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四氢呋喃等样品 分析报告

客户要求
对四氢呋喃、2-丁酮、N’ N-二甲基乙酰胺（DMAC）在同一条件下进行线性和重复性分析。

二、仪器和材料
2.1 福立GC9720Plus气相色谱仪

2.2 反控工作站

2.3 HS930全自动顶空仪
三、色谱条件

	仪器：福立气相色谱仪(GC-9720Plus)
检测器：宽量程FID氢火焰检测器

色谱柱：RB-FFAP/30 m*0.32 mm*1.0 μm
载气：N2 恒流：1 mL/min 分流比：10：1

进样量：定量环2 mL
	COL: 45℃(5 min）- 6℃/min-200℃ (2min)
INJ：200℃      DET：230℃ 

平衡温度：95℃ 取样针温度：100℃

阀箱温度：105℃ 传输管温度：110℃ 平衡时间：30 min

定量方法：外标法


溶液配置

4.1 混标母液配制

分别在3个10 mL容量瓶中加入0.0510g四氢呋喃、0.0502g 2-丁酮和 0.0499 g DMAC，用丙酮定容至10 mL，母液浓度分别为5100 mg/L、5020 mg/L、4990 mg/L。

4.2 混标一级中间液配制

在10 mL容量瓶中加一定量的丙酮，取混标母液（4.1）1 mL加入到容量瓶中，用丙酮定容至10 mL，摇匀备用。混标中间液浓度分别为510 mg/L、502 mg/L、499 mg/L。

4.3 混标二级中间液配制

在10 mL容量瓶中加一定量的丙酮，取四氢呋喃和DMAC的混标一级中间液（4.1）1 mL加入到容量瓶中，用丙酮定容至10 mL，摇匀备用。四氢呋喃和DMAC的混标二级中间液浓度分别为51mg/L、49.9 mg/L。

4.4 混标使用液配制

标曲点1的四氢呋喃、2-丁酮和DMAC的使用液浓度分别为：51 mg/L、502 mg/L、49.9 mg/L；
标曲点2到标曲点5的四氢呋喃、2-丁酮和DMAC的使用液浓度分别为：510 mg/L、5020 mg/L、499 mg/L。

五、实验结果

5.1 标准曲线配制

5.1.1 Ⅰ级标准溶液（标曲点1）：抽取0.95mL的丙酮置于2mL样品瓶中，分别加入四氢呋喃、2-丁酮和DMAC的使用液20μL、10μL、20μL，混匀备用。

5.1.2 Ⅱ级标准溶液（标曲点2）：抽取0.97mL的丙酮置于2mL样品瓶中，分别加入10μL混标使用液，混匀备用。

5.1.3 Ⅲ级标准溶液（标曲点3）：抽取0.96mL的丙酮置于2mL样品瓶中，分别加入20μL混标使用液，混匀备用。

5.1.4 Ⅳ级标准溶液（标曲点4）：抽取0.89mL的丙酮置于2mL样品瓶中，分别加入四氢呋喃、2-丁酮和DMAC的使用液40μL、30μL、40μL，混匀备用。

5.1.5 Ⅴ级标准溶液（标曲点5）：抽取0.80mL的丙酮置于2mL样品瓶中，分别加入四氢呋喃、2-丁酮和DMAC的使用液80μL、40μL、80μL，混匀备用。
在5个20 mL顶空瓶中分别加入上述标准溶液各50μL，配制成浓度梯度分别为0.998、4.990、9.980、19.96、39.92 mg/L（DMAC）；5.02、50.20、100.40、150.60、200.80 mg/L（2-丁酮）；1.02、5.10、10.20、20.40、40.80 mg/L（四氢呋喃）标准溶液
5.2 溶剂空白谱图

[image: image1.png]580

e

s

s

s2em

s

200

1080

o

200

4420

12400

bA

B3

0o

o

[Uni: min]




5.3 标样典型谱图
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混标典型谱图（Ⅲ级标准溶液）
5.4 标准曲线

四氢呋喃标准曲线：
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2-丁酮标准曲线：
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DMAC标准曲线：
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5.5 重复性谱图及数据（连进8针标曲点3）
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说明：

四氢呋喃、2-丁酮和DMAC的线性浓度范围是按照客户的要求配制。
四氢呋喃、2-丁酮和DMAC在规定的浓度范围内线性较好，R2都在0.999以上；对标曲点3连续8次测定，四氢呋喃、2-丁酮和DMAC的面积RSD分别为：2.85%、3.06%、2.99%。
本实验室所用试剂乙腈里面DMAC杂质含量较高，会影响分析结果，因此将溶剂更换为丙酮。
以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。
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