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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ２４１６５—２００９《染料产品中多氯联苯的测定》。与ＧＢ／Ｔ２４１６５—２００９相比，除编

辑性修改外主要技术变化如下：

———修改了标准适用范围（见第１章，２００９年版的第１章）；

———删除了气相色谱测定方法（ＧＣＥＣＤ）（见２００９年版的第４章）；

———修改了方法原理（见第３章，２００９年版的第３章）；

———修改了标准溶液配制方法（见第６章，２００９年版的４．３）；

———修改了样品溶液制备方法（见第７章，２００９年版的４．５．１）；

———修改了色谱分析条件（见８．１，２００９年版的４．５．２）；

———修改了方法准确度的判定要求（见１０．３，２００９年版的５．２）；

———修改了多氯联苯种类（见附录Ａ，２００９年版的附录Ａ）。

本标准由中国石油和化学工业联合会提出。

本标准由全国染料标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ１３４）归口。

本标准起草单位：沈阳化工研究院有限公司、大连理工大学、金华双宏化工有限公司、绍兴市质量技

术监督检测院、辽宁省生态环境保护科技中心、中国化工经济技术发展中心、传化智联股份有限公司、沈

阳沈化院测试技术有限公司、国家染料质量监督检验中心。

本标准主要起草人：胥维昌、吕双、沈忠昀、姬兰琴、许靓、彭孝军、薛岩、赵婷、代宝义、鲍国芳。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ２４１６５—２００９。
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染料产品中多氯联苯的测定

警告———使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问

题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

１　范围

本标准规定了采用气相色谱质谱法（ＧＣ／ＭＳ）测定染料产品中７种指示性多氯联苯残留量的方法

原理、试剂或材料、仪器设备、标准溶液的配制、样品溶液的制备、分析步骤、结果计算、检出限、精密度和

准确度，以及试验报告。

本标准适用于各种类别染料产品中的多氯联苯的测定。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８　数值修约规则与极限数值的表示和判定

３　方法原理

在超声波浴中，用二氯甲烷提取试样中的多氯联苯，使用固相萃取柱（弗罗里硅土ＳＰＥ柱）对提取

液进行净化，洗脱液经浓缩、定容后，采用气相色谱质谱联用仪（ＧＣ／ＭＳ）进行分离和测定，峰面积外标

法定量。

多氯联苯种类和测定参考参数见附录Ａ。

４　试剂或材料

４．１　多氯联苯标准品（见附录Ａ）。

４．２　二氯甲烷，色谱纯。

４．３　正己烷，色谱纯。

４．４　正己烷二氯甲烷混合溶剂：正己烷和二氯甲烷体积比为８∶２。

４．５　弗罗里硅土小柱（ＳＰＥ柱）：１０００ｍｇ，６ｍＬ。

５　仪器设备

５．１　气相色谱质谱联用仪（ＧＣ／ＭＳ）：具有ＥＩ源。

５．２　色谱柱：５％苯基甲基聚硅氧烷固定相，３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ，或相当者。

５．３　分析天平：精度０．０１ｍｇ。

５．４　超声波发生器。

５．５　提取器：１０ｍＬ具塞管。

５．６　离心机：４０００ｒ／ｍｉｎ。
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５．７　氮吹浓缩仪。

５．８　固相萃取装置。

６　标准溶液的配制

６．１　多氯联苯单一标准储备液（１０００犿犵／犔）

分别称取附录Ａ所列的标准物质１０ｍｇ（准确至０．０１ｍｇ），用正己烷溶解并定容至１０ｍＬ容量瓶

中，配制成单一标准储备液。单一标准储备液在４℃以下避光密封冷藏保存，有效期为一年。也可直接

购买有证标准溶液，单一组分多氯联苯标准溶液或多氯联苯混合标准溶液均可。

６．２　多氯联苯混合标准使用液（２０．０犿犵／犔）

吸取多氯联苯单一标准储备液（６．１）各０．２ｍＬ至１０ｍＬ容量瓶中，用正己烷稀释至刻度。

６．３　标准工作溶液

用多氯联苯混合标准使用液（６．２）配制标准工作溶液，可根据试样中目标物的含量配制合适的

浓度。

７　样品溶液的制备

７．１　提取

称取１．０ｇ试样（精确至０．０００１ｇ），置于１０ｍＬ提取器中，加入５ｍＬ二氯甲烷，用超声波发生器

超声萃取１０ｍｉｎ，离心，收集上清提取溶液。重复上述萃取过程三次，合并提取溶液。若试样全部溶

解，可省略超声萃取步骤。

同时制备空白试样。

７．２　浓缩和溶剂替换

采用氮吹浓缩法，氮吹浓缩仪设置温度为３０℃，用小流速氮气将７．１中提取溶液浓缩至１ｍＬ～

２ｍＬ，用约５ｍＬ～１０ｍＬ正己烷清洗浓缩管管壁，再浓缩至约１ｍＬ，待净化。

７．３　净化

将弗罗里硅土小柱固定在固相萃取装置上，用４ｍＬ正己烷淋洗净化小柱，再加入４ｍＬ正己烷，待

柱充满后关闭控制阀，浸润５ｍｉｎ，缓慢打开控制阀，在填料暴露于空气之前关闭控制阀。将浓缩液

（７．２）转移至小柱中，用约２ｍＬ正己烷分次洗涤浓缩管，洗液全部转入小柱中。缓慢打开控制阀，接收

流出液，在吸附剂暴露于空气之前，加入约８ｍＬ正己烷二氯甲烷混合溶剂进行洗脱，接收全部洗

脱液。

７．４　浓缩定容

净化后的洗脱液用氮吹浓缩法浓缩并定容至１．０ｍＬ，混匀后转移至样品瓶中，待分析。

８　分析步骤

８．１　色谱分析条件

由于测试结果取决于所使用的仪器，因此不可能给出色谱分析的普遍参数。采用表１所列气相色
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谱质谱联用仪分析条件已被证明对测试是合适的。可根据不同仪器设备，选择最佳分析条件。

表１　气相色谱质谱联用仪分析条件

控制参数 分析条件

柱温 初始温度１８０℃，保持２ｍｉｎ，以５℃／ｍｉｎ的速度升至２８０℃，保持１０ｍｉｎ

进样口温度 ２８０℃

载气 氦气（９９．９９９％）

载气流量 １．０ｍＬ／ｍｉｎ

进样体积 １μＬ

进样方式 不分流进样

离子源温度 ２３０℃

四级杆温度 １５０℃

传输线温度 ２８０℃

扫描方式 选择离子扫描（ＳＩＭ）

溶剂延迟 ３ｍｉｎ

８．２　测定

按照色谱分析条件（８．１）分别对标准工作液（６．３）和样品溶液（７．４）进行测定，通过保留时间和特征

离子（见附录Ａ）进行目标化合物的定性，使用峰面积外标法进行定量。按照该步骤对空白试样进行分

析测定。色谱示意图参见附录Ｂ。

９　结果计算

试样中各种多氯联苯的含量（狑犻）按式（１）计算：

狑犻＝
犮狊×犃犻×犞

犃狊×犿
……………………（１）

　　式中：

狑犻 ———试样中多氯联苯目标物的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犮狊 ———标准工作溶液中多氯联苯目标物的浓度，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

犃犻 ———试样溶液中多氯联苯目标物定量离子的峰面积数值；

犞 ———试样溶液定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犃狊 ———标准工作溶液中多氯联苯目标物定量离子的峰面积数值；

犿 ———试样的质量数值，单位为克（ｇ）。

计算结果保留至小数点后２位。

测定结果的判定按ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中的４．３．３修约值比较法进行。

１０　检出限、精密度和准确度

１０．１　检出限

７种氯联苯测定方法的检出限为０．０１ｍｇ／ｋｇ。

３
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１０．２　精密度

在同一实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测定方法，并在短时间内对同一被测对象相

互独立进行的测定获得的两次独立测试结果的绝对差值应不大于这两个测定的算术平均值的２０％。

１０．３　准确度

采用标准加入法，在１ｇ染料试样中加入适量多氯联苯标准溶液，加标浓度为１ｍｇ／ｋｇ，按第８章

操作，测得的各种多氯联苯回收率应为７０％～１１０％。

１１　试验报告

试验报告至少应包括以下内容：

ａ）　试样描述；

ｂ）　本标准的标准号；

ｃ）　试验条件；

ｄ）　试验结果；

ｅ）　偏离标准的差异；

ｆ）　试验日期。

４
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附　录　犃

（规范性附录）

多氯联苯种类和测定参考参数

多氯联苯种类和测定参考参数见表Ａ．１。

表犃．１　多氯联苯种类和测定参考参数

序号 多氯联苯名称 ＩＵＰＡＣ编号 ＣＡＳＮｏ． 分子式
特征离子（ｍ／ｚ）

定量离子 辅助离子

１ ２，４，４′三氯联苯 ＰＣＢ２８ ７０１２３７５ Ｃ１２Ｈ７Ｃｌ３ ２５６ ２５８／１８６／１８８

２ ２，２′，５，５′四氯联苯 ＰＣＢ５２ ３５６９３９９３ Ｃ１２Ｈ６Ｃｌ４ ２９２ ２９０／２２２／２２０

３ ２，２′，４，５，５′五氯联苯 ＰＣＢ１０１ ３７６８０７３２ Ｃ１２Ｈ５Ｃｌ５ ３２６ ３２８／２５４／２５６

４ ２，３′，４，４′，５′五氯联苯 ＰＣＢ１１８ ３１５０８００６ Ｃ１２Ｈ５Ｃｌ５ ３２６ ３２８／２５４／２５６

５ ２，２′，３′，４，４′，５′六氯联苯 ＰＣＢ１３８ ３５０６５２８２ Ｃ１２Ｈ４Ｃｌ６ ３６０ ３６２／２９０／２８８

６ ２，２′，４，４′，５，５′六氯联苯 ＰＣＢ１５３ ３５０６５２７１ Ｃ１２Ｈ４Ｃｌ６ ３６０ ３６２／２９０／２８８

７ ２，２′，３，４，４′，５，５′七氯联苯 ＰＣＢ１８０ ３５０６５２９３ Ｃ１２Ｈ３Ｃｌ７ ３９４ ３９６／３２４／３２６
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附　录　犅

（资料性附录）

多氯联苯标准品色谱图

７种指示性多氯联苯标准品的总离子流色谱图见图Ｂ．１。

说明：

１———ＰＣＢ２８；

２———ＰＣＢ５２；

３———ＰＣＢ１０１；

４———ＰＣＢ１１８；

５———ＰＣＢ１３８；

６———ＰＣＢ１５３；

７———ＰＣＢ１８０。

图犅．１　７种指示性多氯联苯的总离子流色谱图
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