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摘 要 : 制 备了十氣酮 - 二氣甲焼溶液标准物质 ,
采用气相色谱 - 质谱联用法 ( G C - M S

)
和红外光谱法 ( I R )


对十氣 _ 原料定性鉴定 , 并采用气相色谱法 ( G C / F I D ) 及多家实验室联合定值法对十氯酮的纯度进行定值 ,


测得十氣酮原料纯度为 9 9 . 9 % 。 在 (
2 0 ± 4 )  T 下

, 以重量 - 容量法配制 十氯酮
- 二氯甲 焼溶液标准物质 ,

对


溶液进行均勻性与稳定性分析 、 量值核验 , 并对其量值结果进行了不确定度评定 。


关键词 : 十氯酮 ; 标准物质 ; 定值 ;
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十氯酮又名开蓬 , 分子式 c
丨。

C 1
1 G

0
, 英文 名 C h l 0 r d e C 0 n e / k e p 0 n e

(
C A S 号 :

1 4 3  
- 5 0  

- 0 )
,

是一

种有


机氣杀虫剂
⑴

, 作为有效杀虫剂和杀真菌剂曾 广泛 用于防治 白蚁
,

控制香蕉根蛀虫 、 马铃薯 甲 虫 、 锈


螨和烟草切根虫等害虫
⑴

。 研究表明 , 十氯酮具有生物蓄积性
、 生物毒性及内 分泌干扰性 , 人体接触


可影响胎儿中枢神经系统发育 , 对动物肝脏有致癌性
, 对内泌尿 、 生殖系统及免疫系统也有影响

[ | <
。


但十氯酮的化学性质稳定
、 不易降解 、 蒸汽压较低

,
且能够通过大气长距离传输和迁移

[
7 -

8 ]

, 具有典


型的持久性有机污染物 (
P e r s i s t e n t  o r g a n i c  p o l l u t a n t s

,  P O P s
) 特征 , 已于 2 0 0 9 年被列入 《 关于持久性有


机污染物的斯德哥尔摩公约 》 , 成为新增 9
. 种 P O P s 物质之一

[

9 _ "
]

。


中国是 《 关于持久性有机污染物的斯德哥尔摩公约 》 的缔约国 , 有控制和减少 P O P s 的履约责任 。


十氯酮的分析多采用液相色谱法
[

1 2 _

1 3
]

、 气相色谱法 气相色谱 - 质谱联用 法
[

1 2
’

1 8 _ 2 °
]

等 。 目 前 ,


通过国际标准物质信息库 ( C 0 M A R ) 和我国国家标准物质查询平 台均未检索到十氯酮相关纯度标准物质
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和溶液标准物质 。 为满足十氣酮的环境监测和检测 分析 屮 定性和 定 量测 定的需要 ,
确保分析结果的 准


确性 、 可靠性和 溯源性 , 以及实验室间的结果对比 和 互认 , 本文对 十氯酮
- 二氯 甲烷溶液标准物质 的


制备进行了研究 , 对其浓度进行 了准确定值 , 并对其制 & 过程引入的不确定度进行了逐一分析和评定 。


1 实验部分


1 . 1 仪 器与试剂


气相 色谱 - 质谱联用仪 ( 7 8 9 0 / 5 9 7 5 C  G C - M S
) 、 气相色谱仪 ( 配火焰 离子化检 测器

,

7 8 9 0  G C /


F

"

I D
) 均为美国 A

g
i

l e n t 公司产品 ;
傅立叶变换红外光谱仪 (

S p e c t r u m  T w o  F T 1 R
, 美國 F W k i n E

l
m e r 公司 ) ;


灰化燃烧马弗炉 ( A A F  1 1 / 1 8
, 英国 C a r b o l i t e 公司 )

; 卡氏水分仪 (
8 3 1  K F  C o u l o m e t e r

, 瑞士万通公司 ) ;


气相色谱 柱 :

H P  -

 5 M S D
,  ( 5 %  -

 P h e n y l
)  

-

 m e t
h

y l p o l
y

s i
l o x a n

,  3 0  m  x  3 2 0  j

j
u m  x  0 .  1 j

x m
;  H P  -

 5
,


(
5 %  

-

 P h e n
y

l
)  

-

 m e t h
y

l

p o l

y
s i l o x a n e

,  3 0  m  x 3 2 0  j

x m  X  0 .
 2 5  |

i , m 0  十氯嗣纯品原料 (
纯度大于 

9 9 %
, 美国


C e ri l l i a n t
)  , 二氯甲 烷 (

H P L C  级
,
纯度 

> 9 9 %
, 德国  C N W ) 。


1 . 2 原料的定性分析


用 G C - M S 法对纯品原料进行定性鉴定 , 由质谱图可知 , 原料的质谱图 中碎片离子的 组成及主要


的 碎片离子 (
m / 2  2 3 4 .  8

、
2 7 1 . 8

、
3 5 4 .  8

、
4 5 4 .  7

) 与十氯酮的 标准质谱 图一致 ( 见图 1

) ; 同 时 , 以红外


光谱图作为化合物定性的另一依据 , 结果显示原料的红外光谱分析图 与十氯酮的标准红外谱图基本吻


合 ( 见图 2
) 。 因此 , 确认两者分子结构相同 , 该原料为十 氯酮 。


将原料分装到若干经过清洗和干燥的 2  m L 玻璃瓶屮 , 每瓶约 0 .
5

 g , 密封储 存于 4  t 冰箱中 。 实


验前 , 取出原料置于干燥器屮 , 平衡至室温后待用 。
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图 2 十筑 _ 原料 ( A ) 及十氯酮标准品
(
B

)
的红外光谱图
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1 . 3 原料的均 匀性分析


十氯酮原料为晶状固体 , 在制备溶液标准物质之前需验证原料的均匀性 。 因十氣酮分子结构 屮 有


羰基 , 易在水中 生成偕二醇 ; 还可与 甲醇发生化学反应 , 生成半缩醛类化合物
[ 2 0 ]

, 因此本研究中 十氣


酮的分析避免使用 液相色谱法 ,
而采用 气相色谱法 ( G C / F I D ) 进行分析 。 仪器分析条 件 : 进样量 1 . 0


|

x L
,
不分流 ; 高纯氮气 (

9 9 .  9 9 8 %
 ) , 柱流 量 1 . 0  m L / m i n

; 氢气流速 3 0  m i y m i n
, 干燥空气流 速 3 0 0


m L / m i n
; 进样口 温度 2 3 0  T

, 检测器温度 2 9 0  t
 ; 柱升温程序 : 初始温度 4 0  t

 , 保持 5  m i n
,  5  X /


m i n 升至 2 8 0  

°

C
, 保持 3 0  m i n

, 总运行时间 8 3  m i n 。 根据 《 J J G  1 0 0 6  
-

 1 9 9 4 国家 一级标准物质技术规


范 》 的要求 , 原料的均匀性分析取 1 5 个子样 ,
配制成 1 5 个浓度约 1 . 0  m g / m L 的 十氣_  

-

 二氯甲 烷溶
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液样品并进行分析 , 检验瓶间均勻性 ; 每个样品做 3 次平行分析 , 检验瓶内均勻性。 测量结果经 尸 检


验 , 得出 f  
=

 1 9 4
, 小于临界值 f

。 .
 0 5 (  1
4

, 3 0
)
 

=
 2

.  0 4
 ,  表明瓶内与瓶间样品无明显差异 , 十氯酮原料的均


勻性良好 。 原料的 均勻性引入的不确定度由 分析结果的相对标准偏差来表示 ( 即 = 0 . 0 2 %  ) 。


1 . 4 原料中水分及无机杂质的分析


用卡氏水分仪 ( 卡尔费休容量法 ) 测定原料中水分含量 ,
1 0 次测量的平均值为 0 .  0 4 % 。 称取 3 .  5  g


十氯酮纯品原料 , 于加热恒重的小坩埚内 , 放置在灰化燃烧马 弗炉 中 , 温度设为 6 0 0 保持 2 h 。 冷


却后取 出# 祸 ,
至干燥器中平衡至室温

, 称重 ( 精确至 0 . 0 1  m g ) 0 再置于炉 中灼烧 0 .
5  h

, 冷却 、 称


重 , 直至两次称重的重量基本不变 。 计算得出灰分占十氯酮原料的比重为 0 . 0 0 1 % 。


1 . 5 原料的定值分析


纯品原料中主要成分的定值参照国 家计量实验室的通用方法 , 即 对样品纯度为 9 9 % 以上的化合


物 , 采用归一化法作为有机化学纯度定值的主要方法 , 定值过程根据 《 J J G 1 0 0 6  
-

1 9 9 4 国 家一级标准


物质技术规范》 的要求严格执行 。 十氯酮采用多家实验室联合定值的方法 ’ 分析方法为 G C / F I D 。 共有


7 家实验室参与联合定值分析 , 每家实验室测试 7 个样品 , 结果见表 1 。 数据结果用柯克伦准则进行检


验 , 无异常值 ,
7 家实验室的检测数据均用于十氯酮的纯度定值计算 。 多家实验室联合定值结果的平


均值扣除
“

1 . 4
”

中水分和无机杂质含量
, 得到十氯酮的纯度结果为 9 9 . 9 1 %  ,

修约为 9 9 . 9 % 。


表 1 十氣酮的联合定值分析结果


T a b l e  1 M u l t i

-

l a b  c e r t i f i c a t i o n  r e s u l
t
s  o f  k e

p
o n e


I t e m	1 -a b  1	t a b  2	 L a b  3	L a b  4	 L a b
 5	L a b

 6	L a b  7


s a m
p

l e  1	9 9 . 9 9 %	9 9 . 9 7 %	9 9 . 8 5 %	9 9 . 9 8 %	9 9 . 9 4 %	9 9 . 9 6 %	 9 9 . 9 6 %


s a m
p

l e  2	9 9 . 9 8 %	 9 9 . 9 6 %	9 9 . 8 6 %	1 0 0 . 0 0 %	9 9 . 9 2 %	9 9 . 9 8 %	 9 9 . 9 7 %


s a m
p

l e  3	1 0 0 . 0 0 %	 9 9 . 9 8 %	 9 9 . 8 7 %	9 9 . 9 7 %	9 9 . 9 3 9 6	9 9 . 9 3 %	 9 9 . 9 7 %


s a m
p

l e  4	1 0 0 . 0 0 %	 9 9 . 9 6 %	9 9 . 8 4 %	9 9 . 9 8 %	9 9 . 9 3 %	9 9 . 9 4 %	 9 9 . 9 8 %


s a m
p

l e  5	9 9 . 9 7 %	 9 9 . 9 8 %	9 9 . 8 3 %	9 9 . 9 9 %	9 9 . 9 2 %	9 9 . 9 5 %	 9 9 . 9 6 %


s a m
p

l e  6	9 9 . 9 8 %	 9 9 . 9 7 %	9 9 . 8 8 %	9 9 . 9 8 %	9 9 . 9 4 %	9 9 . 9 6 %	 9 9 . 9 5 %


s a m
p

l e  7	9 9 . 9 7 %	9 9 . 9 5 %	9 9 . 8 9 %	9 9 . 9 4 %	9 9 . 9 5 9 6	9 9 . 9 5 9 6	 9 9 . 9 4 %


A v e r a
g

e	9 9 . 9 8 %	9 9 . 9 7 %	9 9 . 8 6 %	9 9
.

9 8 %	9 9 . 9 3 %	9 9 . 9 5 %	 9 9 . 9 6 %


R S D	0 . 0 1 3 %	 0 . 0 1 1 %	0 . 0 2 2 %	0 . 0 1 9 %	0 . 0 1 1 9 6	0 . 0 1 6 %	 0 . 0 1 3 %


C	 0 .

 2 7 9  2


^
(

O . q i
,

7
,

6
)	0 .  4 3 4  7


柯克伦准则判定	C  <  C
(
0 . 0 I , 7 , 6

)
,
表明 各实验室的观测值无可疑值


R S D
	

0 .  0 4 2 %
	


1 . 6 十氮酮 - 二氣甲烷溶液标准物质的制备


以十氯酮纯品作溶质 ,
二氯甲烷为溶剂配制溶液标准物质 。 用天平称取 2 5

. 0 3  m g 十氯酮 ( 天平感


量 0 .  0 1  m g ) , 以重量 - 容量法配制浓度为 1 0 0 .  0  m g
/ L 的十氯酮 - 二氯 甲烷溶液 2 5 0  m L

, 配制温度 (
2 0


±  4
)

弋 。 溶液冷却至 - 2 0  T 后 , 分装到 1 m L 的安瓿瓶 中 , 熔封 , 贴标签 , 在 4  t 下避光保存 ,


备用 。


1 . 7 溶液标准物质的均匀性与稳定性分析


均匀性分析 : 即取分装好的溶液标准物质样品 1 5 个 , 做瓶间均勻性检验 ; 每个样品做 3 次平行分


析 ,
做瓶内 均勻性检验 。 分析结果经 F 检验

, 得出 f  
=  1

. 6 8
, 小于 F

0
 . 0 5
(

1 4 , 3 0 ) 
= 2

. 0 4
0  表明瓶内 与瓶间


样品无显著性差异 ’ 溶液的均匀性良好。 均勻性检验结果的相对标准偏差 ? = 0 . 0 6 % 。


稳定性分析 : 包括短期稳定性和长期稳定性 。 同时
, 每次稳定性分析前用 G C

- M S 进行分析
,
检


验样品在稳定性考察时间内 , 是否有新的杂质生成 。 短期稳定性分析包括 : ① 每天取 2 个样品 , 监测


连续 2 周内溶液的量值变化 。 每个样品分析 2 次 , 取平均值为分析结果
; ② 监测 -

1 8 、 4 、 2 5 弋 3 个


温度点下溶液的浓度值 ’ 考察模拟的运输及贮存条件下溶液量值的变化。 将分析结果按时间变化绘制


散点图 , 拟合线性回归曲线 , 用该曲线斜率的显著性评估标准物质的稳定性 , 即为趋势分析法 。 分析


结果显示 ,
2 周内 , 溶液标准物质中无新的杂质生成 ; 时间与浓度值的回 归趋势线的斜率 … = 0 . 0 0 3  5

,


?

。 . 9 5 ,
? -

2  ” ( … )
= 0 . 0 2 3  9

,
即 … < i

。 . 9 5
,
?

_

2  
”

( 6
,

) , 表明十氯酮 - 二氯 甲 烷溶液的短期稳定性良好 。 长
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期稳定性即在 4  T 的保存条件下 ,
于 1 年时间内 , 按先密后疏的 原则 , 分别在第 1

、
2

、
4

、
7

、
1 2 月 时


检测溶液标准物质量值的变化 。 每次取 5 个样品 , 每个样 品测 2 次 , 取 5 个样品 的平均值作为检测结


果 。 分析结果显示 , 在 1 年时间内 , 溶液标准物质中 无新的杂质生成 ; 时间 与浓度值的 回归趋势线的


斜率 …
= 0 . 0 0 2  6

,  ?
0 . 9 5

,

? - 2  
-

 s
i

b
, )  

= 0
. 0 1 9  2

, 满足 … < z
。 . 9 5 ,

? _

2	 , 表明在  
1  年时间 内 ,

1 0 0 .  0  m g
/


L 十氯酮 - 二氯甲烷溶液的量值非常稳定 。 稳定性检验结果的相对标准偏差为 、
= 0 .  0 7 % 。


1 . 8 溶液标准物质的量值核验


十氯酮
- 二氯甲 烷溶液标准物质以重量 -

容量法的配制值作为量值结果 。 重新配制一批 1 0 0 .  0  m
g
/


L 十氯酮 - 二氯甲烷溶液 。 以新配制的溶液作为标准溶液 , 用 G C / F I D 法对原溶液进行量值核验 , 核验


结果的相对标准偏差为 0 .  2 4 % 。


2 溶液标准物质定值的不确定度评定


如图 3 所示 , 十氯酮 - 二氯 甲 烷溶液标准物质量值的不确定度主要来 自 十氯酮原料的定值过程 、


原料的均勻性 、 溶液标准物质的配制过程及其均匀性 、 稳定性 、 量值核验等引入的不确定度 。


2 .  1 十氣酮原料 ■定值 i i fe 弓
丨 入的不确定度


多家实验室联合定值过程中的 不确定度来源主	\

要有 3 部分 ( 见表 2

)  ’ 其中分量 U
,
和 u

2 均来自 联合 
_

原料均匀性分析^ ^ 液均勾 值核: Z
~ “


定值结果 ( 表 1

) , 即 A 类不确定度计算 ; 而 B 类不	,  7  Z


确定度是 G C / F I D 法的 响应因子产生的不确定度 “
3

。	阁 3  + ? 爾 ―

-

斯 甲焰溶液标准


根据
“

1 . 5
”

部 分 , 十 氯 酮的 纯 度 定 值 结 果 为	物质的不^ 定度来源图


9 9 .  9 1 %
, 即 杂质含量为  

1 0 0 %  -

9 9  9 1 %  = 0  0 9 % 。 F i g
. 3  P l o t  o f  u n c e r t a i n t

y  
s o u r c e s  f o r  r e f e r e n c e


由于十氯酮及杂质在选择的测量条件下因灵敏度不	
m a t e ri S

l  ° f  k e
P

°n e  &  d i c h l
°r 0 m e t h a n e


同 、 温湿度的 变化等原 因 ,
杂质测量带来的 误差估计为 5 0 % 。 杂质引入 的 相对标准不确定度计为


0 . 0 9 %  x 5 0 %  = 0 . 0 4 5 % 。 在选定的 色谱条件 下 ,
低于检测限 (

0 .  0 0 1 %
 ) 的 杂质忽 略不计 , 则 ! x

3  
=


0 . 0 4 5 % 。 综合上述不确定度分量及原料均匀性引入的不确定度 《
R (  

"

1 . 3
"

部分 ) , 十氯酮原料定值引


入的相对标准不确定度 w
k  

=

 ^ u
]  

+ u
\

+ u
\

+
 4  

=
 7 0 .  0 4 2 %  

2

 + 0 .  0 2 2 %  

2

 + 0 .  0 4 5 %  

2

 + 0 .  0 2 %  

2
 = 0 .  0 7 % 。


表 2 联合定值过程的不确定度评定


T a b l e  2  U n c e r t a i n t
y  

e v a l u a t i o n  o f  m u l t
i

-

l a b  c e rt i f i c a t i o n


U n c e r t a i n t y  C o m
p

o n e n t s	R e la t i v e  S t a n d a r d  U n c e r t a i n t

y


	

( 不 确定度分量 )
	

( 相对标准不确定度 )


①将合作定值的平均值作为
一

组新的测量结果
,
取该组数据的相对标准偏差作为不确定来源之

一

( … )	 0 .
 0 4 2 %


②合作定值 的方法重复性 , 取各家定值结果中最大的相对标准偏差 为 (
"

2
)	0 .

 0 2 2 %


③合作定值所用的方法即 G C 	
-

 F I D 法的响应因 子产生的不确定度 (
u

3 )
	

0 . 0 4 5 %
	


2 . 2 溶液标准物质定值过程引入的不确定度


2 . 2 . 1 天平称量引 入的不确定度 天平称量十氣酮纯品时
, 引 入的不确定度包括 : ① 天平的变动性 :


由 天平的检定证书可知其变动性为 0 . 1  m
g , 假设为矩形分布 , 则 u

, 变动性
= 0 .  1  m g / #  

= 0 . 0 5 8  m g ; 样品


净重为两 次称量操作所得 , 每次 称量均为独立观测结果 , 故
—

x  w
i 变动性

—

\
/ 2  x

 0 . 0 5 8


0 . 0 8 2
(
m g ) ; ② 天平的最大允差 : 由 天平的检定证书可知其最大允差为 ± 0 .

2 m g , 假设为矩形分布 ,


则 = 0 .
2  m g / 万 = 0 .

 1 1 5  m g ; 同样 , 样品净重为两次称量操作所得 , 每
一

次称重均为独立观测


结果 , 故 ? * 大允差
=

V 2  x 心 n 差
= ^ 2  x 0

.
 1 1 5

2

 =
 0 . 1 6 3  ( m

g ) ; ③浮力 的影响 。 由 于称量在常压下进


行
,
浮力的影响忽略不计 。 因此 , 由 天平称量纯品引 入的 合成标准不确定度 大 允费


= y O . 0 8 2
2

 +  0 . 1 6 3
2
 =

 0 .  1 8 3
(
m g ) , 相对标准不确定度 

“
? 丨 称最

= 0 . 1 8 3  m g / 2 5 .  0 3  m g  
x  1 0 0 %  = 0 .  7 3 2 % 。


2 . 2
.
2 容量瓶体积引 入的不确定度 将称得的十氯酮以二氣甲焼溶解并定容于 2 5 0  m L 容量瓶中 。 容


量瓶体积引入的不确定度主要有 3 个来源 : ①容量瓶校准引入的不确定度 。 根据 J J G  1 9 6  
-

 2 0 0 6 《 常用


玻璃量器检定规程》 的规定 ,
2 5 0  m L  A 级容量瓶的最大允差为 : t  0 . 1 5  m L

, 假设为三角形分布 , 由 校
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准带来的标准不确定度 ! t

e ) S  

= 0 . 1 5  m L / S  
= 0 . 0 6 1  2  m L

; ②人眼观测容量瓶刻度线引入的不确定度 。


该项不确定度可由 容量瓶定容的 重复性来评估 ,

1 0 次测量的标准偏差为 0 . 5  m L
, 即 = 0 .  5  m L

;


③温度的影响 。 温度引入的不确定度考虑容量瓶和溶剂在实验室温度 (
2 0  ± 4

)  t 下的体积变化 , 而溶


剂体积膨胀远大于 玻璃容量瓶 , 因此 , 主要 考虑二氯 甲 烷的体积膨胀。
二氯 甲 烷的膨胀系数为


1
. 3 7 x l 0

-

f
’ 温度引起的体积变化为 :

2 5 0  m L x ( 2 4  
- 2 0 )  

°

C  x  1
.  3 7  x  1 0

-

3 <

C  

“

‘

 =
1 . 3 7  m L

, 该值


的 分布假设为矩形分布
,
则标准不确定度 以

温度
= 1

.  3 7  m i y ^ 3  = 0 .
 7 9 1  m L

;  3 个因 素导致的合成标准不


确定度 “
体积

= 々
2

校准 + 4 * 性 + 4 度
= V 0 .  0 6 1 2

2

 + 0 . 5
2

 + 0 .  7 9 1

2

 =
 0 .  9 3 8

 (  
m L

) , 相对标 准不确 定 度


u
re l 体积

= 0 . 9 3 8  m L / 2 5 0  m L  x  1 0 0 %  = 0 .  3 7 5 %
。


综合天平称量和容量瓶定容引入的不确定度 , 十氯酮 - 二氯甲烷溶液配制过程引入的总相对标准


不确定度 《
p re  

=

 称 体积
= 7 0 .

 7 3 2 %  

2

 + 0 .  3 7 5 %  

2
 = 0 .  8 2 2 % 。


2 . 3 溶液标准物质的均匀性与稳定性引入的不确定度


根据
"

1
.

7
"

所述 , 十氯酮 - 二氯甲烷溶液的均匀性引入的不确定度 0 . 0 6 %  , 稳定性 引


入的不确定度 、
= 0 .

0 7 % 。 十氯酮 - 二氯甲 烷溶液具有挥发性 , 考虑到溶液配制 ,
样品分装 、 熔


封等过程可能存在溶剂挥发等诸多外在或人为不确定因素 , 且这些过程无法全部量化评估 , 因此
,
将


稳定性引入的不确定度适当扩大 , 取 、
= 1 、 ,

k
= 2

, 即 、 = 0 .
1 4 %

。


2 . 4 溶液标准物质量值核验引 入的不确定度


根据
"

1
. 8

"

所述 , 十氯酮
- 二氣甲 焼核验结果的相对标准偏差为 0 . 2 4 %  , 即量值核验引入的不


确定度 、
= 0 . 2 4 % 。


2 . 5 溶液标准物质的合成不确定度


十氯酮 - 二氯 甲烷溶液标准物质定值结果的相对合成标准不确定度 《 由 上述各不确定度分量合成


而得 :


U  
:

 y
/ u

l  
+  u

\ K  
+  u

2

h  
+ u

a s
+ u

2

c k  
=

 V o .  0 7 %  

1

 + 0 .  8 2 2 %  

2

 + 0 .  0 6 %  

2

 + 0 .  1 4 %  

2

 + 0 .  2 4 %  

2
 = 0 .  8 7 % 。


相对扩展不确定度 U  
=

 k - u  = 2 x 0 .  8 7 %  = 1 .  7 4 %
,
修约为 2 %  ,

 k = 2
0


综上
, 十氯酮 - 二氯甲烷溶液标准物质的浓度为 1 0 0 . 0  m g

/ L
,

U = 2 % (J c
= 2

) 。


2
.

6 比对分析


为确保所研制的标准物质量值具有准确性 、 可靠性和溯源性
,
将德国 F l u k a 公司的十氯酮标准品


以二氯甲烷为溶剂 , 配制成 1 0 0 .  0  m g
/ L 的溶液 , 与本研究制备的十氯酮 _

 二氯甲烷溶液标准物质作比


对分析 。 分析结果 :
I

= 0 . 0 4
,  ^ U

2

m  
+  U

2

m  
= 0 . 1 9

,
其中 T F

R M
为十氯酮 (

F l u k a
)  

- 二氯甲烷


溶液的浓度值
;

W
m 为本研究制备的十氯酮 - 二氯甲烷溶液的测量值 ;

U
m 和 分别为本研究制备的


和用 F l u k a 标准品配制 的十氯酮 - 二氯 甲 烷溶液的扩展不确定度 。 比对结果满足 I  1 ?
- W

R M
I (


^
U

\ u  
+  u 2

m 的要求 , 表明研制的溶液标准物质具有质量控制有效性和溯源性。


3 结 论


对纯度大于 9 9 % 的十氯酮原料用质谱和红外光谱手段进行定性鉴定分析后 , 进行水分 、 无机杂质


含量的测定 , 并联合多家实验室合作定值 。 用经过准确定值的 十氯酮纯品制备十氯酮 - 二氯甲 烷溶液


标准物质 , 对其进行均勻性及稳定性考察 、 量值核验 ,
并与国外标准物质进行比对分析 , 对溶液标准


物质的量值进行不确定度评定 。 该溶液标准物质的研制过程具有质量保证 , 量值准确可靠 , 可满足十


氣酮的环境监测和检测分析需要 。 目前国 际标准物质信息库 ( C O M A R ) 和国家标准物质查询平台 均未检


索到十氯酮标准物质的存在 , 本研究制备的十氯酮 - 二氯甲 烷溶液标准物质具有创新性 。
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