系列最高点时，5g样品中目标物组分超过标准系列最高点，结果以1g样品结果报出；当用1 g样品分析时，若目标物未检出，需重新分析5 g样品，目标物未检出组分的结果以5g样品结果报出；当用1 g样品分析时，若目标物质量浓度超过了标准系列最高点，应按照高含量样品测定方法重新分析样品，超过标准系列目标物组分的结果以甲醇样品结果报出。
编制说明：
除执行HJ 605中8.3.1规定外，此处结合工作实际和经验，细化了测定时选取不同样品量的原则，以免在实际上机测定时，造成重复性工作，并避免样品污染和样品量不够的现象发生。
5.7.3.4 高含量样品测定
文本内容：取本文件5.6.1.2中加入甲醇的采样瓶振摇2min，静置沉降后，用一次性巴斯德玻璃吸液管移取约1ml上清液至2ml棕色玻璃瓶中，必要时，上清液可进行离心分离。用微量注射器分别移取10.0～100μl上清液、10.0μl内标标准溶液和10.0μl替代物标准溶液，至用气密性注射器量取的5.0 ml空白试剂水中作为试料，放入40 ml样品瓶中（若无自动进样器，则直接放入吹扫管中），按照HJ 605中8.1仪器参考条件进行测定。其余按HJ 605中8.3.2执行。
在分析高浓度样品时，同一样品不同组分未检出和超过校准系列最高点有可能同时出现，要在分析完该样品时加入空白样品，进行空白检验。
编制说明：
除执行HJ 605中8.3.2规定外，着重强调在分析完高浓度样品外，先插入1个空白样品检验仪器是否受到污染，然后在测定下一个样品，以免高浓度样品对低浓度样品的污染。
[bookmark: _Toc14598]5.8 结果计算与表示
文本内容：按照HJ 605中第9章节执行。
编制说明：
本标准结果计算与表示与HJ 605没有差异，按照HJ 605执行。
[bookmark: _Toc29531]5.9 质量保证与质量控制
[bookmark: _Toc22570]5.9.1 质量保证
[bookmark: _Hlk155728682]文本内容：从事土壤监测的机构、其组织机构、监测人员、监测仪器与设备设施、管理体系等应按《检验监测机构资质认定评审准则》（市场监管总局2023年第21号）、RB/T 041及HJ 630等相关要求执行。
编制说明：
土壤VOCs的测试，首先需要保证人、机、料、法、环均符合要求才能展开，确保试验室有资质和有能力。土壤采样过程的质量保证应符合HJ 25.1、HJ 25.2和HJ/T 166 中的相关要求。
[bookmark: _Toc7811]5.9.2 样品采集、保存、流转质量控制
文本内容：采样前，应严格按照本文件4.2条~4.5条的规定，对试剂和样品瓶进行检查，检查合格后方可使用。样品冷藏箱无有机物干扰，样品运输过程和实验室内存放区域均应无挥发性有机物干扰。 
编制说明：
HJ 25.1 中“6.3.6 其他注意事项”规定：“现场采样时，应避免采样设备及外部环境等因素污染样品，采取必要措施避免污染物在环境中扩散。现场采样的具体要求参照HJ 25.2。”
HJ 25.2“9 质量保证和质量控制”中的“9.1.1 款”规定：“应防止采样过程中的交叉污染。钻机采样过程中，在第一个钻孔开钻前要进行设备清洗；进行连续多次钻孔的钻探设备应进行清洗；同一钻机在不同深度采样时，应对钻探设备、取样装置进行清洗；与土壤接触的其他采样工具重复利用时也应清洗。一般情况下可用清水清理，也可用待采土样或清洁土壤进行清洗；必要时或特殊情况下，可采用无磷去垢剂溶液、高压自来水、去离子水（蒸馏水）或10%硝酸进行清洗。”
由于挥发性有机物特别容易挥发，易受到来自环境等各方面的污染，综合上述标准，本标准对样品采集、保存、流转全过程质量控制进行了详细规定。
[bookmark: _Toc7322]5.9.3 实验室质量控制
[bookmark: _Toc90407565][bookmark: _Toc90714567][bookmark: _Toc90407445][bookmark: _Toc90407299]文本内容：
5.9.3.1 目标物定性
按HJ 605中11.1条的要求执行。
[bookmark: _Toc90407446][bookmark: _Toc90714568][bookmark: _Toc90407300][bookmark: _Toc90407566]5.9.3.2 校准
按HJ 605中11.3条的要求执行。
[bookmark: _Toc90407567][bookmark: _Toc90714569][bookmark: _Toc90407301][bookmark: _Toc90407447]5.9.3.3 样品
5.9.3.3.1空白试验分析结果应满足如下任一条件的最大者：
（1）目标物浓度小于方法检出限；
（2）目标物浓度小于相关环保标准限值的5%；
（3）目标物浓度小于样品分析结果的 5%。
若空白试验未满足以上要求，则应采取措施排除污染并重新分析同批样品。当分析空白试验样品时发现苯和苯乙烯出现异常高值，表明 Tenax可能变质失效，需进行确认，必要时需更换捕集管。
5.9.3.3.2每批样品应至少采集1套高浓度和低浓度全程序空白样和运输空白样。若怀疑样品受到污染，则需分析该空白样品，其测定结果应满足本文件9.3.3.1条所要求的空白试验的控制指标，否则需查找原因，采取措施排除污染后重新采集样品分析。
5.9.3.3.3 每批样品分析之前或24h之内，需进行仪器性能检查，测定校准确认标准溶液和空白试验样品。
5.9.3.3.4 每批样品（最多20个）应选择一个样品进行平行分析或基体加标分析。所有样品中替代物加标回收率均应在70%～130%，否则应重复分析该样品。若重复测定替代物回收率仍不合格，说明样品存在基体效应。此时应分析一个空白加标样品，其中的目标物回收率应在70%～130%。
5.9.3.3.5 若初步判定样品中含有目标物，则应分析一个平行样，平行样品中替代物相对偏差应在25%以内；若初步判定样品中不含有目标物，则须分析该样品的加标样品，该样品及加标样品中替代物相对偏差应在25%以内。
5.9.3.3.6 当替代物未检出时，应对该样品重新测定，若两次平行测定结果都为末检出，此时还应分析一个空白加标，目标化合物的回收率要在合格范围内，则可判定为基体效应，应填写挥发性有机物异常样品报告单，停止分析测试，异常样品报告单可参考附录D。若两次替代物异常两次分析结果若有不一致，则要查明原因，重新分析。
5.9.3.3.7 分析完高浓度样品时，可能会造成吹扫捕集管及分析管路的残留污染，此时应插入分析一个空白样品，其测定结果应满足本文件9.3.3.1条所要求 的空白试验的控制指标后，方可进入下一个样品分析，若空白试验控制指标不合格，应进行仪器设备管路清洗维护，直至空白试验的控制指标合格后，可开展下一个样品分析。
编制说明：
1、空白试验对本实验来说特别重要，一般要求空白试验中目标化合物浓度要低于方法检出限，但由于个别挥发性有机物几乎无处不在，实践中很难做到全部目标化合物低于方法检出限，但如果目标物浓度小于相关环保标准限值5%或小于样品分析结果5%，也不影响其数据的使用，故本标准作此规定。
2、HJ 25.2 规定“采集土壤样品用于分析挥发性有机物指标时，建议每次运输应采集至少一个运输空白样”，HJ 605 规定“每批样品应至少采集一个运输空白和一个全程序空白样品”。本标准要求每批次样品均需设置一个运输空白和一个全程序空白样，与上述标准基本一致。同时给出了怀疑样品受到污染的处理方法。
3、当替代标回收率不合格或未检出时，应对该样品重新测试，若两次都不合格，则需要分析空白加标以排除仪器故障的可能，若空白加标目标化合物的回收率在合格范围内，说明该样品的基体效应影响测试结果，此时需要填写异常样品报告单。
在实践中，部分样品由于基体干扰，造成替代物回收率不合格或未检出的现象时有发生，如果严格按照相关分析标准执行该样品就无法分析，因此结合实际对该现象作处如上规定，只要有确凿证据证明替代物不合格是由于基体干扰引起，就可以结束试验，但要提供基体干扰的证据，特此设计了异常样品报告单（附录D）。
4、挥发性有机污染物有很强的附着性，特别是高浓度样品分析结束后，必须分析一个空白样品，并确保其目标化合物未检出，否则应进行仪器设备管路清洗维护，直至空白测试合格后，才可开展下一个样品分析。
[bookmark: _Toc155789322][bookmark: _Toc24739]5.9.3.4试剂、器皿与耗材
[bookmark: _Hlk155729913]文本内容：污染来自溶剂、试剂、不纯的惰性吹扫气体、玻璃器皿和其他样品处理设备。应使用检验合格的溶剂、试剂和惰性吹扫气体，样品贮存和分析时应尽量避免实验室中其他溶剂的污染，玻璃器皿和其他样品处理设备应清洗干净，不应使用非聚四氟乙烯密封垫圈、塑料管或橡胶组分的流量控制器，气相色谱载气管线及吹扫气管线应是不锈钢管或铜管。
编制说明：
该部分列出了产生污染的主要类型，并结合实践经验提出了针对这些污染怎么消除的方法。
[bookmark: _Hlk155730010]5.9.3.5 场所环境
文本内容：
5.9.3.5.1有机实验室溶剂使用量大，特别是在土壤半挥发性有机物前处理中，会使用大量的二氯甲烷、丙酮等挥发性有机溶剂。二氯甲烷穿透力极强，很容易附着在实验器皿和实验人员衣物上，造成溶剂污染。在开展土壤挥发性有机物分析时，挥发性有机物测试用分析仪器、实验器皿、标曲配制应单独设立实验区域。
5.9.3.5.2 挥发性有机物样品和半挥发性有机物样品应分区、单独存放。
编制说明：
结合实践经验，本部分列出了产生挥发性有机物场所污染的主要情景，针对这些情景提出了消除措施。
[bookmark: _Toc90714570][bookmark: _Toc1165]5.9.4分析干扰与消除
文本内容：
5.9.4.1 若样品中含有大量水溶性物质、悬浮物、高沸点有机化合物或高含量有机化合物，在分析完后需用肥皂水和空白试剂水（5.2）清洗吹扫装置和进样针，然后在烘箱中 105℃烘干。
5.9.4.2 若样品中有些高沸点有机化合物被吹脱出来，它们将在目标物之后流出色谱柱。在程序升温完成后，气相色谱应设置烘烤时间确保高沸点有机化合物流出色谱柱。
5.9.4.3 要定期对仪器分流出口进行维护，对色谱柱进行老化，防止高沸点化合物对仪器性能产生影响。
5.9.4.4 酮类物质的吹扫温度升至80℃，吹扫捕集效率和回收率可明显提高。
5.9.4.5由于土壤中金属物质含量比较高，在样品分析完时，磁转子会吸附很多的黑色铁屑，清洗晾干后，可使用滤纸将其裹住揉搓，最后应在烘箱中烘干。
编制说明：
1、有些有机污染物在进样口富集、降解，特别是高沸点化合物很容易污染进样口和色谱柱，因此应定期维护；
        2、磁转子吸附的黑色铁屑太多时，对磁转子清洗以及对样品瓶中的土壤扰动造成影响，因此应及时清理。
[bookmark: _Toc2029]5.9.5 安全与防护
5.9.5.1 监测分析过程中用到的有机试剂，需在通风柜中进行配制操作。
5.9.5.2 采样过程中，现场采样人员应按要求佩戴防护器具，减少挥发性有机物的吸入和摄入，并避免皮肤与污染土壤的直接接触。
5.9.5.3 监测中所产生的所有废液和其它废弃物（包括检测后的残液）应集中密封存放，并附警示标志，委托有资质单位集中处置。
编制说明：
[bookmark: _Hlk134085168][bookmark: _Toc155789323]由于VOCs 具有易挥发特性，因此现场采样人员应重点防范呼吸摄入途径引起的健康危害。此外，经口摄入和皮肤接触也是污染地块现场采样需要避免的暴露途径。因此现场采样人员和实验室分析人员必须佩戴口罩或防护面具，尽量减少呼吸吸入、经口摄入挥发性有机物。使用安全帽、工作服、一次性医疗手套等安全防护用品，避免皮肤与污染土壤直接接触，由于各个标准中对此方面规定较为详细，该部分内容为普适性规定。
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[bookmark: _Toc19306]6  知识产权说明
任何单位使用本标准所产生得知识产权归使用单位和编制单位共有。
[bookmark: _Toc19330]7 采标情况说明
本标准针对VOCs的特殊性，对HJ 25.1、HJ25.2、HJ1019和HJ/T 166中土壤采样部分进行了补充、细化。同时，本标准衔接了后续的土壤和沉积物中挥发性有机物相关监测方法，统一了零散分布于上述相关标准中的技术要求，针对各个标准规定不一致的内容进行统一，做到既满足各个标准要求，又操作简便的目的。
本标准借鉴了国外相关标准，并结合我国实际，规定了土壤中VOCs采样涉及的采样前准备、样品筛查、样品采集、样品保存与流转、样品分析、质量保证和质量控制的技术要求。在涉及到的采样过程方面，与国外标准相比，较为全面。在技术规定的详细程度上，国外土壤采样相关标准大多以指导性为主，而本标准相对简练。
[bookmark: _Toc27757]总体而言，本标准的制订借鉴了国外标准的重要经验，也根据国内标准以及实践进行了适当完善，具有较好的操作性。
[bookmark: _Toc27526]8  重大意见分歧处理
无。

[bookmark: _Toc24446][bookmark: _Toc11701]
（资料性）
土壤挥发性有机物采样计划表
[bookmark: _Toc21470]
表A.1  土壤挥发性有机物采样计划表
	项目名称
	
	监测目的
	

	监测点位
（点位示意图）
	

	监测项目
（目标化合物）
	

	拟采样时间
	

	监测组组长
	

	现场采样分工
	

	实验室分工
	

	安全保障措施
	





[bookmark: _Toc8511][bookmark: _Toc25179]
（资料性）
土壤采样现场快筛数据记录表

[bookmark: _Toc17744][bookmark: _Toc7574][bookmark: _Hlk90407671]表B.1  土壤采样现场快筛数据记录表
	项目名称
	
	项目地址
	

	监测日期
	
	天气
	

	快筛型号型号
	
	快筛仪器检出限
	

	大气背景快筛结果
	
	样品包装快筛结果
	

	点位
	点位坐标
	筛查深度m
	快筛结果（ppm）

	
	经度
	纬度
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


记录员：                         复核人：                   审核人：          


[bookmark: _Toc13291][bookmark: _Toc8345]
（资料性）
土壤挥发性有机物现场称重记录表
[bookmark: _Toc22314]
表C.1  土壤挥发性有机物现场称重记录表
项目名称：                               
仪器名称：                                仪器型号：                      
仪器管理编号：                            溯源有效期：                                  
	序号
	样品编号
	初重g
（样品瓶+甲醇/转子）
	终重g（样品瓶+甲醇/转子+样品）
	净重g（样品）

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	分析人：                    复核人：                审核人：         





[bookmark: _Toc20243][bookmark: _Toc16189]
（资料性）

土壤挥发性有机物异常样品报告单
[bookmark: _Toc5964][bookmark: _Hlk90714690]表D.1  土壤挥发性有机物异常样品报告单
	项目名称
	

	样品编号
	样品名称
	检测指标
	异常情况描述
	备注

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	说明：在样品检测时，如果遇到部分替代物回收率特别低，检测实验室应先从替代物溶液浓度配置是否准确，样品前处理替代物加入是否准确等方面排查原因，如确因基体干扰造成替代物回收率低，检测实验室应在样品测试后立即测试同样浓度替代物的空白，如果空白替代物回收率正常，则可判断为基体干扰原因，将基体干扰原因排查过程填写此表。
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