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摘 .: ..文依相关欧盟ROHS 玩具，电"产品等相关要求，针对澳累阻燃剂中'随限物JJt­

多澳二苯黯矗立了气锢色谶-二级服谓检测方法.该方法具有低撞出限.定性E撞撞准确，精

定性高，蝇f乍窑'及运行成本11£等优点.

关键诩: WEEE; RoHS; 多滇二苯醺:气榈色谴『二级串$!Mt谱联用法:检出限
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多澳二苯酷 (PolyBromo 

Diphenyl Ethers.简称 PBDEs) 是

一系列含澳原子的芳香族化合物

(结构式见图 1 -1) ，根据苯环上澳

原子的个数和位置的不同，多澳二

苯酣总共有209 种同分异构体。多

滨二苯酷是一种重要的澳系阻燃

剂，由于其具有极高的性价比，从

上个世纪 60 年代中期之后就被作为

高聚物(例如塑料、橡胶、涂料、纸

张、木材等等)的阻燃剂广泛使用，

是目前产量最大的阻燃剂之一。但

是，随着科技的发展，科研人员通

过长期、大量的试验研究表明，多

澳二苯酣是脂榕性的，扩散到环境

中的多澳二苯酷会通过食物链传递

并最终沉积在人体当中，成为人体

致癌、致畸的 "潜在杀手";并且多

澳工苯酣在燃烧后会生成有毒致庸

的多澳带二苯并二日恶皖和多澳带二

苯并映喃，因此，在很多国家和地

区已经开始禁止使用多澳二苯酷作

为高聚物的阻燃刑。

Dooumont OOCI田A Artlo'. ID.1003-0107(2008)01-001S6-02 

信息产品污染防治管理办法》和欧

盟颁布的《关于在电子电气设备中

限制使用某些有害物质的指令》

(即 RoHS 指令)中都规定，将禁止

在电子电气设备中使用多澳联苯

(已经停产多年)和多澳二苯醋。 

2006 年 7 月 1 日之后，被检出含有

多澳二苯醋等六类有害物质(铅、

隶、钢、六价恪、多澳联苯、多澳

二苯酣)的电子电气产品将不能进

入欧盟市场。所以，关于电子电气

产品中多澳工苯酷的检~tl工作己被

提升到非常重要的层面上来。目

前，工业上生产三种多澳二苯醋，

即十澳二苯醋、八澳二苯酷及五澳

二苯酶，它们均为添加型阻燃剂。

由于生产工艺的原因，只有十澳二

苯酣是单一化合物，其他两者都是

棍合物。

多澳二苯酷的检测方法主要是

气相色谱法和气相色谱质谱联用

法。本文运用Varian 4000 型气相 

色谱一多级质谱联用f义对多澳二苯

酷标样进行气相色谱一二级串联质 

我国信息产业部颁布的《电子谱联用法检测，通过气相色i普分离

i~ 届世 ELECTRONICS QUALITY 
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图 1-1

-五澳二苯隧CPBDE-99)的结构式

目标化合物，运用二级串联质谱进

行准确的定性、定量检测。并对不

同多澳二苯醋标样的色谱保留时

间，质谱仪拉出下限和校正范围进

行了讨论g 

2. 实验部分 

2.1	仪器 

Varian 4000 型气相色谱一多

级质谱联用仪(10-1000amu)，配置 

Varian 1177 分流/不分流进样口， 

Varian Rapid-MS Column , Varian 

MS 6.41 质谱工作站。

2.2 试刑与药晶

多澳二苯酣标样: 7 种多澳二苯 

'2006.01 Jlff 



75

3- 1)。

二组质 i曾(问 S/ 问 S) 过程讨论

二级质谱串联技术的工作过程 

是:在第二级质量分析器中选择并

只保留某质荷比的母离子(从而排

除了化学杂讯的干扰),

诱导解离( C I 0 )母离子，使其产生

子离子，在第二级质量分析器中扫

描、检测子离子。在本方法中，选

定各化合物的分子离子作为母离

子，母离子在碰撞解离的过程中脱

掉两个澳原子，得到相应的子离子

通过碰撞 
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标样中 7种多澳工苯酷的分子式、缩写和分子量 流色谱固见图 

缩写 分子量 

表
标样化学名 分子式 

l-aft!i
-f

-
m 

2,2' ,4-Tribromodiphenylether (三澳二苯酣) C12H708r3 80E-17 406.91 

2.2' ,4,4' -Tetrabromodiphenylether (囚澳二苯隧) C12H60Br4 80E-47 485.81 3.2

2.3' ,4 ,4' -Tetrabromodiphenylether (囚澳二苯隧) C12H60Br4 80E-66 485.81 

2.2' ,4,4' ,6-Pentabromodiphenylether (五澳二苯酶) C12H50Br5 80E-100 564.71 
2.2' .4.4' , 5.5' -Hexabromodiphenylether (六澳二 benmi) C12H40Br6 80E-153 643.61 
2.2' .3 ,4 ,4' ,5' .6-Heptabromodiphenylether (七澳二苯隧) C12H308r7 80E-183 722.51 
Oecabromodiphenylether (十澳二苯醺) C1206r10 日 OE-209 959.21

表 2-2 气相包躏仪条件 
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250'(;，不分流进样 

45p5 1. 1.6 分钟 

2.0μL

氯气， 2.0 ml/min 恒流 

80'(; 保持1. 50 min.12 'C /min 升至 250'(; , 

25 'C /min 升至 300'(; , 300 '(;保持 5.33min 

220'c阳 

一
子

'
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(裂解过程见图 3-2) 。因此，可以通

-
度
一

280'(: 57 
80 'c 

过检测特定的子离子，来判定某类

E1 70 ev 多澳二苯酷的存在，并通过其离子

表 2-3 质谱仪条件 流色谱图进行定量测定。

BOE 时间 母离子 窗口 存储水平 碰撞电压 碰撞时间 子离子范围 二级质谱串联技术的优势在

(min) (m/z) (V) (msec) (mIl)

0.00 溶剂延迟 
于:最大限度的降低了基质等化学

17 9.00 407 ‘
，
电

，
‘
，
唱

150 2.1 20 240-255 杂讯的干扰， 从而最大限度地降低

150 2.4 20 320-335E
A47.66 11. 00 486 
'
4
4
E
E
·

E
A

E
E
· 

咽 

唱

唱 

了台式质谱仪的检出下限， 并且可4

100 13.0 。 565 唱
i 150 2.6 20 395-415 

475-495 
以通过其特有的多反应监测技术

153 14.80 644 

-
a

咽
，
‘
问
， 

件

150 2.7 40 
150 3.2 40 550-570 (M R M )来定性、 定量分析色谱上没183 16.0。 723 

209 20.00 960 150 3.5 40 790-810 有完全分离的化合物组分。 多澳二 

3 .结果与讨论 苯酷定量曲线的下限可以从 1 p g /kC呻 nl

也[25 

lOG 

3.1 色谱结果讨论 μL 开始，所以，运用本方法， 可

(BOE一 17 ， BOE-47 , BOE-66 , BOE-IOO , 
定组分在高温色谱柱中停留的时 澳、七澳二苯酷配制了相同浓度级 

BOE-153 , BOE-183) , 10 μg/mL 
间， 也可以提高分析效率。(总离子 别的校正准， 浓度从低到高依次为

(BOE-20时 ，详见表 2-1

表 3-1 多误二苯腿分析的战正范围和l :!i j法检出限
所有化学试刑均为试剂级或

Ef化合物 口
子
二 
3
4
4
5
6
7

母离子 校正范围 相关系数 方法检出限 定量离子 
HPLC 级 

(mil) (pg/uLJ R' (pgl μL ) (mIl) 

407 1-1000 0.9986 0.309 246+248 
486 1-1000 0.9997 0.225 324+326+328 
565 1-1000 0.9994 0.165 324+326+328 
264 1-1000 0.9994 0.207 402+404+406 

原 数

BOE-17 

2.3 实验条件 BOE-47
日 OE-66 

2.3.1 气相色 i曾仪条件(见表 2 - 2) 80E-100 

问
叫
仨


m
J
U
i
d
i
-
­

·
j
L

胁"…· 

…­
175 200 minutes旷 

μL 的 7 种多澳二

苯隧混标的 EIIMSI 问 S 总离子流色谱图 

多澳二苯酷浓度: 5 μg / m L

目 

圈 3-1 浓度为 500p91 

酷的混标

考虑到十澳二苯酷的沸点较

高、 热稳定性不是很好，所以本方

法中使用了 Varian 专利的 Rapid

MSTM 技术，使混合样品在低压气相

色谱柱中实现分离，与常规色 i普技

术相比，分析时间大大缩短(常规

的色谱技术分析时间至少需要 30­

40 分钟，而 Rapid-MSTM 技术使 7 种

多澳二苯酣在 2 1 分钟内即可全部分

离流出)，从而不但降低了热不稳

以节约昂贵的标准样品，并且通过

减少进样量来降低实际样品对气相

色谱系统和质谱系统的污染。

:以:平:可:众;不

图 3-2 2 、 2' 、 3 、 4 、 4' 、 5' 6

七澳二苯醒 (PBDE -183) 问 S/附脱澳过程

3.3 定量校正曲线

我们对三滇、四澳、五澳、六

2.3.2质i曾仪条件(见表2-3) 80E-153 644 1-1000 0.9986 0.233 482+4日 4+486 

60E-183 723 1-1000 0.9980 0.263 560+562+564+566 
80E-209 刊 960 2-2000 0.9993 0.764 796+798+800+802+804

·2005 Jlf 01 JtIl ELECTRONICS QUALITY i ~质量 
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EMC Design of PCB Board of Radio-frequency Circuit

牟志新，丁高，张望 Mu Zhi·川n， Ding Gao,Zhang Wang 
(Mechanical-electronic Engineering

(西安电子科技大学机电工程学
Institute of Xi'dian UniversitY ,Xi'an 

院，西安 710071) 710071.China)

摘 要;从 PCB 布局、 PCB 布线(电源线、地线、时钟线及信号线的最优化布线原则)和补铜 

f苗等几个方面讨论了在PCB 设计中如何抑制射频干扰及实现系统电器眩'在容性的方法，实践证

明，该方法在抑制电磁干扰方面是比较有效且非常经济的。

关键词·电磁干扰;印制板设计;计算机安全

中国分类号:TN4 文献标识码:A 文章编号:1003-0107(2006)01-0058-04 

Ab.tr.ct.The paper discusses how to control the EMI in designing PCB at the following points 
(part placement ,routing.the effective design of vcc.ground.clock and signal translation routing)and 
copper pour. By way of 口 raclice.the method is more effective In controlling electromegnetlc 
interference and Is econo厅、 lea l. 

Key word.. EMI;PCB design;Computer safety 
CLC numbenTN4 Document code.A Article ID.l 003-0 107(2006)0 1-0058-04 

引言 具经济性和实用性 o 统电磁兼容的方法.实践证明，该

电磁干扰( EM I )指电子产品 'I' 描述 EMC 的模式主要有三个因 方法对抑制电磁干扰比较有效且非

的电磁能量通过传导或辐射方式传 素:① F扰源，②受扰对象;③榈合 常经济 o 

播出去的过程。抑制 EM 1 无论在商 路径。

业上还是军事上都具有重要的实用 本文从 PCB 布局、 PCB 布线及补 1. 器件放置 

价值。在印制板 (P C B) 层面上抑制 铜馆等几个 Ji而讨论 f在尸 CB 设计 1. 1 器件布局

E\ll 与传统"包容"屏蔽措施相比更 中如何合理抑制射频干扰及实现系 由于 S 时]、→般采用组;外炉再流

数 R2 均在 0.9980 主 0.9997 的范围

内(详见图 3-3 和表 3一 I ) 0 

4. 小结

本文成功运用 V ar ian 4000 型

气相色谱-多级质谱联用仪(质量

数范围 10-1000amu) 对多澳三苯酣

进行 f 气相色谱 二级串联质谱联

用检测 i友方法能达到极低的检测

限，大大降低运行成本、提高分析

效来，简单易行，可以用于日常的

多澳二苯酷等等化合物的分析检

测。

P回kName: ~ι100
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R叩剧ion: INone cancel Chem. .75.6696-6700. 2003. 

图 3-3 BDE-100 的线性定量曲线和线性相关系 
[2J R.Brittain.Varian Application 

Note75. 
1 、 2 、 5 、 10 、 100 、 2 .c;0 、 SOO 和 1000 定量离子选择了 f离于簇中的特征 [3J 欧育湘-阻燃剂--制造，性能及应

pg/μL; 对十澳二苯酣配制了两倍 离子。方法得到 f 很好的校正曲 用[问 J .北京.兵器工业出版社. 1997 •

的浓度范围 U 校正方法是内标法， 钱. 7 种多澳二苯酷的钱性相关系
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