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中国计量大学新增硕士研究生指导教师申请表（校外） 

申请学位点：   硕士                    

一、基本情况 

姓  名 张庆 性 别 男 出生年月 1981.1 

工作单位 
中国检验检疫科学

研究院 
职务 

重点实验

室主任 
联系方式 010-53897460 

最高学位及授予单位 
理学博士 南京大学 

最高学历（包括毕业时间、学校、

院（系）） 
博士研究生 2007 年 5 月 南京大学化学化工学院 

职称，获得职称年月 研究员，2015 年 12 月 

与申请学位点相关的研究方向 微流控芯片及生物传感器的研制与应用 

主要学习经历（包括从大学开始） 

自何年月 至何年月 学 校 专 业 

1998.9 2002.7 南京大学 化学 

2002.9 2007.6 南京大学 分析化学 

    

主要工作经历 

自何年月 至何年月 部 门 任  职 

2007.7 2009.12 中国检验检疫科学研究院 助理研究员 

2009.12 2015.12 中国检验检疫科学研究院 副研究员 

2015.12 至今 中国检验检疫科学研究院 研究员 



二、代表性科研项目（限填 2 项） 

项目名称及编号 
项目来源 

（项目类型） 
起止时间 

合同经费 

（万元） 

本人排名 

/总人数 

学院 

审核人 

消费品中化学物质限

量定值关键技术研究 

（2018YFF0214800） 

国家重点研发计划项目 
2018.7~202

1.6 
1478 1/66  

可抛式新型重金属

电化学传感器及便

携式多媒体检测仪

的研制及应用

（201510023） 

公益性科研专项项目 
2015.1~201

7.12 
236 1/15  

三、发表的代表性学术论文（限填 2篇） 

序号 论文名称 刊物名称 发表时间 
SCI、SSCI、EI

收录情况 

本人排名/ 

总人数 

学院 

审核人 

1 

Electrochemical 

paper-based 

microfluidic device for 

on-line isolation of 

proteins and direct 

detection of lead in 

urine 

Biosensors and 

Bioelectronics 
2021.5 SCI(一区) 通讯作者  

2 

Miniaturized device 

with a detachable 

three-electrode system 

and vibration 

motor for 

electrochemical 

analysis based on 

disposable electrodes 

Sensors and 

Actuators B: 

Chemical 

2019.6 SCI(一区) 通讯作者  

四、出版的学术专著（限填 1 项） 

序号 专著名称 出版社名称，时间 
本人排名 

/总人数 

学院 

审核人 

1 
儿童用品中有机污染物检测

技术 
化学工业出版社，2016.2 主编  

五、获省部级及以上科研成果奖（限填 1 项） 

序号 获奖名称 授予单位，获奖等级，时间 
本人排名/ 

总人数 

学院 

审核人 

1 
中国分析测试协会科

学技术奖 
中国分析测试协会，一等奖，2020 年 1/10  
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Electrochemical paper-based microfluidic device for on-line isolation of 
proteins and direct detection of lead in urine 

Wan Wang a, Shounian Ding b, Zhijuan Wang a, Qing Lv a, Qing Zhang a,* 

a Chinese Academy of Inspection and Quarantine, Beijing, China 
b School of Chemistry and Chemical Engineering, Southeast University, Nanjing, 211189, China   

A R T I C L E  I N F O   

Keywords: 
μPADs 
On-line pretreatment 
Electrochemical sensor 
Urine 
Point-of-care testing 

A B S T R A C T   

In this work, we developed a microfluidic paper-based analytical device (μPAD) for the on-line isolation of 
proteins and the electrochemical detection of lead ions (Pb(II)) in urine samples. The patterned filter paper was 
prepared through the direct printing of microchannel patterns on filter paper using an office laser printer. The 
paper was modified with protein precipitant and was then coupled with a detachable three-electrode system. 
Experimental parameters, namely, modification reagents, microchannel length and width, deposition potential, 
and deposition time, were optimized. Then, the maximum protein concentration under which the device can 
function was obtained as 300 mg L− 1. The linear range was 10–500 μg L− 1 with a detection limit of 9 μg L− 1. The 
effectiveness of this device was demonstrated through the quantification of Pb(II) in urine samples and the results 
agreed with those of atomic absorption spectrometry (AAS).   

1. Introduction 

Urine is an attractive option for non-invasive detection because it is 
easy to obtain and rich in chemical information that can be used for 
monitoring health conditions. For instance, the accurate detection of 
heavy metal ion concentration in urine plays an important role in “point- 
of-care testing” (POCT) and helps to monitor the health conditions or 
determine the risk of exposure to these metals (Yantasee et al., 2007a; 
Gazica et al., 2020). Electrochemical analysis is widely considered a 
suitable method for the detection of heavy metals (Wang et al., 2020; Liu 
et al., 2019). However, one primary problem that prevents the wide 
applications of electrochemical sensors for analyzing metal ions in urine 
samples is electrode fouling caused by proteins (Yantasee et al., 2008a). 
The traditional ways to avoid the interference of proteins are based on 
acid digestion (Pan et al., 1993; Duran and Karagözler, 2019; Valera 
et al., 2018) and ultrafiltration (Yantasee et al., 2007b). These pre
treatment methods are time-consuming and equipment-dependent, 
making them unsuitable for on-site analysis. Some researchers have 
explored the use of magnetic extraction materials with high affinity and 
selectivity for heavy metal ions (Yantasee et al., 2008a; Fernández et al., 
2020). Additional extraction and washing steps are usually mandatory 
in these methods. Other researchers have modified the electrode surface 
to protect it against protein fouling (Yantasee et al., 2008b; Kefala and 

Economou, 2006; Choi et al., 2015). However, the sophisticated modi
fication and fabrication procedures of these electrodes restrict their 
feasibility for routine analysis. Therefore, more efforts on the develop
ment of simple and inexpensive platforms to lower the protein fouling of 
electrodes are needed. 

Microfluidic paper-based analytical devices (μPADs) are attractive 
platforms for POCT because they are inexpensive, lightweight, and 
easily disposable (Ballerini et al., 2012; Lepowsky et al., 2017; Noviana 
and Henry, 2020; Oliveira et al., 2017). The porous structure of paper 
enables capillary-based fluid flow, reagent storage, mixing, flow control, 
and multiplex analysis (Tang et al., 2016), which play a fundamental 
role in sample pretreatment and separation. Because of these features, 
microfluidic paper-based electrochemical measurement has the poten
tial to achieve high-sensitive detection with minimum sample pre
treatments (Nie et al., 2010; Rattanarat et al., 2014; Tan et al., 2010). 
However, the in-depth study on the reduction of protein fouling in 
electrochemical analysis using μPADs remains unexplored. 

Here, we developed a simple, low-cost, and portable microfluidic 
paper-based electrochemical device, which enables the on-line isolation 
of proteins and the direct detection of lead in urine. This device consists 
of a piece of patterned filter paper and a detachable three-electrode 
system. The patterned filter paper was fabricated using a laser printer 
and modified with protein precipitant. The three-electrode system was 
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Miniaturized device with a detachable three-electrode system and vibration
motor for electrochemical analysis based on disposable electrodes

Wan Wang, Yanling Fu, Qing Lv, Hua Bai, Haiyu Li, Zhijuan Wang, Qing Zhang⁎

Chinese Academy of Inspection and Quarantine, 11 Ronghua South Road, Beijing, 100176, China

A R T I C L E I N F O

Keywords:
Disposable electrode
Detachable three-electrode system
Vibration motor
Voltammetric detection
Bisphenol A

A B S T R A C T

This paper reports a miniaturized device for electrochemical analysis based on disposable electrodes. The device
was integrated with a detachable three-electrode system and a vibration motor. A disposable and easy to fab-
ricate Au-film electrode was used as working electrode. The Pt wire auxiliary electrode and Ag/AgCl wire re-
ference electrode used in the reported system were detachable and reusable. A coin vibration motor was in-
tegrated to provide convection conditions in the accumulation step to enable rapid and sensitive analysis. Using
bisphenol A (BPA) as a model analyte, the performance of the proposed device was demonstrated. The linear
range and limit of the detection of BPA under optimal condition were 50–1000 and 30 μg L−1, respectively. The
reduction in accumulation time by 25% through the introduction of vibration greatly improved the analysis
efficiency. The device was applied to quantify BPA in real samples and the results were in agreement with those
obtained by UPLC–MS.

1. Introduction

Recently, the use of disposable electrodes, which are inexpensive,
easy to mass produce, and simple to pretreat, has become increasingly
popular in electrochemical analysis [1–4]. Currently, the most widely
used disposable electrodes include screen-printed electrode (SPE) [5–7]
and metal thin-film electrode [8–10], both of which have sheet-like or
planar shape. However, the application of these disposable electrodes
continues to feature several limitations. For example, the operation of
disposable electrodes in a conventional electrochemical cell equipped
with a magnetic stirrer or mechanical stirrer [5,11,12] may weaken the
feasibility of using disposable electrodes in practical application that
requires convection. Otherwise, high sensitive electrochemical analysis
will require a long diffusion time (accumulation time) in the absence of
convection [13].

In this study, we developed a miniaturized device for the applica-
tion of disposable electrodes. A vibration motor was utilized to generate
stable convection conditions and enable rapid and sensitive measure-
ment. Furthermore, a detachable three-electrode system that simplified
instrumentation and facilitated electrode maintenance and displace-
ment was integrated in the device.

To demonstrate its effectiveness, voltammetric detection of bi-
sphenol A (BPA) by the proposed device was optimized. BPA is an
important plasticizer material and has been extensively utilized for

manufacturing plastics [14]. Nevertheless, despite its beneficial appli-
cations, BPA is an endocrine-disrupting chemical that may exert detri-
mental effects on humans even at trace amounts [15,16]. Hence, the
sensitive determination of BPA is a major concern. Several analytical
techniques, such as liquid chromatography–mass spectrometry [17],
gas chromatography–mass spectrometry [18], spectrophotometric
method [19], and immunoassay [20] have been developed for de-
termination of BPA. Electrochemical analysis is highly useful as an al-
ternative method for BPA determination because it is sensitive, easy to
operate, and suitable for on-site determination [21].

Using BPA as a model analyte, the proposed device showed a limit-
of-detection of 30 μg L−1 with the sample solution volume of 50 μL. The
accumulation time required to achieve the same sensitivity in the pre-
sence of vibration was only one quarter of that in the absence of vi-
bration. The proposed device may serve as a useful platform for im-
proving the applicability of disposable electrodes.

2. Experimental

2.1. Instruments and reagents

All electrochemical experiments were performed by using a CHI
660C electrochemical working station (CH Instrumentation, China).
Measurements were carried out with the miniaturized device that
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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。
本标准由全国消费品安全标准化技术委员会(SAC/TC508)提出并归口。
本标准起草单位:中国检验检疫科学研究院、中国标准化研究院、山东省产品质量检验研究院、青岛

海关技术中心。
本标准主要起草人:张庆、吕庆、王志娟、刘霞、高翠玲、李海玉、王婉、陈倩雯、罗忻、刘晖、李丕、

裴飞、乔枫。
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消费品中亚硝胺迁移量的测定
气相色谱-串联质谱法

1 范围

本标准规定了消费品中N-亚硝胺及可亚硝化物质迁移量的气相色谱-串联质谱测定方法。
本标准适用于消费品中可经口接触的乳胶、橡胶、PVC等弹性体材质。

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

3 原理

试样用人工唾液迁移提取,迁移溶液经固相萃取净化浓缩,气相色谱-三重四极杆串联质谱仪(GC-
MS/MS)进行测定,采用多反应监测模式(MRM)进行定性和外标法定量。

4 试剂或材料

除另有规定外,仅使用分析纯试剂,水为GB/T6682规定的一级水。

4.1 碳酸氢钠。

4.2 氯化钠。

4.3 碳酸钾。

4.4 亚硝酸钠。

4.5 无水硫酸钠。

4.6 甲醇:色谱纯。

4.7 乙酸乙酯:色谱纯。

4.8 N-亚硝胺标准品:纯度均大于95%,见附录A。

4.9 0.1mol/L的氢氧化钠溶液。

4.10 0.1mol/L的盐酸溶液。

4.11 人工唾液:称取4.2g碳酸氢钠(4.1),0.5g氯化钠(4.2),0.2g碳酸钾(4.3),30mg亚硝酸钠

(4.4),溶解于900mL水中。用0.1mol/L的氢氧化钠溶液(4.9)或0.1mol/L的盐酸溶液(4.10)调节

pH为9.0,用水定容到1L。该人工唾液现用现配。

4.12 1mol/L的氢氧化钠溶液。

4.13 1mol/L的盐酸溶液。

4.14 单标储备溶液:分别准确称取适量标准物质(4.8),以甲醇(4.6)配制成浓度为500mg/L的单标

储备溶液。将溶液于(-18±3)℃避光保存,有效期6个月。

4.15 混标储备溶液:准确移取适量各标准储备液于容量瓶中,以甲醇(4.6)配制成浓度为20mg/L的

1
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混标储备溶液。将溶液于(-18±3)℃避光保存,有效期3个月。

4.16 标准工作溶液:准确移取适量混标储备溶液,根据需要以乙酸乙酯(4.7)配制一系列质量浓度的

标准工作溶液,有效期1个月。
注:由于N-亚硝胺类物质易被紫外线分解,标准溶液避光以避免其暴露于日光或荧光灯等光源下。

5 仪器设备

5.1 气相色谱-三重四极杆质谱仪,配有电子轰击电离源(EI源)。

5.2 氮吹仪。

5.3 分析天平:精度为0.1mg、0.01g。

5.4 恒温水浴锅:温度为(40±2)℃。

5.5 固相萃取装置:配有真空泵。

5.6 固相萃取柱:多孔聚苯乙烯-二乙烯苯共聚物小柱(规格500mg,6mL),或相当者。若采用其他固

相萃取柱,应保证目标物质具有良好的回收率。
注:经实验验证,多孔聚苯乙烯-二乙烯苯共聚物小柱类型固相萃取柱适合用于本标准中涉及的15种 N-亚硝胺的

富集净化,仅做参考。

5.7 有机滤膜:孔径为0.22μm。

5.8 棕色容量瓶:容量为10mL、50mL、100mL。

5.9 具塞棕色锥形瓶:容量为50mL、100mL。

5.10 玻璃珠:直径为5mm~7mm。

6 样品

6.1 避光要求

整个样品处理及分析过程应在避光条件下进行,防止N-亚硝胺光降解。

6.2 样品制备

6.2.1 经口接触时间较短的样品

对于经口接触时间较短的样品(如气球),将待测样品剪切后称取5g(精确至0.01g)于100mL具

塞锥形瓶中,加入45mL人工唾液,玻璃珠若干,盖上盖子,轻轻摇匀,保证样品完全被模拟唾液浸润,
于(40±2)℃恒温(60±3)min。其中人工唾液和玻璃珠(5.10)预先加热到40℃。迁移完成后,立即将

锥形瓶中的迁移溶液转移至50mL棕色容量瓶,用适量人工唾液洗涤样品,与上述迁移溶液合并,以人

工唾液定容至50mL。
该迁移溶液分别用于N-亚硝胺及可亚硝化物质的测定。准确移取10mL迁移溶液进行亚硝化反

应(7.1),用于可亚硝化物质的测定;剩余40mL迁移溶液加入1mL的1mol/L氢氧化钠溶液(4.12),
记作溶液A,用于N-亚硝胺的测定。

6.2.2 经口接触时间较长的样品

对于经口接触时间较长的样品(如婴儿奶嘴、牙胶),选取弹性体样品的表面部分,尽量减少剪切边

缘,并使剪切边缘平滑。取样面积(10±1)cm2,称重(精确至0.01g)。若弹性体部分表面积不足

10cm2,或剪切步骤会影响实验结果时,该样品不需要剪切,直接进行迁移提取。于(40±2)℃恒温

(240±3)min,其余步骤同6.2.1。
2
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7 分析步骤

7.1 亚硝化过程

将恒温迁移后定容得到的50mL迁移溶液,准确移取10mL至50mL具塞锥形瓶,加入1mol/L
盐酸溶液1mL(4.13),混匀,于(40±2)℃下避光反应(30±1)min。反应结束后,加入1mol/L氢氧化

钠溶液2mL(4.12),此为溶液B,用于可亚硝化物质的测定。
注:可亚硝化物质包括亚硝酸盐、氮氧化物、胺类物质等,难以直接测定。本标准使迁移溶液中的可亚硝化物质在

一定条件下发生亚硝化反应,转化成相应的亚硝胺,以亚硝胺测定结果间接表示可亚硝化物质的含量。

7.2 固相萃取浓缩

将固相萃取柱依次用6mL乙酸乙酯(4.7)、6mL甲醇(4.6)活化,用10mL水平衡。溶液A(或溶

液B)以1mL/min左右的流速过柱。上样完成后,抽干5min。用6mL乙酸乙酯(4.7)分两次洗脱(每
次3mL),收集洗脱液,用无水硫酸钠(4.5)除去洗脱液中水分,将上清液用缓慢的氮气流吹至近干,以
乙酸乙酯(4.7)定容至1mL,样液摇匀后经0.22μm有机滤膜(5.7)过滤,装入棕色进样小瓶,立即上机

检测。如不能及时检测,应于冷冻避光条件下保存,并于两天内尽快测试完成。

7.3 气相色谱-串联质谱测定条件

测试结果取决于所使用的仪器,不可能给出色谱分析的通用参数。下列给出的参数已被证明是可

行的:

a) 色谱柱:5%苯基和95%二甲基聚硅氧烷的低流失石英毛细管柱(30m×0.25mm×0.25μm),
或相当者。

b) 柱温:柱初温为50℃,保持3min,以30℃/min的速率升温至80℃并保持7min;以20℃/min
的速率升温至130℃;以40℃/min的速率升温至210℃,以10℃/min的速率升温至240℃并

保持5min。

c) 进样口温度:260℃。

d) 离子源温度:180℃。

e) 传输线温度:250℃。

f) 载气:氦气(纯度≥99.999%),流速:1.0mL/min。

g) 电离方式:EI电离。

h) 电离能量:70eV。

i) 进样方式:不分流进样。

j) 进样量:1μL。

k) 碰撞气:氩气(纯度≥99.999%)。

l) 数据采集模式:多反应监测(MRM),各物质的分析参数见附录A。

m) 溶剂延迟:3min。

7.4 标准曲线的绘制

将标准工作溶液(4.16)按照上述分析条件(7.3)进行测定,以定量离子的峰面积为纵坐标,与其对

应的浓度为横坐标,绘制标准工作曲线。在上述分析条件下各标准物的 MRM色谱图参见附录B。

7.5 定性分析

将样品溶液(7.2)按照上述分析条件(7.3)进行测定,如果检出的色谱峰的保留时间与标准样品相

3
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一致(允差±0.5%),并且在扣除背景后的样品质谱图中,所有选择离子对均出现,且所选择的定性离子

相对丰度与浓度相当标准工作溶液的定性离子的相对丰度进行比较时,偏差不超过规定允许范围,见
表1,则可判定样品中存在该物质。

表1 定性确定时相对离子丰度的最大允许偏差

相对离子丰度 允许相对偏差

>50% ±20%

>20%~50% ±25%

>10%~20% ±30%

≤10% ±50%

7.6 定量分析

采用外标标准曲线法定量,将样品溶液中待测物的色谱峰面积代入标准曲线,得到待测物的浓度。
样液中待测物的响应值应在标准曲线的线性范围内,超过线性范围则应稀释后再进样分析。

7.7 空白试验

除了不加样品外,采用与样品测试相同的测试程序。空白试验的结果可用来评估测试过程受到的

污染。空白试验结果应小于方法定量限(见第9章)。

8 数据处理

样品中每种N-亚硝胺的含量,按式(1)计算:

wNA=
5×(cA-c0)×VA×106×f

4×m
…………………………(1)

  式中:

wNA———样品中N-亚硝胺的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);

cA ———溶液A最终得到的上样溶液(7.2)中N-亚硝胺的质量浓度,单位为毫克每升(mg/L);

c0 ———空白试验中溶液A最终得到的样品溶液(7.2)中N-亚硝胺的质量浓度,单位为毫克每升

(mg/L);

VA ———溶液A最终得到的样品溶液(7.2)体积0.001,单位为升(L);

f ———稀释倍数;

m ———样品称样量(6.2),单位为克(g)。
计算结果表示到小数点后一位,当结果超过100μg/kg时,表示到个位。
样品中可亚硝化物质的含量,按式(2)计算:

wNSA=
5×(cB-c0)×VB×106×f

m -wNA …………………………(2)

  式中:

wNSA———样品中可亚硝化物质的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);

cB ———溶液B最终得到的样品溶液(7.2)中N-亚硝胺的质量浓度,单位为毫克每升(mg/L);

c0 ———空白试验中溶液A最终得到的样品溶液(7.2)中N-亚硝胺的质量浓度,单位为毫克每升

(mg/L);
4
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VB ———溶液B最终得到的样品溶液(7.2)体积0.001,单位为升(L);

f ———稀释倍数;

m ———样品称样量(6.2),单位为克(g);

wNA ———样品中N-亚硝胺的质量浓度[式(1)],单位为微克每千克(μg/kg)。
计算结果表示到小数点后一位,当结果超过100μg/kg时,表示到个位。

9 方法定量限

本方法对N-亚硝基甲基乙基胺和N-亚硝基二异丙胺的定量限为0.025μg/kg,对N-亚硝基-N-甲
基苯胺、N-亚硝基二异丁基胺、N-亚硝基二环己胺和N-亚硝基二苄基胺的定量限为0.125μg/kg,对其

余待测物的定量限均为0.05μg/kg。

10 回收率和精密度

10.1 回收率

在添加浓度0.1μg/kg~50μg/kg内,对N-亚硝基二甲基胺的回收率为55%~85%,对其余N-亚
硝胺回收率为80%~110%。

10.2 精密度

在不同的实验室,由不同的操作者使用不同的设备,按照相同的测试方法,对同一个样品进行相互

独立的测试,获得的两次独立测定结果的绝对差值应不大于这两个测定值的算术平均值的15%,以大

于这两个测定值的算术平均值的15%的情况不超过5%为前提。从实验室得到的精密度试验的统计数

据参见附录C。

11 试验报告

试验报告至少应给出以下内容:

a) 试样描述;

b) 使用的标准(包括发布或出版年号);

c) 试验结果;

d) 与规定的分析步骤的差异;

e) 在试验中观察到的异常现象;

f) 试验日期。

5
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附 录 A
(规范性附录)

N-亚硝胺的色谱质谱分析参数

  15种N-亚硝胺的色谱质谱分析参数见表A.1。

表 A.1 15种N-亚硝胺的色谱质谱分析参数

序号 化合物 英文名称及缩写 CAS号
保留时间

min

监测离子对,m/z
碰撞能量/eV

1 N-亚硝基二甲基胺
N-nitrosodimethylamine

NDMA
62-75-9 3.67

74.0>44.0(3)*

74.0>42.1(10)

2 N-亚硝基甲基乙基胺
N-Nitroso-methyl-ethylamine

NEMA
10595-95-6 4.60

88.1>71.1(3)*

88.1>57.1(7)

3 N-亚硝基二乙基胺
N-nitrosodiethylamine

NDEA
55-18-5 5.65

102.1>85.1(3)*

102.1>56.1(11)

4 N-亚硝基二异丙胺
N-nitrosodiisopropylamine

NDiPA
601-77-4 8.62

130.1>88.1(4)*

130.1>71.1(10)

5 N-亚硝基-N-甲基苯胺
N-nitroso-N-methyl-N-phenylamine

NMPhA
614-00-6 10.51

106.0>77.0(14)*

106.0>51.1(25)

6 N-亚硝基吗啉
N-nitrosomorpholine

NMOR
59-89-2 10.70

116.0>86.1(2)*

116.0>56.1(9)

7 N-亚硝基二丙基胺
N-nitrosodipropylamine

NDPA
621-64-7 10.90

130.1>113.2(3)*

130.1>71.1(12)

8 N-亚硝基哌啶
N-nitropiperidine

NPIP
100-75-4 12.17

114.1>84.1(5)*

114.1>97.1(5)

9 N-亚硝基-N-乙基苯胺
N-nitroso-N-ethyl-N-phenylamine

NEPhA
612-64-6 12.71

121.1>106.1(13)*

121.1>77.1(26)

10 N-亚硝基二异丁基胺
N-nitrosodiisobutylamine

NDiBA
997-95-5 13.39

115.1>84.1(2)*

141.1>85.1(7)

11 N-亚硝基二丁基胺
N-nitrosodibutylamine

NDBA
924-16-3 15.32

116.1>99.1(2)*

158.2>99.1(9)

12 N-亚硝基二苯基胺
N-nitrosodiphenylamine

NDPhA
86-30-6 19.38

169.1>168.2(10)*

169.1>167.2(15)

13 N-亚硝基二环己胺
N-Nitrosodicyclohexylamine

NDCHA
947-92-2 20.57

129.0>83.2(7)*

210.0>128.2(7)

14 N-亚硝基二苄基胺
N-nitrosodibenzylamine

NDBzA
5336-53-8 21.27

181.1>103.1(16)*

181.1>165.2(16)

15 N-亚硝基二异壬胺
N-nitrosodiisononylamine

NDiNA
1207995-62-7 21.43

169.2>99.1(9)*

169.2>113.2(5)

  注:带*为定量离子对。

6
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附 录 B
(资料性附录)

N-亚硝胺标准物质的 MRM 色谱图

  15种N-亚硝胺标准物质的 MRM色谱见图B.1。

  说明:

1 ———N-亚硝基二甲基胺;

2 ———N-亚硝基甲基乙基胺;

3 ———N-亚硝基二乙基胺;

4 ———N-亚硝基二异丙胺;

5 ———N-亚硝基-N-甲基苯胺;

6 ———N-亚硝基吗啉;

7 ———N-亚硝基二丙基胺;

8 ———N-亚硝基哌啶;

9 ———N-亚硝基-N-乙基苯胺;

10———N-亚硝基二异丁基胺;

11———N-亚硝基二丁基胺;

12———N-亚硝基二苯基胺;

13———N-亚硝基二环己胺;

14———N-亚硝基二苄基胺;

15———N-亚硝基二异壬胺。

图B.1 15种N-亚硝胺标准物质的 MRM 色谱图
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附 录 C
(资料性附录)

从实验室得到的精密度试验的统计数据

  8家实验室完成的经口接触时间较短的典型样品(气球)和经口接触时间较长的典型样品(奶嘴)中
亚硝胺及其前体物质测定的方法验证试验,统计数据见表C.1。

表 C.1 样品中亚硝胺和可亚硝化物质的方法验证数据统计

样品 目标物 L
O
%

M

μg/kg

Sr

μg/kg

CVr

%
r

μg/kg

SR

μg/kg

CVR

%
R

μg/kg

奶嘴
可亚硝化

物质

N-亚硝基二甲基胺 8 0 72.2 8.2 11.4 23.1 7.7 10.6 21.4

N-亚硝基二异壬胺 8 0 72.0 7.3 10.1 20.4 6.8 9.4 18.9

气球

亚硝胺

可亚硝化

物质

N-亚硝基二乙基胺 8 0 17.5 2.4 13.5 6.6 2.2 12.5 6.1

N-亚硝基-N-乙基苯胺 8 0 40.1 4.2 10.4 11.6 3.8 9.6 10.7

N-亚硝基二异基丁胺 8 0 30.9 4.2 13.7 11.9 4.1 13.3 11.5

N-亚硝基二甲基胺 8 0 251 31.4 12.5 87.9 28.7 11.4 80.4

N-亚硝基二乙基胺 8 0 5048 369 7.3 1032 339 6.7 949

N-亚硝基-N-乙基苯胺 8 0 27.1 3.1 11.3 8.6 2.8 10.5 7.9

N-亚硝基二丁基胺 8 0 100 12.7 12.7 35.5 11.8 11.7 32.9

  L ———剔除离群值后的实验室数;

O ———离群值的比例;

M ———结论平均值;

Sr ———重复性标准差;

CVr———重复性变异系数;

r ———重复性限,r=2.8×Sr;

SR ———再现性标准差;

CVR———再现性变异系数;

R ———再现性限,R=2.8×SR。
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