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前  言
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罗桂林。
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胶乳制品中有机锡含量的测定
气相色谱-质谱法

  警告———使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验并取得相应资格证书。本标准并未指

出所有可能的安全问题,使用者有责任采取适当的安全和健康措施,并保证符合国家有关法规规定的

条件。

1 范围

本标准规定了采用气相色谱-质谱法(GC-MS)检测胶乳制品中9种有机锡(见附录A)的方法。
本标准适用于胶乳制品中9种有机锡含量的测定。

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

试样经丙酮萃取后,萃取液在pH=4.0±0.1的酸度下,用四乙基硼化钠进行衍生化,对样品溶液中

的有机锡进行衍生化,以正己烷为萃取剂提取有机锡衍生物,以气相色谱-质谱联用仪(GC-MS)测定和

确证,用外标法定量。

4 试剂

除非另有规定,仅使用分析纯试剂,试验用水应符合GB/T6682中规定的一级水。

4.1 丙酮:分析纯。

4.2 正己烷:分析纯。

4.3 四乙基硼化钠:含量98%以上。

4.4 有机锡标准品:纯度≥98%,见附录A。

4.5 有机滤膜:0.22μm,NYLON。

4.6 乙酸缓冲溶液:1mol/L乙酸钠溶液,用冰醋酸调节至pH=4.0。

4.7 无水硫酸钠:取适量无水硫酸钠(Na2SO4),于650℃灼烧4h,冷却后贮藏于干燥器中备用。

4.8 四乙基硼化钠溶液:质量分数2%,用去离子水当天配制于棕色容量瓶中,置于4℃冰箱避光保存。

4.9 有机锡标准储备溶液:标准储备溶液浓度以有机锡阳离子浓度计。准确称取适量的有机锡标准

品,用少量丙酮溶解后,稀释定容于棕色容量瓶中,质量浓度为1000mg/L,配制方法参考附录B。标

准储备溶液应置于4℃冰箱中避光保存,使用有效期为6个月。

4.10 有机锡标准工作溶液:根据实际样品检测需要,用丙酮稀释成适当浓度的混合标准工作溶液,线
性范围为1mg/L~100mg/L。标准工作溶液应置于4℃冰箱中避光保存,使用有效期为1个月。
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