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甲醇乙醇溶剂残留  分析报告

——山东尹明泰
客户要求
膜卫因样品中中甲醇乙醇溶剂的残留量测定。

仪器和材料

2.1.1  福立GC9720Plus气相色谱仪，FID检测器 
2.1.2  HS930全自动顶空进样器
2.1.3  反控色谱工作站

三、实验

3.1 试样配制
3.1.1 标准储备液配制

分别准确量取1.0μL甲醇、乙醇于样品瓶中，加入998μL水，混合摇匀，得到1000mg/L的甲醇乙醇水溶液。 

3.1.2 系列标准溶液配制

准确量取0.5μL标准储备液于样品瓶中，加入999.5μL水，混合摇匀，得到0.5mg/L甲醇乙醇水溶液。

准确量取1.0μL标准储备液于样品瓶中，加入999μL水，混合摇匀，得到1.0mg/L甲醇乙醇水溶液。

准确量取2.0μL标准储备液于样品瓶中，加入998μL水，混合摇匀，得到2.0mg/L甲醇乙醇水溶液。

3.1.3 样品配制

准确量取约0.6075g样品于样品瓶中，加入3mL水，混合摇匀。再从中取出1mL置于顶空瓶中，待测。
3.2 色谱条件
	仪器：福立气相色谱仪(GC-9720Plus+HS 930)
检测器：宽量程FID氢火焰检测器
色谱柱：RBX-FFAP/30m*0.32mm*0.5μm
载气：N2  柱流量：1mL/min 分流比：10：1


	COL：40℃（8min）-10℃/min-200℃
INJ：200℃      DET：230℃ 
平衡温度：85℃ 取样针温度：95℃
阀箱温度：105℃ 传输管温度：120℃ 
平衡时间：30min
定量方法：外标法   进样量：定量环1mL


3.3 标准混合溶液（2mg/L）的典型分离谱图及检测结果
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3.4 标准曲线
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3.5 样品的分离谱图及二次检测结果
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注：样品中甲醇未检出
3.6 样品加标的分离谱图及二次检测结果（加标：1mg/L）
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四、实验结果

	
	溶剂1（甲醇）
	溶剂2（乙醇）

	样品中含量mg/Kg
	0
	3.3714

	
	0
	3.3506

	平均值mg/Kg
	0
	3.3610


	溶剂种类
	样品中含量/mg/Kg
	加标浓度[mg/L]
	测定含量/mg/Kg
	加标回收率（%）
	平均加标回收率（%）

	甲醇
	0
	1
	5.7213
	116.12
	115.12

	
	
	
	5.6321
	114.11
	

	乙醇
	3.3610
	
	8.7349
	108.88
	109.68

	
	
	
	8.8134
	110.47
	


说明：

以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。
  地址：浙江温岭城东街道百丈南路95号                               邮编： 317500
  分析员：林露西                                                    审核： 金迁

  电 话： 15657600086                                             时间：2022.10.18

_1234567890.doc
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