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国际电工委员会 

电子产品中某些物质的测定- 

第 8部分︰通过气相色谱质谱联用仪(GC-MS)，配有热裂解/热脱附的气相色谱质谱联用仪 

(Py/TD-GC-MS)检测聚合物中的邻苯二甲酸酯 

前言 

1) 国际电子电气委员会(IEC)是一个有所有国家性的电工委员会组成的世界范围的标准组织

(IEC 国家委员会)。IEC的目标是促进电器及电子标准化的国际合作。为了达到此目标，

除了其它活动之外，IEC还出版了国际标准，技术规范，技术报告，公开规范(PAS)及指南

(请参考“IEC 出版物”)。由技术委员会负责起草；任何关注此项目的IEC国家委员会都

可以参与起草工作。国际上与IEC合作的政府及非政府组织也可以参与起草工作。根据两

个组织制定的协议条件，IEC和国际标准化组织密切合作。 

2) 所有相关的 IEC国家委员会都由代表参加技术委员会，因此IEC针对技术问题的正式决议

或协议会尽可能地达成一致。 

3) IEC出版物有国际推荐使用的版本并且获得IEC国家委员会批准。我们会尽力使IEC出版物

技术内容准确化，IEC对出版物最终使用者的使用方式及误解不承担任何责任。 

4) 为了促进国际同一性，IEC国家委员会公开使用IEC出版物，最大程度上扩大出版物国家和

地区的发行。IEC及相应的国家或地区出版物的差异后文会详细说明。 

5) IEC不提供任何合格证明。独立的认证机构提供合格证明服务，一些地区会提供IEC合格性

标志。独立认证机构提供的服务，IEC概不负责。 

6) 确保所有使用者使用最新版本。 

7) 包括技术委员会及IEC国家委员会各别专家和成员在内的IEC或其负责人、员工、雇员、代

理人没有义务负责任何直接或间接的个人伤害、财产损失、其它自然伤害、出版物的花费

（包括诉讼费）、IEC出版物或其它IEC出版物的费用。 

8) 请注意本文的引用标准。使用引用标准对保证本文正确性十分重要。 

9) 请注意本IEC出版物中的部分条款可能受专利权保护。IEC不负责识别任何或所有专利权。 

国际标准IEC 62321-8由技术委员会111筹备︰电子和电气产品和系统的环境标准化。 

该国际标准建立在如下文件的基础上︰ 

 

此标准票选批准的全部信息可在上述投票报告中找到。 

根据ISO/IEC 指令的第2部分起草此文. 



IEC 62321-8:2017                       －9－                       

IEC 62321所有组成部分都以“电子电气产品中特定物质测定”开头，可以在IEC网站中找到。 

委员会决定此出版物的内容保持不变,直到IEC网址“http://webstore.iec.ch”出了相关的

具体出版物,在这一天,出版物将被: 

重新认证 

撤回 

被修订版替代，或 

修订 
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简介 

电子电气产品的广泛使用对环境产生了影响，越来越引起人们的关注。许多国家开始制

定法律影响电子电气产品中废物，物质及能源的使用。 

当前使用电子电气产品中特定物质(如铅 (Pb), 镉 (Cd) 及多溴联苯醚(PBDEs)和特定的邻

苯二甲酸酯 )是一个值得关注的问题并被提议为地方法规. 

IEC 62321系列标准的目的是为电子电器行业测定电子电器产品中特定物质的含量提供始终

如一的方法. 

IEC 62321-8的第一个版本引入到IEC 62321系列标准,成為一个新的部分。 

警告－此国际标准的使用者应当熟悉正常的实验室操作。此标准不意图解决所有的安全问题，

只解决与其使用相关的安全问题。使用者负责建立适当的安全健康规范，确保其符合国家监

管条件。 
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电子产品中某些物质的测定－第 8部分︰通过气相色谱质谱联用仪(GC-MS)，配有热裂解/热

脱附的气相色谱质谱联用仪 (Py/TD-GC-MS)检测聚合物中的邻苯二甲酸酯 

 

1 范围 

IEC 62321 部分规定了 2种规范性和 2种资料性的技术，检测电子产品中的二异丁基邻苯二

甲酸酯(DIBP)，邻苯二甲酸二丁酯(DBP)，邻苯二甲酸丁苄酯(BBP)，邻苯二甲酸二（2-乙基

己基）酯(DEHP)，邻苯二甲酸二正辛酯(DNOP)，邻苯二甲酸二异壬酯(DINP)和邻苯二甲酸二

异癸酯(DIDP)。 

该标准的规范性部分说明了气相色谱质谱联用技术(GC-MS)和配有热裂解/热脱附的气相色谱

质谱联用技术(Py/TD-GC-MS)。 

GC-MS 法是在 50 mg/kg－2000 mg/kg 的范围内，对 DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP 和

DIDP 进行定量检测的技术。 

配有热裂解/热脱附(TD)附件的GC-MS是为了，对范围在100 mg/kg－2 000 mg/kg，作为电子

产品一部分的聚合物中的DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP和DIDP进行筛选和半定量分析。 

IAMS 技术是为了对 DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP 和 DIDP 进行筛选和半定量分析。由

于峰和质谱分辨率限制，还无法通过 IAMS 检测 DBP 和 DIBP, DEHP 和 DNOP。 

LC-MS 技术仅限于检测 BBP, DEHP, DNOP, DINP 和 DIDP。由于峰和质谱分辩率限制，还无法

通过 LC-MS 检测 DBP 和 DIBP。. 

如何使用 Py/TD-GC-MS和 GC-MS规范性方法以及使用配有直接进样探针(DIP)的离子附着质谱

仪(IAMS)和液相色谱质谱仪(LC-MS)的参考性方法流程图见标准附录。 

已经通过含有 450mg/kg－30 000 mg/kg 的单个邻苯二甲酸酯的 PE（聚乙烯）和 PVC（聚氯乙

烯）材料的测试，对这四种测试方法进行了评估，如标准中的规范性和资料性部分所示。对

于其他聚合物类型，邻苯二甲酸酯化合物或浓度范围（除了上述规定的浓度范围），还未具

体地评估标准中描述的四种方法的用途。 

2 参考标准 

以下文件在文本中以这样的方式引用：他们的一部份或全部内容构成了本标准的要求。对于

注明日期的参考文件，仅使用引用的版本。对于未注明日期的参考参考文件，使用最新版的

（包括任何修订版）参考文件。 

IEC 62321-1:2013，电子产品中某些物质的测定－第 1 部分︰介绍和总述 

3 术语，定义和术语缩写 
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3.1 术语及定义 

本标准使用如下术语和定义。ISO和IEC保留标准化的术语数据库，地址如下︰ 

• IEC Electropedia: available at http://www.electropedia.org/ 

• ISO Online browsing platform: available at http://www.iso.org/obp 

3.1.1 筛选 

根据存在，不存在或进一步测试判定的数值，检测产品代表性部分中的物质

是否存在的分析程序。 

注释1︰如果筛选方法程序无法得出数值，可以使用其他分析或后续程序得出最终存

在/不存在的判定。 

3.1.2 半定量 

在68%置信度下,结果的相对不确定通常≧30%的测量准确性。 

3.1.3 校准物 

具有已知的稳定的相关分析物浓度的固态或液态的校准标准物质，用于建立

关于分析物浓度和仪器响应的关系（校准曲线）。  

http://www.electropedia.org/
http://www.iso.org/obp


IEC 62321-8:2017                       －13－                       

3.2 术语缩写 

ACN: 乙腈 

BBP: 邻苯二甲酸丁苄酯 

BSA: 乙酰胺 

BSTFA: 双(三甲基硅烷基)三氟乙酰胺 

CRM: 有证参考物质 

DBP: 邻苯二甲酸二丁酯 

DEHP: 邻苯二甲酸二(2-乙基）己酯 

DIBP: 邻苯二甲酸二异丁酯 

DIDP: 邻苯二甲酸二异癸酯 

DINP: 邻苯二甲酸二异壬酯 

DIP: 直接进样探针 

DNOP: 邻苯二甲酸二正辛酯 

EGA:聚已二酸乙二醇酯 

EI: 电子电离 

GC-MS: 气相色谱质谱仪 

IAMS: 离子附着质谱仪 

IS: 内标 

LC-MS : 液相色谱质谱仪 

LOD: 检出限 

LOQ: 定量限 

MDL: 方法检测限 

PVC: 聚氯乙烯 

Py: 热解器 

QC: 质量控制 

SIM : 选择性离子监测 

TD: 热解析 

THF: 四氢呋喃
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4 原理 

在GC-MS测试法中，采用超声溶解沉淀样品基质或使用索氏萃取法,通过气相色谱分离质谱检

测，定量分析DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP和DIDP。 

Py/TD-GC-MS使用配有热裂解/热脱附的气相色谱质谱联用仪筛选聚合材料中DIBP，DBP，BBP，

DEHP，DNOP，DINP和DIDP。将聚合物样品直接引入热裂解/热脱附中，以使用特定的加热程序

从聚合物中热萃取邻苯二甲酸酯。将热解析的邻苯二甲酸酯转移到气相色谱仪中，用毛细管

柱分离并用质谱仪检测。根据保留时间，m/z（定量和确认离子）和离子比例，确定相应的邻

苯二甲酸酯。SIM模式用于提高检出限。对于样品中邻苯二甲酸酯的筛选和半定量分析使用单

点校准。 

注释 使用总离子流（“全扫描”）MS方法对每个样品进行全扫描，检查聚合物中是否存在由

其他添加物引起的假阴性基质干扰。假阴性基质干扰会抑制离子数量，造成较低的浓度结果。

扫描/ SIM测量（同时测量）也适用。 

5 试剂和材料 

5.1 GC-MS方法: 

所有化学试剂在使用前，都要进行污染和空白值测试︰ 

a) 乙腈（高效液相色谱级） 

b) 四氢呋喃 (气相色谱级或更高) 

c) 正己烷 (气相色谱级或更高) 

d) 氦气（纯度大于99,999 %，体积分数） 

e) 校准物︰参考8.4 

f) 拟似标准品和内标 

－根据8.2.1.1, 8.2.1.3和8.5.1.1，拟似标准品用于监测分析物的回收，例如邻苯二甲

酸二丁酯-3,4,5,6-d4或邻苯二甲酸二（2-乙基己基）3,4,5,6-d4标准; 

－根据8.2.1.1和8.5.1.2，内标用于校正进样误差，例如蒽-d10或苯甲酸芐酯。 

当使用四极杆质谱仪时，标准是可以接受的。高分辨质谱仪将需要使用其他合适的标准

物质，其质量和洗脱时间与分析物的质量和洗脱时间一致。对于特定的邻苯二甲酸酯，

建议使用氘代DBP和氘代DEHP。 

注释 商用拟似标准品和内标见附录I。 

5.2 Py/TD-GC-MS法 

所有的化学试剂须在使用前进行污染和空白值的检测︰ 

a) 氦气（纯度大于 99,999 %，体积分数） 
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b) 参考聚合物材料︰一种含有约 100 mg/kg 的邻苯二甲酸酯，另一种含有 1 000 mg/kg

的邻苯二甲酸酯。 

c) 空白聚合物材料（不得含有邻苯二甲酸酯） 

如下化学试剂，当用于制备聚合物样品时，须进行如上类似的测试。 

d) 制备邻苯二甲酸酯标准溶液的正己烷（气相色谱级或更高） 

e) 四氢呋喃，或制备聚合物样品的溶剂（气相色谱级或更高） 

注释 商用参考物质见附录I。 

6 设备 

6.1 GC-MS法 

使用如下工具进行分析︰ 

a) 测量精确到0,000 1 g的分析天平； 

b) 带液氮冷却的低温研磨机 

c) 1 ml, 5 ml, 10 ml, 100 ml的容量瓶； 

d) 索氏萃取器 

－30 ml的索氏萃取器 

－250 ml的圆底瓶； 

－NS 29/32磨砂瓶塞； 

－NS 29/32戴氏冷凝器； 

－沸石（玻璃珠或拉西环） 

e) 萃取套管（纤维素，30 ml，内径22 mm，高80 mm） 

f) 玻璃棉（用于萃取套管） 

g) 超声波清洗器 

h) 去活化进样衬管 (用于GC-MS) 

i) 加热套 

j) 漏斗 

k) 铝箔纸 

l) 软木环 

m) 0,45 μm聚四氟乙烯过滤器 

n) 微量注射器或自动移液器 

o) 真空旋转蒸发器 

p) 巴氏吸管; 

q) 1,5ml的样品瓶以及带有聚四氟乙烯（PTFE）垫圈的螺帽，或视分析系统选择类似的

样品容器。 
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r) 小型混合器（漩涡式混合器或混合振荡器） 

s) 气相色谱质谱仪，分流/不分流进样口以及程序化温控炉温箱。质谱仪应能够进行选

择性离子监测（SIM）和总离子流扫描（“全扫描”）。电离室应经过化学稳定性处

理，控制在230℃。在电子电离（EI）模式下应施加70 eV的能量。强烈推荐使用自

动进样器以确保重复性。 

t) 毛细管柱 

注释 液相100％二甲基聚硅氧烷或5％二苯基，95％二甲基聚硅氧烷较为合适。 

最佳的柱长为30μm，内径为0.25mm，膜厚度为0.25μm（见附件J）。 

6.2 Py/TD-GC-MS法 

使用如下工具进行分析︰ 

a) 测量精确到0,000 1 g的分析天平； 

b) 带液氮冷却的低温研磨机 

c) 钳子（剪切样品的手工工具） 

d) 微量刮勺 

e) 镊子 

f) 刀具 

g) 锉刀 

h) 小型穿孔机 

i) 去活化玻璃棉 

j) 微量注射器或自动移液器 

k) 配有热裂解/热脱附的气相色谱质谱仪，分流/不分流进样口以及程序化温控炉温箱。

质谱仪应能够进行选择性离子监测（SIM）和总离子流扫描（“全扫描”）。电离室

经过化学稳定性处理，控制在230℃。在电子电离（EI）模式下应施加70 eV的能量。 

强烈推荐使用自动进样器以确保重复性。 

注释1 将离子盒置于400℃的熔炉中加热1小时进行化学稳定性处理。 

l) 热裂解/热脱附应能在40°C至500°C的温度范围内每分钟升温1°C至100°C。热裂解/

热脱附样品杯应经过化学稳定性处理，能够容纳液体和固体样品，并保持热裂解/

热脱附装置与气相色谱仪进样口之间的接口温度达到400°C。 

m) 毛细管柱 

注释2 液相100％二甲基聚硅氧烷或5％二苯基，95％二甲基聚硅氧烷较为合适。最佳的

柱长度为15μm或30μm，内径为0.25mm，膜厚度为0.25μm至0.05μm（见附件J）。 

7 取样 

7.1 总述 
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除非另有说明（例如“使用钳子”），否则应如IEC 62321-2中所述，进行液氮冷却低温

研磨。 

7.2 GC-MS法 

样品萃取前使用500 μm筛子过筛。强烈推荐使用液氮冷却低温研磨。参考聚合物材料应

进行类似的研磨。 

7.3 Py/TD-GC-MS法 

使用刀具将样品切成小块或锉平。 

注释 研磨样的制备见7.1中的GC-MS法。 

8 程序 

8.1 分析的一般说明 

8.1.1 概述 

仪器的校验应包括连续样品之间潜在交叉污染物的测试。额外空白样品或反向测试顺

序将有助于识别交叉污染。 

有关邻苯二甲酸酯测试的实验室清洗程序的指导见附录K，推荐的样品分析顺序见附

录M。 

8.1.2 GC-MS法 

应遵循以下一般说明。 

a) 为了减少空白值，确保所有玻璃设备的清洁度。使用前使玻璃棉（6.1 f））去

活化至少30分钟。 

b) 如果样品中邻苯二甲酸酯的含量高于0.1％，则需要调整样品量进行分析，或在

加入内标前使用预先适当稀释过的提取液重新分析。 

8.1.3 Py/TD-GC-MS法 

应遵循以下一般说明。 

a) 对具有高浓度分析物的试样进行分析后，应分析空白样品，直到每种邻苯二甲

酸酯的背景浓度降至30 mg/kg或更低。 

注释 空白聚合物材料或空白样品杯用于空白样品分析。 

b) 为了降低空白值，确保样品制备中使用的所有工具的清洁度。 

c) 当基质效应严重抑制目标分析物离子时，应选择标准添加作为校准方法。 

8.2 样品制备 

8.2.1 GC-MS法 
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8.2.1.1 储备溶液 

须制备如下储备溶液。 

a) 氘拟似标准品（用于监测分析物回收率）：有机溶剂（例如邻苯二甲酸二丁

酯-3,4,5,6-d4或邻苯二甲酸二（2-乙基己基）酯-3,4,5,6 -d4）中为1 000μg/ml。 

b) 内标（用于校正进样误差）︰正己烷（例如，蒽d10或苯甲酸芐酯）中为1000μg/ 

ml。 

c) 邻苯二甲酸酯(DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP and DIDP)溶液︰正己烷

中为1 000 μg/ml。 

d) 邻苯二甲酸酯(DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP and DIDP)添加溶液︰正

己烷中为100 mg/l。 

e) 内标溶液（100μg/ ml蒽-d10或苯甲酸芐酯）：将1.0ml内标（8.2.1.1b））

溶液（1000μg/ ml）转移到10ml容量瓶中并加入溶剂直到刻度处。 

8.2.1.2 索氏萃取器的预萃取 

将索氏萃取器清理干净(6.1 d))，使用70 ml的正己烷进行2 h的预萃取，然后将

洗涤溶剂倒掉。 

8.2.1.3 萃取 

样品萃取步骤如下: 

a) 将500±10毫克的样品定量转移到用于索氏萃取的纤维素萃取套管中。记录质

量精确到0.1 mg。 

b) 使用漏斗将样品转移到萃取套管中。为了确保定量转移，漏斗应用约10ml正

己烷冲洗。 

c) 添加10μl的拟似标准品(8.2.1.1 a) (1 000μg/ml) 

d) 用玻璃棉覆盖套管，防止样品浮起。 

e) 准备大约120ml正己烷用于回流萃取。至少萃取样品6小时，每小时6至8个循

环。较短的萃取时间会降低分析物的回收率。 

f) 6小时回流后，在真空（或类似的方法）下使用旋转蒸发将萃取物浓缩至约10ml，

然后用正己烷稀释至50ml。 

8.2.1.4 可溶性聚合物的替代萃取程序 

对于THF可溶性聚合物样品(例如PVC)，可以使用如下替代萃取程序︰ 

a) 称（300±10）mg样品并将其转移到40 ml小瓶中。记录质量精确到0.1 mg。 

b) 将10ml THF和10μl拟似标准品（8.2.1.1a））（1000μg/ ml）转移到小瓶

中，并记录混合物的重量。 
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c) 盖紧样品瓶。将其置于超声波清洗器中（6.1g）并超声处理30分钟至60分钟，

直到样品溶解。可以使用小块胶带来防止瓶盖振动松动。 

d) 样品溶解后，将样品瓶冷却至室温并记录重量。验证重量是否与上述步骤b）

中记录的重量一致。 

e) 准确地将20ml 乙腈逐滴加到小瓶中以沉淀样品基质。 

f) 将得到的萃取液在室温下静置30分钟（聚合物材料将在小瓶底部沉淀）。 

g) 使用0.45μm聚四氟乙烯膜，使聚合物沉降或过滤混合物。 

8.2.1.5 内标添加物(IS) 

a) 将1ml提取物（8.2.1.3 f）和8.2.1.4 g）转移到PTFE涂层密封的2 ml GC样

品/自动进样器小瓶中，在样品瓶中加入10μl内标溶液（8.2.1.1.e）并盖上

盖子。手动倒置小瓶两次使溶液混合。 

b) b) 将1μl样品溶液注入GC-MS，并根据表1所述的参数进行分析。 

8.2.2 Py/TD-GC-MS法 

8.2.2.1 聚合物样品 

a) 使用微量勺或镊子将大约0.5mg的切割样或粉末样放入预先称重的样品杯中。 

b) 记录样品杯的总重量精确到0.01mg，总重量减去样品杯的重量得到样品的重

量。 

c) 将适量的去活化玻璃棉放入样品杯中，以确保样品粉末不会溢出。 

8.2.2.2 参考聚合物材料或储备液 

建议使用参考聚合物材料进行校准和灵敏度检查。拉薄的标准聚合物薄片或薄膜

较为方便。当标准聚合物材料不可用时，制备以下储备溶液︰ 

a) PVC溶液：使用浓度为50mg / ml的合适的溶剂如THF，溶解PVC聚合物。 

b) 标准混合溶液：在浓度为100μg/ ml的正己烷中，制备含有DIBP，DBP，BBP，

DEHP，DNOP，DINP和DIDP的标准混合溶液。 

注释 见附录I 

8.3 设备参数 

8.3.1 GC-MS法 

为了有效分离每种邻苯二甲酸酯并满足QC和检出限（LOD）的要求，可能需要不同的

条件来优化特定的GC-MS系统。 

合适的参数示例如下（见表1和2）。 
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表1－GC-MS检测条件 

 

注释1 可以对购买的进样衬管（6.1.h）进行额外的去活化处理。化学去活化程序的一个例子

如下：准备一个商用的工厂去活化衬管（底部装有玻璃棉的分流/不分流单锥），并将其浸入

含有5％二甲基二氯硅烷（DMDCS）的二氯甲烷或甲苯中15 分钟。用镊子取出并将其浸泡在

DMDCS中三次，以确保玻璃棉被彻底覆盖和冲洗。再次排干溶液，并用干净的布吸干残留溶液。

将衬管浸入甲醇中10分钟至15分钟，再次排干/浸泡三次。用洗瓶挤压甲醇冲洗内部和外部，

然后用洗瓶挤压二氯甲烷冲洗。将衬管转移到用氮气吹扫的真空烘箱中，并在110℃下干燥至

少15分钟。一旦变干即可使用。 

注释2 为了达到每个邻苯二甲酸酯GC峰所需的数据质量，每秒进行3－4次选择性定量离子扫

描。这将为每个被监测的离子（m/z）提供适当的驻留时间。 

扫描速率将使每个离子的驻留时间在50 ms的范围内。默认情况下，某些软件将驻留时间设置

为扫描速率的函数。在SIM模式下分析每种邻苯二甲酸酯，其质量数见表2。这些质量数较为

合适并且作为示例提供。 

注释3 DIDP和DINP有多个色谱峰。对这些高于基线的色谱峰总面积进行积分。
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表2－每种邻苯二甲酸酯定量的参考质量数 

 

8.3.2 Py/TD-GC-MS法 

为了有效分离每种邻苯二甲酸酯并满足QC和检出限（LOD）的要求，可能需要不同的

条件来优化特定的GC-MS系统。合适的参数示例如下（见表3） 
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建议使用SIM全扫描模式测量每个样品，以检查聚合物中其他添加剂是否存在假阴性干扰。

假阴性干扰会抑制离子，造成较低的浓度结果。 

注释 DIDP和DINP有多个色谱峰。对这些高于基线的色谱峰总面积进行积分。 

8.4 校准物 

标准物质用作校准物。见附录I。 

8.5 校准物 

8.5.1 GC-MS法 

8.5.1.1 总述 
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应建立校准曲线进行定量分析。至少配制5个等间距梯度的校准溶液。根据峰面

积的测量进行定量。每个校准曲线的线性回归拟合相对标准偏差（RSD）应小于

或等于15％（见附录I） 

注释 如果RSD值超过15％，从质量保证的角度来看，二次拟合曲线不能也明显保

证有明显的改善。只有通过比较线性/二次拟合曲线的统计检验，如F检验来完成

验证。这意味着尽管RSD值超出限值，但校准是线性的。 

8.5.1.2 每种邻苯二甲酸酯（100μg/ml）和拟似标准品（100μg/ ml）的储备

液 

将1.0毫升邻苯二甲酸酯（8.2.1.1 c））储备液（1000μg/ ml）和1.0 ml替代

（8.2.1.1 a））储备溶液（1000μg/ ml）移入10ml容量瓶中，加入溶剂至刻度。 

8.5.1.3 内标溶液（100μg/ ml蒽-d10或苯甲酸芐酯） 

将1,0 ml内标(8.2.1.1 b))溶液移入10 ml容量瓶中，加入溶剂至刻度。 

8.5.1.4 标准溶液 

以下校准标准溶液由每种邻苯二甲酸酯（100μg/ ml）和拟似标准品（100μg/ ml）

（8.5.1.2）的储备溶液制备而成。用移液管将表4中所示的体积移入至10ml容量

瓶中。向每个容量瓶中加入100μl的100μg/ ml内标溶液（8.5.1.3），加入溶

剂至刻度。 

表4－邻苯二甲酸酯的校准标准液 

 

内标用于校正进样误差。因此对响应因子或比率使用A/AIS进行评价. 

按照浓度比c/cIS对应 A/AIS绘制校准曲线. 

线性回归公式1): 

 

其中 
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A 表示样品中邻苯二甲酸酯或拟似标准品的峰面积； 

AIS 表示样品中内标的峰面积； 

c 表示样品中每种邻苯二甲酸酯或拟似标准品的浓度(μg/ml)； 

cIS 表示样品种内标的浓度(μg/ml) 

注释1 当进样前添加到样品和校准物中的内标的数量和浓度一致时，通常将内标

法中的内标浓度设定为1.0μg/ ml。 

注释2 DIDP和DINP有多个色谱峰。对这些高于基线的色谱峰总面积进行积分。 

a 表示校准曲线的斜率 

b 表示校准曲线y轴的截距 

如果使用线性回归不能满足曲线的相对标准偏差要求时，应使用多阶（如二次）

回归。使用多阶回归时，所有质量控制要求仍然有效。 

8.5.2 Py/TD-GC-MS法 

建议使用参考聚合物材料（1000 mg / kg）用于制备Py / TD-GC-MS方法的校

准物。将大约0.5mg的切割的或粉末状的参考聚合物材料放入Py / TD-GC-MS

样品杯中（见附录I）。 

注释1 如下程序也用于制备校准物。 

在样品杯中注入10μl PVC溶液(50 mg/ml)和5μl标准混合溶液(100 μg/ml)。在室

温下干燥。 

根据每种邻苯二甲酸酯的响应面积与绝对含量(ng)绘制校准直线。 

使用公式(2)进行单点校准︰ 

y = ax   (2) 

其中 

y 表示样品中邻苯二甲酸酯的峰面积 

x 表示样品中邻苯二甲酸酯的绝对数量(ng)； 

a 表示校准曲线的斜率。 

当基质效应严重抑制目标分析物离子时，应选择标准添加作为校准方法。 

注释2 DIDP和DINP有多个色谱峰。对这些高于基线的色谱峰总面积进行积分。 

9 邻苯二甲酸酯浓度计算 

9.1 GC-MS法 

通常，仪器方法中所有的5个校准级别中的内标校准浓度等级都设置为1,0，但也可

以使用拟合公式手动完成。 
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线性拟合的公式为︰ 

 

其中 

y 表示样品中每种邻苯二甲酸酯的响应因子或比率(A/AIS)； 

a 表示校准曲线的斜率； 

x 表示仪器结果，单位μg/ml（萃取液中每种邻苯二甲酸酯的浓度） 

b 表示校准曲线y轴的截距 

二次拟合的公式为︰ 

 

其中 

yq 表示样品中每种邻苯二甲酸酯的响应因子或比率(A/AIS)； 

aq和bq表示最对应拟合曲线的常数 

xq 表示仪器结果，单位μg/ml（萃取液中每种邻苯二甲酸酯的浓度） 

cq 表示校准曲线y轴的截距 

公式(3)以线性公式表示，也可以以公式(5)表示︰ 

 

其中 

A 表示每种邻苯二甲酸酯或拟似标准品的峰面积 

AIS 表示内标的峰面积 

c 表示每种邻苯二甲酸酯或拟似标准品的浓度，单位μg/ml 

cIS 表示内标的浓度，单位μg/ml 

注释 进样前在样品和校准溶液中加入的内标量与浓度一致,在内标法中通常将内标

的浓度设定为1μg/ml。 

a 表示校准曲线的斜率 

b 表示校准曲线y轴的截距 

当使用线性回归不能满足曲线的相对标准偏差要求时,可使用多阶(如二次)回归, 

此时所有质量控制要求依然有效. 

如果样品中每种邻苯二甲酸酯的浓度不在各自的校准浓度范围内，须准备一系列的

稀释样品，使邻苯二甲酸酯的浓度落在校准范围的中间. 利用稀释因子对原分析浓

度超出校准范围的邻苯二甲酸酯的浓度进行计算. 稀释因子(D)可由最终稀释的体

积除以原溶液的体积得到. 
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其中 

D 表示稀释因子 

Vf 表示最终体积，单位ml 

Va 表示稀释前原溶液体积，单位ml 

由于要考虑有机溶剂的容积，样品的质量，萃取物的体积以及稀释因子，公式(5)

没有得出最终浓度。使用公式(7)计算样品中每种邻苯二甲酸酯或拟似标准品的最终

浓度︰ 

 

其中 

cfinal 表示样品种每中邻苯二甲酸酯或拟似标准品的浓度，单位μg/g 

V 表示最终萃取体积(30 ml或50 ml) 

m 表示样品质量，单位g 

上述计算仅用于线性回归校准。如有必要，多阶回归校准应进行单独计算。通过将

内标（蒽-d10或苯甲酸芐酯）（8.2.1.1.e））加入到萃取试样中，对从8.2.1.3或

8.2.1.4中所述的样品萃取物中分离出的邻苯二甲酸酯进行定量，将溶液注入GC -MS，

测量分析物的峰值和蒽-d10或苯甲酸芐酯峰的面积，并根据公式（11）计算分析物

的浓度。公式中不使用拟似标准品（8.2.1.1a）的数据，且此数据不以任何方式用

于计算分析物浓度。 

9.2 Py/TD-GC-MS法 

样品中每种邻苯二甲酸酯的最终浓度计算公式(8)︰ 

 

其中 

cfinal 表示样品中每种邻苯二甲酸酯的浓度，单位mg/kg 

y 表示样品中每种邻苯二甲酸酯的峰面积 

a 表示校准曲线的斜率 

m 表示样品质量(mg) 

10 精密度 
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10.1 GC-MS法 

10.1.1 阈值判定 

表5列出了实验室间研究5（IIS 5）结果中每种邻苯二甲酸酯可接受的最大浓

度限值<1000 mg / kg的总阈值判定。 

表5－IIS5阈值判定 

 

http://www.baidu.com/link?url=J39iyZDDTD8zLH1vY71hnRPktgK5hmK1lh0RGzzu2cZ1AbZILd7apJ55Fj_k5Z38J05T9D97J1iEQbo8JPllva
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注释 预期阈值判定“P”表示结果< 1 000 mg/kg，“F”表示结果> 1 000 mg/kg。 

10.1.2 重复性和再现性 

短期内由相同的操作人员在相同的实验室，对相同的测试材料使用相同的方

法，相同的设备，获得的三个独立的测试结果在平均范围以内（如下表6所示），

三项测试结果的平均值与所获得的测试结果之间的绝对差异将不超过重复性

限值r，该限制值是由国际实验室间研究5（IIS 5）在5%以上的情况下经过统

计分析推导得出的。 

由不同的操作人员在不同的实验室，对相同的测试材料使用相同的方法，不

同的设备，获得的三个独立的测试结果在平均范围以内（如下表6所示），三

项测试结果的平均值与所获得的测试结果之间的绝对差异将不超过再现性限

值R，该限制值是由国际实验室间研究5（IIS 5）在5%以上的情况下经过统计

分析推导得出的。 
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表6－IIS5重复性和再现性 

 

支持性数据见附录L 

10.2 Py/TD-GC-MS法 

10.2.1 筛选判定 

国际实验室间研究5 (IIS5)结果的总筛选判定结果见表7。 

当单个DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP和DIDP的可接受阈值浓度设定为

1000 mg / kg时，根据附件N的流程图进行筛选判定，例如如何使用Py / 

TD-GC-MS和GC-MS法进行筛选，对于“低于限制值”或“合格”，预期的筛选

结果显示为的“BL”，“超过限制值”或“失败”为“OL”，“需要GC-MS

判定测试的”不确定性“为”INC“。 

所有实验室正确地提交了“OL”（“超过限制值”）预期值的八个样本中的

每一个样本的结果。 
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4/5的实验室正确提交了 “INC”或不确定预期值的单一样品结果。“INC”

或不确定预期值的单个样品的提交结果没有被错误地认为是“BL”（“低于

检出限”）。 

49/57的实验室正确提交了“INC”或低于检出限的八个样品的结果。“BL”

或低于预期限制值的提交结果没有被错误地认为是“OL”（超过限制值）。 

表7－IIS5筛选和阈值判定 

 

支持性数据见附录L 

10.2.2 重复性和再现性 

短期内由相同的操作人员在相同的实验室，对相同的测试材料使用相同的方

法，相同的设备，获得的三个独立的测试结果在平均范围以内（如下表8所示），

三项测试结果的平均值与所获得的测试结果之间的绝对差异将不超过重复性

限制值r，该限制值是由国际实验室间研究5（IIS 5）在5%以上的情况下经过

统计分析推导得出的。 

由不同的操作人员在不同的实验室，对相同的测试材料使用相同的方法，不
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同的设备，获得的三个独立的测试结果在平均范围以内（如下表6所示），三

项测试结果的平均值与所获得的测试结果之间的绝对差异将不超过再现性限

制值R，该限制值是由国际实验室间研究5（IIS 5）在5%以上的情况下经过统

计分析推导得出的。 

表8－IIS5重复性和再现性 

 

11 质量保证和控制 

11.1 总述 

在适用情况下，个别测试方法标准的质量保证和控制条款应包括测试频率和验收标

准的控制样要求。 

11.2 GC-MS法 

11.2.1 性能 

质量控制使用如下步骤。 

a) 每批样品应萃取一个试剂空白。试剂空白是根据8.2.1.3或8.2.1.4的整个萃取
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程序提取的60ml溶剂。在方法空白中发现的任何邻苯二甲酸酯的浓度应小于每

种化合物的方法检出限。 

b) 根据每一批样品量的大小,每批样品或者每十个样品中应有一个样品，添加含

250μl的各种邻苯二甲酸酯的基体添加溶液(见8.2.1.1 d), 如下为计算公式︰ 

 

其中 

Rp 表示每种邻苯二甲酸酯的回收率，单位% 

cm 表示基质添加溶液中每种邻苯二甲酸酯的浓度，单位μg/ml 

c 表示原样品中每种邻苯二甲酸酯的浓度，单位μg/ml 

cs 表示每种邻苯二甲酸酯添加溶液的浓度，单位μg/ml 

每种邻苯二甲酸酯的回收率应在70％至130％之间。应在电子表格中记录和跟踪每种

基质添加的回收率，以确定分析中可能存在的基质效应。 

c) 在每十个样品及每批样品测试结束后，分析持续的校准检查标准溶液（CCC）。

CCC是一种未经萃取的可作为样品分析的中等范围的校准物。每种邻苯二甲酸酯

的回收率应在70％至130％之间。如果CCC标准中任何邻苯二甲酸酯的回收率超

出该范围，则CCC标准应在12小时内重新进样。如果重新进样的CCC标准溶液仍

然超出范围，则停止分析，并对系统进行维护以使其恢复到最佳操作条件。 可

以报告在上一次成功的CCC标准之前测试的所有样品，但是在CCC标准溶液失效

后的所有样品都应用新的校准进行重新分析。 

d) 监控每个样品拟似标准品的回收率。计算公式如下︰ 

 

 

其中 

SR表示拟似标准品回收率，单位% 

ms最终样品溶液中的拟似标准品的总质量(μg) 

ss表示样品中添加的拟似标准品的总质量 

可接受的回收率应在70％至130％之间。 如果任何样品的拟似标准品回收率超出了

这些限值，则应重新分析样品。重新分析后，如果拟似标准品回收率不在此限值范

围内，则应重新萃取样品并进行再分析。 

e) 根据5种校准物（根据表4）的结果，计算内标的平均响应（峰面积）。在整个

分析过程中，对每个样品的内标（IS）响应进行监测，并与平均值进行比较。 如
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果在分析中，IS响应波动低于平均水平的50％或高于150％，则认为样品不在控

制范围内，应重新分析。如果IS响应仍然超出范围，检查平行萃取的结果。如

果两者都超出范围并且偏向相同的方向，则将数据报告为由基质影响的可疑结

果。 

f) 建议在每次进样之间分析试剂空白，确保样品之间没有分析物残留。特别是当

样品含有高浓度的邻苯二甲酸酯和/或潜在干扰物时。如果不能确定仪器没有污

染的分析物，就容易出现假阳性的结果。建议在溶剂中加入少量的硅烷化试剂

(BSA, BSTFA)以保持进样口衬管的惰性. 

g) 与每种邻苯二甲酸酯对应的质量数相同的分析物，其保留时间应在校准溶液中

使用的标准的±1％以内。以保留时间做为确认的标准是一种公认的做法. 

11.2.2 检出限(LOD)或方法检测限(MDL)和定量限(LOQ) 

检出限（LOD）或方法检测限（MDL）研究应在进行此测试之前完成，或每次

方法或仪器类型都有重大变化时。LOD或MDL通常是通过对低含量样品或加标

样品基质(如:塑料)进行重复独立的全过程检测（包括萃取）来确定. 

在此分析中,至少分析6个平行样品,分析物浓度大约为预计LOD或MDL的3至5

倍.整个测试方法中最终的LOD或MDL等于平行样品的标准偏差乘以一个合适

的因子. 

国际纯粹与应用化学会（IUPAC）建议至少6个平行样品的因子为3, 而环保局

（EPA）使用单边置信区间, 其因子等于平行样品的数量和置信水平所选用的

研究值t (如99%置信度下,6个平行样品的因子t =3,36)。用于计算LOD或 MDL

的分析须是连续的。 

a) 从已知不含 DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP, DIDP 的干净容器或可

能干扰分析的其它化合物中研磨大约 2g 的合适的聚合物。 

b) 称 500 mg 已研磨的聚合物，将其置于一个新的萃取套管中。重复此步骤

6 次以上。 

c) 将萃取套管置于索式萃取设备中。 

d) 在套管中加入每种邻苯二甲酸酯 0,25 ml (100 μg/ml)以及接近最低校

准浓度的拟似标准品(100 μg/ml)的储备液 (8.5.1.2)。 

e) 使用程序（根据 8.2.1.3 或 8.2.1.4 进行萃取）对每个样品进行萃取。

据此进行分析。 
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f) 每种邻苯二甲酸酯的回收率应在 70 %－130 %之间。如果回收率高于或低

于此限制值，须重复分析。如果回收率依然不在此范围内，须重复整个

萃取和分析程序。 

g) 每种邻苯二甲酸酯计算得出的 MDL 应小于等于 50 mg/kg。如果任何一种

邻苯二甲酸酯计算得出的 MDL 大于此限制值，须对此邻苯二甲酸酯进行

再一次的萃取和分析。 

h) 每种邻苯二甲酸酯定量限(LOQ)至少须为相应 MDL 的 3 倍。不同于 MDL 仅

涉及检出，定量限(LOQ)是可以对给定的化合物进行准确定量的浓度。 

如果不能满足所需的 MDL，则可以在萃取程序中添加浓缩步骤。由于浓缩步

骤也会增加萃取中的树脂浓度，建议每个样品增加清洁净化步骤。这样可延

长色谱柱的寿命并且降底仪器维护的频率。如果分析中使用浓缩和/或清洁净

化步骤，则此步骤也用于 MDL 样品。 

11.3 Py/TD-GC-MS法 

11.3.1 灵敏度 

设备的灵敏度须通过50 ng邻苯二甲酸酯的S/N比确认(S/N > 30)。确定的S/N

比须大于30。 

推荐参考聚合物(100 mg/kg)作为灵敏度检查样。将约0,5 mg压碎，切割或粉

末状的参考聚合物置于样品杯中（图I.1）。 

注释 也可使用如下程序制备灵敏度检查样。 

a) 使用微量注射器将10 μl PVC溶液(50 mg/ml)和0,5 μl 标准混合溶液

(100 μg/ml)注入样品杯中。 

b) 在室温下干燥溶液。 

11.3.2 空白测试 

建议在每次进样之间进行试剂空白，确保样品之间没有分析物残留。特别是

当分析含有高浓度的邻苯二甲酸酯样品时尤为重要。如果仪器被分析物污染，

则会导致假阳性结果。在高浓度（大于1％）样品分析后，须分析空白样品直

到邻苯二甲酸酯的背景浓度降至30 mg/kg或更低。 

注释 空白聚合物或空白样品杯用于空白样品分析。 

11.3.3 检出限(LOD)或方法检测限(MDL)和定量限(LOQ) 

检出限（LOD）或方法检测限（MDL）研究应在进行此测试之前完成，或当每

次方法或仪器类型都有重大变化时。LOD或MDL通常是通过对低含量样品或加

标样品基质(如:塑料)进行重复独立的全过程检测（包括萃取）来确定. 



IEC 62321-8:2017                       －35－                       

在此分析中,至少分析6个平行样品,分析物浓度大约为预计LOD或MDL的3至5

倍.整个测试方法中最终的LOD或MDL等于平行样品的标准偏差乘以一个合适

的因子.国际纯粹与应用化学会（IUPAC）建议至少6个平行样品的因子为3, 而

环保局（EPA）使用单边置信区间, 其因子等于平行样品的数量和置信水平所

选用的研究值t (如99%置信度下,6个平行样品的因子t =3,36)。用于计算LOD

或MDL的所有分析须是连续的。 

推荐使用参考聚合物(100 mg/kg)作为方法检测限检查样。将约0,5 mg压碎，

切割或粉末状的参考聚合物置于样品杯中（图I.1）。 

注释 如下为方法检测限检查样的制备程序︰ 

a) 使用微量注射器将10 μl PVC溶液(50 mg/ml)和0,5 μl 标准混合溶液

(100 μg/ml)注入样品杯中。 

b) 在室温下干燥溶液，然后分析平行样品。 

每种邻苯二甲酸酯应具有一个小于等于100 mg/kg的已计算得出的MDL。

如果任意一种邻苯二甲酸酯得出的MDL高于此限制，须重复程序和分析。 

每种邻苯二甲酸酯的定量限(LOQ)至少须为相应MDL的3倍。不同于仅涉及检测

的MDL，定量限(LOQ)是可以对给定化合物进行准确定量的浓度。 

12 测试报告 

为了本标准起见，使用IEC 62321-1:2013, 4.8（测试报告）。 
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附录A 

（资料性附录） 

使用离子附着质谱法(IAMS)测定聚合物中的邻苯二甲酸酯 

A.1 原理 

IAMS方法适用于在100 mg / kg至2 000 mg / kg范围内用作电子产品部件的聚合物中

的DIBP，DBP，BBP，DEHP，DNOP，DINP和DIDP的筛选。 

IAMS系统包括配有Li+发射极的Li+附着反应室，并与直接进样探针（DIP）连接。 DIP

已程序加热至350°C以热解析样品分子。热解析样品分子（M）在反应室中与Li+形成

加合物（M + Li+），并通过选择离子监测质谱仪分析这些加合物。 

A.2 试剂和材料 

所有的化学物质在使用前须进行污染和空白值测试，例如︰ 

a) THF，或适用于制备聚合样品的溶剂， GC级或更高 

b) 干燥空气（露点小于零下50 °C，3级） 

c) 作为校准物的参考聚合物︰一种含有约100 mg/kg的邻苯二甲酸酯，另一种含有

约1 000 mg/kg的邻苯二甲酸酯。 

d) 空白聚合物（不得含有邻苯二甲酸酯） 

注释 商用标准物质见附录I 

A.3 设备 

使用如下工具进行分析︰ 

a) 精确到0,000 01 g (0,01 mg)的分析天平； 

b) 液氮冷却低温研磨 

c) 样品盘（不锈钢，直径4 mm） 

d) 钳子（剪切样品的手工工具） 

e) 微量样勺 

f) 镊子 

g) 能够进行选择性离子监测并配备离子附着离子源（IAMS）的质谱仪。IAMS设备由

配有Li
+
发射极的Li

+
附着反应室组成。 此外，IAMS与直接进样探针（DIP）连接，

该探针可以程序加热至350°C。示例性工具图如附件E所示。热解析样品分子（M）

在反应室中与Li+形成加合物（M + Li+）。将约50Pa的氮气引入反应室，其具有

使Li
+
减速的功能，并除去多余的Li

+
加合物的能量。在聚合物分析中，由于基体

中的束缚气降低了Li
+
的灵敏度，因此最好使用干燥空气代替氮气来氧化样品; 
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h) 容量瓶 

i) 玻璃烧杯 

A.4 取样 

除非另行规定（如使用钳子），否则根据IEC 62321-2的规定取样, 建议使用液氮冷

却低温研磨。 

样品萃取前使用500 μm筛子过筛。强烈推荐使用液氮冷却低温研磨。参考聚合物材

料应进行类似的研磨。 

A.5 程序 

A.5.1  总分析说明 

仪器的验证应包括序列样品之间的潜在交叉污染物。 额外的空白或反向的测

试顺序将有助于识别交叉污染。 

在样品测量之前，应优化IAMS设备，以便在背景噪声上，清楚地观察含有约

100μg/ g DEHP的标准聚合物的强度。要求m/z 397的信噪比(S/N)大于10 

A.5.2  样品制备 

A.5.2.1  总述 

样品制备需要干净的玻璃器皿（一次性物品）以避免交叉污染。 

进行两步测量。在第一步中，使用总离子流（“全扫描”）模式在全

扫描运行中对邻苯二甲酸酯定性。使用SIM对第一步骤中检测出含有邻

苯二甲酸酯的样品进行第二步定量分析。 

不可溶聚合物样品︰ 

a) 精确称重0.5mg至1.5mg的研磨样品，并将样品放入样品盘中。为了确保数

据精确到三位有效数字，须使用可称重0,0 01 g（0,01 mg）的分析天平。 

b) 将样品盘置于DIP中并将其插入仪器中 

可溶聚合物样品︰ 

c) 称重100 mg（精确到0.1mg）已碾碎，研磨或切割的样品，置于玻璃烧杯中。 

加入8 ml THF，搅拌均匀。 将溶液转移到10ml容量瓶中，并加入THF直至

刻度。所得溶液是浓缩的样品溶液。将浓缩的样品溶液用THF稀释至每个

测量设备的适当浓度水平。 

d) 使用微量注射器将溶解的10μl聚合物溶液注入样品盘中 

e) 在室温下干燥溶解的聚合物溶液 

f) 将样品盘置于DIP中并将其插入仪器中 
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A.5.2.2  储备液 

建议使用标准聚合物对校准物和灵敏度进行检查。拉伸的参考聚合物

薄片或薄膜较为实用（附录I）。如果聚合物不可用，须制备如下储备

液。 

a) PVC溶液︰使用浓度为50 mg/ml的合适的溶液（如THF）溶解PVC聚合物 

b) 标准混合溶液︰在正己烷中制备浓度为100μg/ ml的含有DIBP，DBP，BBP，

DEHP，DNOP，DINP和DIDP的标准混合溶液（见附件I）。 

A.5.3  仪器参数 

可能需要不同的条件来优化特定的GC-MS系统，以有效分离每种邻苯二甲酸酯

并满足QC和检测限（LOD）要求。 

合适的参数示例如下（表A.1）︰ 

表A.1－IAMS检测条件 
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A.5.4  校准物 

参考物质用作校准物，见附录I。 

A.5.5  校准 

建议参考聚合物材料（1000 mg / kg）作为IAMS的校准物。将约0.5 mg粉末

状，切割或压碎的标准聚合物材料放入IAMS盘中。 

注释 也可使用如下程序制备校准物。 

a) 将10 μl (50 mg/ml)的PVC溶液和5 μl(100 μg/ml)的标准混合溶液注入

样品杯中 

b) 在室温下干燥 

根据每种邻苯二甲酸酯的信号面积对应的绝对含量(ng)绘制校准直线。 

使用公式(A.1)进行单点校准︰ 

 

其中 

y 表示样品中邻苯二甲酸酯的峰面积 

x 表示样品中邻苯二甲酸酯绝对量(ng) 

a 表示校准曲线的斜率 

A.6 邻苯二甲酸酯浓度的计算 

可以使用公式(A.2)计算样品中每种邻苯二甲酸酯最终浓度︰ 

 

其中 

Cfinal表示样品中每种邻苯二甲酸酯的浓度，单位mg/kg 

y 表示样品中每种邻苯二甲酸酯峰面积 

a 表示校准曲线的斜率 

m 表示样品质量(mg) 

A.7 质量保证和控制 

A.7.1 总述 

在适当的情况下，个别测试方法标准中的质量保证和控制章节须包括测试频

率和验收标准相关的样品监控要求。 

A.7.2 灵敏度 

通过50 ng邻苯二甲酸酯的S/N确定仪器灵敏度(S/N > 30)。 



IEC 62321-8:2017                       －40－                       

推荐参考聚合物(100 mg/kg)作为灵敏度检查样。将约0,5 mg切碎的或粉末状

标准聚合物放入样品盘中。 

注释 也可使用如下程序制备灵敏度检查样︰ 

a) 将10 μl (50 mg/ml)的PVC溶液和5 μl(100 μg/ml)的标准混合溶液注

入样品杯中 

b) 在室温下干燥 

A.7.3 回收率 

检测约0,5 mg的KRISS CRM 113-03-006或其他合适的材料。 

表A.2 –KRISS CRM 113-03-006中所含邻苯二甲酸酯的标准值 

 

回收率公式如下 

 

其中 

R 表示邻苯二甲酸酯的回收率，单位% 

ARM 表示CRM中邻苯二甲酸酯的峰面积 

Acal 表示校准物中邻苯二甲酸酯的峰面积 

MRM表示CRM的质量，单位︰mg 

Mcal表示校准物的质量，单位︰mg(0,5 mg) 

CRM表示CRM标准值中邻苯二甲酸酯的浓度，单位︰mg/kg 

Ccal表示校准物中邻苯二甲酸酯的浓度，单位︰mg/kg (1000 mg/kg) 

在每20个样品及每批样品测试结束后，应对CRM样品进行分析以计算回收率。每种邻苯二
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甲酸酯的回收率应在50％至150％之间。 如果CRM样品中任何邻苯二甲酸酯的回收率不在

此范围内，则应采取纠正措施，并重新建立校准曲线。 

A.7.4 空白测试 

建议在每次进样之间分析试剂空白，确保样品之间没有分析物残留。特别是当

样品含有高浓度的邻苯二甲酸酯时尤其重要。 如果仪器被分析物污染，这将

导致假阳性的结果。在分析高浓度样品（超过1％）后，应分析空白样品，直

到邻苯二甲酸酯的背景水平降至相当于30 mg/kg的值。 

注释 空白聚合物材料或空白样品盘被用作空白样品分析。 

A.7.5 检出限(LOD)或方法检测限(MDL)和定量限(LOQ) 

检出限（LOD）或方法检测限（MDL）研究应在进行此测试之前完成，或当每次

方法或仪器类型都有重大变化时。LOD或MDL通常是通过对低含量样品或加标样

品基质(如:塑料)进行重复独立的全过程检测（包括萃取）来确定. 

在此分析中,至少分析6个平行样品,分析物浓度大约为预计LOD或MDL的3至5倍.

整个测试方法中最终的LOD或MDL等于平行样品的标准偏差乘以一个合适的因

子.国际纯粹与应用化学协会（IUPAC）建议至少6个平行样品的因子为3, 而环

保局（EPA）使用单边置信区间, 其因子等于平行样品的数量和置信水平所选

用的研究值t (如99%置信度下,6个平行样品的因子t =3,36)。用于计算LOD或

MDL的所有分析须是连续的。 

建议使用标准聚合物(100 mg/kg)检测LOD或MDL。将约0,5 mg切割的或粉末状

的标准聚合物置于样品盘中。 

注释 也可以使用如下步骤制备方法检测样品。 

a) 使用微量注射器将10 μl(50 mg/ml) 的PVC溶液和0,5 μl (100 μg/ml)

的标准混合溶液注入样品盘中 

b) 在室温下干燥溶剂 

c) 分析平行样品 

每种邻苯二甲酸酯计算得出的MDL须小于等于100 mg/kg。如果任意一种邻苯二甲酸酯

计算得出的MDL大于此限值，须重复样品处理和分析程序。 

每种邻苯二甲酸酯的定量限(LOQ)至少须为相应MDL的3倍。不同于仅涉及检测MDL，定

量限(LOQ)是可以对给定的化合物进行精确定量的浓度。 

A.8 测试报告 

为了本标准起见，使用IEC 62321-1:2013, 4.8（测试报告）。 
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附录B 

（资料性附录） 

使用液相色谱质谱仪(LC-MS)检测聚合物中的邻苯二甲酸酯 

B.1  原理 

在LC-MS测试法中，采用超声溶解沉淀样品基质或使用索氏萃取法,通过气相色谱分离

质谱检测，定量分析DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP和DIDP。 

由于DIBP和DBP的峰重迭并具有相同的质谱图，出现的峰仅表示可能存在DIBP和DBP

或其中之一。 

LCMS方法适用于定量分析50 mg / kg至2 000 mg / kg范围内的BBP，DEHP，DNOP，DINP

和DIDP。 此外，可以通过稀释分析物来分析更高的浓度。 DIBP和DBP或其中一种可

能存在的定性分析也可能在相同的范围内。 

B.2  溶剂和材料 

所有化学物质在使用前都须进行污染和空白值测试︰ 

a) 乙腈（高效液相色谱级） 

b) 四氢呋喃 (色谱级或更高) 

c) 正己烷 (色谱级或更高) 

d) 乙酸铵（分析级或更高） 

e) 正丙醇（分析级或更高） 

f) 校准物︰见B.5.4. 

B.3  设备 

分析使用如下设备︰ 

a) 测量可精确到0,000 1 g的分析天平 

b) 液氮冷却低温研磨 

c) 1 ml, 5 ml, 10 ml, 100 ml的容量瓶； 

d) 索氏萃取器 

－30 ml的索氏萃取器 

－250 ml的圆底瓶； 

－NS 29/32磨砂瓶塞； 

－NS 29/32戴氏冷凝器； 

－沸石（玻璃珠或拉西环） 

e) 萃取套管（纤维素，30 ml，内径22 mm，高80 mm） 
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f) 玻璃棉（用于萃取套管） 

g) 超声波清洗器 

h) 加热套 

i) 漏斗 

j) 铝箔纸 

k) 软木环 

l) 0,45 μm聚四氟乙烯过滤器 

m) 微量注射器或自动移液器 

n) 真空旋转蒸发器 

o) 巴氏吸管 

p) 1,5ml的样品瓶以及带有聚四氟乙烯（PTFE）垫圈的螺帽，或视分析系统选择类

似的样品容器。 

q) 小型混合器（漩涡式混合器或混合振荡器） 

r) 真空旋转蒸发器 

s) 配有质谱检测器的高效液相色谱(HPLC)系统 

为确保重复性，强烈建议使用自动进样器。 

B.4  取样 

除非另有说明（例如“使用钳子”），否则应如IEC 62321-2中所述，推荐使用液氮

冷却低温研磨。 

样品萃取前使用500 μm筛子过筛。强烈推荐使用液氮冷却低温研磨。标准聚合物材

料应进行类似的研磨。 

B.5  程序 

B.5.1  分析的总体说明 

仪器的校验应包括连续样品之间潜在交叉污染物的测试。额外空白或反向测试

顺序将有助于识别交叉污染。 

该方法能够定量测定BBP，DEHP，DNOP，DINP和DIDP，将色谱图中的保留时间与

数据库中登记的参考标准的每个相应质谱图进行比较。任何BBP，DEHP，DNOP，

DINP和DIDP都将产生可检测到的峰。 对所有峰进行积分并使用单位mg / l而不

是摩尔来进行定量。 如果在样品中检测到存在目标峰和/或DBP的相同保留时间

的干扰，则推荐使用GC-MS分析作为识别和定量的验证方法。 

B.5.2  样品制备 
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B.5.2.1  总述 

样品制备需要干净的玻璃器皿（一次性物品），避免交叉污染。 

B.5.2.2  储备液 

须制备如下储备液: 

每种邻苯二甲酸酯(DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP和DIDP)溶液

︰在正己烷中为1 000 μg/ml或ACN:THF (2:1, v/v)混合物。 

B.5.2.3  索氏萃取器的清洗 

为了清洁索氏萃取器(B.3.d))，用70 ml的正己烷进行2小时的前萃取。

丢弃清洗溶剂。 

B.5.2.4  索氏萃取 

使用如下步骤进行样品萃取 

a) 将500 ± 10 mg样品转移到用于索氏萃取的纤维素提取套管中。记

录质量精确到0.1 mg。 

b) 使用漏斗将样品转移到萃取套管中。为了确保定量转移，漏斗应

用约10ml正己烷冲洗。 

c) 用玻璃棉覆盖套管，防止样品浮起。 

d) 准备大约120ml正己烷用于回流萃取。至少萃取样品6小时，每小

时6至8个循环。较短的萃取时间会降低分析物的回收率。 

e) 6小时回流后， 将试剂移入真空旋转蒸发器干燥，之后用氮气吹

洗完全干燥试剂。 

f) 使用甲醇将萃取液稀释至50 ml 

g) 将稀释的样品转移至2 ml HPLC /带PTFE层密封的自动进样样品瓶

中。 

B.5.2.5  可溶性聚合物萃取替代程序 

THF可溶性聚合物样品(e.g. PVC)可使用如下萃取替代程序︰ 

a) 称重300 mg ± 10 mg样品置于40 ml的玻璃瓶中。记录质量精确到

0,1 mg. 

b) 将10 ml THF移至玻璃瓶中，记录混合物的重量 

注释 其他样品重量可用于具有潜在较低或较高邻苯二甲酸酯浓

度的样品。 

c) 拧紧样品瓶。将样品瓶置于超声波清洗器中并超声处理30分钟至

60分钟，直到样品溶解。可以使用小块胶带防止瓶盖振动松动。 
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d) 样品溶解后，将样品瓶冷却至室温并记录重量。验证重量是否与

上述步骤b）中记录的重量一致。 

e) 准确地将20ml ACN逐滴加到小瓶中以沉淀样品基质。 

f) 得到的萃取液在室温下静置30分钟（聚合物材料将在瓶底沉淀） 

g) 使用0.45μm聚四氟乙烯膜，使聚合物沉降或过滤混合物。 

h) 将萃取液转移至2 ml HPLC样品/PTFE涂层密封的自动样品瓶中。 

B.5.3  仪器参数 

B.5.3.1  总述 

可能需要不同的条件来优化特定的LC-MS系统，以有效测定DIBP，DBP，

BBP，DEHP，DNOP，DINP和DIDP，并满足QC和MDL要求。合适的参数示

例如下︰ 

B.5.3.2  流动相 

使用10mmol/l乙酸铵和乙腈溶液作为流动相。 使用THF/ACN混合溶剂

或正己烷作为溶剂，溶解纯标准品并稀释萃取样品。 

B.5.3.3  固定相 

C18柱，150mm×2.1mm, 5μm或同等柱。 

B.5.3.4  检测条件 

合适的参数示例如下。运行时间为14分钟，流速为0.4ml / min至0.5ml 

/ min。表B.1中的数据以全扫描模式采集，扫描范围︰m / z 100和m / 

z 500。 
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表B.1 –LC-MS的检测条件 

 

a 在1000ml烧杯中，加入900ml去离子水，溶解0,771g乙酸铵，加入10ml ACN并用去离子水稀

释至刻度。使用抽滤装置过滤缓冲溶液并将它转移到一个1000 ml的螺纹瓶中。 

B.5.4  校准物 

将参考物质用作校准物，见附录I 

B.5.5  校准 

B.5.5.1 标准溶液 

根据表B.2列出的浓度，如下每种邻苯二甲酸酯的标准储备液用作校准︰ 
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表B.2－标准储备液浓度 

 

如果在LC-MS分析中检测到DBP，则应进行GC-MS的确认以识别异构体DBP和DIBP。并通过含

有DBP和DIBP的GC-MS校准曲线定量结果。 

每个校准曲线的线性回归拟合相对标准偏差（RSD）应小于或等于15％ 

使用公式(B.1)计算线性回归︰ 

 

其中 

y 表示样品中邻苯二甲酸酯的峰面积 

x 表示样品中邻苯二甲酸酯的绝对量(μg/ml) 

a 表示校准曲线的斜率 

b 表示校准曲线y轴的截距 

B.6  邻苯二甲酸酯浓度的计算 

浓度的手动计算原理与9.1所述的GC-MS法一致。 

线性拟合计算公式︰ 

 

其中 

y 表示样品中每种邻苯二甲酸酯的峰面积 

a 表示校准曲线的斜率 

x 表示仪器结果，单位μg/ml（萃取液中每种邻苯二甲酸酯的浓度） 

b 表示校准曲线y轴的截距 

二次拟合计算公式︰ 

 

其中 
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y 表示样品中每种邻苯二甲酸酯的响应因子 

a和b是对应拟合校准曲线的常数 

x 表示设备结果，单位μg/ml（萃取液中每种邻苯二甲酸酯的浓度） 

c 表示校准曲线y轴的截距 

稀释率的计算方式与GC-MS相同。 

B.7  质量保证和控制 

B.7.1 总述 

在适用情况下，个别检测方法标准的质量保证和控制条款应包括测试频率和验

收标准相关的控制样要求。 

B.7.2 性能 

B.7.2.1 标准添加回收率 

为了测定准确度和回收率，须进行两套试验︰ 

1) 将独立的DBP，BBP，DEHP，DNOP，DINP和DIDP标准添加到样品萃取液中。 

2) 检测独立标准的回收率 

3) 两组试验中给定的回收率应在90 %－110 %. 

B.7.2.2 内部控制样和空白样 

频繁重新校准内部控制样和空白样,以确保仪器正常运行. 

液体标准溶液的有效期限定为6个月,以确保测试的质量. 

每个月都要进行一次全面的重新校准。 

独立的质量控制标准可用来确定每种邻苯二甲酸酯的峰面积，作为

质量控制检查。独立质量控制标准可接受的回收率为70%-130%（定

性）, 90%-110%（定量）. 

B.7.3 检出限(LOD)或方法检测限(MDL)和定量限(LOQ) 

检出限（LOD）或方法检测限（MDL）研究应在进行此测试之前完成，每次方法

或仪器类型都有重大变化。LOD或MDL通常是通过对低含量样品或加标样品基质

(如:塑料)进行重复独立的全过程检测（包括萃取）来确定. 

在此分析中,至少分析6个平行样品,分析物浓度大约为预计LOD或MDL的3至5倍.

整个测试方法中最终的LOD或MDL等于平行样品的标准偏差乘以一个合适的因

子. 

国际纯粹与应用化学会（IUPAC）建议至少6个平行样品的因子为3, 而环保

局（EPA）使用单边置信区间, 其因子等于平行样品的数量和置信水平所选用
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的研究值t (如99%置信度下,6个平行样品的因子t =3,36)。用于计算LOD或 MDL

的分析须是连续的。 

a) 从已知不含 DIBP, DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP, DIDP 纯净源或可能干

扰分析的其它化合物中研磨大约 2g的合适的聚合物。 

b) 称 500 mg±10 mg 已研磨的聚合物，将其置于一个新的萃取套管中。重复

此步骤 6次以上。 

c) 将萃取套管置于索式萃取设备中。 

d) 在套管中加入每种邻苯二甲酸酯 0,25 ml (100 μg/ml) 

e) 使用程序（根据 B.5.2.4 或 B.5.2.5 进行萃取）对每个样品进行萃取。据

此进行分析。 

f) 每种邻苯二甲酸酯的回收率应在 70 %－130 %之间。如果回收率高于或低

于此限值，须重复分析。如果回收率依然不在此范围内，须重复整个萃取

和分析程序。 

g) 每种邻苯二甲酸酯计算得出的 MDL 应小于等于 50 mg/kg。如果任何一种邻

苯二甲酸酯计算得出的 MDL 大于此限制值，须对此邻苯二甲酸酯进行再一

次的萃取和分析。 

h) 每种邻苯二甲酸酯定量限(LOQ)至少须为相应 MDL 的 3倍。不同于 MDL 仅

涉及检测，定量限(LOQ)是可以对给定的化合物进行准确定量的浓度。 

如果不能满足所需的LOD或MDL，则可以在萃取程序中添加浓缩步骤。由于

浓缩步骤也会增加萃取中的聚合物浓度，建议每个样品增加清洁净化步骤。

这样可延长色谱柱的寿命并且降底仪器维护的频率。如果分析中使用浓缩

和/或清洁净化步骤，则此步骤也用于LOD或MDL样品。 

B.8  测试报告 

为了本标准起见，使用IEC 62321-1:2013, 4.8（测试报告）。
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附录C 

（资料性附录） 

建议条件下色谱图示例 

C.1 GC-MS法 

使用8.3.1中规定的参数进行GC-MS分析获得如下色谱图（见图C.1，C.2，C.3） 

 

图C.1－每种邻苯二甲酸酯的总离子流色谱图（10μg/ml, 1μl, 不分流） 

 

图C.2－DINP提取离子色谱图（10μg/ml, 1μl, 不分流） 
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图C.3－DIDP提取离子色谱图（10μg/ml,1μl, 不分流） 

C.2 Py/TD-GC-MS法 

使用8.3.2中规定的参数进行Py/TD-GC-MS分析获得如下色谱图（见图C.4）。 

 

图C.4－使用Py/TD-GC-MS分析100 μg/ml邻苯二甲酸酯混合物的总离子流色谱图 

C.3 LC-MS法 

使用B.5.3.4中规定的参数进行LC-MS分析获得如下色谱图（见图C.5）。 
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图C.5－使用LC-MS分析5μg/ml邻苯二甲酸酯混合物的总离子流色谱图 

C.4 IAMS法 

使用A.5.3中规定的参数进行IAMS分析获得如下色谱图（见图C.6，C.7，C.8）。 
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图C.6－使用IAMS分析每种邻苯二甲酸酯的质谱图 
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图C.7－使用IAMS分析每种邻苯二甲酸酯混合物(绝对量0,08 μg)的总离子流色谱图 
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图C.8－使用IAMS分析约0,3 mg的含有每种邻苯二甲酸酯混合物300 mg/kg的PVC的总离子流色

谱图（绝对量︰0,09 μg)
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附录D 

（资料性附录） 

EGA热解析区验证 

8.3.2中引用的邻苯二甲酸酯的热解析区似乎与PVC配方中使用的增塑剂无关。热解析区可以

通过分析释放的气体（EGA）来确定。 

在操作条件下典型的PVC样品的EGA温谱图如下（见图D.1）。 

 

注释 

分析条件：热解器炉度100℃→20℃/分→700℃; 热解器接口温度，300℃; GC柱，去活化的

SS管（长2.5m;内径0.25mm I.D.）; 进样口温度320℃; 柱温箱温度，320℃; 载气100kPa（恒

压）; 分流比，1/50。 

图D.1－含有邻苯二甲酸酯的PVC样品的EGA温谱图
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附录E 

（资料性附录） 

IAMS和Py/TD-GC-MS设备示例 

见图E.1和E.2。 

 

图E.1－IAMS设备示例 
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附录F 

（资料性附录） 

邻苯二甲酸酯假阳性检测示例 

许多实验室塑料工具和容器所含的邻苯二甲酸酯都超过0.1mg / kg。在8.2描述的样品制备过

程中可能引起邻苯二甲酸酯污染的典型实验室工具和容器如下（见图F.1）。 

 

图F.1 –可能引起邻苯二甲酸酯污染的典型实验室塑料器皿 

 

图F.2 –塑料瓶中出现DEHP污染的空白试剂(THF)的色谱图示例 

如图F.2所示，为了防止样品中邻苯二甲酸酯的假阳性检测或不准确定量，应避免使用实验室

物品，如塑料瓶，注射器和过滤器，或在确认不含邻苯二甲酸酯后方可使用。
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附录G 

（资料性附录） 

使用GC-MS定量分析邻苯二甲酸酯的样品前处理示例 

G.1 总述 

比较现有的聚合物材料中邻苯二甲酸酯国家检测标准[1]至[8]时，可以观察到两

种用于GC-MS或LC-MS定量分析的样品前处理方法（使用合适的有机溶剂进行索氏

萃取，聚合物样品在THF中溶解，聚合物沉淀并过滤）。通过GC-MS对不同样品预

处理（包括8.2.1.3和8.2.1.4）制备的样品进行分析，附录G提供了该过程中邻

苯二甲酸酯回收率的实验数据。 

G.2 使用合适的有机溶剂进行索氏萃取 

表G.1验证了8.2.1.3中提到的索氏萃取时间6小时。 图G.1验证了正己烷作为索

氏萃取的合适有机溶剂的用途。使用乙醚，或正己烷，或丙酮和正己烷（3:7）

的混合物在40℃的水浴中过夜进行索氏萃取，获得可接受的相似范围的回收率，

如图G.2所示。根据此数据，建议在正己烷中制备标准溶液，并使用正己烷进行

索式萃取6小时，特别是考虑到在储存和处理过程中与溶剂蒸发相关的标准溶液

和样品溶液的稳定性时。
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表G.1 –不同索式萃取时间下邻苯二甲酸酯的回收率（萃取溶剂︰正己烷） 

 

a 使用的样品︰含有5 000 mg/kg每种邻苯二甲酸酯的EPDM（三元乙丙橡胶）橡胶 

b n = 3 (从取样到GC-MS 分析). 
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注释 

在PVC中使用含有138 000 mg/kg DEHP的参考物质。萃取时间为6 h。 

图G.1–使用不同有机溶剂进行索式萃取获得的邻苯二甲酸二（2-乙基己基）酯的回收率 

 

注释 

使用含有5 000 mg/kg每种邻苯二甲酸酯的EPDM（三元乙丙橡胶）橡胶的参考物质。 

图G.2 –不同萃取条件下邻苯二甲酸酯回收率比对图
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附录H 

（资料性附录） 

使用超声波在THF中溶解以及沉淀聚合物萃取邻苯二甲酸酯 

与索氏萃取相比，在THF中溶解的优点是预处理时间更短。使用超声波在THF中溶解30分钟，

可溶于THF的PVC基质中邻苯二甲酸酯的回收率测定为97.4％至104.5％。类似地，使用索式萃

取测定的回收率为97.6％至103.4％的，如表H.1所示。对于不溶于THF的样品，与索氏萃取相

似的回收率需要较长的超声波处理时间， 如表H.2所示。因此建议在THF中进行1小时的超声

处理，为使不溶于THF的样品中邻苯二甲酸酯得到理想的回收率。 

表H.1 –对于可溶性样品，使用超声波在THF中溶解以及聚合物基质沉淀的样品制备方法与使

用索式萃取的样品制备方法之间的效率比较 

 

a 使用的样品KRISS○RCRM113-03-006（表8），PVC中含有0.1%的各别邻苯二甲酸酯。 

b n=3（从取样到GC-MS分析）
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表H.2 –对于不可溶样品，使用超声波在THF中溶解以及聚合物基质沉淀的样品制备方法与使

用索式萃取的样品制备方法之间的效率比较 
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附录I 

（资料性附录） 

适用于GC-MS和Py/TD-GC-MS的商用标准物质 

I.1 GC-MS 

适用于GC-MS分析的标准溶液见表I.1 

表I.1－适用于GC-MS的商用标准溶液列表 

 

使用技术校准混合物作为校准物。如下技术校准混合物适用于此分析︰ 

邻苯二甲酸酯标准溶液III（丙酮中DBP, BBP, DEHP, DNOP, DINP和DIDP:100 μg/ml），产

品批号:34109-43, KANTO CHEMICAL CO., INC. 

I.2 Py/TD-GC-MS 

使用标准聚合物作为IAMS和Py/TD-GC-MS法的校准物。但是，如果标准聚合物不

可用，使用标准混合溶液制备储备液。 

注释 标准液参考表I.1 

适用Py/TD-GC-MS分析的标准物质见表I.2。 

表I.2 –适用于Py/TD-GC-MS的商用标准物质列表 
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图I.1显示了Py / TD-GC-MS标准样品制备的程序。通过打孔机进行冲压，片材可以使制备更

加简单。有机溶剂不需要使用这些标准材料进行样品制备。 

 

a使用微型打孔机打孔2次的片材         b使用割刀切割的约0.5mg的颗粒 

图I.1 –参考材料的样品制备
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附录J 

（资料性附录） 

适用于GC-MS 和 Py-GC-MS的商用毛细管柱 

适用于GC-MS和Py-GC-MS的毛细管柱见表J.1 

表J.1－适用于GC-MS和Py-GC-MS的商用毛细管柱列表 
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附录K 

（资料性附录） 

邻苯二甲酸酯策测试器皿清洗程序 

K.1 使用高溫炉（仅限于不带容量刻度的玻璃器皿） 

a) 在开始清洗程序之前，用水刷洗或摇晃（如果含有滤纸碎片），将明显松散

的污染物从玻璃器皿中移除。如果溶剂离开玻璃器皿时有刺鼻味或异味，将

玻璃器皿放在通风橱中，直到所有的气味消失。 

b) 将玻璃器皿完全浸入无皂洗涤剂的水溶液中（玻璃器皿的内部区域应充满无

皂洗涤剂的水溶液）至少四小时以清除颗粒物。 

c) 用刷子轻轻擦洗玻璃器皿，并用溶液充分摇动。 

d) 用大量自来水冲洗玻璃器皿，除去所有洗涤剂，然后用丙酮淋洗。 

e) 有序地将不带容量刻度的玻璃器皿（例如烧杯，圆底/平底瓶，小瓶）按顺序

放入高溫炉中，然后打开炉子，并在400°C－500℃下加热玻璃器皿4小时或一

整夜。（切勿将带容量刻度的玻璃器皿放入炉内）。 

f) 达到时间后，关掉炉子，冷却到室温（不要马上打开炉子，否则可能会烫伤

皮肤）。 

g) 从炉子中取出玻璃器皿，并将玻璃器皿储存在干净，坚固和标识良好的柜子

中，以减少不必要的暴露。 

h) 如果使用实验室玻璃器皿洗涤器，将合适的插入物装入不带容量刻度的玻璃

器皿中，然后将玻璃器皿放在篮子中。将篮子放入洗涤器。在合适的洗涤器

中使用合适的既定程序去除有机残留物，清洁玻璃器皿。如果残留物或粘附

物仍然附着在玻璃器皿的表面，则重复步骤e）至 g）。 

K.2 不使用高溫炉（玻璃器皿和塑料器皿） 

a) 在开始清洁程序之前，用水刷洗或摇晃（如果含有滤纸碎片），将明显松散

的污染物从玻璃器皿中移除。如果溶剂离开玻璃器皿时有刺鼻味或异味，将

玻璃器皿放在通风橱中，直到所有的气味都消失。 

b) 将实验室器皿完全浸入无皂洗涤剂的水溶液中（玻璃器皿的内部区域应充满

无皂洗涤剂的水溶液）至少四小时以清除颗粒物。 

c) 用刷子轻轻擦洗实验室器皿，并用溶液充分摇动。 

d) 用大量自来水冲洗实验室器皿，除去所有洗涤剂，然后用丙酮淋洗。 

e) 将实验室器皿浸入酸槽（5 %硝酸）完全干燥至少8小时或一整夜。 

f) 按步骤c）再次擦拭实验室器皿，并用反渗水和丙酮淋洗。 
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g) 将玻璃器皿－带容量刻度的玻璃器皿除外（例如容量瓶，移液管，滴管）放

置在干燥箱中，直到完全干燥。（对于带容量刻度的玻璃器皿，空气干燥更

合适）。 

h) 将器皿存放在干净，牢固且充分标记的橱柜或支架或架子中，以减少不必要

的暴露。 

i) 如果使用实验室玻璃器皿洗涤器，将合适的插入物装入不带容量刻度的玻璃

器皿中，然后将玻璃器皿放在篮子中。将篮子放入洗涤器。在洗涤器中使用

合适的清洁程序去除有机残留物，清洁玻璃器皿。之后重复步骤b)到e)。 

j) 对于带容量刻度的玻璃器皿，应按K.3所述，确保容器壁足够干净。 

K.3 带容量刻度的玻璃器皿内部的清洁评估 

为了确认玻璃设备清洁程度，请在添加或移除液体时观察其性能。对于具有特

定体积刻度的容器，缓慢倒入液体直到达到最高刻度。上升的液体弯液面不得

变形（例如边缘应均匀）。同样地，在过量填充后抽出一点液体。上述玻璃的

表面的润湿度应保持均匀，并且弯液面的边缘不得变形，而是逐渐合并到容器

的壁上。根据经验，观察者能够识别相对于其直径的受污染弯月面的形状。 
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附录L 

（资料性附录） 

国际实验室间研究结果5 

见表L.1－L.4 

表L.1 –Py/TD-GC-MS统计数据 

 

注释 

m = 测试属性总平均值，单位mg/kg 

v = 预期值，单位mg/kg 

n = 参与计算的测试结果数量 

s(r) =重复性标准偏差 

r = 重复性 

s(R) = 再现性标准偏差 
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R =再现性 

p =参与计算的实验室数量 

表L.2 –GC-MS统计数据 

 

注释 

m = 测试属性总平均值，单位mg/kg 

v = 预期值，单位mg/kg 

n = 参与计算的测试结果数量 
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s(r) =重复性标准偏差 

r = 重复性 

s(R) = 再现性标准偏差 

R =再现性 

p =参与计算的实验室数量
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表L.3 –IAMS统计数据 

 

注释 

m = 测试属性总平均值，单位mg/kg 

v = 预期值，单位mg/kg 

n = 参与计算的测试结果数量 

s(r) =重复性标准偏差 

r = 重复性 

s(R) = 再现性标准偏差 

R =再现性 

p =参与计算的实验室数量
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表L.4 –LC-MS统计数据 

 

注释 

m = 测试属性总平均值，单位mg/kg 

v = 预期值，单位mg/kg 

n = 参与计算的测试结果数量 

s(r) =重复性标准偏差 

r = 重复性 

s(R) = 再现性标准偏差 

R =再现性 

p =参与计算的实验室数量
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附录M 

(资料性附录) 

样品分析顺序 

M.1  GC-MS 

建议的GC-MS分析顺序见表M.1 

表M.1－GC-MS样品分析顺序 

 

M.2  Py/TD-GC-MS 

建议的Py/TD-GC-MS分析顺序见表M.2 

表M.2－Py/TD-GC-MS样品分析顺序 
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附录N 

（资料性附录） 

流程图 

当每种DIBP，DBP，BBP，DEHP，DNOP，DINP和DIDP浓度的可接受的阈值设定为1000 mg / kg

时，如何使用规范的Py / TD-GC-MS和GCMS方法进行筛选的流程图见表N.1。 

 

图N.1 –筛选和定量步骤流程图
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