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洗涤用品 三氯卡班含量的测定
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6.2 高效液相色谱测定

6.2,1 色谱参考条件

色谱参考条件如下 :

a) 色谱柱 :C1:硅 胶键合相柱 ,填料粒径 5um,色 谱柱尺寸 250mm× 4.6mm(内 径)或性能相

当者。

注 1:不 同批号、规格的 C1:色谱柱对三氯卡班组分有不同的保留时间 ,为 保证合适的样品洗脱时间可 以调整

流动相中甲醇和水的比例。

b) 流动相 :甲 醇 +水 (70+30,体积 比)。

注 2:此 甲醇和水的比例适合于采用 ZORBΛ X s⒌AqC1:色 谱柱。

c) 流速 :1。 O mL/min。

d) 检测波长 :264nm。

e) 进样量 :10uL或相当进样量 。

f) 柱温 :室温 。

6.2.2 标准 曲线的绘制

移取三氯卡班储各溶液 (4.3)配 制成浓度分别为 1m酽 L、 2mg/L、 5m酽 L、 10mg/L、 50mg/L的

工作溶液 。按色谱条件 (6.2.1)测 定 ,以 峰面积为纵坐标 ,三氯卡班工作溶液浓度为横坐标 ,绘制标准 曲

线 ,采用保 留时间定性 ,外 标法定量 。在 6.2.1条件下 的三氯卡班色谱 图参见图 A,1。

6.2,3 试样测定

在标准 曲线制作相同的色谱条件下 ,定 量将 10uL试样溶液 (6.1)注入色谱仪进行测定 ,记录保 留

时间和峰面积 。如果试样溶液的浓度较高 ,可用 甲醇稀释后进样 。

6,2.4 计算

样 品中的三氯卡班含量 以毫克每千克 (m酽 kg)表示 ,按式 (1)计算 :

X=c× v× 1000      。⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯··(1)
z,l

式中 :

c——从标准曲线上得到的样品溶液中三氯卡班的浓度 ,单位为毫克每升(m酽 L);

V——试样溶液总定容体积 ,单位为升(L);

9,,——试样的质量 ,单位为克 (g)。

计算结果保留两位有效数字。

7 回收率和定量下限

三氯卡班含量在 10mg/kg~20OO mg/kg范 围内,回收率范围 90%~100%,相 对标准偏差小于 5%。

若称取 0.5g样品 ,方法的检出限为 4m酽 kg,定量下限为 15mg/kg。

8 精密度

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的 10%,

以大于这两个测定值的算术平均值的 10%情况不超过 5%为前提。
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