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前 言
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本标准修改采用国际标准IEC 61619：1997{绝缘油中多氯联苯的测定——毛细管气相色谱法》

(英文版)。

本标准根据IEC 61619：1997重新起草。

为了适合我国国情，本标准在采用IEC 61619：1997时进行了修改。本标准章条编号与IEC

61619：1997的章条编号对照表见附录D。本标准与IEC 61619：1997的主要技术性差异如下：

——本标准的部分引用标准采用了我国相应现行的国家标准；

——将第6章的20nll容量瓶改为25ml容量瓶，绝缘油加入量也相应改变，以符合我国国情；

——本标准增加了第7章安全提示；

——对于IEC 61619：1997中的附录B，因为内容是有关材料的购买信息，所以本标准未

采纳；

——对于IEC 61619：1997中的附录C，因为内容是介绍编写标准的参考文献，所以本标准未

采纳；

为了使用方便，本标准进行了如下编辑性修改：

——精密度的文字表述按我国的习惯进行了修改；

——第6章加人“注”，作为对同系物编号及标准物质的说明。

本标准中附录A、附录B、附录c和附录D均为资料性附录。

本标准由中国石油化工集团公司提出。

本标准由中国石油化工股份有限公司石油化工科学研究院归口。

本标准起草单位：中国石油天然气股份有限公司润滑油分公司克拉玛依润滑油研究所。

本标准主要起草人：王金辉、侯玉东、李云岗、王鹏、张波、刘英。

皿



SH／T0803—2007绝缘油中多氯联苯污染物的测定毛细管气相色谱法1范围1．1本标准规定了非卤化绝缘油中多氯联苯含量的测定方法，使用带电子捕获检测器(ECD)的高分辨率毛细管气相色谱仪进行测定。1．2本标准适用于绝缘油中多氯联苯(以下简称PCB)总含量的测定，尤其适用于PCB同系物的详尽分析。当不要求做同系物详尽分析时，也可使用其他方法，如IEC60997。13本标准适用于未使用的、再生的(包括脱氯的、经化学／物理处理的)以及使用过的绝缘油中PCB的测定。1．4本标准的应用可能涉及某些有危险性的材料、操作和设备，但并未对与此有关的所有安全问题都提出建议，用户在使用本标准前有责任制定相应的安全和保护措施并明确其受限制的适用范围。2规范性引用文件下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的日l用文件，其最新版本适用于本标准。GB7597电力用油(变压器油、汽轮机油)取样方法IEC60997绝缘油中多氯联苯测定法——填充柱气相色谱法3术语和定义下列术语和定义适用于本标准。3．1多氯联苯(PCB)polychlorinatedbiphenyl(PCB)联苯被一至十个氯原子取代。注：带有一个、两个或十个氯原子的同系物都不包括在此定义中。3．2同系物congener不考虑氯原子个数的联苯的所有氯化衍生物，统称为同系物。注：有209种可能的同系物。同系物编号(IuPAc——国际纯化学和应用化学联合会)是为了便于识别，并不代表从色谱柱中流出的次序。4方法概要4．1PCB的同系物由温控气相色谱测定，色谱仪使用高效毛细管柱将PCB分离成单体或相似的同系物组。4．2矿物油的存在会降低电子捕获检测器的灵敏度，为使影响降低到最小，而在本标准中将样品稀释100倍。43样品制备(提纯)过程用于清除大多数可能影响测定的杂质。4．4在计算试验相对保留时间(以下简称ERRTs)时引入了参考物质，对峰的ERRTs数据文件进行比较，来定性单个同系物或未解析的同系物组。为定量测定，引入了内标物质。1
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4 5由数据文件(10 1条)得出的相对响应系数(RRF)，经由参考物质的试验相对响应系数(ER-

RFs)进行修正后，用于识别峰并对单个r或一组)同系物进行定量测定，将结果加起来得出总的

PCB含量。

5仪器

5 1气相色谱仪

5 1 1 高分辨率气；ffi色谱仪：具有高度精确再现的炉温控制，当选崩了合适的色l普柱和操作条件

时，可将试验混合物至少泉附录A那样解析出来(90个峰)，再现相对保留时间在±o 0015之内。

5 1 2进气管线r载气和辅助气1：商安装水蒸汽和氧气过滤器
5 1 3载7t供气系统：使川氨。L或氯7t应足够能J扛崩j 50m的舒离#，并有足够的柱头压力。

5 1 4炉温控制程序：可设置控温范尉以曲!持要求的分辩宰，

5 2进佯器：可选用“柱上rON CI)LLMN J”或“舒}电，4-分流hhIT>PIJTlJS，|SS)”进样器。

5 3 j，离柱：可使用交联的5％苯甲毖硅汕同定柑淙舻钉奠毛蜘管一F或类似的化学络合相的色

谱梓J．。其足寸如下：

长度 5／)m或60m

内径0 2mm～0 35ram

膜厚0 1txm～0 25IxIn

矗4榆测器：高温电子捕获榆测撇J·：(__111艮有足够的灵敏度，存心I＆住中注入1Pg六氯苯．詹
噪比膻灭于20。检测器应和其线性范同内操竹，

5 5数揖：处理系统，仪器可运行适、j的转件．按以下步骤操作的数掘处理系统均可使用：

晾始数据_+进行积分的峰数据c面积或苛坐}一i}暂4}分u#昀铼留⋯q一计算每个峰的ERRT-，

在窗口内识日q峰，与“所有概率”或‘所自叫能”库文件进行比较一计算每个峰PCB含量(使用内攫

标准物质法』叶对每个峰的PCB禽量进j治汁叶总KB禽韪
5 6玻璃仪器

5 6 1容量瓶：100mL、501111、25ml、jomI$11 5mI

5 d 2滓剩器和移液管：50(mI 1 5川移藏管；{¨1．fn 5“f气棚包|普精密沣射器。

5 8 3球暇管：】mL、2ml手丌孙I
5 7。样品制备用到的萃取杜和掰寸件

5 7 1购联的或自己填充的葶墩ft：3mL硅胶ft吸收剂质器504]tng，粒径40¨m；3mL苯磺酸

柱，吸收剂质龟500mg，粒径40”h
5 7 2：桩连接适配口：用于连接两个革取柱、

5 7 3减压多管桩处理器(备选)

6试剂与豺料

6 1试剂与标准物质

所有试剂与材料，包括用于提纯过程的，都不应含有PCB和引起ECD响应的物隘。

6 1 1溶剂：己烷、崖烷、环己烷或异辛烷(2，2，4一三甲基戊烷，，色谱纯．无PCB且引起

ECD响应的物质含量低．

6 1 2六氯苯：纯度大于99％．用俐试检测器的灵敏度
6 1 3绝缘油：经过验证不含P曲或其他干扰物质。
8．1 4同系物30溶液(C30)：溶剂中台量10mg／L．购买溶液或I=}I纯物质(纯度至少99％)村备

而得。

6 1 5同系物209(DCB)，十氯联苯溶液：在溶剂中含量10ms／L。购买溶液或由纯物质(纯度至

少99％)制备而得。

2



SH／T0803—2007616含选定的PCB的标定溶液：溶剂中确定禽有的标定混合物，至少包括以下PCB同系物，每种含量lOreg／L：18．28，．31，44，52，101，118，138，149，、1、53，170，180，194和209。注：18，28，31，44，52，101．118，138，149，153，170，180，194和209是IUPAC对PCB同系物的编号。62市售的PCB标准物质621Aroclorso1242、Aroelorao1254和Amclom81260溶剂蒋液要求浓度50m∥L或更高，通常为1000mg／L。注：A雠l吣。是美困的M曲satlt0公刊的注册商标，同样的产品有德国公司BayPr的ClophenO、法国公司Prodelec的Phenoelo,4’和ntaleneo、日本公司Kanogafuehi的Kand-hlor*等，本标准采用^mclmBo。622Aroc[omo1242、Aroclorso1254和Aroclors01260油漆硪未使用的绝缘油中含有50ms／kg的Aroclomo1242，Aroclorso1254和Aroelorso1260的溶液，是购买的标准溶液或由纯物质制备。63气相色谱用气体631载气：氮气或氢气，高纯气，纯度至少9999％。632辅助气：氩气：甲烷(95％：5％)，还可使用纯度至少9999％的氮气。64内置标准物质／参考溶液注：标准物质应保存在凉爽、避光处。641内标溶液2(IS2)：2mg／LC209(DQB)，2m∥LC30。用移液管移取5mLDCB溶液和5mLC30溶液移到25mL容量瓶中．用溶剂添加至刻度。642内标溶液05(ISO5)：05m∥LC209(DCB)，05m∥LC30。．*E制过程与64l相同，使用lOOmL容昼瓶。6S试验用混合溶液：在25mL容量瓶中，称人06259的50m∥kg的^rocloro1260，06259的50☆∥b的Amclor。1254和1．259的_50面∥k矿时梳h廿1斟2竹绝缘袖褡液，精确至O，0019。尉滴管加入1mLIS2溶液，用溶科添加到体积。溶液在使用前j拉r2．13处理。66标定一同系物混合物储备溶液：在25mL容量瓶中称量259绝缘油，精确至00019，加入lmI。标定用PcB同系物混台物，用溶剂添加到刻度。6z同系物混合物标定溶液(用于响应系数)：将500¨L溶液用于提纯过程，最终的溶被用于测定相对响应系数。每月制备一次新鲜溶液。7安全71实验室中ECD检测器安全J一作十分重要，违章操作具有较火的危险性，每个实验室应通J吐安全部门的审查和认可，采取有效可行的安全措施，避免造成人体伤害和设备损坏。72操作人员要进行实验室1二作培训，应全面掌握实验室设备的维护、有机溶剂的使用和仪器的操作技能，能及时发现并处理试验过程中的突发事件。73应给实验室操作A员提供安全专用手套等劳动保护器具，操作人员在进入实验室时，应按规定着装。74在实验室应提供睫手可及的专用灭火器。75遵守一般试验室的安全规定，手套应不适绝缘油和轻烃溶剂。在工作台上只使用少量可燃溶剂，处理量较大时应在通风橱内进行。根据规定，应正确的使用和处理PCB以及被PCB污染的仪器。8样品81取样811取样应根据GB7597所述进行。812为避免样品交叉污染，建议所有使用的附属材料(管子、接头、拷克、连接件)等应为一次3
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性的，并且无干扰物质。

8．2样品准备

8．2．1 除了可更换的滴管头和萃取柱是塑料制成，只有玻璃和金属仪器可用于样品制备和测定，

所有仪器应无PCB和干扰物质。

8．2．2如果样品中存在一个无水相，应在分析前去除，比如用离心的方法。乳化的水会显浑浊，

可以通过添加一定比例的硫酸钠进行晃动，直到得到透明的样品。

8．2．3样品应是均匀的，可用手晃动3min，还可使用超声波浴。

9色谱仪工作条件

9．1通则

下面给出的参考操作袈件是可行的，但对于具体的气相色谱仪还需要优化，以使色谱图与附录

A中稀释的试验混合物所得到的结果相似。以氢气作为载气‘．30mln一40rain可达到满意的分离效

果，以氦气作为载气，分离所需的时间要长，为55rain-60rain。

9．2进样器

根据生产商的指导设置好进样器，本项分析方法中典型设置如下：

分流／不分流进样器：

不分流式：气化室温度为240℃一280'E；

分流式：气化室温度为250℃一280℃，分流比5：1—50：1。

柱上进样器：气化室温度为50℃一110℃，取决于所用的溶剂。

9．3炉温控制

进样器类型 分 流 不分流 柱 上

起始恒温时间 0min～2rain 1min O．5rain

初始温度 130℃ 50℃ 700C

130℃～290℃ 50％～130'E(40。C／min)， 70～130℃(40℃／rain)．
温度控制程序

f2．5℃／mi．) 130～290。C(2．5“C／min) 130～290℃(2．5℃／rain)

到最高温度的
5min 5min 5min

保持时间

冷却到 130℃ 50℃ 70℃

9．4载气流速

调节进口压力，使在130qC下，氢气在色谱柱中的流速为1mL／min，对于氦气为270kPa。

注：氢气作为载气可有效降低柱压力并减少分析时间。

9。5电子捕获检测器(ECD》设置

9．5．1温度：300℃～350℃。

9．5．2电气控制：依照生产商的建议进行设置，使检测器达到最佳线性。

9．5．3辅助气：流速20mL／min～50mL／min，按照生产商的建议。

10数据处理系统

分析系统应在开始时就已准备就绪。大部分系统要求最少有两个参考点，其中包括了内置标

准DCB。

10．1数据文件

本方法要求数据文件中包括试验数据(ERRT)和文献数据，对于每个单独的峰或共洗脱同系

物，以下数据要进行存档：

10．1．1试验相对保留时间(ERRT)
d
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10 1．2同系物编号

10．1．3相对响应系数(RRFs)：根据文献中市售的混合物中同系物的相对比例，用每个共洗脱同

系物的峰计算加权平均响应系数。

10 1．4“所有概率”：某些同系物在市售的PCB混合物中从未被发现过，因此，在某些一个色谱

峰中有不止一个同系物共同流出的情况下，同系物组的RRF在加权时可排除市场销售的混合物中

未发现的同系物。这些数据组可用于未知产品和市售产品混合物。

10 1．5“所有可能”：包括所有209个PCB同系物。本数据集也可用于脱氯的材料。

附录B表明，对于非共洗脱峰(如示例n。48峰)，每个数据组的值都相同。当有共洗脱同系物

时(如峰n049)，每个数据组的值都不同。

10．1 6附录B中的RRFs，针对所使用的仪器，已根据第12章的标定方法进行了修正。

10．2共洗脱同系物

在一个峰中，可能不止一个同系物共同流出，程序会将若干个相对保留时间都在±0．0015窗

口范围内的峰合在一起。附录C为每个同系物的RRTs和流出顺序。

11仪器性能检查

当刚开始使用本方法、经较大维修以及更换主要部件(ECD检测器和色谱柱)后，每个使用本

方法的实验室都应运行控制程序。这项控制程序应包括检查灵敏度、分辨率和线性范围。建议定期

检查仪器的性能。

11．1灵敏度检测

ECD应有足够的灵敏度，对于注入色谱柱内的lpg六氯苯，信噪比应大于20。

11．2线性范围检测

电子捕获检测器(ECD)和注入的PCB的量只在一定范围内成比例。如果通过检测器的PCB含

量太大，响应就不成线性。线性范围按以下方法检测：

”．2．1使用选定的PCB同系物的储备溶液：用含100rag／mL绝缘油的溶剂来稀释溶液，用C30

配制含PCB 0．1rIg／mL、Ing／mL、10ng／mL、20ng／mL、50ng／mL、200ng／mL、500ng／mL、1000ng／

mL的溶液。根据色谱柱进样系统要求向色谱仪注入适当的量(每次同样的量)。

11．2．2推荐使用含同系物31、118和180较大比例并加入C209(DCB)的市售的混合溶液。

11．2．3对于相应的同系物31、118、180和209测量其峰的面积或高度(gj)，并计算每种稀释溶

液中每种同系物的含量(B．)。

11．2．4用C30的峰面积或高度来验证注入的体积是否正确。在某系列注入试验中C30的面积或

高度与平均值之差不得超过5％，超出此范围的试验必须重新进行。用式(1)计算每种稀释液和每

种同系物的灵敏度系数S．。

Sr=R日．j⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(1)

式中：

Sj——灵敏度系数；

R．——峰面积或高度；

口．——同系物含量。

11．2．5对应S，和B．绘制曲线(见图1)。

11．2．6线性度曲线是一根穿过数据点的曲线(见图1)，此曲线应在最小二乘方拟合得出的常数

的±5％之内。线性范围的上限是曲线穿过一5％界限的点，下限是曲线穿过+5％界限的点，检测

器的线性范围见图1。

11 2．7将ECD的线性范围与市场销售的混合物的量进行关联，可根据相应的同系物进行计算，

计算出混合物可注入的最大量，以保证其在检测器响应范围之内。见表1。
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’＼弋⋯tm‰、qL— f±5％—o‰ l—吣j
f。 墼丝堕里 ，f

进样镕＆B

固1线性检测

表1 At'odoro混古物中主娶同系物的典型含量

Ar甜。一}；箪液 A眦lor。吉量．Ⅱg／ⅢL 同系物编号 阿系物含量，n∥mI．

沣含量是个约数．含有500嘴／mL的^Mh。溶液足50mg／L的如Ⅲloto怀准物质的1％溶液e

11 3检查分辨率

11 3 1按12 1．3处理500uI，溶液，选用优化九均色谱仪参数，在ECD的线性范围内注入一定

量的溶蒲。

11 3．2计算成对出现的州系物C28／C31和C141／CI 79(见附录A)的分辨率，分辨率虎可以表示

为蜂高的最大值之间的距离，与峰宽的平均值的比值．用式(2)纠算(参魁图2)：

置：一2盘 ⋯⋯ ⋯⋯⋯⋯⋯⋯．⋯．(21
Y。+几

式中：

Y。，h一一相邻两峰a、b的峰宽；

R—分辩率。

似 《
图2分辨率的计算

盱憾#《



计箅Ⅲ的分辨牢至少应为：

28／3l 0 5

14Ⅳ179 0 8

如果分辨率符合暴求，，则色谱仪就可以用于测定ERIITs。

12试验步骤

SⅣT 0803 2007

12 1样品处理【提纯)

12 1 1试验部分

称量0 99～1 Og弹品，精确至0 001 g装入10mI，容鞋瓶中，用滴管加Alml一的内标物质IS2

或Is0 5用溶剂添加至刻度，播匀混合_!{【|果样^7l水舍苣尚，溶液就屉得不透明．这时加入无水

硫酸钠井晃动，直到获得澄清的溶液，此溶液标记为溶液^

注刑r。ru肯鞋未知的样6^蟑H{la2，对r损}I PCB肯璇低r 20m*'kg的洋品，最蚵已使用Is0 5 c

12 1 2革取柱准备

茁硅胶mL方用适配口连接磺酸柱。翩2 rr-[溶剂洗三次，以纯化萃取柱，注意不要使硅胶柱
巾的啦收剂f操。

12 1 3提纯过程

12 1 3 1 肾500¨1±5l士榕液j加^I方的磺峨朴顶
12 1 3 2加入0 5mL藩剂．并稍微减压使样品均匀分雕庄f方磺艘娃的填充物中．流出过群至

少保持30s

12 1 3 3洗脱应按最爿流琏2ml／mm进ji：r，萃戢j__}!每执洗脱口t，液而恰好高于吸附剂上方(最
后以垛耕)

12 1 3 4用每份1-nL的溶剂洗脱萃取柱的连接部位两次，将洗脱液装在5mL的容量瓶中，戢F

L方的磕酸朴啊晒配口，用0 5m1．溶削洗悦硅腔拄两次。将洗m液装停同一容量瓶中，用溶剂髂

稗至捌耍，混合均匀。此溶液州于色I蒋分析，标记为溶澈B，

12 1 3 5对j‘某地样品如果衙要还可使用其池提纯技术

12 1 4回收

12 1 4 1』日溶剂将Artxko溶液稀释为5．|Tl。a,／T，此湃液标记～溶液c．

12 1 4 2便Hj 500I止溶液c进j r摊纯，洗脱液恸、记为溶液D、

12 1 4 3用溶剂将溶液I，稀释刮5mL，菸浓度为0 5mg／L此溶液拆l己为溶液E。

12 1 4 4 J¨浒液D和溶液F中㈨八50Ⅲ内标物质溶液I啦

!2 1 4 5将溶液D和Ej丰人到色f曾仪中．得到色谱图和每种溶液的面积表，用内标物法(见

12 7 2 2)汁算每种溶液币^叫I”r。中也的PCB的台量，。计拄式(3)计箅回收率R：

一=并黜扣oo ⋯。 (3)

式中：

尺——回lft难，％}

PCB(D)——溶液D玮【总喙P衄含量，mg；
PCB(E) 溶液E巾总的霸镯含量，mg。
12 1 4 6计算⋯的固收率应太于，s骆。
12 1 5市售的PCB标准物尻

、

使用50mg／kg市场销售盼】=．cB混合物的油溶液。如果需要低浓度的标准溶液，可用束使崩的、

不含PCB的绝缘油稀释。市售的PCB标准物质和样品处理方法一样，也需进行提纯过程。
12 2背景检查

每批新的溶剂和无PCB的绝缘油制各的空白样需按12 1条所述经色谱仪检测，以确保无干扰
7
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峰。每批样品且至少每20个样品就需进行一次空白试验。

12．3测定

12 3．1将试样、市售的PCB标准物质溶液和溶液B注入到色谱仪中，色谱仪在优选的条件下

测试。

1 2．3 2每做一批样品前须用标准物质溶液将仪器标定一次，若同一批样品数超过10个，则每10

个样品标定一次。选择与样品相似的标准物质，最典型的是lOmg／kg和50mg／kg的Aroclor。1260

标准物质油溶液(此为最常见的产品)或其他所要求的标准物质。为了确保质量，试验中用到的空

白样和测试样品应妥善保管。

注：应保留所有用到的市售材料的色谱图以便于以后进行类型识别。

12．3．3对色谱进行积分，色谱仪积分系统会产生峰编号、保留时间、峰面积和／或峰高度的一

览表。

12．4测定试验相对保留时间(最衄F)
12．4．1 测试12．1条中制备的试验混合物，使用样品分析时相同的操作条件，通过与附录A中的

示例进行比较，确定所有的峰，并按式(4)计算每个峰的ERRT：

E艘R=itx-itⅫ ～(4)

式中：

丑——选定的峰；

f——从注人开始的保留时间；

30——同系物30(参考物质)；

209——同系物209(参考物质及内置标准物质)；

按附录B所示将结果列表，并将结果存入数据文件。

注：对不同的气相色谱系统，ERRt都应测定并存人数据文件，如果色谱工作条件变化，系统就需重新标定。

12．4．2数据处理系统的参考峰

使用表2中同系物的ERRT值，为数据处理系统中的参考蜂进行赋值。

表2参比●簟／同系物组

峰编号 参比峰／同系物组编号 ERRr

9 30 0．000

33 44 0．225

46 56脚 0．342

57 77／110 0．427

74 138／160／163 0．574

90 180 0．703

105 209 1．000

注：除C30和C209之外，其余的参比峰是市售混合溶液的主要成份，而且这些参比峰在油样中从未发现

过，其编号只能从PCB混合溶液中得到。

12．5修正的相对响应系数的计算(CRRF}

12．5．1 由于进样方式、电子捕获检测器的工作条件以及不同仪器的影响，同系物的试验相对响

应系数(ERRFs)可能会发生变化，其结果可能与文献数据也不完全相同。

8
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12．5．2色谱图被划分为九部分(见附录A)，每一部分代表表3中列出的一种同系物。这些同系

物通常作为主要组分存在于市售的混合物中。 ～

12．5．3使用第9章所列的优选色谱条件，注入适宜份量的提纯了的同系物与标定溶剂的混合物。

用式(5)测定表3中所列的同系物的相对响应系数(换算成DCB)。

A×M
ERR，z 2黼⋯⋯’⋯’⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(5)

式中：

A。——内置标准物质(DCB)的峰面移y峰高；

A，——同系物i的峰面移y高度；

丝——内置标准物质(DCB)的含量<蝣／mL)；

M。——同系物i的含量(肛g／mL)。
注：某些软件包会生成E磁碱的倒数。

至少要取三次EKIqF测定的平均值。

表3同系物的ERRF的校准

峰编号 分段号 同系物编号 EP矾T(示例) 础F(附录C)

12 1 18 0．028 0．275

22 2 3l n114 0．493

33 3 44 0 225 0．460

49 4 101 0．356 0．587

63 5 118 n477 0．764

74 6 138 0．574 0．726

90 7 180 0．703 1．137

95 8 170 0．759 0．659

102 9 194 0．877 1．640

12 5．4根据测定的ERRF或表3中的RRF理论值，按式(6)计算每种同系物的修正系数K。：

K。=丽ER河RF⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯·⋯(6)

例如：第7段，同系物180的计算见式(7)，其中，测定的ERRF=1．030，理论上的RRF=

1．137(见附录C)。

‰=器=0,906⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯·．(7)
12 5．5根据计算出的修正系数，针对选定的同系物将色谱图中每段所有的峰都乘以修正系数。

例如：第7段，同系物180，每个RRF都乘以0．906。用于可能性和概率的修正相对响应系数

(CRRF)的结果表格将作为数据文件之一。

12．6色谱图的检查

检查色谱图有无干扰峰、色谱故障或其他干扰因素。

注：“四氯苯甲基甲苯”的混合物可能混入并被误识别为PCB。可通过检查谱图的PCB区内有无特殊的峰来进

行确定。

12．7结果计算

12。7。1定性分析

比较样品色谱图和标准物质色谱图，以确定市售的材料如Aroclor@1242，Arocloro 1254和

Aroclor@12600

9
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12 7 2定量分析

12 7 2 1计算

计算机程序或软件应可以产生、+个列表，包括峰编号以及对应的DCB同系物编号和由内置标

准物质DCB计算出的PCB含缝．rn月’L

12 7 2 2每个峰的PCB含量

每个同系物或共洗脱M系物的质量，是由内置标准物质法采用修正的相列响应系数计算出来

的，见式(8)。对于未脱氯的样品，使用附录B中“所有概率”RRF柱子得出的修正响应系数．对

于脱氯样品采坩“崩二有-可能”得出的值。

¨1 x RRI
m 5 j×(j丽 ⋯ ⋯(8)

式d J：

一代表】司系物或共沅脱___】东物的。；．
"一斌验样品峰i对应的质量．mg；

一--12 1 l中的试验样品中内标物质11霞母f蜘连目0(如2⋯g或0 0005mg)．ntg；
n， 畦i的面积／高度；

矗斤，i一山，i标准物质的相对响应系数(=【¨00-
d。～_内置标准物质的峰的丽积／高度；

CRRF， 峰i的修正相对Ⅱ叫应系数。

12 7 2 3所有单独峰的目量加起来，得出溶液B中的PCB的总质量

{描|羊中总PCB含量由￡样的初始质量计算得出，这衅数据可输入到强件中，按式(t?)计算样品

总的FCB台量，m∥kg。——

、1 1_×I LH J() j

I“Ij=一 o fq)

．#中：

咿一样品初始质量．-1

13试验报告

报告试样q。PCB总含--- 陋ir⋯车Img／k。，q·”n用的数一㈦r ”E有概率”。

14检测极限

榆测垭限敢央_』二几个刚裘 比t：i进¨催秕．遵佯方心I々侧器条伴．对于单个峰检测檄限是
0 1mg／kg。从定量角度评什眦H卉嘬只仃高J：2n■k刊n]f^

15精密度

按下述规定判断试眵结果的可靠性(95％置信水平)。

15 1重复性，

同一操作者，使用同冶仪器，_Hj拍同的方法对H一试样测得的两个重复试验结果之差不能超
过式(10)中规定的值。

r=2+0 Ix ⋯ ⋯ ·⋯⋯ f101

式巾：

z——两次重复试验结果的平均值。

】0
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不同操作者．使用不同仪器，用相同的方法对同一试样测得的瞳个独立试验结果之差不能超过

式(11)巾规定的值。

式中：

x——两个独立试_。结果‘u平均值。
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附录B

(资料性附录l

同系物、保留时间和相对响应系数

K 1 表B 1给出了同系物、保留时间和相对相应系数。

表B．1 同系物、保留时间和相对相应系数

梗准 取代数 同系物编号 RRh(相对DCB)

峰编号 所有慨率 所有可能 所有概率 所有町能

(0 223) 一

(一0127) 2，3

一0124 4 10

—0 082 7，9

0(】62 6

—0 052 5，8

f 0∞2)

0 014 19

0 009 ——

(0 006-

(0 013，

n 028 j8

0 032 15 17

0 048 14 17

0 064 】6 32

f0 072、

0 082 ，4

0 089 二9

0 099 26

0 102 25

(01101 一

0 114 ]l

0 117 ：3

0 1 36 20 33”

0 151 22 51

0 159 45

0 165 —

0 177 46

0 1 85 52 69 39 52．69 73

0 j93 49 38 43 49

0 199 47 48 75 47，48．62，65．75

0 216 35

n 225 44

0 232 37．42 59

0 HI 71 72
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表B．1(续)

校准 取代数 同系物编号 RRFs(相对DCB)

峰编号 ERRT 所有概率 所有可能 所有概率 所有可能

76 0．590 126，129，178 126，129，178 0 670 0．919

77 0 601 175 166．175 0．335 0．625

78 0 607 187 159，182，187 0．985 0．949
6

79 0．616 183 162．183 0．857 0．882
7

80 0．627 128 128 l_043 1 043

81 0．636 167 167 0．936 0．936

82 (0．641) 185 185 1．262 1．262

83 0 652 174 174，181 0．708 1．058

84 0．662 177 177 0．886 0．886

85 0．670 202 202 l 023 1．023

86 0．671 156．171 156．171 1．124 1．124
7

87 0．683 201‘，157，173 20l’．157．173 0．662 O．662

88 0．691 172 172．204 1．029 0 867

89 0．696 197 192．197 1．009 1 090

90 0．703 1∞ 180 1．137 1 137

9l 0．708 193 193 1 244 1 244

92 0．716 191 191 1．294 1 294

93 0．727 200‘ 200’ I．010 1 010
7

94 0．736 169 169 0．734 0．734
8

95 0．759 170．190 170．190 0 782 0．904

96 0．769 198 198 0．939 0．939

97 0 775 199’ 199’ 0．705 0．705
8

98 0．785 196．203 196．203 1．2盯 1．265

99 0．8t2 189 189 1．325 1．325

100 0 838 195，208 195．208 0．593 0．593
8

101 0．852 207 207 1．164 1 164
9

102 0 877 194 194 1 640 1 640

103 0．885 205 205 1 234 1．234

104 0．945 206 206 1．469 1．469
9

105 1．000 209(内标) 209(内标) l 000 1 000

注1：“}”来源：IUPAC规定。

注2：与BaUschmiter对应：199(IUPAC)=201(Banschmiter)

200(IUPAC)=199(Ballschmiter)

201(IUPAC)=200(Ballschmiter)

注3：表中ERRT值只是与附录A相对应的事例，只做方法参考使用。

注4：圆括号中峰或同系物组的认定值在测试样中不能显示，如ERRT(峰44=0．322)。
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c．1表C．1给出了PCB的洗脱顺序。

附录C

(资料性附录)

PCB洗脱顺序

表12．1 PCB洗脱顺序

SⅣT 0803—2007

对DCB的 对DCB的
同系物编号 相对响应系数 同系物编号 相对响应系数

相对保留时间 相对保留时间

1 n147 0．035 5】 n4114 n527

2 0．185 0．035 22 0t406 0．960

3 0 188 0 017 45 0．413 0．474

10 0．214 0．230 36 0．417 0．259

4 0 214 0．033 46 0．424 0．411

7 0 245 0．606 39 0．428 0．305

9 0．245 0．341 69 0．430 0．705

6 0．258 0．334 73 0．434 0．510

8 0．265 0．181 52 0．434 0．367

5 0．265 0．105 43 0．437 0．442

14 0．283 O．268 38 0．438 0．413

19 0．290 0．267¨ 49 0．439 0．569

30 0．302 0．720 47 0．442 0．745

1l 0．309 o．394 75 0．442 0．567

12 0．314 0．157 48 0．443 0．488

13 0．316 0．176 65 0．445 0．738

18 0．322 0．275 62 0．446 1．008

15 0．323 0．094 35 0．451 0 329

17 0．324 0．362 104 0．453 0．400

24 0．334 0．696 44 0．460 0．460

27 0．336 0．435 37 0．463 0．509

16 0．345 0．392 59 0．463 0 527

32 0．346 0．244 42 0．464 0．695

23 0 359 0．439 72 0．475 0．484

34 0．360 0 535 71 0．475 0．411

54 0．362 O．320 41 0 475 0．480

29 0．364 0．556 64 0．476 0 539

26 0 373 0．529 68 0．480 0．637

25 0 375 0 439 96 0．482 0．378

50 0．382 0．599 40 0．486 0．634

3l 0 383 0．493 103 0．490 0．533

28 0．384 O 750 57 0．491 0．527

21 0．394 0．931 100 0．497 0．515

33 0 397 0．392 67 0 497 0 527

20 0．397 0 636 58 0．502 0．535

53 0．399 0 317 63 0．504 0 639
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表c．1(续
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表C．1(续)

SH／T 0803 2007

同系物编号 茹篙鼎 埘岫应；数 一系物编号 茹茹‰ 相对响应系数

11 37。9

工_220

L 795

蒜
1．051

0 324

116463

0 705

1 404

1 029

}i
L 836

1 37

篡

1 A。7

I 29"

1 010

ji
0 734

0 659

蓊

1 150

0 939

0 705

意
1 082

I 430

325

荔 ：．，7。39 j．。04乏 ；：0 ：。。8。8：
032

l 364

篇
‘"48 I盈2 ，’7 ¨398 164

0 759 J．Wm 14l ll 917 I 640

并

0 759 I■■ ，a n 122 1 234

1 469

1 000

20、
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附录D

(资料性附录】

本标准章条编号与IEC 61619：1997章条编号对照

D．1 表D．1给出了本标准章条编号与IEC 61619：1997的章条编号对照。

表D．1本标准章条编号与IEC 61619：1997章条编号对照

本标准章条编号 I／C 61619：1997的章条编号

l 1

2 2

3 3

4 4

5 6

6 5

7

8 7

9 8

10 9

11 10

12 1l

13 12

14 13

15 14

附录A 附录A图A 1

附录B 附录A表A．1

附录C 附录A表A 2

附录D




