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牙膏中二甘醇的测定

"

!

范围

本标准规定了牙膏中二甘醇的气相色谱和气相色谱
#

质谱的测定方法"

本标准适用于牙膏中二甘醇含量的测定"

本标准的方法检出限#气相色谱法为
$%$&
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'气相色谱
#

质谱法为
$%$)
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气相色谱法
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原理

样品经过甲醇超声提取!过滤后'以气相色谱
#

氢火焰离子化检测器进行分离和测定'外标法定量"

!*!

!

试剂

!*!*"

!

甲醇#色谱纯"

!*!*!

!

二甘醇#纯度
"
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"

!*!*&

!

二甘醇标准储备液#准确称取二甘醇标准品
$*&

'

'用甲醇定容至
-$$./

"此溶液二甘醇含量

为
&.

'
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'作为储备液"

!*!*$

!

二甘醇标准工作溶液#取标准储备液'用甲醇配制稀释成浓度为
$*$-

'

$*$&

'

$*-$

'

$*0$

'

$*&$

'

-*$$.
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的标准工作溶液'用于绘制标准曲线"
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仪器设备

!*&*"

!

气相色谱仪'带氢火焰离子化检测器"

!*&*!

!

超声波清洗器"

!*&*&

!

分析天平"

!*&*$

!

$*1&

"
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有机性样品滤膜"

!*$

!

分析步骤

!*$*"

!

试样提取

称取
0

'

样品$精确至
$*$-

'

%'于
0&./

具塞比色管中'加入
0$./

甲醇'以玻璃棒间歇搅拌'超声

提取
-$.23

'用甲醇定容至
0&./

'振摇后静置'经
$*1&

"

.

滤膜过滤后待测"

!*$*!
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气相色谱参考条件

!*$*!*"

!

色谱柱#

45#67789!:

石英毛细管柱$

)$.;$*)0..;$*0&

"

.

%或其他相当柱效的色

谱柱"

!*$*!*!

!

色谱柱温度#程序升温'

-1$<

保持
).23

'以每分钟
=<

的速度升至
00$<

'保持
&.23

"

!*$*!*&

!

载气#氮气'流速
-*&./

&

.23

"

!*$*!*$
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进样口温度#

0&$<

"

!*$*!*'

!

检测器温度#

)$$<

"

!*$*!*(

!

进样方式#分流进样'分流比为
0$>-

"

!*$*&

!

测定

吸取试样液和系列标准工作溶液各
-

"

/

注入气相色谱仪'以峰面积或峰高与标准系列比较定量"

如试样液响应值超出标准系列响应值'则需将试样稀释适宜倍数后进样"
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计算

二甘醇的含量按式$
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%进行计算"
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