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海洋生物体中六溴环十二烷的测定
高效液相色谱-串联质谱法

1 范围

本标准规定了采用高效液相色谱-串联质谱法测定海洋生物体中六溴环十二烷(HBCD)的方法原

理、样品贮存、操作步骤及结果计算等方法。

本标准适用于海洋生物体中α-HBCD、β-HBCD和γ-HBCD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/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB17378.2 海洋监测规范 第2部分:数据处理与分析质量控制

GB17378.3—2007 海洋监测规范 第3部分:样品采集、贮存与运输

3 方法原理

海洋生物体中的六溴环十二烷经正己烷提取后,旋蒸浓缩经硅胶固相萃取柱净化,氮气吹干用甲醇

定容,通过高效液相色谱柱分离,以甲醇、乙腈和水为流动相进行洗脱,用高效液相色谱-串联质谱法测

定α-HBCD、β-HBCD和γ-HBCD的含量,内标法定量。

4 试剂或材料

4.1 除非另有说明,本标准所用试剂均为分析纯,水符合GB/T6682一级水要求。

4.2 正己烷(C6H14):色谱纯。

4.3 甲醇(CH3OH):色谱纯。

4.4 乙腈(CH3CN):色谱纯。

4.5 二氯甲烷(CH2Cl2):色谱纯。

4.6 六溴环十二烷(HBCD)单标储备液:标准物质,α-HBCD、β-HBCD、γ-HBCD 质量浓度均为

100μg/mL。

4.7 六溴环十二烷同位素(13C-HBCD)单标储备液:标准物质,13C-α-HBCD、13C-β-HBCD、13C-γ-
HBCD质量浓度均为50.0μg/mL。

4.8 六溴环十二烷混合标准中间液:分别准确移取0.50mLα-HBCD、β-HBCD、γ-HBCD标准溶液

(4.6),用甲醇稀释至50.00mL,配成α-HBCD、β-HBCD、γ-HBCD质量浓度均为1.00μg/mL的混合溶

液,4℃冷藏保存,有效期6个月。

4.9 六溴环十二烷混合标准使用液:准确移取1.00mL六溴环十二烷混合标准中间液(4.8),用甲醇稀
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