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摘要
多氯联苯 (PCBs) 曾广泛应用于工业领域，现已被美国国家环境保护局 (EPA) 禁用并
列为持久性有机污染物 (POPs)[1]。EPA 方法 1628 采用低分辨质谱，在选择离子监测 
(SIM) 模式下检测所有 209 种 PCB 同族体，其中 65 种采用校准定量，144 种采用筛
查分析。本研究使用 Agilent 8890 GC 和 Agilent 5977C GC/MSD 分析了沙子和土壤
中的 PCBs，在线性、分离度和灵敏度方面满足方法的各项要求。 

根据 EPA 方法 1628，采用 GC/MS  
测定多氯联苯 (PCB)

使用 Agilent 8890 GC 和 Agilent 5977C GC/MSD  
在选择离子监测 (SIM) 模式下进行检测
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前言
PCBs 是一类人工合成的氯化烃类化合
物。过去，PCBs 广泛应用于各种工业应
用，包括电子元件、增塑剂以及颜料和染
料。然而，由于这类化合物具有环境持久
性和潜在的健康风险，美国于 1979 年根
据《有毒物质控制法案》(TSCA) 要求禁
止使用这类化合物。根据 EPA 的研究数
据，PCBs 被归类为持久性有机污染物，
这类污染物不仅难以自然降解，还会在水
生生物体内进行生物累积[1]。

为了实现对 PCBs 的有效监测，EPA 开
发了方法 1628，采用低分辨质谱在 SIM 
模式下进行检测 [2]。该方法首次实现了
所有 209 种 PCB 同族体的全面检测，其
中 65 种采用校准定量，其余 144 种同族
体为筛查分析。该方法使用 29 种标记的 
PCB 替代物和 3 种标记的 PCBs 作为内
标，以确保分析准确性。本应用简报使用 
8890 GC 和 5977C GC/MSD 分析了沙子
和土壤中的 PCBs，各项指标均符合 EPA 
方法 1628 的要求。

实验部分
本研究采用了 8890 GC 与 5977C GC/MSD 
的联用系统。8890 GC 配置有柱中反吹
功能，以延长色谱柱的使用寿命。详细
的方法参数根据 EPA 方法 1628 设置，如
表 1 至表 3 所示。 

参数 设定值

进样口、模式和温度 多模式进样口 (MMI)，恒流，300 °C

载气 氦气

隔垫吹扫流量 2 mL/min

反吹 柱中反吹

色谱柱 
1. Agilent J&W DB-5ms 超高惰性柱， 

30 m × 250 µm × 0.5 µm 
（部件号 122-5536UI）

2. Agilent J&W DB-5ms 超高惰性柱， 
30 m × 250 µm × 0.5 µm 
（部件号 122-5536UI）

流速 1.2 mL/min 1.0 mL/min

进样口 MMI PSD 4 氦气

出口 PSD 4 氦气 GC/MSD

PSD 吹扫流量 2 mL/min

柱温箱温度 50 °C (1 min)，以 12 °C/min 升至 240 °C (1.167 min)，再以 5 °C/min 升至 320 °C (6 min)

后运行流量 –5.7798 mL/min 6.0 mL/min

后运行时间 3 min

平衡时间 1 min

GC 传输线温度 325 °C

表 1. 针对 EPA 方法 1628 的 Agilent 8890 GC 方法参数

参数 设定值

电离模式 70 eV EI

采集模式 选择离子监测 (SIM)

扫描速度 N = 2

离子源温度 280 °C

四极杆温度 150 °C

SIM 离子组数量 7

运行时间 40 min

表 2. 针对 EPA 方法 1628 的 Agilent 5977C GC/MSD 离子源
方法参数

开始时间 
(min)

驻留时间 
(ms) SIM 离子 (m/z)

第 1 组 13 50 188.00、190.00、200.00、202.00、222.00、224.00、234.00、236.00

第 2 组 19.2 25
222.00、224.00、234.00、236.00、256.00、258.00、268.00、270.00、
290.00、291.80、302.00、304.00

第 3 组 24 25
255.90、258.00、267.90、270.00、290.00、291.80、302.00、304.00、
325.80、328.00、338.00、340.00

第 4 组 25.3325 25
290.00、291.80、302.00、304.00、325.80、328.00、338.00、340.00、
359.00、362.00、372.00、374.00

第 5 组 28.8 25
325.80、328.00、338.00、340.00、359.80、362.00、372.00、374.00、
393.60、396.00、406.00、408.00 

第 6 组 31.5 25
359.80、362.00、372.00、374.00、393.80、396.00、406.00、408.00、
428.00、429.70、440.00、442.00、462.00、463.60、474.00、476.00

第 7 组 38 100 497.00、500.00、509.70、512.00

表 3. 针对 EPA 方法 1628 的 Agilent 5977C GC/MSD 选择离子监测参数
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对于 EPA 方法 1628 中指定的 65 种 PCB 
同族体，在 5–1000 ppb 范围内的九个校
准浓度下分别进行了三次分析，以确保准
确性。同时，还分析了方法空白和系统空
白，以确认是否存在任何潜在污染。此
外，使用沙子基质代表高固体基质，通过
八次重复测定来确定方法检出限 (MDL)。
另外，对加标与未加标 65 种校准定量
的 PCBs 的土壤样品进行了分析，以评估
该方法在实际条件下的分析性能。其余 
144 种同族体同样在沙子和土壤基质中进
行了评估，但在本研究中未进行定量分
析。实验中，沙子作为固体基质的对照。 

结果与讨论
色谱图示例如图 1 和图 2 所示。图 1 显
示了浓度为 50 ppb 的 65 种校准定量的 
PCB 同族体与浓度为 40 ppb 的 32 种标
记的 PCB 同族体的分离情况。图 2 显示
了浓度为 50 ppb 的所有 209 种 PCB 同族
体与浓度为 40 ppb 的 32 种标记的 PCB 
同族体的分离情况。

响应 vs. 采集时间 (min)

图 1. 按照 EPA 方法 1628，65 种校准定量的 PCB 同族体和 32 种标记的 PCB 同族体的分离情况

响应 vs. 采集时间 (min)

图 2. 按照 EPA 方法 1628，所有 209 种 PCB 同族体和 32 种标记的 PCB 同族体的分离情况
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根据 EPA 方法 1628 的要求，PCB 同族体 
28 和 31 必须实现色谱分离，且两峰之间
的峰谷必须低于较小峰高度的 80%，如
图 3 所示。此外，该方法还要求 10 ppb 
的 PCB 同族体 118 的信噪比 (S/N) 大于
或等于 3:1。图 4 表明本研究满足该要
求，浓度为 10 ppb 的 PCB 同族体 118 的 
S/N 为 6.1。

响应 vs. 采集时间 (min)

图 3. PCB 同族体 28 和 31 以大约 1:1 的比例混合

图 4. 10 ppb PCB 同族体 118 的谱图响应
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按照 EPA 方法 1628 的要求，对 65 种 
PCB 同族体建立了校准曲线。对于其中
的每一种化合物，都生成了 5–1000 ppb 
范围内的九点校准曲线 (n = 3)。图 5 至
图 9 展示了其中五条校准曲线。这些曲
线可代表全部 65 种 PCB 同族体的校准
情况。同族体  28 和  31 获得了优异的
校准曲线，尽管色谱分离度较低，高度
氯代的同族体仍实现了出色的回收率和
校准。选择 PCB 同族体 101 代表中等
氯代程度同族体的校准情况。对于所有 
65 种化合物，均获得了优异的线性相关
性，R2 > 0.991。平均响应因子 RSDs 为 
0.906%–11.34%，满足 EPA 方法 1628 的
要求（RSD 必须小于 20%）。 

图 5. PCB 同族体 28 的校准曲线

图 7. PCB 同族体 209 的校准曲线

图 6. PCB 同族体 31 的校准曲线



为了确定各同族体的 MDL，按照方法中所
述的流程对 10 g 干沙进行了提取处理。
方法中规定的 MDL 范围为 < 0.01 ng/g 至 
0.4 ng/g。通过沙子基质获得的 MDL 符
合方法规定的标准要求。

我们对本地采集的土壤样品进行了前处
理，并分析全部 209 种 PCBs 在样品中的
存在情况。另外制备了加标土壤样品，添
加了浓度为 10 ppb 的校准定量的 65 种 
PCBs。原始土壤样品中未检测到 PCBs，
65 种 PCBs 的加标回收率在 50%–150% 
范围内。

结论
我们使用 Agilent 8890 GC 与 Agilent 
5977C GC/MSD，按照 EPA 方法 1628 成
功分析了 PCB 同族体。该方法采用低分
辨 SIM 模式对 65 种同族体进行定量分
析，同时能够检测所有 209 种同族体。
本实验满足所有方法要求，包括线性、分
离度和灵敏度等各项指标。 
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图 8. PCB 同族体 101 的校准曲线

图 9. PCB 同族体 188 的校准曲线
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