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氯甲醚三苯基膦盐  分析报告

——唐山欣颐化工有限公司                        

一、检测方法：

客户方法。
2、 客户要求：

氯甲醚三苯基膦盐主含量测定及不同色谱柱测定结果比对。
3、 方法原理

试样经反相液相色谱分离，紫外检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性，面积归一化定量。
4、 试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1 甲醇：色谱纯。

4.1.2 水：哇哈哈纯水。
4.1.3. 乙腈：色谱纯。
4.1.4  “TPP用”添加剂：客户提供。
4.1.5 “TXW用”添加剂：客户提供。 
4.2 材料与仪器

4.2.1 液相色谱仪: LC509液相色谱仪（含LC5090在线脱气机+LC5090二元高压输液泵+LC5090自动进样器+LC5090柱温箱+LC5090双波长-紫外检测器）

4.2.2 分析天平：感量0.0001 g

4.2.3 微孔滤膜：0.22μm，有机系
五、样品溶液的制备
5.1  样品溶液：分别称取由客户提供的固体样品0809、0901和0903各0.06g，用TPP流动相6mL溶解，摇匀。
六、仪器条件
6.1 主含量测定色谱条件

a) 色谱柱：SunShell C18，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5μm
 SunShell C18，柱长150 mm，内径4.6 mm，粒径3.5μm
b) 流速: 1.0 mL/min

c) 检测器: UV225nm

d) 柱温: 30℃

e) 进样量: 1μL，2μL，5μL
f) 流动相：娃哈哈纯净水200mL，0.25g“TPP用”添加剂，摇匀溶解后，加入甲醇560 mL, 乙腈240mL, 摇匀，超声除气泡。
七、分析结果
7.1 主含量和TPP残余比对结果
	样品
	0809

	峰号
	次数
	1
	2
	3
	4

	福立色谱柱Sunshell 150mm*4.6,  5μm进样量1微升
	
	1.350
12647958
99.9524
	2.110
1588
0.0126
	3.719
108
0.0009
	5.155
124
0.0010
	6.118
58
0.0005
	10.199
4146

0.0328


	样品
	0901

	峰号
	次数
	1
	2
	3
	4

	福立色谱柱Sunshell 150mm*4.6,  5μm进样量1微升
	
	1.352

12741423

99.9602
	2.110

612

0.0048
	3.721

122

0.0010
	5.167

41

0.0003
	6.140

48

0.0004
	10.210

4253

0.0334


	样品
	0903

	峰号
	次数
	1
	2
	3
	4

	福立色谱柱Sunshell 250mm*4.6,  5μm  进样量1微升
	1
	1.321
3236210
99.9771
	2.070
1167
0.0068
	2.873
209
0.0012
	4.941
912
0.0053
	9.707
1662
0.0096

	
	2
	1.329
8738207
99.9927
	2.073
323
0.0037
	
	9.716
317
0.0036

	
	3
	1.329
11288671
99.9949
	2.077
259/
0.0023
	4.967
316/
0.0028
	/

	
	4
	2.129/
16499387
99.9944
	3.126
597
0.0036
	
	7.034
337
0.0020

	福立色谱柱NuovaSiL C18 AQ 250*4.6, 5μm
	
	2.559
21355807

99.9913
	4.535

26
0.0001
	4.708
1370
0.0064
	6.016

31
0.0001
	7.003

89
0.0004
	8.533

214

0.0010
	10.457

18

0.0001
	11.571

99

0.0005

	福立色谱柱Sunshell 150mm*4.6,  3.5μm  进样量1微升
	
	1.353

12352533

99.9853
	2.040

53

0.0004
	2.109

236

0.0019
	2.936

63

0.0005
	3.110

128

0.0010
	4.081

42

0.0003
	5.154

137

0.0011
	6.143

55

0.0004
	10.222

1095

0.0089


结果：（1）从客户样品氯甲醚三苯基膦盐中主含量和tpp残留测定结果可以看出，使用客户提供的色谱柱测定氯甲醚三苯基膦盐中tpp残留，总共测定3测，3次测定结果相差比较大，同时和客户提供的测定结果也相差较大，出现上述问题，可能是客户的特殊分析方法所致，客户参考的企标要求氯甲醚三苯基膦盐中的主成分可以达到99.9%以上，而tpp残留为0.05%以下，如果这样的话，其中主成分最好采取归一化定量，tpp残留采取外标法定量，但客户测定这两种组分均采取面积归一化法，而且还提高tpp残留的要求为0.005%，重复性还要好，由于仪器响应的线性限制，峰面积归一化法一般更适用于常量分析，不宜用于痕量杂质的分析。由于客户一直使用岛津仪器，色谱柱也是固定的，所以产品质量比较稳定，由于每种仪器的系统误差不同，因此对客户这种特殊的方法转移到我们的仪器上，存在两台仪器tpp残留的测定结果存在差异的现象也是合理的。
（2）我们对同样的样品进行多次测定，发现测定结果差别较大，同时不同进样量对测定结果也有影响，客户在岛津的仪器上是否对同一样品进行过日间精密度和日内精密度、稳定性考察，结果如何？进样量是否也影响测定结果？

7.2 主含量谱图及结果
7.2.2 福立色谱柱谱图及结果
说明：福立色谱柱：Sunshell 250mm*4.6,5μm；进样量1微升
样品0903
第一次进样
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[image: image2.png]AT ERE

L350 Hoyr % DR B I i) U iy U T A%
[min] [uAU] [uAU*s]

1 1.321 3236210.4 17256873.5 99.9771

2 2.070 397.7 1167.0 0.0068

3 2.873 62.5 209.9 0.0012

4 4.941 140.8 912.1 0.0053

5 9.707 1721 1662.3 0.0096

T 3236983.5 17260824.8 100.0000




样品0903
第二次进样
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[image: image4.png]AT ERE

Vg2 O B I i) U iy U T A%
[min] [uAU] [uAU*s]

1.329 2775971.6 8738207.5 99.9927

2.073 110.9 323.2 0.0037

9.716 19.9 317.7 0.0036

2776102.4 8738848.3 100.0000




样品0903
第三次进样
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[image: image6.png]AT ERE

L350 Hoyr % DR B I i) U iy U T A%
[min] [uAU] [uAU*s]

1 1.329 3038820.8 11288671.1 99.9949

2 2.077 97.9 259.0 0.0023

3 4.967 43.3 316.0 0.0028

JE 3038962.0 11289246.2 100.0000




样品0903
第四次进样
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[image: image8.png]AT ERE

i DR B I i) U iy U T A%
[min] [uAU] [uAU*s]

2.129 2925766.6 16499387.1 99.9943

3.126 89.9 597.2 0.0036

7.034 22.6 337.0 0.0020

JE 2925879.1 16500321.2 100.0000




说明：福立色谱柱：NuovaSiL C18 AQ 250*4.6,5μm；进样量1微升
样品0903
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[image: image11.png]AT ERE

L350 Hoyr % DR B I i) U iy U T A%
[min] [uAU] [uAU*s]

1 2.559 3004805.2 21355807 .4 99.9913
2 4535 7.8 26.7 0.0001
3 4.708 175.5 1370.4 0.0064
4 6.016 4.1 31.2 0.0001
5 7.003 11.0 89.8 0.0004
6 8.533 16.3 214.4 0.0010
7 10.457 4.4 18.3 0.0001
8 11.571 76 99.9 0.0005

JE 3005031.9 21357658.1 100.0000




说明：福立色谱柱：Sunshell 250mm*4.6,5μm；进样量1微升
样品0809
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[image: image13.png]IHTEERE

U Hoy % LR I I U iy U T AR T #%
[min] [uAU] [uAUxs]

1 1.350 2809292.0 126479588 99.9524
2 2.110 435.0 1588.9 0.0126
3 3.719 18.9 108.7 0.0009
4 5.155 16.6 1246 0.0010
5 6.118 73 58.3 0.0005
6 10.199 383.4 4146 1 0.0328

e 2810153.2 12653985.5 100.0000




样品0901
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[image: image15.png]IHTEERE

U Hoy % LR I I U iy U T AR T #%
[min] [uAU] [uAUxs]

1 1.352 2818878.0 12741423.9 99.9602
2 2.110 1741 6125 0.0048
3 3.721 15.6 1222 0.0010
4 5.167 6.8 412 0.0003
5 6.140 6.7 485 0.0004
6 10.210 3815 42536 0.0334

e 2819462.7 12746501.9 100.0000




样品0903
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[image: image17.png]IHTEERE

U Hoy % LR I I U iy U T AR T #%
[min] [uAU] [uAUxs]

1 1.353 2780524.8 123525331 99.9853
2 2.040 246 53.3 0.0004
3 2.109 74.9 236.7 0.0019
4 2.936 16.8 63.2 0.0005
5 3.110 31.2 1282 0.0010
6 4.081 9.1 426 0.0003
7 5.154 214 1371 0.0011
8 6.143 93 55.1 0.0004
9 10.222 98.7 1095.8 0.0089

e 2780810.8 12354345.0 100.0000




以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。
 地址：四川省成都市成华区成致路50号3栋2单元3楼                       邮编： 610052
 分析员：刘海侠                                                       审核： 金迁
电话：15657600027                                                  日期：2022.11.20
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