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浙江福立分析仪器有限公司

双酚A原料及表面活性剂成品 分析报告
———万盛
检测方法：

客户提供。
客户要求：

采用外标法测定表面活性剂成品中十二酸和十四酸的含量。
采用面积归一法测定双酚A原料的纯度。

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，面积外标法和面积归一法定量。
试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1 乙腈：色谱纯

4.1.2 盐酸：分析纯

4.1.3 磷酸：优级纯

4.1.4 三氟乙酸：分析纯
4.1.2 水：纯净水
4.2 材料与仪器

4.2.1 液相色谱仪: LC5090液相色谱仪（含LC5090在线脱气机+LC5090二元高压/四元低压输液泵+LC5090自动进样器+LC5090柱温箱+LC5090双波长-紫外检测器）

标准品及样品制备
5.1 标准溶液：
由客户提供十二酸和十四酸的混合梯度标样。

5.2 样品配制：
5.2.1  双酚A原料样品配制：称取0.1g样品，用30mL甲醇溶解，超声2min，摇匀，过0.45μm滤膜，待进样。
5.2.2  表面活性剂成品样品配制：准确称取2.5g样品(精确至0.0001g)，于20mL比色管中，加水超声溶解，有泡沫情况下加1-2滴甲醇消泡，待溶液温度降为室温后，用水定容至刻度线，超声30min，过0.45μm滤膜，待进样。

5.2.3  加标样品

5.2.3.1 苯酚加标：准确称取202303混026样品0.3086g于10mL容量瓶中，加入50μL 928mg/L的苯酚标准溶液，用纯甲醇溶解并定容至刻度，超声2min，摇匀，过0.45μm滤膜，待进样。
5.2.3.2 双酚A加标：准确称取202211混027样品0.3221g于10mL容量瓶中，加入50μL 872mg/L的双酚A标准溶液，用纯甲醇溶解并定容至刻度，超声2min，摇匀，过0.45μm滤膜，待进样。

5.2.3.3 十二酸加标：准确称取20222007样品1.0092g于10mL容量瓶中，加入1mL 7105 mg/L的十二酸标准溶液，加水稍低于刻度线，超声溶解，若有泡沫可加入1-2滴甲醇消泡，待溶液温度降为室温后，用水定容至刻度线，超声30min，过0.45μm滤膜，待进样。

5.2.3.4 TPP加标：准确称取202303混018样品0.1069g于10mL容量瓶中，加入1mL  600mg/L的双酚A标准溶液，用纯甲醇溶解并定容至刻度，超声2min，摇匀，过0.45μm滤膜，待进样。

色谱条件
6.1 色谱条件1：双酚A纯度分析
a) 色谱柱:  Sunniest C18，柱长150 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm+预柱

b) 流动相:A：水，流动相B：甲醇，按下表进行梯度洗脱
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0~10
	40-0
	60-100

	10~15
	0
	100

	15-16
	0-40
	100-60

	16-26
	40
	60


c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 279nm

e) 柱温: 40 ℃        

f) 进样量: 2 μL

6.2 色谱条件2：双酚A回收率

a) 色谱柱:  Sunniest C18，柱长150 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm+预柱

b) 流动相:A：水，流动相B：甲醇，按下表进行梯度洗脱
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0-5
	20
	80

	5-5.1
	20-0
	80-100

	5.1-15
	0
	100

	15-15.1
	0-20
	100-80

	15.1-25
	20
	80


c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 279nm

e) 柱温: 40 ℃        

f) 进样量: 5 μL

6.3 色谱条件3：苯酚、TPP回收率

a) 色谱柱:  Sunniest C18，柱长150 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm+预柱

b) 流动相:A：水，流动相B：甲醇，按下表进行梯度洗脱
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0-8
	25-0
	75-100

	8-20
	0
	100

	20-21
	0-25
	100-75

	21-31
	25
	75


c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 254nm

e) 柱温: 40 ℃        

f) 进样量: 5 μL

6.4 色谱条件4：除甲基椰油酰基牛磺酸钠外表面活性剂成品测定
a) 色谱柱:  Sunniest C18，柱长150 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm+预柱

b) 流动相:A：0.1%磷酸水，流动相B：乙腈，按下表进行梯度洗脱
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0-10
	30-15
	70-85

	10-15
	15
	85

	15-16
	15-0
	85-100

	16-25
	0
	100

	25-26
	0-30
	100-70

	26-36
	30
	70


c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 210nm

e) 柱温: 25 ℃        

f) 进样量: 5 μL

6.5 色谱条件5：甲基椰油酰基牛磺酸钠测定
a) 色谱柱:  Sunniest C18，柱长150 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm+预柱

b) 流动相:A：0.1%盐酸水，流动相B：0.2%三氟乙酸乙腈，按下表进行梯度洗脱
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0-9
	30
	70

	9-15
	30-15
	70-85

	15-20
	15
	85

	20-21
	15-30
	85-70

	21-31
	30
	70


c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 210nm

e) 柱温: 25 ℃        

f) 进样量: 5 μL

分析结果

7.1 双酚A原料纯度测定
7.1.1 空白
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7.1.2 2023.4.1-01样品谱图及连续两针结果
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7.1.3 2023.4.1-02样品谱图及连续两针结果
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7.2 双酚A回收率
7.2.1 202211混027样品谱图及连续两针结果
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样品的平均含量为5.9785ppm。
7.2.2 标准曲线
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7.2.3 202211混027加标样品谱图及连续两针结果
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加标样品的平均含量为144.459 ppm。
回收率：

	序号
	组分名
	称样量/g
	加标量/(mg/L)
	含量/(ug/g)
	回收率/%

	1
	双酚A
	0.3221
	4.36
	144.459
	102.30


回收率计算：(144.459-5.9785)*0.3221/10/4.36=102.30%
7.3 TPP回收率

7.3.1  202303混018样品谱图及结果
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（样品与标准曲线不是在同台仪器上分析，因此含量可能有一定偏差）
7.3.2 标准曲线
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7.3.3  202303混018加标样品谱图及结果
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回收率：
	序号
	组分名
	称样量/g
	加标量/(mg/L)
	含量/(ug/g)
	回收率/%

	1
	TPP
	0.1069
	60
	11751.3230
	113.55


回收率计算：(11751.3230-5378.0529)*0.1069/10/60=113.55%
7.4 苯酚回收率

7.4.1 202303混026样品谱图及结果
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（样品与标准曲线不是在同台仪器上分析，因此含量可能有一定偏差）
7.4.2 标准曲线
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7.4.3  202303混026加标样品谱图及结果
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回收率：

	序号
	组分名
	称样量/g
	加标量/(mg/L)
	含量/(ug/g)
	回收率/%

	1
	苯酚
	0.3086
	4.64
	131.3552
	83.59


回收率计算：(131.3552-5.6653)*0.3086/10/4.64=83.59%（已带入标准曲线）
7.5 除甲基椰油酰基牛磺酸钠外表面活性剂成品测定

7.5.1 标样典型谱图及结果(1612mg/L)
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7.5.2 标准曲线
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7.5.3 样品谱图

7.5.3.1椰油酰甘氨酸钾202211005样品典型谱图及连续两针结果
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7.5.3.2 椰油酰甘氨酸钾202303001样品典型谱图及连续两针结果
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7.5.3.3  椰油酰甘氨酸钠202303001样品典型谱图及连续两针结果
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7.5.3.4 椰油酰甘氨酸钠202211002样品典型谱图及连续两针结果
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7.5.3.5 月桂酰谷氨酸二钠202210001样品典型谱图及连续两针结果
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7.5.3.6 月桂酰谷氨酸二钠202208001样品典型谱图及连续两针结果
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7.5.3.7 月桂酰肌氨酸钠202212007样品典型谱图及连续两针结果
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7.5.3.8 月桂酰肌氨酸钠202301001样品典型谱图及连续两针结果
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7.6 十二酸回收率

7.6.1 月桂酰肌氨酸钠202212007样品谱图及结果（称样量：1.0159g，定容于10mL容量瓶）
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7.6.2 月桂酰肌氨酸钠202212007加标谱图及结果

[image: image55.png]300

250

200

150

[mAU]

9.135

9

10
[min]

"

12

13

14

15

16

17

18

19

20



[image: image56.png]it &
33 Hor4 PR I i) 33 U T AR 8
[min] [uAU] [uAUxs] [ppm]
1 +-R 9.135 10158.6 98418.8 14301.1117
<8 10158.6 98418.8 14301.1117




回收率
	序号
	组分名
	称样量/g
	加标量/(mg/L)
	含量/(ug/g)
	回收率/%

	1
	十二酸
	1.0092
	710.5
	14301.1117
	106.52


回收率计算：(14301.1117-6802.1846)*1.0092/10/710.5=106.52%
7.6 甲基椰油酰基牛磺酸钠成品测定

7.6.1 标样典型谱图及结果
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7.6.2 标准曲线
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7.6.3 样品谱图

7.6.3.1 甲基椰油酰基苯磺酸钠202211002典型谱图及连续两针结果
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7.6.3.1 甲基椰油酰基苯磺酸钠202211003典型谱图及连续两针结果
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说明：
本方案中，苯酚、TPP的回收率谱图与BDP中苯酚、TPP含量测定谱图未采用同一台仪器分析，现客户要求将回收率谱图带入含量测定的标准曲线中计算回收率，可能会因为仪器检测器能量有差别（两台仪器使用时间均较长，且使用频率不同，检测器能量有一定的差别），造成样品含量及回收率数据有偏差。
以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。

地址：浙江温岭经济开发区百丈南路95号
邮编： 317500

人员：陈卿卿
审核：金迁

电话：15657600120
日期：2023.4.13.

_1234567890.doc
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