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摘　 要　 研究了甲醇中 １５ 种有机氯农药长期稳定性和短期稳定性，以寻找合适的长期保存条件和运输条件．
长期稳定性考察了－１８ ℃冷冻和室温条件不同贮存时间时样品的稳定性；短期稳定性模拟运输过程中环境温

度和运输时间，重点考察高温时样品的稳定性，测定数据采用趋势分析法进行评价．结果表明，甲醇中 １５ 种有

机氯农药标准样品的长期保存条件为－１８ ℃冷冻，运输条件是在 ４０ ℃高温下至少可以稳定保存 １５ ｄ，为后续

标准样品稳定性研究提供了参考．
关键词　 有机氯农药， 标准样品， 长期稳定性， 短期稳定性．
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ｅｖａｌｕａｔｅｄ ｕｓｉｎｇ ａ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｍｏｄｅｌ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｌｏｎｇ⁃ｔｅｒｍ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｆｏｒ ＯＣＰｓ ｉｎ
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标准样品的稳定性［１］是指在规定的时间间隔和环境条件下，标准样品的特性量值保持在规定范围

内的性质，分为长期稳定性和短期稳定性：长期稳定性与标准样品在生产者的贮存条件下的行为有关，
即：在规定保存条件长期贮存样品时稳定性；短期稳定性与样品运输过程中的外部因素有关，即：在运输

过程中样品的稳定性．
我国研究学者常艳［２］、纪洁［３］等模拟运输过程中环境温度和运输时间，考察二者对美洛西林、挥发
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性卤代烃标准样品特性量值有效性的影响；梁旭峰［４］、刘玉龙等［５］ 研究除草剂混合标准溶液和挥发性

有机物再次熔封时使用的稳定性，而同时报道长期稳定性和短期稳定性的研究较少．
本文以有机氯农药为例进行长期稳定性和短期稳定性说明，以期寻找合适的长期保存条件和运输

条件，并为后续标准样品的稳定性研究提供参考．

１　 实验部分（Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｓｅｃｔｉｏｎ）

１．１　 主要仪器及试剂

ＸＰ２０５ 型精密电子天平（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司，精度为 ０．０１ ｍｇ）；６８９０ ／ ５９７３ 型气相色谱 ／质谱联

用仪（Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）；２０００ ｍＬ 容量瓶（德国 Ｂｒａｎｄ，Ａ 级）；１００ ｍＬ 容量瓶（德国 Ｂｒａｎｄ，Ａ 级）；以上仪器

和玻璃器皿均经中国计量科学研究院检定合格．
α⁃六六六 （α⁃ＨＣＨ，纯品，纯度 ９８． ３％，Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ ＧｍｂＨ 公司）；六氯苯 （ＨＣＢ，纯品，纯度

９９．５％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ 公司）；β⁃六六六（β⁃ＨＣＨ，纯品，纯度 ９７．５％，Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ ＧｍｂＨ 公司）；γ⁃六六

六（γ⁃ＨＣＨ，纯品，纯度 ９９．５％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ 公司）；δ⁃六六六（δ⁃ＨＣＨ，纯品，纯度 ９８．５％，Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ
ＧｍｂＨ 公司）；七氯（Ｈｅｐｔａｃｈｌｏｒ，纯品，纯度 ９９． ２％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ 公司）；艾氏剂（Ａｌｄｒｉｎｅ，纯品，纯度

９８．８％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ 公司）；环氧七氯 Ｂ（ＨＣＥ ｉｓｏｍｅｒ Ｂ，纯品，纯度 ９９．８６％，Ａｃｃｕｓｔａｎｄａｒｄ 公司）；４，４′⁃滴
滴伊（ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ，纯品，纯度 ９９．１％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ 公司）；狄氏剂（Ｄｉｅｌｉｎｅ，纯品，纯度 ９８．５％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ
公司）；４，４′⁃滴滴滴 （ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ，纯品，纯度 ９９．１％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ 公司）；２，４′⁃滴滴涕（ｏ，ｐ′⁃ＤＤＴ，纯品，纯
度 ９９．０％，Ａｃｃｕｓｔａｎｄａｒｄ 公司）；４，４′⁃滴滴涕（ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ，纯品，纯度 ９９．３％，Ｃｈｅｍ Ｓｅｒｖｉｃｅ 公司）；顺⁃氯丹

（α⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ，纯品，纯度 ９８． ９２％， Ａｃｃｕｓｔａｎｄａｒｄ 公司）；反⁃氯丹 （ γ⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ，纯品，纯度 ９９． １％，
Ａｃｃｕｓｔａｎｄａｒｄ 公司）；甲醇（ＨＰＬＣ 级，Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公司）．
１．２　 样品制备与分析

１．２．１　 样品制备

在 ２０±１ ℃的超净间中，使用经过检定合格的分析天平分别准确称量经过纯度分析的有机氯农药

纯品（称量质量见表 １）于 １００ ｍＬ 容量瓶中，用甲醇溶解并全部转移到预先加入 １０００ ｍＬ 甲醇的

２０００ ｍＬ容量瓶中，加入甲醇定容至刻度线，充分摇匀．随后转移到洁净干燥的冷冻瓶中，在－１８ ℃冰柜

中冷冻约 １ ｈ．取出该冷冻瓶，再次充分摇匀，使用有机样品自动灌封设备，灌封于 ２ ｍＬ 棕色玻璃安瓿

中，每瓶灌装量不少于 １．２ ｍＬ．
１．２．２　 样品分析

分装后的样品分别置于室温和－１８ ℃冷冻 ２ 种环境保存，－１８ ℃冷冻保存的样品在分析前于室温

平衡，并摇动均匀．
准确移取 １． ０ ｍＬ 甲醇中 １５ 种有机氯农药混合标准样品于刻度管中，加入 １． ０ ｍＬ 浓度为

２５ μｇ·ｍＬ－１的甲醇中１３Ｃ６⁃六氯苯溶液，充分混合均匀，待 ＧＣ ／ ＭＳＤ 测试．

表 １　 １５ 种有机氯农药称量质量

Ｔａｂｌｅ １　 Ｔｈｅ ｍａｓｓ ｏｆ ＯＣＰｓ（１５ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ）
试剂名称
Ｎａｍｅ

称量质量
Ｍａｓｓ ／ ｇ

试剂名称
Ｎａｍｅ

称量质量
Ｍａｓｓ ／ ｇ

试剂名称
Ｎａｍｅ

称量质量
Ｍａｓｓ ／ ｇ

а⁃六六六 ０．０５１７ 七氯 ０．０５０２ ４，４′⁃滴滴滴 ０．０５０３

六氯苯 ０．０５０４ 艾氏剂 ０．０５１２ ２，４′⁃滴滴涕 ０．０５３６

β⁃六六六 ０．０５１３ 环氧七氯 Ｂ ０．０５０３ ４，４′⁃滴滴涕 ０．０５００

γ⁃六六六 ０．０５１３ ４，４′⁃滴滴伊 ０．０５０８ 顺⁃氯丹 ０．０５０５

δ⁃六六六 ０．０５２４ 狄氏剂 ０．０５２２ 反⁃氯丹 ０．０５２９

１．３　 仪器条件

参照《水和废水监测分析方法》（第四版）和 ＧＢ５７５０．９—２００６《生活饮用水标准检验方法》，建立了

本标准样品 ＧＣ ／ ＭＳＤ 法，优化后的分析条件为：ＨＰ⁃５ＭＳ 毛细色谱柱（３０ ｍ×０．２５ ｍｍ×０．２５ μｍ）；进样口



　 １１ 期 刘海萍等：有机氯农药质控环境标准样品稳定性 ２２８１　

温度 ２２０ ℃；载气高纯氦（≥９９．９９９％）；柱流量（恒流）１．０ ｍＬ·ｍｉｎ－１；分流比 ２０∶１；进样量 １．０ μＬ；程序升

温：１７０ ℃保持 ３ ｍｉｎ，以 ２ ℃·ｍｉｎ－１升温至 ２０５ ℃，保持 ７ ｍｉｎ；溶剂延迟 ３．６０ ｍｉｎ；离子源（ＥＩ）温度

２３０ ℃；四极杆温度 １５０ ℃，辅助加热区温度 ２８０ ℃；选择离子模式采集（ＳＩＭ）．其总离子流图见图 １．

图 １　 甲醇中 １５ 种有机氯农药混合样品总离子流图

（１．α⁃六六六；２．１３Ｃ６ ⁃六氯苯＋六氯苯；３．β⁃六六六；４．γ⁃六六六；５．δ⁃六六六；６．七氯；７．艾氏剂；８．环氧七氯 Ｂ；

９．反式氯丹；１０．顺式氯丹；１１．狄氏剂；１２．４，４′⁃滴滴伊；１３． ４，４′⁃滴滴滴； １４． ２，４′⁃滴滴涕； １５． ４，４′⁃滴滴涕）

Ｆｉｇ．１　 Ｔｏｔａｌ ｉｏｎ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｏｒｇａｎｏｃｈｌｏｒｉｎｅ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ｉｎ ｍｅｔｈａｎｏｌ
（１．α⁃ＨＣＨ；２．１３Ｃ６ ⁃ＨＣＢ＋ ＨＣＢ；３．β⁃ＨＣＨ；４．γ⁃ＨＣＨ；５．δ⁃ＨＣＨ；６．ｈｅｐｔａｃｈｌｏｒ；７．ａｌｄｒｉｎｅ；

８． ＨＣＥ（ｉｓｏｍｅｒ Ｂ）；９． γ⁃ｃｈｌｏｒｄａｎｅ；１０． α⁃ｃｈｌｏｒｄａｎｅ；１１． ｄｉｅｌｄｒｉｎｅ；１２．ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ；１３． ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ； １４．ｏ，ｐ′⁃ＤＤＴ； １５． ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ）

１．４　 稳定性检验

按 ＧＢ １５０００．３—２００８ 的要求，甲醇中 １５ 种有机氯农药标准样品的 １５ 个指标成分采用单因素方差

分析法评价均匀性都良好．均匀性检验合格后方可进行稳定性检验．
１．４．１　 长期稳定性

参考有机氯农药［６］ 和多环芳烃［７］ 等半挥发有机物标准样品的研制经验，本研究考察了室温和
－１８ ℃冷冻 ２ 种条件下样品的长期稳定性．按照先密后疏的原则，在一定的时间间隔内，对标准样品进

行稳定性检验，测定时间分别为：配制后 １ 天、１ 个月、３ 个月、６ 个月、９ 个月、１２ 个月、１８ 个月和 ２１ 个

月．每次随机抽取室温和－１８ ℃冷冻条件下样品各 ３ 支，用 ＧＣ⁃ＭＳＤ 分析抽检样品，每支样品平行测定

３ 次，以 ３ 瓶样品测定值的总平均值作为单次室温和－１８ ℃冷冻条件下的稳定性测定值．
１．４．２　 短期稳定性

结合天气情况和运输方式，模拟极端运输条件，考察一定时间间隔内在 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下标准样

品的稳定性，测定时间分别为：配制后当天、３、７、１５ ｄ，每次随机抽取 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下样品各 ３ 支，
每支样品平行测定 ３ 次，以 ３ 瓶样品测定值的总均值作为单次 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下稳定性测定值．
１．４．３　 稳定性统计方法

参照 ＧＢ １５０００．３—２００８［８］，稳定性特性量值变化与贮存时间之间存在线性关系，以 Ｘ 表示稳定性

监测的时间（月或天），Ｙ 表示每次稳定性监测的检验结果，则存在 Ｙ ＝ ｂ１Ｘ＋ｂ０ ．由公式（１）—（４）计算斜

率 ｂ１及其不确定度 ｓ（ｂ１），通过比较斜率的绝对值 ｜ ｂ１ ｜和 ｔａ，ｎ－２×ｓ（ｂ１）的大小，来判断样品是否随时间变

化．若 ｜ ｂ１ ｜小于 ｔａ，ｎ－２×ｓ（ｂ１），说明稳定；否则样品不稳定．

ｂ１ ＝
∑

ｎ

ｉ ＝ １
（Ｘ ｉ － Ｘ）（Ｙｉ － Ｙ）

∑
ｎ

ｉ ＝ １
（Ｘ ｉ － Ｘ） ２

（１）

ｂ０ ＝ Ｙ － ｂ１
Ｘ （２）

ｓ ＝
∑

ｎ

ｉ ＝ １
（Ｙｉ － ｂ０ － ｂ１Ｘ ｉ） ２

ｎ － ２
（３）
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ｓ（ｂ１） ＝ ｓ

∑
ｎ

ｉ ＝ １
（Ｘ ｉ － Ｘ） ２

（４）

２　 结果与讨论（Ｒｅｓｕｌｔｓ ａｎｄ ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ）

２．１　 目标组分的确定

在《地表水环境质量标准》 ［９］、《地下水质量标准》 ［１０］、《生活饮用水卫生标准》 ［１１］、《海水质量标

准》 ［１２］、《渔业水质标准》 ［１３］和《城市供水水质标准》 ［１４］中限制的有机氯农药组分（表 ２）包括六六六（总
量）、六氯苯、滴滴涕、丙体六六六（别名为林丹）、七氯和环氧七氯．中国地质调查局组织编写的《地下水

污染调查评价规范》（ＤＤ２００８⁃０１）规定重点区调查水样测试指标中 α⁃六六六、β⁃六六六、γ⁃六六六、δ⁃六
六六、六氯苯、４，４′⁃滴滴伊、４，４′⁃滴滴涕、４，４′⁃滴滴滴、２，４′⁃滴滴涕为必测项目；七氯、环氧七氯、艾氏

剂、狄氏剂、氯丹为选测项目．为了满足上述环境标准和 ＤＤ２００８⁃０１ 中有机氯农药的质控需求，本研究以

α⁃六六六、β⁃六六六、γ⁃六六六、δ⁃六六六、六氯苯、４，４′⁃滴滴伊、４，４′⁃滴滴涕、４，４′⁃滴滴滴、２，４′⁃滴滴涕、
七氯、环氧七氯、艾氏剂、狄氏剂、氯丹为目标组分．

表 ２　 我国现行水环境标准中有机氯农药的标准限值规定

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ＯＣＰｓ ｉｎ ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｓｔａｎｄａｒｄｓ ｆｏｒ ｗａｔｅｒ
标准名称
Ｓｔａｎｄａｒｄ ｎａｍｅ

标准编号
Ｓｔａｎｄａｒｄ ｎｕｍｂｅｒ

有机氯农药组分
ＯＣＰｓ

《地表水环境质量标准》 ＧＢ ３８３８—２００２ 六氯苯、滴滴涕、林丹、环氧七氯

《地下水质量标准》 ＧＢ １４８４８—９３ 六六六、滴滴涕

《生活饮用水卫生标准》 ＧＢ ５７４９—２００６ 六六六（总量）、滴滴涕、七氯、六氯苯、林丹

《海水质量标准》 ＧＢ ３０９７—１９９７ 六六六、滴滴涕

《渔业水质标准》 ＧＢ １１６０７—８９ 丙体六六六、滴滴涕

《城市供水水质标准》 ＣＪ ／ Ｔ ２０６—２００５ 林丹、滴滴涕、六氯苯

２．２　 稳定性的影响因素

影响 ＯＣＰｓ 标准样品稳定的主要因素为 １５ 种 ＯＣＰｓ 在甲醇试剂中的稳定性、标准样品的分析程序

和储存温度．１５ 种 ＯＣＰｓ 的理化性质十分稳定，属于持久性有机污染物的范畴，但一些组分（如 ２，４′⁃滴
滴涕和 ４，４′⁃滴滴涕）在分析检测过程中容易被吸附或发生热降解，因此，在 ＯＣＰｓ 标准样品的制备和检

测过程中，采取严格的管理措施防止样品在分析检测过程中被吸附，对成品最小包装单元采用棕色安瓿

瓶避光．
２．３　 长期稳定性研究

甲醇中 １５ 种有机氯农药混合标准样品在－１８ ℃冷冻和室温条件的稳定性趋势图见图 ２．从图 ２（ａ）
可知，在－１８ ℃冷冻条件下，１５ 种有机氯农药指标成分的浓度值随时间没有显著性差异，说明其稳定性

良好；从图 ２（ｂ）可知，在室温条件下，除 δ⁃六六六浓度值随时间有显著性差异外，其余１４ 种有机氯农药

浓度值随时间没有显著性差异．
采用 ＧＢ ／ Ｔ １５０００．３—２００８ 推荐的稳定性统计方法，长期稳定性研究的统计结果见表 ３．从表 ３ 可

知，在－１８ ℃冷冻条件下，１５ 种组分均符合∣ ｂ１∣＜ ｔ０．９５，６ ×ｓ（ ｂ１）；在室温条件下，除 δ⁃六六六外，其余

１４ 种有机氯农药组分均符合∣ ｂ１∣＜ｔ０．９５，６×ｓ（ｂ１），其结论与稳定性趋势图的结果一致．
２．４　 短期稳定性研究

从 ２．３ 节可知，甲醇中 １５ 种 ＯＣＰｓ 样品在室温 １２ 个月时 δ⁃六六六的量值明显降低，但是已有文献

报道，夏天是一年中气温最高的季节，一般达到 ３７ ℃，有时甚至高达 ４０ ℃ ［１５］，本研究模拟相对极端的

环境温度和当前运输的实际情况，考察了 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下样品在 １５ ｄ 内的稳定性．



　 １１ 期 刘海萍等：有机氯农药质控环境标准样品稳定性 ２２８３　

图 ２　 甲醇中 １５ 种有机氯农药－１８ ℃冷冻条件（ａ）和室温条件（ｂ）下长期稳定性趋势图

Ｆｉｇ．２　 Ｔｈｅ ｌｏｎｇ⁃ｔｅｒｍ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｒｅｎｄ ｏｆ ＯＣＰｓ ｉｎ ｍｅｔｈａｎｏｌ ａｔ －１８ ℃ ａｎｄ ａｍｂｉｅｎｔ ｓｔｏｒａｇｅ

表 ３　 甲醇中 １５ 种有机氯农药长期稳定性统计结果

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｔｈｅ ｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｌｏｎｇ⁃ｔｅｒｍ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｆｏｒ ＯＣＰｓ

组分名称
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

－１８ ℃冷冻 ｆｒｅｅｚｅ（－１８ ℃） 室温 Ａｍｂｉｅｎｔ
ｂ０ ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｂ１ ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｓ（ｂ１） ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｔ０．９５，６×ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｂ０ ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｂ１ ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｔ０．９５，６×ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

α⁃六六六 ２５．０４ －０．０５８ ０．０５８９ ０．１４４ ２４．８９ －０．１６８ ０．０８０４ ０．１９７

六氯苯 ２４．４０ ０．０９０３ ０．０９３１ ０．２２８ ２５．１４ ０．０３１６ ０．１０７ ０．２６２

β⁃六六六 ２４．３９ ０．０８７３ ０．０７７６ ０．１９１ ２４．５０ ０．０４０９ ０．０４８６ ０．１１９

γ⁃六六六 ２４．７９ －０．０１６４ ０．０４２ ０．１０３ ２４．７８ －０．１０５ ０．０５１９ ０．１２７

δ⁃六六六 ２３．６３ ０．０２８１ ０．１０２ ０．２５０ ２４．３３ －０．４３２ ０．０８４９ ０．２０８

七氯 ２４．００ －０．０１３７ ０．０４７８ ０．１１７ ２４．１１ －０．０６２７ ０．０４７２ ０．１１６

艾氏剂 ２４．２３ ０．０２６８ ０．０６５４ ０．１６０ ２３．８６ ０．０１３３ ０．０６４７ ０．１５９

环氧七氯 Ｂ ２４．１４ －０．０７４８ ０．０５１ ０．１２５ ２４．１６ －０．０３７９ ０．０６２３ ０．１５３

反⁃氯丹 ２４．７９ －０．０４４２ ０．０５３ ０．１３０ ２４．８４ －０．０４２６ ０．０６６８ ０．１６４

顺⁃氯丹 ２５．４２ ０．０４５０ ０．０３７２ ０．０９１１ ２５．８２ ０．０４１７ ０．０６５８ ０．１６１
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续表３

组分名称
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

－１８ ℃冷冻 ｆｒｅｅｚｅ（－１８ ℃） 室温 Ａｍｂｉｅｎｔ
ｂ０ ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｂ１ ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｓ（ｂ１） ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｔ０．９５，６×ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｂ０ ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｂ１ ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｔ０．９５，６×ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

狄氏剂 ２３．７７ ０．０５４１ ０．０４９ ０．１２０ ２３．４２ ０．０４５３ ０．０６６６ ０．１６３

４，４′⁃滴滴伊 ２４．２７ －０．０４１９ ０．０３８９ ０．０９５３ ２３．９４ ０．０００３７ ０．０９１６ ０．２２４

４，４′⁃滴滴滴 ２２．９６ －０．０２８２ ０．０７１５ ０．１７５ ２２．２２ ０．０２７０ ０．０８３４ ０．２０４

２，４′⁃滴滴涕 ２４．３６ ０．０２１２ ０．０４８ ０．１１８ ２４．２２ ０．０２１９ ０．０５０４ ０．１２３

４，４′⁃滴滴涕 ２４．４３ －０．０１１６ ０．０７９５ ０．１９５ ２４．９４ －０．０５３７ ０．１０７ ０．２６２

　 　 注： ｔ０．９５，６ ＝ ２．４５．

甲醇中 １５ 种有机氯农药混合标准样品在 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下的稳定性趋势图见图 ３．从图 ３ 可知，
在 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下，１５ 种有机氯农药指标成分的浓度值随时间没有显著性差异，说明其稳定性

良好．

图 ３　 甲醇中 １５ 种有机氯农药 ３０ ℃（ａ）和 ４０ ℃（ｂ）条件下短期稳定性趋势图

Ｆｉｇ．３　 Ｔｈｅ ｓｈｏｒｔ⁃ｔｅｒｍ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｒｅｎｄ ｏｆ ＯＣＰｓ ｉｎ ｍｅｔｈａｎｏｌ ａｔ ３０ ℃ ａｎｄ ４０ ℃ ｓｔｏｒａｇｅ



　 １１ 期 刘海萍等：有机氯农药质控环境标准样品稳定性 ２２８５　

短期稳定性测定数据采用 ＧＢ ／ Ｔ １５０００．３—２００８ 测定结果进行统计分析，结果见表 ４．从表 ４ 可见，
在 １５ ｄ 的稳定性检验期内，样品中 １５ 种组分均符合∣ ｂ１∣＜ｔ０．９５，２×ｓ（ｂ１），说明该标准样品在 １５ ｄ 的稳

定性检验期内，在 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下稳定性均良好．因此，本标准样品 ４０ ℃温度下至少可以稳定保存

１５ ｄ．

表 ４　 甲醇中 １５ 种有机氯农药短期稳定性统计结果

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｔｈｅ ｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｈｏｒｔ⁃ｔｅｒｍ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｆｏｒ ＯＣＰｓ

组分名称
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

３０ ℃ ４０ ℃
ｂ０ ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｂ１ ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｓ（ｂ１） ／

（μｇ·ｍＬ－１）
ｔ０．９５，２×ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｂ０ ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｂ１ ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｔ０．９５，２×ｓ（ｂ１） ／
（μｇ·ｍＬ－１）

α⁃六六六 ２５．５７ ０．０１０４ ０．０８０３ ０．３４５ ２５．０３ －０．０７１２ ０．０６５８ ０．２８３

六氯苯 ２５．７５ －０．０２６５ ０．０３７ ０．１５９ ２５．５１ －０．００８７８ ０．０２４８ ０．１０７

β⁃六六六 ２５．５４ ０．０８１１ ０．０２４１ ０．１０４ ２５．３５ ０．０２３９ ０．０２２９ ０．０９８５

γ⁃六六六 ２５．３０ ０．０２０２ ０．０１０９ ０．０４６９ ２５．０５ －０．０４５３ ０．０２７１ ０．１１７

δ⁃六六六 ２４．２７ －０．０５５２ ０．１３８ ０．５９３ ２２．６４ －０．０１５ ０．３３２ １．４３

七氯 ２４．６０ ０．１５９ ０．０７０４ ０．３０３ ２４．３２ ０．０１１２ ０．１４２ ０．６１１

艾氏剂 ２５．０６ ０．１０２ ０．０５０７ ０．２１８ ２５．１５ ０．０７８２ ０．０７１１ ０．３０６

环氧七氯 Ｂ ２５．１０ －０．０９５６ ０．０３１８ ０．１３７ ２５．０５ －０．１５６ ０．０９１５ ０．３９３

反⁃氯丹 ２５．７０ ０．０１９８ ０．０２２８ ０．０９８ ２５．６３ －０．０２１８ ０．０２６２ ０．１１３

顺⁃氯丹 ２６．３７ ０．１０５ ０．１０６ ０．４５６ ２６．３１ ０．０６１６ ０．１０６ ０．４５６

狄氏剂 ２５．３８ －０．０３１４ ０．０３６３ ０．１５６ ２５．２７ －０．０８１８ ０．０１９４ ０．０８３４

４，４′⁃滴滴伊 ２５．１７ －０．０１５９ ０．０２２２ ０．０９５５ ２５．３２ －０．０３１３ ０．０２６２ ０．１１３

４，４′⁃滴滴滴 ２５．１４ ０．１５０ ０．１８２ ０．７８３ ２４．９４ －０．０２４８ ０．０５７５ ０．２４７

２，４′⁃滴滴涕 ２５．４３ ０．１５４ ０．０３８９ ０．１６７ ２５．０６ －０．００４２４ ０．１１８ ０．５０７

４，４′⁃滴滴涕 ２４．７６ ０．０１７３ ０．１２１ ０．５２０ ２４．２３ －０．１１０ ０．２１２ ０．９１２

　 　 注：ｔ０．９５，２ ＝ ４．３０．

３　 结论（Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ）

通过研究甲醇中 １５ 种有机氯农药标准样品的长期稳定性和短期稳定性，以找到合适的长期储存条

件和运输条件．通过考察样品在室温和－１８ ℃条件下的长期稳定性，表明在 ２１ 个月的稳定性检验期内，
样品在－１８ ℃下稳定性良好，即样品的长期保存条件为－１８ ℃；通过考察 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下 １５ ｄ 内样

品的短期稳定性，表明在 １５ ｄ 的稳定性检验期内，样品在 ３０ ℃和 ４０ ℃条件下稳定性均良好，即样品的

运输条件在 ４０ ℃下 １５ ｄ 内稳定．
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