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顶空气气相色谱法测定

食品包装用 一 共聚树脂中的 单体

陈筱君 徐振华 杭州市卫生防疫站

偏氯乙烯一丙烯酸甲醋 一

共聚树脂是一种新型的包装材料
,

对水蒸

汽
、

氧气
、

二氧化碳等具有良好的阻隔性
。

国际上自 年代末开发以来发展很快
,

已

在高阻隔性能树脂中占主导地位
,

被广泛地

用于食品
、

军工产品及精密仪器的包装材

料
。

一 共聚树脂的合成原料
和 是中等毒性物质

。

〔 〕国外对其留

残量有相应的限量标准
。

〔
、

〕两种单体

的测定方法分别亦有报导
。

〔 〕笔者曾用

户和有机皂土混合色谱柱
,

顶空气法成

功地分离了 一 共聚树脂
,

户 树

脂 中残 留的
、

和 一二氯 乙
烷

。

〔 〕在该柱上如果能同时测定
,

便

可一柱多用
,

避免拆装色谱柱
,

变动分析方

法所造成的麻烦
。

本文对 的测定条件作
了多次试验

,

证实是可行的
。

材料与方法

原理 采用顶空气法原理
。

置试样

于密封容器中
,

在一定温度下
,

单体从

试样中逸出向空间扩散达到平衡
,

取顶空气

进行分析
。

试剂和仪器

单体 街化公司提供
,

纯度

密封平衡瓶

配气瓶 节

注射器
、

拜

小型恒温干燥箱

, 色谱条件 带氢火焰离子检测器的

气相色谱仪
。

色谱柱 骊 内装涂

渍 户和 有机皂土的 白

色担体
。

柱温 ℃
,

汽化室和检测室温度
℃

。

氮 气
、

氢 气

加
、

空气 如
。

操作步骤

标准气配制 用微量注射器抽取

单体注人已称重 的安瓶瓶内
,

酒

精灯上封口再称重
,

放人配气瓶中
。

将配气瓶抽真空后振摇至安瓶瓶破碎
。

开关

配气瓶活塞平衡内外压力
,

静置数分钟后便
可使用

。

标准气浓度按下式计算

竺二型上 护

式中 一 标准气浓度
,

咧

一 配气瓶体积
,

标准曲线绘制 取四只密封瓶
,

装人 印 空白树脂后分别注人标准气
、 、 、

骊
,

放人 干燥箱

内恒温 如
,

取 顶空气注人色谱仪
,

以

峰高对含量绘制曲线 见图
。

试样测定 称取样品 于

密封瓶中
,

℃恒温 勃
,

取 顶空气

分析
,

从标准曲线上查得结果
。

结果与讨论

顶空气法测定试样的关键是被测组

份必须从试样中完全逸出
。

为此平衡温度和

平衡时 , 的选择至关重要
。

表
、

表 结果



,
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证明 ℃恒温 如
,

样品中的 能均匀

扩散达到平衡
。

适量
,

配制成混合标准气
,

色谱分离效果见

图
。

汗盯 ,
表 精 密 度 试 验

浓度 护 测定次数 均值 标准差 变异系数

“

图 标准曲线

表 平衡温度一浓度的峰高值 单位

℃ ℃ ℃ ℃

月付勺乙八乙亡︺口︵匕勺‘只目月马月﹃,‘八乙左﹃

月

表 平衡时间一浓度的峰高值 单位附
拌 仓 的 的

图

一 二氯乙烷
,

’

’ ’

由中国包装总公司下达的
“

研制食

品包装用 一 共聚树脂
”

项目在浙

江省衙化工业公司和我站的共同努力下初步

获得成功
。

采用本法测试样品 余批
,

结

果令人满意
。

部分实测数据见表
。

﹄口月口七卜口月叶八乙八己︺

试样中加人不同浓度的标准气
,

回 表 部分样品实测数据

收试验结果见表
。

釜号

一

一

一

一

一

一

一

一

咧 叼

表 回 收 率 试 验

本底量 加人量 测得量 回收率

峰高 口叼 峰高 叨 峰高 叫
厅们 , 旧们

〕

八纯﹄︺口口月峙月叶月峪月叶

表
。

同一浓度的试样测定 次
,

结果见

取
、

一二氯乙晓

本法操作简便
,

灵敏快速
,

试样中

的其他组份不产生干扰
。

适用于卫生部门的

监督检测和工厂的日常控制分析
。
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闪

积取样透析测定
。

本文承蒙周忠文副主任检验师的指

导
,

谨此致谢
。
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。
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