PHU LUC 10.13 XAC PINH HAM LUQONG METHANOL VA PROPAN-2-OL

Phwong phap A

Phwong phap séc ky khi tiém pha hoi (head-space) (Phu luc 5.2).

Dung dich chuén néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT;) thanh 100,0 ml bang nuéc. Pha lodng 1,0 ml
dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml bang nudc.

Dung dijch thd~ Tron d&u 1,0.ml dung dich chuén ndi va 4,0 ml mau thir va pha lodng thanh 20,0 ml
bang nwée. Chuyén 2,0 ml.dung dich thu duwoc vao lo tiém mau.

Dung dich déi chiéu (1): Tron déu 1,0 ml methanol (TTz) va 1,0 ml propan-2-ol (TT>) va pha lodng thanh
100,0 ml béng nwée. Pha loang 1,0 ml dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml béng nuwoc.

Dung dich dbi chiéu-(2): Pha lodng 5,0 ml ethanol (TT) thanh 100,0 ml bang nuéc. Pha lodng 25,0 ml
dung dich thu dwoe thanh 100,0 ml bang nudéc. Pha lodng 1,0 ml dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml
bang nuére.

Dung dich déi chiéu (3): Tron déu1,0 ml dung dich chuén néi, 2,0 ml dung dich dbi chiéu (1) va 2,0 ml
dung dich di chiéu (2) va pha loang thanh 20,0 ml bang nuwéc. Chuyén 2,0 ml dung dich thu dwoc vao
lo tiém mau.

(chu y: Pay ngay cac lo tiém mau bang nut cao su phu polytetrafluoroetylen va cé dinh bang ndp nhém)
Diéu kién séc ky:

Cét silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dwoc phu pha tinh cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94)
polysiloxan (d6 day phim 3 uym).

Khi mang: Heli dung cho s&c ky.

Ty 1é chia dong: 1 : 50.

Tbc d6 dong: 3 ml/min.

Diéu kién tiém pha hoi tinh nhw sau: nhiét dd can bang 85 °C, th&i gian can bang 20 min.

Nhiét dé:

Thei gian Nhiét do

(min) (C)

0-1,6 40
. 1,6-9,9 40 — 65

Cot

9,9-13,6 65 —» 175

13,6 - 20 175

Bubng tiém 200

Detector 200

Detector ion héa ngon Ilra.
Thé tich tiém: 1,0 ml pha hoi cGia cac dung dich thtr, dung dich déi chiéu (3), méi dung dich it nhat 3
lan.
Th tw riva giai: Methanol, ethanol, propan-2-ol, propanol.
Thoi gian lwu twong ddi so v&i ethanol (thdi gian lwu khoang 5,3 min): methanol khoang 0,8;
propan-2-ol khoang 1,2; propanol khoang 1,6.
Kiém tra tinh phu hop cta hé théng: Trén sac ky d6 cia dung dich ddi chiéu (3), do phan giai gitra pic
methanol va pic ethanol it nhat la 5.
Tinh phan trdm thé tich/thé tich cla methanol (ho&c propan-2-ol) cé trong ché phdm thir theo cong
thire sau:
A X I

A, X I; x40
Trong dé:
A1, Az 1an lwot 1a dién tich pic methanol (hodc propan-2-ol) thu dworc trén sac ky dd cia dung dich tho
va dung dich di chiéu (3).
l1, I2 1an lwot la dién tich pic chuan néi thu duwoc trén sic ky d6 clia dung dich thtr va dung dich dbi
chiéu (3).
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Phwong phap B

Phwong phap sac ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich chuén néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT;) thanh 100,0 ml bang nudc.

Dung dich thd~ Tron d&u 1,0 ml dung dich chuén ndi va 4,0 ml mau thir va pha lodng thanh 20,0 ml
bang nudr.

Dung dich déi chiéu (1): Tron déu 4,0 ml methanol (TTz) va 1,0 ml propan-2-ol (TT>) va pha lodng thanh
100,0 ml béng nwoée. Pha loang. 1,0 ml dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml béng nuwoc.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml ethanol (TT) thanh 50,0 ml bang nuéc.

Dung dich dbi chiéu (3): Tron déu 1,0 ml dung dich chuan ndi, 1,0 ml dung dich déi chiéu (2) va 2,0 ml
dung dich dbi chiéu (1) va pha lodng thanh 20,0 ml bang nuée.

Piéu kién séc ky:

Cét silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dwoc phu pha tinh cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94)
polysiloxan (d6 day-phim 3 um).

Khi mang: Heli ding cho s3c ky.

Ty 1é chia dong: 1 : 50.

Tbc d6 dong: 3 ml/min.

Nhiét dé:

Thei gian Nhiét do

(min) (°C)

0-1,6 40
R 1,6-99 40 — 65

Cot

9,9-13,6 65 — 175

13,6 - 20 175

Budng tiém 200

Detector 200

Detector ion héa ngon Ira.

Thé tich tiém: 1,0 ul dung dich thir, dung dich dbi chiéu (3), méi dung dich it nhat 3 lan.

Th tw riva giai: Methanol, ethanol, propan-2-ol, propanol.

Thoi gian lwu twong ddi so v&i ethanol (thdi gian lwu khoang 5,3 min): methanol khoang 0,8;
propan-2-ol khoang 1,2; propanol khoang 1,6.

Kiém tra tinh phu hop ctia hé théng: Trén sac ky d6 cua dung dich dbi chiéu (3), d6 phan giai gitra pic
methanol va pic ethanol it nhét 13 5.

Tinh phan trdm thé tich/thé tich cla methanol (hodc propan-2-ol) cé trong ché phdm thir theo cong

thirc sau:

A, X I X 40
Trong dé:
A1, Az 1an lwot 1a dién tich pic methanol (ho&c propan-2-ol) thu dwoc trén sac ky dd cta dung dich tho
va dung dich di chiéu (3).
l1, I2 1an lwot la dién tich pic chuan néi thu duwoc trén sic ky d6 cia dung dich tht» va dung dich dbi
chiéu (3).
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