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前  言
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胶鞋、运动鞋N-甲基吡咯烷酮含量的测定

  警示———使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问

题,使用者有责任采取适当的安全和健康措施,并保证符合国家有关法规规定的条件。

1 范围

本标准规定了胶鞋、运动鞋中N-甲基吡咯烷酮的气相色谱-质谱法的测定方法。
本标准适用于胶鞋、运动鞋中皮革、合成革、人造革、纺织材料等中的N-甲基吡咯烷酮含量的测定。

2 方法原理

试样用甲醇超声提取,提取液经滤膜过滤后,用气相色谱-质谱联用仪(GC-MS)进行测定,采用选

择离子进行确认,外标法定量。

3 试剂和材料

3.1 甲醇:色谱纯。

3.2 N-甲基吡咯烷酮标准物质:CAS号872-50-4,纯度≥99%。

3.3 玻璃样品瓶:40mL,密封性好。

3.4 一次性无菌注射器:2mL。

3.5 有机相针式过滤器:孔径0.22μm。

3.6 N-甲基吡咯烷酮标准溶液,1000mg/L:准确称取10mgN-甲基吡咯烷酮标准物质于10mL容

量瓶中,用甲醇(3.1)溶解并定容至刻度,得到1000mg/L的标准溶液。
注:此溶液用棕色储液瓶封装,在0℃~4℃冰箱中避光保存,有效期12个月。

3.7 N-甲基吡咯烷酮标准储备溶液,20mg/L:移取0.5mL浓度为1000mg/L的N-甲基吡咯烷酮标

准溶液(3.6)至25mL容量瓶中,用甲醇(3.1)定容至刻度,得到20mg/L的标准储备溶液。
注:此溶液用棕色储液瓶封装,在0℃~4℃冰箱中避光保存,有效期3个月。

3.8 N-甲基吡咯烷酮标准工作溶液:取5个10mL容量瓶,分别加入0.25mL、0.5mL、1.0mL、

2.5mL和5mL浓度为20mg/L的N-甲基吡咯烷酮标准储备溶液(3.7),用甲醇(3.1)定容至刻度,得
到浓度分别为0.5mg/L、1mg/L、2mg/L、5mg/L和10mg/L标准工作溶液,与20mg/L的N-甲基

吡咯烷酮标准储备液(3.7)组成六个不同浓度的标准工作溶液。

4 仪器和设备

4.1 气相色谱-质谱联用仪(GC-MS):EI源。

4.2 色谱柱:毛细管色谱柱(30m×0.25mm×0.25μm,DB-WAX柱或相当者)。

4.3 分析天平:精度0.1mg。

4.4 超声波发生器:配有控温器,功率不低于200W。

4.5 可调移液器:容积可调,量程50μL~200μL、200μL~1000μL、0mL~5mL、0mL~10mL。

4.6 容量瓶:10mL、25mL。
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