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PYA1-152C

为了防止粉末样品从样品杯散射而开发的不含邻苯二甲酸盐的石英垫

Part 1:使用石英棉·石英垫时的比较与回收率

[背景] 自由下落式将样品导入的热裂解GC测定中，为了防止加热炉内的粉末样品的散射，通常在样品的上面用石英棉塞住。

然而，样品杯用石英棉塞住的步骤烦杂，并且因分析者不同而石英棉的塞住方法和使用量都有差异，因此会影响分析结果的重

现性。因此在这里开发了，容易消除个人差异的，防止样品散射的不含邻苯二甲酸盐石英垫（以下简称石英垫，Fig.1)。这篇

中，含有邻苯二甲酸酯类的聚苯乙烯（PS）为样品的进行测定，并且对于有无使用石英垫的结果影响进行评价。
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参考：太田 等、日本分析化学会第68年会、演讲号H2002 (2019).

加热炉温度: 200 - 20 ºC/min - 340 ºC (1 min 保持), 分离色谱柱: UA-PBDE (L=15 m, i.d.=0.25 mm, df=0.05 µm), 

柱流量: 1 mL/min, 分流比: 1/20, GC柱箱: 80 - 20 ºC/min - 300 ºC (5 min 保持), 

MS扫描范围： m/z 29 - 450, 样品量: 0.25 mg (PS).

Table 1 有石英垫的各化合物的
回收率与重现性（n=3）

回收率 [%] RSD值 [%]

DIBP 107 0.7

DBP 105 1.2

BBP 100 0.9

DEHP 104 0.6

DNOP 100 2.9

DINP 106 1.9

DIDP 107 1.1

Fig. 1 石英垫的照片

[方法] 石英垫是，将石英滤纸剪成直径为3 mm的圆形后，进行去活化处理。样品是，在IEC 

62321-8 规定的含7种邻苯二甲酸酯各1000 ppm的PS的二氯甲烷：二甲苯（9:1）溶液（50 

μg/μL)，并採取5 μL至样品杯并干燥溶剂。再用1枚石英垫塞住后进行热脱附-GC/MS测定。测
定使用多功能热裂解器直接连接GC进样口的GC/MS系统。

[结果] Fig.2所示有石英棉（填充量约1 mg）和有石英垫状态测定所得到的色谱图。两种都得
到了相同的色谱图。Table 1所示有石英垫时各邻苯二甲酸酯的回收率（有石英棉为基准）和
n=3测定的重现性。化合物也回收率是几乎为100 %，重现性为良好。由上可知，石英垫是邻苯
二甲酸酯类的分析中没有显示任何影响。
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Fig. 2 有石英棉・有石英垫时得到的色谱图
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