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可生物降解塑料中的聚乙烯的定量
Part 4: 通过EGA-MS获得的校准曲线

[背景] 正如前篇（PYA1-187C）所述，与生物降解塑料（BP）的其他组分相比，聚乙烯（PE）具有最高的热稳定性。基于这

一点，采用释放气体分析（EGA）-MS对PE进行了定量分析。为了检测BP样品中微量的PE，在测定过程中将分流比设定为较

低水平。

[方法] 本研究中使用的BP样品P1～P14的详细信息见前篇（PYA1-189C）。称取50 µg BP样品，加入1 µg氘代聚苯乙烯作为

内标（IS），并添加1 mg CaCO₃以提高检测灵敏度，然后进行测定。测定采用多功能热裂解器（EGA/PY-3030D）直接连接

于GC进样口的GC/MS系统。此外，除分流比以及升温速率（设定为20 ºC/min）外，其余测定条件均与前篇（PYA1-187C）

所述相同。为了抑制淀粉、PLA和PBAT产生的信号强度，在加热炉温度达到430 ºC之前，将分流比设定为150:1。当温度高于

430 ºC时，利用GC的“Gas Saver”功能将分流比切换为15:1，以增加PE热裂解产物的传输至质谱检测器的量。此外，为降

低芳香族化合物的干扰，最高温度设定为500 ºC。

[结果] 在P8～P14样品的 m/z 71 EGA曲线中，如Fig. 1所示，可以观察到PE相关峰的强度在430 ºC以上明显增加。校正曲线

采用10个BP样品中PE峰面积创建，峰面积均以内标（IS）峰面积进行归一化处理，其中用于验证的P2、P5、P9和P12样品未

纳入校正曲线的创建。无论基质为CaCO₃还是淀粉，均获得具有良好线性的校正曲线。如Fig.2（A）和Fig.2（B）所示，用于

验证的样品数据点与回归曲线具有良好的一致性。PE信号的相对标准偏差因样品而异，范围为1.2%（P6）至13.2%（P14）。

采用EGA-MS对BP中的PE进行分析时，通过计算S/N分别为3和10时对应的浓度，评估了检测限（LOD）和定量限（LOQ）。

结果表明，PE的LOD和LOQ按绝对质量计分别为0.19 µg和0.46 µg，按质量分数计分别为0.38 wt%和0.92 wt%。EGA-MS测

得的PE定量限（0.46 µg，0.92 wt%）略低于DS Py-GC/MS（约60分钟）所获得的结果。综上所述，EGA-MS非常适用于日

常质量控制和符合性评价；而在需要更高灵敏度的情况下，特别是对于PE含量低于1%的样品分析，DS Py-GC/MS则更为合适。
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Fig. 1. P8～P14样品m/z 71的EGA曲线
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Fig. 2. BP中PE的校正曲线以及（A）P2和
P5样品、（B）P9和P12样品的测定
结果散点图（n = 3）.
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加热炉温度: 250 – (20 ºC/min) – 430 ºC (保持 1 min) – (20 ºC/min) – 500 ºC, GC 柱箱温度: 300 ºC, 
分流比: 250 – 430 ºC, 150:1 以及430 – 500 ºC, 15:1, MS TIC 模式: m/z 50 – 500, EGA 管: 
UADTM-2.5N 去活化金属毛细管(3 m x 0.15 mm), 样品量: 50 µg, 1 mg CaCO3, 1 μg 氘代聚苯乙烯
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