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摘要：取样品 0.5g置于顶空瓶中，再精密量取的内标溶液 5ml，摇匀，密封。在一定的温

度下，顶空瓶内样品中的甲醇、乙醇、丙酮向液上空间挥发，在气液两相达到热力学动态平

衡。气相中的甲醇、乙醇、丙酮经色谱柱分离，用氢火焰检测器检测，以保留时间定性，单

点内标法定量。
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1 参考标准

参照《中国药典 2020年版 0861残留溶剂测定法第一法》

2 试剂和材料

2.1 试剂

2.1.1正丙醇：分析纯

2.1.2水：纯净水

2.1.3甲醇：分析纯

2.1.4乙醇：分析纯

2.1.5丙酮：分析纯

2.2 仪器设备

2.2.1福立 GC9720Plus气相色谱仪，附宽量程氢火焰检测器（FID）

2.2.2 HS 930全自动顶空进样器

2.2.3 RBX-624/30m*0.32mm*1.8um

3 溶液配制

3.1 内标溶液的配制

取正丙醇，用水稀释制成 0.02%（ml/ml）的溶液

3.2 样品溶液配制

取样品 0.5g置于顶空瓶中，再精密量取的内标溶液 5ml，摇匀，密封
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3.3 对照品溶液的配制

精密称取甲醇 0.1513g，乙醇 0.2508g与丙酮 0.2498g，置 50ml量瓶中，用内标溶液稀

释至刻度，摇匀；精密量取 5ml，置 50ml量瓶中，用内标溶液稀释至刻度，摇匀，精密量

取 5ml，置顶空瓶中，密封

4 测定

4.1 顶空条件

（1）加热箱温度：90℃；

（2）取样针温度：100℃；

（3）阀箱温度：110℃；

（4）传输管温度：120℃；

（5）加热时间：60min。

4.2 色谱条件

（1）进样口：250℃；

（2）柱温：40℃，以 5℃/min 升至 120℃，保持 10min；

（3）检测器：240℃；

（4）恒流：2mL/min；

（5）分流比：5:1；

（6）进样量：1mL。

4.3 典型谱图

图 1 对照品谱图
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4.4 对照品连续 6 针重复性实验

图 2 对照品重复性谱图

5.5 标准曲线
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5.6 样品两针典型谱图及分析结果
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说明：样品中的残留甲醇、乙醇、丙酮含量均未超出限量。
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