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报纸溶剂残留的测定方法
1　 范围

本标准适用于报纸。

本标准规定了溶剂残留量(包括苯系溶剂、无水乙醇、异丙醇、正丁醇、丙酮、丁酮、乙酸乙酯、乙酸异丙酯、乙酸丁酯、己醛、丙二醇甲醚、乙酸正丙酯)的测定方法。
2　 原理

试样经剪碎后，采用顶空气相色谱-质谱联机同时测定16种溶剂残留量。图谱参见附录A，各溶剂的特征定性离子和定量离子见附录B。

3　 试剂和材料
3.1　 二甲基甲酰胺（DMF）：分析纯。
3.2　 16种标准物质（无水乙醇、异丙醇、正丁醇、丙酮、丁酮、己醛乙酸乙酯、乙酸异丙酯、乙酸丁酯、丙二醇甲醚、乙酸正丙酯、苯、甲苯、间二甲苯、对二甲苯、邻二甲苯）。
4　 仪器和设备

4.1　 氢离子检测型气相色谱质谱仪（带顶空进样）。
4.2　 顶空瓶：20mL。

4.3　 微量注射器：10µL。

4.4　 电子天平：感量为0.01mg。
5　 试验条件
5.1　 顶空条件

样品瓶平衡温度：80℃；        环路温度：90℃；
传输线温度：100℃；           气相循环时间：30min；
平衡时间30min。

5.2　 气相质谱条件
色谱柱（Agilent 19091N-136:260℃ 60m×250μm×0.25μm）或等效柱；进样口温度：200℃；载气：He；分流比10：1；流速2.5mL/min，升温程序：45℃保持8min，然后3℃/min升到75℃；传输线温度240℃；离子源温度：230℃；扫描范围30～300amua。

6　 试验步骤

6.1　 标准溶液的配制

准确称取各类标准物质（3.2）0.1g，精确到0.01mg，于50mL的容量瓶中，用二甲基甲酰胺（DMF）定容到刻度，分别取1µL 、2µL、4µL、8µL、和10µL于干净的顶空瓶中，立即密封，待测，换算成各标准溶剂的质量。

6.2　 标准曲线的测定

将配制好的混合标准溶液（6.1）放到顶空仪上，按5.1的条件进行恒温，并按5.2的气相质谱条件进行测定，以添加的标准品量为横坐标，以色谱峰面积积分值为纵坐标，绘制标准曲线进行定量分析。 

6.3　 待测样品的制备

裁取0.2m2待测样品，并将样品迅速裁成10mm*30mm的碎片，放入清洁的顶空瓶中，迅速密封。

6.4　 样品的测试

按5.1的条件进行恒温，并按5.2的气相质谱条件进行测定。根据样品的出峰面积在标准曲线上查出对应量。

7　 结果计算

溶剂残留量按式（1）进行计算：
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(1)

式中：

	w
	
	溶剂残留量，单位为毫克每平方米（mg/m2）；

	
	
	

	P
	
	对应量，单位为毫克 (mg)；

	
	
	

	S
	
	试样面积，单位为平方米（m2）；

	
	
	

	V1
	
	进样量，单位为毫升（mL）；

	
	
	

	V2
	
	试样瓶实际体积，单位为毫升（mL）。

	
	
	


附　录　A 
（资料性附录）
16种溶剂的离子色谱图
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图A.1　 16种溶剂的离子色谱图

表A.1　 16种溶剂相对应的名称
	编号
	溶剂名称
	编号
	溶剂名称

	1
	丙酮
	9
	甲苯

	2
	乙酸乙酯
	10
	乙酸丁酯

	3
	乙酸异丙酯
	11
	己醛

	4
	丁酮
	12
	丙二醇甲醚

	5
	异丙醇
	13
	对二甲苯

	6
	无水乙醇
	14
	间二甲苯

	7
	苯
	15
	正丁醇

	8
	乙酸正丙酯
	16
	邻二甲苯


附　录　B 
（资料性附录）
14种溶剂的定量离子和定性离子

	序号
	溶剂成分
	保留时间（min）
	定量离子
	定性离子

	1
	丙酮
	3.59
	43（100）
	58（30）

	2
	乙酸乙酯
	4.40
	43（100）
	61（23），70（16）

	3
	乙酸异丙酯
	4.56
	43（100）
	61（23），87（19）

	4
	丁酮
	4.61
	43（100）
	72（33）

	5
	异丙醇
	5.05
	43（22）
	45（100）

	6
	无水乙醇
	5.20
	31（100）
	45（68），46（23）

	7
	苯
	5.41
	78（100）
	77（23）

	8
	乙酸正丙酯
	6.26
	43（100）
	61（38.7），73（20.6）

	9
	甲苯
	8.60
	91（100）
	92（60）

	10
	乙酸丁酯
	10.23
	43（100）
	56（44），61（17），73（22）

	11
	己醛
	10.60
	56（100）
	44（89），41（88）

	12
	丙二醇甲醚
	12.76
	45（100）
	47（25.9），43（11.7）

	13
	对二甲苯
	13.12
	91（100）
	106（53），105（24）

	14
	间二甲苯
	13.45
	91（100）
	106（53），105（22）

	15
	正丁醇
	13.80
	56（100）
	41（65），31（49）

	16
	邻二甲苯
	15.69
	91（100）
	106（48），105（19）
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