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浙江福立分析仪器有限公司

塑化剂中邻苯二甲酸酯分析报告

一、检测方法：

福立提供。
2、 客户要求：

塑化剂样品中邻苯二甲酸酯的定量检测。

3、 方法原理

试样用反相液相色谱分离，紫外检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性，外标法定量。
4、 试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1 邻苯二甲酸二丁酯（DBP）：分析纯。
4.1.2  邻苯二甲酸丁基苄基酯（BBP）：分析纯。
4.1.3 邻苯二甲酸二（2-乙基）己酯（DEHP）：分析纯。
4.1.4 邻苯二甲酸二异丁酯（DIBP）：分析纯。
4.1.5 乙腈 :色谱纯。

4.1.6 水：蒸馏水。

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
4.2.3 针式过滤器
4.2.4 胶头滴管

4.2.5超声波清洗器
4.2.6 移液枪（1mL，50μL）
五、溶液制备

5.1 标准储备液制备
准确称取0.1223g邻苯二甲酸二丁酯（DBP）、0.1070g邻苯二甲酸丁基苄基酯（BBP）、0.1022g 邻苯二甲酸二（2-乙基）己酯（DEHP）、0.1097g邻苯二甲酸二异丁酯（DIBP）于10mL容量瓶中，用乙腈定容至刻度线，得到浓度分别为12230mg/L、10700mg/L、10220 mg/L、10970 mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。

5.2 标准使用液配制
准确量取20μL标准储备液（5.1），加入980μL乙腈，混合摇匀，得到244.6 mg/L、214 mg/L、204.4 mg/L、219.4 mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。

5.3 系列标准溶液配制

5.3.1 Ⅰ级标准溶液
准确量取250μL标准使用液（5.2），加入750μL乙腈，混合摇匀，得到61.15 mg/L、53.50mg/L、51.10 mg/L、54.85 mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。

5.3.2 Ⅱ级标准溶液
准确量取500μLⅠ级标准溶液（5.3.1），加入500μL乙腈，混合摇匀，得到30.575 mg/L、26.75 mg/L、25.55 mg/L、27.425mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。

5.3.3 Ⅲ级标准溶液
准确量取400μLⅡ级标准溶液（5.3.2），加入600μL乙腈，混合摇匀，得到12.23mg/L、10.70 mg/L、10.22 mg/L、10.97mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。

5.3.4 Ⅳ级标准溶液
准确量取200μLⅢ级标准溶液（5.3.3），加入800μL乙腈，混合摇匀，得到2.446 mg/L、2.14mg/L、2.044 mg/L、2.194mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。
5.3.5 Ⅴ级标准溶液
准确量取500μLⅣ级标准溶液（5.3.4），加入500μL乙腈，混合摇匀，得到1.223 mg/L、1.070mg/L、1.022 mg/L、1.097mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。
5.3.6 Ⅵ级标准溶液
准确量取500μLⅤ级标准溶液（5.3.5），加入500μL乙腈，混合摇匀，得到0.6115mg/L、0.535mg/L、0.511 mg/L、0.5485mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。
5.3.7 Ⅶ级标准溶液
准确量取500μLⅤ级标准溶液（5.3.6），加入500μL乙腈，混合摇匀，得到0.30575mg/L、0.2675mg/L、0.2555 mg/L、0.27425mg/L的DBP、 BBP、 DEHP 、DEHP混合溶液。
5.2 样品制备
5.2.1 样品粉碎
分别将样品放入磨粉机粉碎5min，再全部收集。 
5.2.2 样品提取
分别准确称量0.0509g、0.0509g1号样品于样品瓶中，加入0.5mL乙腈，封盖，超声提取70min，冷却后，过滤得到滤液，待用。
分别准确称量0.0508g、0.0510g2号样品于样品瓶中，加入5mL乙腈，封盖，超声提取70min，冷却后，过滤得到滤液，待用。
分别准确称量0.0502g、0.0509g3号样品于样品瓶中，加入5mL乙腈，封盖，超声提取70min，冷却后，过滤得到滤液，待用。

六、仪器条件

a) 色谱柱: Sunshell C18，柱长150 mm，内径4.6 mm，粒径3.5 μm

b) 流动相: 流动相A：乙腈
          流动相B：水
	时间（min）
	A（%）
	B（%）

	0
	60
	40

	10-11
	60-95
	40-5

	11-30
	95
	5


c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 225nm

e) 柱温: 25 ℃        

f) 进样量: 10 μL

七、分析结果

7.1 Ⅳ级标准溶液典型谱图及结果
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7.2 标准曲线

7.2.1标准曲线一（低浓度点）
分别进样Ⅳ级、Ⅴ级、Ⅵ级、Ⅶ级的标准系列溶液各10μL，进行 HPLC 分析。然后以四个目标物的峰面积为纵坐标，以目标物的含量为横坐标，绘制标准曲线。
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7.2.2标准曲线二（高浓度点）
分别进样Ⅰ级、Ⅱ级、Ⅲ级的标准系列溶液各10μL，进行 HPLC 分析。然后以目标物DIBP的峰面积为纵坐标，以目标物的含量为横坐标，绘制标准曲线。
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7.4 1号样品典型谱图及2次平行样品结果
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	峰序
	组分名
	保留时间[min]
	峰高[uAu]
	峰面积[uAU*s]
	含量[mg/kg]
	平均含量
[mg/kg]

	1
	DBP
	10.292
	160.6
	2500.7
	1.7064
	1.9507

	
	
	
	256.9
	3329.7
	2.1949
	

	2
	BBP
	11.157
	687.5
	11568.9
	6.4064
	7.2478

	
	
	
	1028.6
	14263.9
	8.0891
	

	3
	DEHP
	11.698
	793.0
	11846.0
	6.1087
	7.5913

	
	
	
	1259.5
	16796.8
	9.0738
	

	4
	DIBP
	19.831
	1004.6
	5670.2
	1.8591
	2.5627

	
	
	
	1339.1
	7233.3
	3.2663
	


7.5 2号样品典型谱图及2次平行样品结果
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	峰序
	组分名
	保留时间[min]
	峰高[uAu]
	峰面积[uAU*s]
	含量[mg/kg]
	平均含量
[mg/kg]

	1
	DBP
	10.295
	229.6
	3669.0
	24.3793
	24.0701

	
	
	
	236.0
	3629.2
	23.7608
	

	2
	BBP
	11.218
	913.1
	13245.9
	75.8768
	73.0985

	
	
	
	890.7
	12548.7
	70.3201
	

	3
	DEHP
	11.703
	1217.8
	18729.4
	104.1539
	102.4127

	
	
	
	1202.1
	18422.4
	100.6715
	

	4
	DIBP
	19.847
	14562.0
	85370.7
	750.0333
	714.7158

	
	
	
	13662.0
	79998.3
	679.3982
	


7.6 3号样品典型谱图及2次平行样品结果
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	峰序
	组分名
	保留时间[min]
	峰高[uAu]
	峰面积[uAU*s]
	含量[mg/kg]
	平均含量
[mg/kg]

	1
	DBP
	10.234
	91.9
	1392.6
	10.6816
	11.1762

	
	
	
	109.3
	1585.4
	11.6707
	

	2
	BBP
	11.191
	467.9
	6737.1
	34.3689
	34.5338

	
	
	
	548.1
	6864.1
	34.6986
	

	3
	DEHP
	11.682
	1085.2
	16973.1
	93.0788
	96.9681

	
	
	
	1274.9
	18486.4
	100.8573
	

	4
	DIBP
	19.849
	29441.9
	170503.3
	1552.4948
	1754.3930

	
	
	
	36589.4
	218131.2
	1956.2911
	


说明：
1. 由于2，3号样品中DIBP含量较高，为了准确定量，故制作DIBP高浓度点标准曲线进行含量计算。

2. 本实验中，由于粉碎装置有限，无法使样品达到1mm以下的粒径，样品可能会存在不均匀性。因此本实验采用2次平行样品取平均值的方式计算最终的结果。

3. 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：林露西                                                     审  核：金迁

电  话：15657600086                                               日  期：2023.04.14.
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