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荧光粉中DMF残留测定 分析报告

一、客户要求
对荧光粉中DMF残留量进行测定，参考标准ISO16189、EN17131。
二、试剂和材料

2.1 试剂

2.1.1  甲醇：HPLC
2.1.2  DMF：分析纯
2.2 仪器设备

3.2.1 S900 GC-MSD 
3.2.2 色谱柱：RBX-WAX/60m*0.25mm*0.5μm
3.2.3 反控工作站
三、标准溶液配制

3.1 DMF标准储备液

准确称取0.0207g DMF于10mL容量瓶中，加入甲醇振摇定容至刻度线，得到浓度为2070mg/L的DMF标准储备液。
3.2 DMF标准使用液

准确移取DMF标准储备液（3.1）966μL至10mL容量瓶中，加入甲醇振摇定容至刻度线，得到浓度为200mg/L的DMF标准使用液。
3.3 标准系列溶液
分别移取5μL、25μL、50μL、100μL、250μL、500μL DMF标准使用液（3.2）至装有995μL、975μL、950μL、900μL、750μL、500μL甲醇的样品瓶中，得到浓度为1mg/L、5mg/L、10mg/L、20mg/L、50mg/L、100mg/L的标准系列溶液，待测。
3.6 样品溶液
准确称取1.0g（精确至0.1g）样品于顶空瓶中，加入10mL甲醇，密封，超声提取1h±5min，冷却至27℃以下，过滤，待测。
测定条件

气相质谱条件：

进样口温度：230 ℃；

载气：氦气

（2）柱箱：100 ℃保持2 min，以20 ℃/min升至220 ℃，保持5min
（3）柱流量：1 mL/min；

（4）分流比：5：1

离子源温度：230 ℃；

传输线温度：240 ℃；

（6）电离方式：电子轰击源（EI），电离能量为70 eV；

（7）选择离子扫描模式

	目标化合物
	定量离子
	辅助离子

	DMF
	73
	44


五、实验

5.1 典型谱图及结果（50 mg/L）
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5.2 校正曲线

梯度浓度范围为1 mg/L-100 mg/L的线性方程及相关系数R2，如下图所示：
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5.3 样品谱图及结果
5.3.1 样品ER-Ⅰ谱图及结果
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样品测得浓度为4.649mg/L，称样量1.0g，定容体积10mL，故样品ER-Ⅰ中DMF残留量为46.49mg/kg。

5.4.2 样品ER-Ⅱ谱图及结果
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样品测得浓度为33.969mg/L，称样量1.0g，定容体积10mL，故样品ER-Ⅱ中DMF残留量为339.69mg/kg。

说明：

标准ISO16189、EN17131上均用的内标法测定，由于实验室没有内标物DMF-d7，故采用外标法进行定量。

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                               邮编： 610052
分析员：罗丹                                                     审核 ： 金迁

电 话：15657600025                                              日期：2023.04.13

_1234567890.doc


F U L I












