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"$&生态环境部环境发展中心 环境标准样品研究所! 北京 $%%%4'# 4&国家环境保护

污染物计量和标准样品研究重点实验室! 北京 $%%%4'$

99摘9要!9为了满足水环境中多氯联苯分析检测过程质量保证要求!针对我国尚无 4!*!*%!2!

2% 5五氯联苯"678$%)$单组分有证标准样品问题!研制了异辛烷中 678$%) 溶液标准样品& 通

过研究纯品原料中主成分相似物'水分'无机元素和挥发性物质等杂质!利用质量平衡法分析 678

$%) 纯品纯度& 优化气相色谱分析方法!对样品的均匀性和稳定性进行研究!全面评估标准值的不

确定度!并用气相色谱5质谱法对配制值进行验证& 结果表明!678$%) 纯品纯度为 ''&:';!研制

的异辛烷中678$%) 溶液标准样品均匀性良好!在 44 个月内室温保存条件下量值稳定& 标准样品

特性量值的相对扩展不确定度为 4;!标准值与同类标准样品具有量值一致性!可用于水环境中

678$%) 分析检测的质量控制和质量保证&

99关键词!9多氯联苯#9标准样品#9质量保证#9均匀性#9稳定性#9不确定度
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99:1;)0-.)!9#D MNOPNQMRPPQQIPSJFTCQEF//JNFDUPNPSJCNPRPDQ/CD QIP0NMUP//MV0MTEUITMNCDFQPO

WC0IPDET/FDFTE/C/CD XFQPNPDYCNMDRPDQ$ FUPNQCVCPO NPVPNPDUPRFQPNCFT"7Z[# MV4$*$* %$2$2 %1

0PDQFUITMNMWC0IPDET"678$%)# /MTJQCMD CD C/MMUQFDPXF/0NP0FNPO CD YCPXMVQIPTFU\ MVNPTFQPO 7Z[CD

7ICDF&6JNCQEMV678$%) XF/FDFTE-PO WERF//WFTFDUPRPQIMO$ FDO CR0JNCQCP//JUI F/0NCDUC0FT

UMR0MDPDQFDFTM./$ XFQPN$ CDMN.FDCUPTPRPDQ/FDO YMTFQCTP/JW/QFDUP/CD 0JNPNFXRFQPNCFT/XPNP

OPQPUQPO&<IPFDFTE/C/RPQIMO MV.F/UINMRFQM.NF0IEXF/M0QCRC-PO$ QIPIMRM.PDPCQEFDO /QFWCTCQEMVQIP

/FR0TP/XPNPPK0TMNPO$ JDUPNQFCDQEMVQIP/QFDOFNO YFTJP/XF/UMR0NPIPD/CYPTEPYFTJFQPO$ FDO QIP

VMNRJTFQPO YFTJP/XPNPYPNCVCPO WE.F/UINMRFQM.NF0IE1RF///0PUQNMRPQNE&<IP0JNCQEMV678$%) XF/

''&:';&>MRM.PDPCQEMVQIPNPVPNPDUPRFQPNCFTMV678$%) /MTJQCMD CD QIP0NP0FNPO C/MMUQFDPXF/.MMO$

'43$'
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FDO QIPYFTJPXF//QFWTPFQNMMRQPR0PNFQJNPVMN44 RMDQI/&<IPNPTFQCYPPKQPDOPO JDUPNQFCDQEMVQIP

UIFNFUQPNC/QCUYFTJPMVQIPNPVPNPDUPRFQPNCFTXF/4;$ FDO QIPUPNQCVCPO YFTJPXF/UMD/C/QPDQXCQI QIM/PMV

/CRCTFNNPVPNPDUPRFQPNCFT&<IP0NP0FNPO 7Z[UFD WPJ/PO VMNQIPSJFTCQEUMDQNMTFDO SJFTCQEF//JNFDUP

OJNCD.FDFTE/C/MV678$%) CD XFQPNPDYCNMDRPDQ&

99<"3 =%0>;!90MTEUITMNCDFQPO WC0IPDET/&9NPVPNPDUPRFQPNCFT&9SJFTCQEF//JNFDUP&9IMRM.PDPCQE&

/QFWCTCQE&9JDUPNQFCDQE

99多氯联苯"678/#为环境中广泛存在的一类持

久性有机污染物$具有致癌(致畸(致突变毒性)$ 5**

+

为了加强 678/污染物的环境监测与管理$我国颁

布了,含多氯联苯废物污染控制标准-"A8$*%$).

4%$:#等国家标准$环境中 678/污染特征(毒性效

应等研究也一直是科研热点之一+ 678/共有 4%'

种同类物$其中 $4 种具有共平面结构的 678/的毒

性较其他 678/更高$被称为类二口恶英 678/

)2 5)*

+

类二口恶英678/是环境监测与科研重点关注的一类

污染物$4$*$*%$2$2% 5五氯联苯"678$%)#即为其

中的一种+

为了支撑我国 678/相关环境监测与科研需

求$保证检测结果的一致性和可比性$有必要研制

678/相关标准样品+ 目前$国内尚未研制有证678

$%) 单组分溶液标准样品+

溶液标准样品通常采用称量 5容量法配制$其

中高纯试剂纯度值的准确度是影响溶液标准样品量

值准确性和溯源性的关键+ 常用的高纯试剂纯度测

量方法有质量平衡法)3 5(*

(定量核磁法)' 5$%*

(差示

扫描量热法)3 5(*等$其中质量平衡法通过分析高纯

试剂中非挥发性杂质(水分(挥发性溶剂和残渣的含

量$再从总物质中减去总杂质得到该物质的含量+

质量平衡法考察因素较多$方法准确度高$可以直接

溯源到 `#单位$且不确定度相对较小$是一种潜在

的基准方法)$$*

+

笔者采用质量平衡法对678$%) 的纯度进行分

析$采用称量5容量法制备异辛烷中 678$%) 溶液

标准样品$研究了标准样品的均匀性和稳定性$全面

评价了标准样品的量值不确定度$为水环境中 678

$%) 的分析检测提供了量值溯源标准+

!"

材料与方法

!#!"主要仪器与试剂

精密电子天平"c64%)$量程!% d44% .$精度!

%&%$ R.$瑞士[PQQTPN5<MTPOM公司#&气相色谱5质

谱仪":('%?5)':)7$美国 ?.CTPDQ公司#&气相色谱

仪":('%?$美国 ?.CTPDQ公司#&热重分析仪"6ENC/$$

美国6PN\CD T̂RPN公司#&电感耦合等离子体 5质谱

仪"C7?6eU$美国 <IPNRM公司#&容量瓶(移液管

等+ 上述仪器设备和玻璃器皿均通过中国计量科学

研究院检定合格$并在有效期限内+

678$%) "纯度 ''&4;$美国 ?UUJ/QFDOFNO 公

司#&异辛烷中678$%) 溶液标准样品"$%%

!

.+RB$

美国?UUJ/QFDOFNO公司#&异辛烷中678$3' 溶液标

准样品"$%%

!

.+RB$生态环境部标准样品研究所#&

异辛烷中多氯联苯成分分析标准样品)其中 678

$%)!"$*( f2&:#

!

.+RB$中国计量科学研究院*&异

辛烷"农残级$美国b&<&8F\PN公司#+

!#$"标准样品制备与分析

!#$#!"样品制备

本研究678$%) 溶液标准样品采用称量5容量

法制备+

根据拟配制标准样品的目标浓度(纯品纯度和

配制体积等计算所需 678$%) 纯品的用量+ 在 4%

g超净间内$准确称量 %&$%% 4 .的678$%) 纯品于

烧杯中$用异辛烷溶解并完全转移至 $ %%% RB容量

瓶中$多次清洗烧杯$一并转入容量瓶中$在"4% f

$# g恒温箱中用异辛烷准确定容并充分摇匀+ 样

品移入洁净带盖冷冻瓶中$置于 5$( g冷冻约 $ I

后$以每瓶不少于 $&4 RB的灌装量$灌封于 4 RB棕

色玻璃安瓿瓶中+ 样品分装后$分两部分分别置于

室温和 2 g冷藏条件下保存+

!#$#$"样品分析

准确移取 %&)% RB异辛烷中678$%) 溶液标准

样品于 )% RB容量瓶中$并加入 %&)% RB浓度为

$%%

!

.+RB的异辛烷中 678$3' 测试内标$用异辛

烷定容并摇匀$待A75̂ 7!测试+

!#%"仪器分析

本研究采用气相色谱5质谱法"A75[̀ #测定

纯品主成分$采用气相色谱法"A75

!

7̂!#进行样

品的均匀性和稳定性等研究+

'*3$'
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!#%#!"A75[̀ 条件

>65)[̀ 色谱柱 "*% Rh%&4) RRh%&4)

!

R#&进样口温度!4'% g&不分流进样&进样体积!$

!

B&柱温!$%% g以 4% g+RCD 升至 4%% g$后以 4

g+RCD升至 4)% g$再以 $) g+RCD 升至 4(% g&离

子源温度!4*% g&四极杆温度!$)% g&采集模式!

`#[+

!#%#$"A75

!

7̂!条件

>65) 色谱柱"*% Rh%&4) RRh%&4)

!

R#&进

样口温度!4(% g&分流进样$分流比为 4% i$&进样

体积 $

!

B&柱温!42% g以 4 g+RCD升温至 4:% g&

检测器温度!4'% g+

$"

结果与讨论

$#!"纯品纯度测定

$#!#!"色谱法测定主成分

根据文献报道和 678/纯品制备过程$678/纯

品主要杂质为 678的同类物)$4 5$**

$故本研究采用

A75[̀ 法对纯品主成分进行测定+ 采用面积归一

化计算方法$以平行测定 3 次结果 " ''&:';(

''&:(;(''&:(;(''&:';(''&:';(''&:';#的均

值 ''&:';作为纯度测试值$标准偏差为 %&%%);+

将本研究所使用的农残级异辛烷浓缩 $% %%%

倍$采用A75[̀ 全扫描进行检测$色谱图中未检出

678$%) 组分$表明该溶剂可用于 678$%) 溶液标

准样品的配制+

$#!#$"水分的测定

采用热失重法测定 678$%) 纯品中的含水率+

热失重分析升温程序!初温 *% g$以 *% g+RCD 升

至 (% g$保持 * RCD$以 *% g+RCD 升至 $$% g$保

持 * RCD$再以 *% g+RCD 升至 ()% g+ 载气 @

4

$流

速 4% RB+RCD+ 结果见图 $+ 可见$样品在 $%% g左

右质量不变$则认为样品中水分未检出+

!
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!
"
#
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!!
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)

2)) !

图 !"&'(!)* 纯品热失重图"水分#

LC.&$ <IPNRM.NFYCRPQNCUOCF.NFRMV0JNP678$%) "XFQPN#

$#!#%"无机元素测定

678$%) 中无机杂质测定采用电感耦合等离子

体质谱"#765[̀ #分析$以连续测定空白样品溶液

响应值的 * 倍标准偏差"*`!#所对应的待测元素浓

度作为检出限$以连续测定空白溶液响应值的 $% 倍

标准偏差"$%`!#所对应的待测元素浓度作为定量

限+ 将样品制备成浓度为 $&%% R.+RB的丙酮溶

液$然后直接进#765[̀ 进行检测$共测定了 *% 种

无机元素含量$各元素测量结果见表 $+ 测定结果

换算为纯品中无机元素的总量$678$%) 纯品中的

总无机元素含量为 %&4%'

!

.+.+

表 !"&'(!)* 纯品中无机元素测定结果

<FW&$9!PQPNRCDFQCMD NP/JTQ/MVCDMN.FDCUPTPRPDQ/CD 0JNP

678$%)

!

.' RB

5$

元素 含量

BC

j)&$%2 h$%

5)

8

j:&)() h$%

52

@F

j4&'42 h$%

5*

[.

j3&244 h$%

5*

`U

j:&3:2 h$%

5)

?T

$&)'' h$%

52

k

$&3** h$%

5)

<C

j2&$') h$%

5)

a

j$&$*: h$%

5)

6W

*&4$) h$%

5)

7N

j$&%:% h$%

52

[D

j:&':3 h$%

53

LP

j2&4%% h$%

5)

7M

j)&%)3 h$%

53

@C

j$&)2) h$%

5)

元素 含量

7J

j4&:4$ h$%

5)

GD

j4&%24 h$%

5)

AP

j$&23% h$%

52

?/

j$&'3( h$%

5)

`P

j*&:(% h$%

52

`N

j)&$(3 h$%

5)

GN

j:&$)' h$%

5:

[M

j4&::: h$%

53

?.

j$&):$ h$%

53

7O

j4&)3: h$%

53

`D

j'&(') h$%

53

`W

j2&%'$ h$%

53

8F

j(&%4' h$%

53

]

j$&*'4 h$%

53

?J

j4&44) h$%

53

$#!#+"挥发性有机物的测定

采用热失重法对678$%) 纯品中挥发性有机物

进行测定$分析升温程序同 4&$&4 节+ 结果见图 4$

可见$样品在 (% g左右质量不变$则认为样品中挥

发性有机物未检出+

!
"

!
"
#

$%&

'%(

'%)

*+(

*%&

&%(

,&&

#$

!!

-&&.))/))())0))$))1))2))

)

-) !

图 $"&'(!)* 纯品热失重图"挥发性有机物#

LC.&49<IPNRM.NFYCRPQNCUOCF.NFRMV0JNP678$%) "a"7#

'23$'
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$#!#*"678$%) 纯度定值结果

采用质量平衡法计算纯度值)$2 5$)*

$即 678$%)

纯度值为A75[̀ 测量值扣除水分(无机元素(挥发

性有机物等的结果$即!>

678$%)

l>

A75[̀

h"$ 5;

XFQPN

5

;

CDMN.FDCU

5;

YMU

# l''&:';+

$#$"均匀性研究

溶液标准样品的均匀性主要受目标组分在溶剂

中的混匀程度以及样品在分装过程中溶剂挥发等

影响+

按照,标准样品工作导则"*# 标准样品 定值的

一般原则和统计方法-"A8+<$)%%%&*.4%%(#的要

求$采用分层随机抽样方法$在样品分装的前(中(后

期随机抽取样品 $) 支$按照 $&*&4 节的分析方法$

对每支抽检样品重复测定 * 次$以单因素方差分析

法对检测数据进行统计和评价+ 根据自由度"-

$

$

-

4

#及显著性水平
!

$查得临界的B

"

"-

$

$-

4

#值$若统

计计算的BjB

"

"-

$

$-

4

#$则认为组内和组间无明显

差异$样品均匀+

异辛烷中678$%) 溶液标准样品的均匀性测定

结果如表 4 所示$均匀性检验数据和统计结果如表

* 所示+

可见$统计量 BjB

%&%)

"$2$*%#临界值$表明研

制的异辛烷中678$%) 溶液标准样品均匀性良好+

表 $"&'(!)* 溶液标准样品均匀性测定结果

<FW&49>MRM.PDPCQEOPQPNRCDFQCMD NP/JTQ/MV678$%) /MTJQCMD

NPVPNPDUPRFQPNCFT

!

.' RB

5$

编号
重复测定次数

$ 4 *

均值

$ ''&:3 ''&($ ''&3$ ''&:*

4 ''&3$ ''&($ ''&22 ''&34

* ''&*) ''&3) ''&)) ''&)4

2 ''&'' ''&:3 ''&') ''&'

) ''&)) ''&*) ''&)' ''&)%

3 ''&2( ''&)4 ''&'4 ''&32

: ''&(3 ''&3( ''&22 ''&33

( ''&3% ''&:) ''&(( ''&:2

' ''&:4 ''&3% ''&*4 ''&)2

$% $%%&%% ''&:) ''&23 ''&:2

$$ $%%&$% ''&() ''&:: ''&'4

$4 ''&'3 ''&:3 ''&34 ''&:(

$* ''&'3 ''&3( $%%&4 ''&'*

$2 ''&*3 ''&2$ ''&3) ''&2:

$) ''&3: ''&:2 ''&2% ''&3%

表 %"&'(!)* 溶液标准样品均匀性检验数据与统计结果

<FW&*9>MRM.PDPCQEQP/QOFQFFDO /QFQC/QCUFTNP/JTQ/MV678$%)

/MTJQCMD NPVPNPDUPRFQPNCFT

统计结果 瓶间 瓶内

平方和 ``+"

!

.'RB

5$

#

%&':' $&%3%

均方 [̀ +"

!

.'RB

5$

#

%&%3' ' %&%*) *

自由度 $2 *%

B检验 $&'(

$#%"稳定性研究

对异辛烷中678$%) 溶液标准样品的长期稳定

性进行研究$监测时间为标准样品配制完成后的当

月($ 个月(* 个月(3 个月(' 个月($4 个月($( 个月

和 44 个月+ 每次随机抽取室温(2 g冷藏保存条件

下样品各 * 支$每支样品平行测定 * 次$以 * 支样品

测定平均值作为该时间点稳定性监测结果+ 测定结

果采用%检验进行稳定性评价+

异辛烷中678$%) 溶液标准样品的长期稳定性

趋势见图 *$长期稳定性监测统计检验结果见表 2+

!"

! "

#$

%
&

!

!
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图 %"&'(!)* 溶液标准样品稳定性随时间变化趋势

LC.&*9aFNCFQCMD QNPDO MV/QFWCTCQEMV678$%) /MTJQCMD

NPVPNPDUPRFQPNCFTXCQI QCRP

表 +"&'(!)* 溶液标准样品稳定性检验结果

<FW&29`QFWCTCQEQP/QNP/JTQ/MV678$%) /MTJQCMD NPVPNPDUP

RFQPNCFT

统计结果 室温 冷藏

A

%

+"

!

.'RB

5$

#

''&(( $%%&%

A

$

+"

!

.'RB

5$

#

5%&%$* ) 5%&%%( *

$"A

$

#+"

!

.'RB

5$

#

%&%** : %&%*' 2

%

%&')$# 54

4&2) 4&2)

%

%&')$# 54

h$"A

$

#

%&%(4 3 %&%'3 )

99从图 * 可见$在室温(2 g冷藏两种保存条件

下$异辛烷中678$%) 溶液标准样品的特性量值随

时间无明显变化+ 由统计计算结果可知$在室温和

2 g冷藏两种保存条件下$异辛烷中 678$%) 溶液

标准样品统计计算斜率mA

$

m小于 %

!

$# 54

h$"A

$

#+ 上

述结果表明$在 44 个月的监测时间内$研制的异辛

')3$'
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烷中678$%) 溶液标准样品在室温(2 g冷藏保存

条件下稳定性良好+

$#+"量值及其不确定度评定

本研究溶液标准样品采用称量 5容量法制备$

采用配制值为标准值$即异辛烷中 678$%) 溶液标

准样品的标准值为 $%%

!

.+RB+ 通过分析标准样品

特性量值不确定度的主要来源)$3*

$得出本研究标准

样品标准值的不确定度主要包含配制不确定度分量

'

UIFN

(瓶间均匀性不确定度分量 '

WW

和长期稳定性不

确定度分量 '

TQ/

$即标准样品的合成不确定度 '

7Z[

按

下式计算!

9'

7Z[

l '

4

UIFN

n'

4

WW

n'

4

槡 TQ/

"$#

$#+#!"配制不确定度分量

标准样品配制不确定度主要由试剂的纯度(称

量质量以及定容体积的不确定度组成$合成标准配

制不确定度计算公式为!

9'

UIFN

l "

'

5

5

#

4

n"

'

.

.

#

4

n"

'

-

-

#

槡
4

h6 "4#

#

9纯度不确定度 '

5

A75[̀ 测量纯度不确定度由测量重复性引入

的不确定度 '

$

(各组分响应差异对定值结果引入的

不确定度 '

4

和仪器的测量线性引入的不确定度 '

*

组成+ '

$

用多次重复测量结果的标准偏差表示$即

'

$

l%&%%);+ '

4

为 8类不确定度$由于 678中主

要杂质为其同类物$与主成分在 A75[̀ 法测量条

件下的灵敏度不同$对主成分纯度测量带来的误差

为杂质含量的 )%;$即 '

4

l%&$$;+ 由于采用

A75[̀ 测定678$(% 纯品纯度定值方法研究过程

中所确定的样品进样量在 [̀ 检测器的检测线性范

围内$故 '

*

忽略不计+ 合成上述各项不确定度分量

得到A75[̀ 法纯度不确定度为!

9'

A75[̀

l '

4

$

n'

4

槡 4

l%&$$;

水分测量结果为未检出$其不确定度水平相对

色谱法测量纯度引入不确定度而言可忽略不计+ 因

此$'

X

l%+

678$%) 纯品中的总无机元素含量为 %&4%'

!

.+.$其含量与有色谱响应部分杂质含量相差 * 个

数量级$因此$总无机元素测量的不确定度相对色谱

法测量纯度引入不确定度而言可忽略不计+ 因此

'

CD

l%+

挥发性溶剂测量结果为未检出$其不确定度水

平相对色谱法测量纯度引入不确定度而言可忽略不

计+ 因此 '

YMU

l%+

将上述四部分不确定度分量按照公式进行合

成$即得纯度标准值的合成标准不确定度!

9'

5

l '

4

A75[̀

n'

4

X

n'

4

CD

n'

4

槡 YMU

l%&$$;

$

9称量质量不确定度 '

.

称量质量的不确定度包括天平校准的不确定度

和天平称量的不确定度合成$则 '

.

l %&2

4

n%&$槡
4

l

%&2$ R.+

%

9体积不确定度 '

-

定容体积引入的不确定度主要包括容量瓶校准

的不确定度(溶剂定容的不确定度和温度影响的不

确定度$则 '

-

l %&$3

4

n%&%:

4

n*&4'槡
4

l*&*% RB+

&

9配制不确定度 '

UIFN

根据上述各配制不确定度分量$则! '

UIFN

l

%&%%$ $

4

n%&%%2 $

4

n%&%%* *槡
4

h $%% l %&)2

!

.+RB+

$#+#$"瓶间均匀性不确定度分量

根据A8+<$)%%%&*.4%%( 的评价方法和均匀

性检验结果$溶液标准样品的瓶间均匀性不确定度

分量 '

WW

计算公式如下!

9'

WW

l

[̀ 间 5[̀ 内

槡 #

"*#

则 '

WW

l%&$$

!

.+RB+

$#+#%"长期稳定性不确定度分量

根据稳定性监测结果$研制的异辛烷中 678

$%) 溶液标准样品在室温条件下保存 44 个月是稳

定的+ 根据A8+<$)%%%&*.4%%($长期稳定性不确

定度分量 '

TQ/

的计算公式如下!

9'

TQ/

l$"A

$

# h% "2#

则 '

TQ/

l%&%** : h44 l%&:)

!

.+RB+

$#+#+"合成不确定度

根据上述计算结果$异辛烷中 678$%) 溶液标

准样品特性值的合成不确定度为 %&'*

!

.+RB+ 在

');置信水平下$取包含因子 Cl4$则异辛烷中

678$%) 溶液标准样品的相对扩展不确定度为!

D

7Z[

lCh"'

7Z[

+E

7Z[

# h$%%; l4 h"%&'*+$%%# h

$%%; l4;+

$#*"量值比对研究

为了验证研制的标准样品量值的准确性$将研

制的异辛烷中678$%) 溶液标准样品与市售同类标

'33$'
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准样品进行量值比对+ 以本研究研制的标准样品为

测量标准$测定中国计量科学研究院生产的同类标

准样品$以 * 次测量的平均值作为测定值$测定结果

按下式进行评价!

9mE

7Z[

5E

RPF/

m

!

C '

4

7Z[

n'

4

槡 RPF/

")#

式中!E

7Z[

为7Z[的标准值&E

RPF/

为 7Z[的测

定均值&'

RPF/

为测量结果的标准偏差&C为置信水平

');时的包含因子$通常取 4+

如果mE

7Z[

5E

RPF/

m

!

C '

4

7Z[

n'

4

槡 RPF/

$说明制备

的标准样品量值与同类标准样品的量值一致性良

好$否则一致性欠佳+

选用中国计量科学研究院研制的异辛烷中多氯

联苯成分分析标准样品进行量值比对分析$其中

678$%) 浓度为"$*( f2&:#

!

.+RB"Cl4#+ 比对

评价结果如表 ) 所示+ 由表 ) 可见$mE

7Z[

5E

RPF/

m

!

C '

4

7Z[

n'

4

槡 RPF/

$表明研制的异辛烷中678$%) 溶液

标准样品量值与同类标准样品具有良好的量值一

致性+

表 *"&'(!)* 溶液标准样品量值比对结果

<FW&)97MR0FNC/MD NP/JTQ/MV678$%) /MTJQCMD NPVPNPDUPRFQPNCFT

!

.'RB

5$

标准样品 测定值 E

RPF/

'

RPF/

E

7Z[

'

7Z[

mE

7Z[

5E

RPF/

m

C '

4

7Z[

n'

4

槡 RPF/

678$%) $*'$$2%$$*( $*' %&(% $*' :&* %&%% $)

%"

结论

采用称量5容量法制备了异辛烷中678$%) 溶

液标准样品+ 通过测定 678$%) 纯品中色谱纯度(

水分(无机元素和挥发性有机溶剂$采用质量平衡法

对纯品纯度进行测定+ 均匀性和稳定性研究结果表

明$研制的标准样品特性值是均匀的$在室温和 2 g

冷藏保存条件下 44 个月内具有良好的稳定性+ 异

辛烷中678$%) 溶液标准样品的标准值均采用配制

值$不确定度由配制不确定度(均匀性不确定度和长

期稳定性不确定度分量合成$相对扩展不确定度为

4;$且与同类标准样品均具有良好的量值一致性$

为我国水环境中 678/的分析检测提供了实物标准

支撑+
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