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进出口食品中
$%

种酸性除草剂

残留量的检测方法

气相色谱
$

质谱法

%

!

范围

本标准规定了食品中
#$

种酸性除草剂残留量的气相色谱
%

质谱测定方法!

本标准适用于大米#糙米#大麦#小麦和玉米中二氯皮考啉酸#对氯苯氧乙酸#

&%

苯基苯酚#麦草畏#

&

甲
'

氯#

&

$

'%

滴丙酸#溴苯腈#

&

$

'%

滴#三氯吡氧乙酸#

$%

萘乙酸%
(!!

#

)%

氯苯酚#

&

$

'

$

)

滴丙酸#草灭

平#

&

甲
'

氯丁酸#

&

$

'

$

)%

涕#氟草烟#

&

$

'%

滴丁酸#苯达松#碘苯腈#毒莠定#二氯喹啉酸#吡氟禾草灵#吡

氟氯禾灵#麦草氟#三氟羧草醚#水杨菌胺#嘧草硫醚#环酰菌胺#氯甲酰草胺#喹禾灵#双草醚等
#$

种酸

性除草剂残留量的测定!

!

!

方法提要

试样用丙酮酸性水溶液提取$挥去提取液中丙酮后$经乙酸乙酯液液分配#凝胶渗透色谱仪&

*+,

'

净化后$用三甲基硅烷化重氮甲烷衍生化$衍生化产物过弗罗里硅土固相萃取柱进一步净化$用气相色

谱
%

质谱仪&

*,%-.

'选择离子监测方式&

./-

'测定$外标法定量!

$

!

试剂和材料

除另有规定外$所有试剂均为分析纯$水为二次蒸馏水!

$0%

!

丙酮"优级纯!

$0!

!

正己烷"优级纯!

$0$

!

环己烷"色谱纯!

$0&

!

甲醇"色谱纯!

$0'

!

苯"色谱纯!

$0(

!

乙酸乙酯"色谱纯!

$0)

!

氯化钠!

$0"

!

氯化钠溶液&

$)1

'"称取
$)2

3

氯化钠&

#04

'溶于水中$定容至
$22256

!

$0*

!

浓盐酸"优级纯!

$0%#

!

盐酸溶液&

20$578

%

6

'"准确移取
956

&

#09

'溶于水中$定容至
$22256

!

$0%%

!

盐酸溶液&

'02578

%

6

'"准确移取
#:256

&

#09

'溶于水中$定容至
$22256

!

$0%!

!

三甲基硅烷化重氮甲烷正己烷溶液&

&02578

%

6

'!

$0%$

!

丙酮
%

环己烷提取液&

&;<

$体积比'"准确移取
&256

丙酮&

#0$

'和
<256

环己烷&

#0#

'混合

均匀!

$0%&

!

丙酮
%

正己烷提取液&

&;<

$体积比'"准确移取
&256

丙酮&

#0$

'和
<256

正己烷&

#0&

'混合

均匀!

$0%'

!

甲醇
%

苯提取液&

&;<

$体积比'"准确移取
&256

甲醇&

#0'

'和
<256

苯&

#0)

'混合均匀!

$0%(

!

农药标准品"二氯皮考啉酸#对氯苯氧乙酸#

&%

苯基苯酚#麦草畏#

&

甲
'

氯#

&

$

'%

滴丙酸#溴苯腈#

&

$

'%

滴#三氯吡氧乙酸#

$%

萘乙酸%
(!!

#

)%

氯苯酚#

&

$

'

$

)

滴丙酸#草灭平#

&

甲
'

氯丁酸#

&

$

'

$

)%

涕#氟草

烟#

&

$

'%

滴丁酸#苯达松#碘苯腈#毒莠定#二氯喹啉酸#吡氟禾草灵#吡氟氯禾灵#麦草氟#三氟羧草醚#水

$
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杨菌胺#嘧草硫醚#环酰菌胺#氯甲酰草胺#喹禾灵#双草醚标准品&英文名#分子式和
,!.

登记号见附录

!

表
!0$

'"纯度大于等于
941

!

$0%)

!

农药标准储备液"准确称取适量&精确至
20$5

3

'各农药标准品$用丙酮溶解于
)256

棕色容量

瓶$溶解定容$配制浓度为
)22

"

3

%

56

单标储备液!此储备液在
2=

#

'=

避光保存$有效期为
92>

!

$0%"

!

混合标准中间溶液"准确吸取
&0256

单个农药的标准储备溶液于
$2256

棕色容量瓶中$用丙酮溶

解定容$配制浓度为
$2

"

3

%

56

混合标准中间溶液$标准中间液在
2=

#

'=

避光保存$有效期为
#2>

!

$0%*

!

混合标准工作溶液"根据检测需要移取一定体积的混合标准中间溶液逐级稀释成适当浓度的混

合标准工作溶液$现配现用!

$0!#

!

弗罗里硅土固相萃取柱"

&)25

3

$

#56

$或相当者!

&

!

仪器和设备

&0%

!

气相色谱
%

质谱仪"配有电子轰击源&

?/

'!

&0!

!

凝胶渗透净化系统!

&0$

!

固相萃取装置!

&0&

!

离心机"

#222@

%

5AB

!

&0'

!

涡旋混匀器!

&0(

!

旋转蒸发仪!

&0)

!

氮气吹干仪!

&0"

!

离心管"

)256

!

&+*

!

鸡心瓶"

&2256

!

&0%#

!

微量注射器"

$2

"

6

!

'

!

试样制备与保存

'0%

!

试样制备

取有代表性样品
)22

3

$用粉碎机粉碎并通过
'2

目筛$混匀$均分成两份作为试样$分装入洁净的盛

样容器内$密封并标明标记!

'0!

!

试样保存

将试样于
2=

#

'=

保存!

在制样的操作过程中$应防止样品受到污染或发生残留物含量的变化!

(

!

测定步骤

(0%

!

提取

称取
$2

3

&精确至
202$

3

'试样于
)256

具塞磨口离心试管中$加入
$256

丙酮&

#0$

'和
$256

盐

酸溶液&

#0$2

'$放置
#25AB

$然后加入
&256

丙酮&

#0$

'置于旋转振荡器上振荡
$)5AB

$离心
&5AB

&

#222@

%

5AB

'$吸取上层清液$残渣再用
&C&256

丙酮&

#0$

'提取
&

次$合并全部提取液$将提取液转

入
&2256

鸡心瓶中$在
')=

水浴下用平缓氮气流挥去提取液中的丙酮!然后加入
$256

氯化钠水溶

液&

#0<

'和
&0)56

盐酸溶液&

#0$$

'$加入
&256

乙酸乙酯&

#0:

'$剧烈振摇
)5AB

$静置$待分层完全后$

收集有机相$水相再用
&C&256

乙酸乙酯&

#0:

'重复提取两次$合并全部乙酸乙酯层于
&2256

鸡心瓶

中$于
')=

水浴下旋转浓缩至近干$准确加入
'0256

丙酮
%

环己烷&

#0$#

'溶解残渣$过
20')

"

5

滤膜$

待净化!

(0!

!

凝胶色谱净化

凝胶色谱条件

D

'

!

凝胶柱"

,6(

E

DF?G&&222

柱&

#2255C&255

'(

&

!"

!

#!!!"

"
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H

'

!

流动相"丙酮
%

环己烷&

#0$#

'(

I

'

!

流速"

)0256

%

5AB

(

>

'

!

进样量"

&0256

(

J

'

!

收集方式"时间模式$收集
$&025AB

#

#2025AB

洗脱流出液!

(0$

!

衍生化

将收集的凝胶色谱洗脱液在
') =

下$旋转浓缩近干$用
#C&56

丙酮&

#0$

'洗涤$然后转移至

$256

具塞刻度试管中$在
'2=

下用平缓氮气流吹至近干$用
&56

苯
%

甲醇&

#0$)

'溶液溶解残渣$加

入
20&56

三甲基硅烷化重氮甲烷正己烷溶液&

#0$&

'$盖塞$混匀$

#2=

下放置
#25AB

(然后用平缓氮气

流吹至近干$用
)56

正己烷&

#0&

'溶解残渣!

(0&

!

固相萃取柱净化

先用
#56

丙酮&

#0$

'$

:56

正己烷&

#0&

'依次预淋洗弗罗里硅土固相萃取柱&

#0&2

'$弃去淋洗液$

将
:0#

得到的试样正己烷溶解液过弗罗里硅土固相萃取柱&

#0&2

'$弃去流出液(然后用
:56

丙酮
%

正己

烷&

#0$'

'洗脱$收集全部洗脱液于
$256

具塞刻度试管中$

')=

下用平缓氮气流吹至近干$用丙酮

&

#0$

'溶解定容至
20)56

$供
*,%-.

测定!

(0'

!

测定

(0'0%

!

气相色谱
$

质谱条件

D

'

!

色谱柱"

K+%)-.

石英毛细管柱$

#25C20&)55

&内径'

C20&)

"

5

$或相当者(

H

'

!

色谱柱温度"

)2=

保持
$5AB

$以
)=

%

5AB

的速率上升至
$:2=

保持
#5AB

$再以
$2=

%

5AB

的速率上升至
#22=

$保持
$25AB

(

I

'

!

进样口温度"

&)2=

(

>

'

!

色谱
%

质谱接口温度"

&<2=

(

J

'

!

载气"氦气$纯度大于等于
9909991

$

$0256

%

5AB

(

L

'

!

进样量"

&

"

6

(

3

'

!

进样方式"无分流进样$

$5AB

后开阀(

M

'

!

电离方式"

?/

(

A

'

!

电离能量"

42JG

(

N

'

!

测定方式"选择离子监测方式&

./-

'$根据
#$

种农药的保留时间分组$每种农药选择一个定量

离子$

$

个
#

&

个定性离子$每种农药的保留时间#定量离子#定性离子及定量离子与定性离子

的丰度比值$参见附录
!

中表
!O$

和表
!0&

(

F

'

!

溶剂延迟时间"

95AB

!

(0'0!

!

气相色谱
%

质谱测定

(0'0!0%

!

定性测定

对标准溶液及样液均按
:0)0$

规定的条件进行测定$如果样液中的色谱峰的保留时间与标准样品

相同$则对其进行质谱确证!当待测农药选择的监测离子在扣除背景后的样品质谱图中均出现$而且所

选择的离子丰度比与标准品的离子丰度比相一致$其值在允许范围内&允许范围见表
$

'$则可判断样品

中存在此待测农药!如果不能确证$则应重新进样$改变确证离子方式或采用其他灵敏度更高的检测方

法来确证!在上述气相色谱
%

质谱条件下$各农药的保留时间和选择离子丰度比参见附录
!

中表
!0$

!

表
%

!

使用气相色谱
%

质谱定性时相对离子丰度最大允许偏差

相对丰度&基峰'%

1

"

)2

"

&2

#

)2

"

$2

#

&2

#

$2

相对离子丰度最大允许偏差%
1 P$2 P$) P&2 P)2

(0'0!0!

!

定量测定

根据样液中农药的含量情况$选定峰面积相近的标准工作溶液!标准工作溶液和样液中农药的响

#

!"

!

#!!!"

"
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应值均应在仪器检测的线性范围内!对混合标准工作液和样液等体积交替进样测定$在上述色谱条件

下$各农药的保留时间参见附录
!

中表
!0$

$混合标准品
./-

色谱图参见附录
"

中图
"0$

!

(0(

!

空白试验

除不加试样外$均按上述测定步骤进行!

(0)

!

结果计算和表示表达

用色谱工作站或按式&

$

'计算试样中各农药的含量!

!

"

#

)

$

Q

)

%

#

Q

)

&

***********&

$

'

!!

式中"

!

+++试样中各农药的残留量$单位为毫克每千克&

5

3

%

F

3

'(

#

+++样液中各农药的峰面积(

$

Q

+++标准工作液中各农药的浓度$单位为微克每毫升&

"

3

%

56

'(

#

Q

+++标准工作液中各农药的峰面积$单位为平方毫米&

55

&

'(

%

+++样液最终定容体积$单位为毫升&

56

'(

&

+++最终样液所代表的试样量$单位为克&

3

'!

注"计算结果须扣除空白值!

)

!

测定低限和回收率

)0%

!

测定低限

本方法在大米#糙米#大麦#小麦和玉米中各农药残留量的测定低限均为
202$5

3

%

F

3

!

)0!

!

回收率

在大米#糙米#大麦#小麦和玉米中
#$

种农药添加回收率的实验数据见表
&

!

表
!

!

样品中添加浓度和回收率数据

序号 农药中文名称
添加浓度%

&

5

3

%

F

3

'

回收率%
1

大米 糙米 大麦 小麦 玉米

$

二氯皮考啉酸

20$ 9'0:

#

$2<0: 9202

#

$2#0& <#0$

#

9)0& 440:

#

9&0# <<02

#

9:0:

202) 9&0:

#

$2<0< <#0:

#

940: 9$0<

#

$2:02 <20&

#

<90' 9$0&

#

$2:0&

202$ $2#0#

#

$$'0: <409

#

$240& <20$

#

9#0< <#0#

#

9'0& 440#

#

920:

&

对氯苯氧乙酸

20$ 9#04

#

$2'0: <40:

#

$2&0) <402

#

$2)0$ <90<

#

$2#09 9&04

#

$2'0<

202) <'02

#

9:02 <)0&

#

$2&0: 9$0'

#

9<0& <)0<

#

940& <$0&

#

9&02

202$ <#02

#

940) <)0<

#

$290$ 4<0:

#

9&0' <$0&

#

$2)0$ <&0&

#

$2&0<

# &%

苯基苯酚

20$ :90#

#

<$0& <40'

#

$220) 4)09

#

<#0) 4'0'

#

<90$ <:0$

#

9:09

202) :90:

#

<'0' <20<

#

9:02 :20&

#

4$0' ::0'

#

<202 <40<

#

990:

202$ :90:

#

<'02 490'

#

9&0< :#02

#

4)0< 4&0<

#

9209 <204

#

9#0$

'

麦草畏

20$ 440$

#

9$0& 4$0:

#

<:09 4902

#

9&0& 4:0:

#

9&02 :<0$

#

4:02

202) <#02

#

920: 4902

#

9#0' <&0:

#

<90& <$0'

#

920: :'0<

#

4:0:

202$ <'09

#

9&09 :90<

#

<&0) 4)0)

#

<$02 4#0&

#

<#09 4<0)

#

9&0)

) &

甲
'

氯

20$ 9&0:

#

$2<0$ <20:

#

<<09 <&02

#

9&0& 490$

#

9&09 <&09

#

9#0#

202) <90&

#

9)0& <20&

#

9&0' <&0<

#

9&02 <&0'

#

940& <:02

#

9<0'

202$ 9'0&

#

$2&0# 4404

#

9&0# <&04

#

9$0: 440'

#

9&0# 4<0'

#

9'0'

'

!"

!

#!!!"

"

!##"
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表
!

&续'

序号 农药中文名称
添加浓度%

&

5

3

%

F

3

'

回收率%
1

大米 糙米 大麦 小麦 玉米

: &

$

'%

滴丙酸

20$ <'02

#

9#0# 440)

#

<<09 <20)

#

920: 440:2

#

<)09 4#0)

#

<#02

202) <#0<

#

9)02 <20&

#

9&0' <$0:

#

<:0' <$0:

#

920' 4<0'

#

9&0<

202$ <&0:

#

9#02 4$0#

#

<:0$ <#0$

#

<<0< 4)0<

#

<:04 <204

#

$2$02

4

溴苯腈

20$ 920)

#

$2)0# 4)0:

#

<<0' <404

#

9<0# 4<04

#

<:0) <&0<

#

9#0&

202) <<0&

#

940< 4'0:

#

<<0' <40<

#

9#0: 490<

#

9)0' 4)0<

#

<:0'

202$ 9)0<

#

$2402 4&0'

#

<:0< <'0&

#

9$0' 4#0'

#

<:0< <'0#

#

$2)0'

< &

$

'%

滴

20$ 9&09

#

$2)0< <&0'

#

9&04 <<0$

#

$2&0: 4<09

#

920) <#0'

#

9#0&

202) 920:

#

940& 420'

#

<#0< <'0<

#

9:0' 4&0<

#

9$02 4<0<

#

9$0'

202$ <:02

#

$2&0' :'0&

#

4<0< 4&0)

#

<90< 4&0)

#

<90< 4<0:

#

9)0)

9

三氯吡氧乙酸

20$ <$0$

#

9$0$ <$0'

#

9&02 <902

#

9)0$ 4'04

#

<)0' 4)09

#

<)0:

202) <&0'

#

9&0: <40<

#

9)0& 4<0:

#

9$0: <20'

#

<90' 420&

#

490<

202$ 4'0'

#

9&04 :<04

#

<)0& 4<0)

#

920& 4'0&

#

9209 4'04

#

<<0:

$2 $%

萘乙酸

20$ <&09

#

9&0$ <209

#

9'0# <90#

#

9<0< 4<0)

#

9#09 4'09

#

<$09

202) <'0<

#

9$0& 9<0&

#

$2#02 9#0:

#

9<0: <#0<

#

9'0< 490:

#

920<

202$ <$0&

#

9$09 4<0#

#

920: <'09

#

920) <$02

#

9'0: 9202

#

$$#0#

$$ )%

氯苯酚

20$ :#0&

#

4#0: :)0:

#

440# :#0<

#

4'02 :$02

#

4'02 :20'

#

<&0&

202) 420:

#

<#0< :90'

#

<202 :&0:

#

4$02 :40:

#

4:0& :'0&

#

4402

202$ 4)0)

#

<90: :)02

#

4)0# :&0#

#

4204 :&0#

#

4<0# :#0'

#

<&0&

$& &

$

'

$

)

滴丙酸

20$ <20:

#

920& 490)

#

<<0< <&0#

#

<90# :'04

#

4)0: 420:

#

4<0<

202) 490<

#

9#0& <)0<

#

$240' 4$02

#

4:0' :$0<

#

4:0: :)0'

#

440:

202$ <)0)

#

9:04 420)

#

<)0) 4'0$

#

9202 4:0$

#

<:0# 440<

#

9&0&

$#

草灭平

20$ :#04

#

4<0) :$0&

#

:<0$ :#0<

#

4'02 :'0)

#

4404 :$0$

#

4&0#

202) 4'02

#

<)0: :402

#

4)0: :'0'

#

4$0: 4$02

#

<202 :#0<

#

440<

202$ :40:

#

4904 :20$

#

440: :)02

#

4<0$ :#0&

#

4'0' :&0$

#

<'0$

$' &

甲
'

氯丁酸

20$ 4&0)

#

<'0$ <)0#

#

9&0& 9202

#

9<0' 4)0<

#

<904 4:0#

#

<)0$

202) 4<02

#

9$0& <90'

#

9<0: 4)0<

#

<'0& <402

#

9#0& <$0:

#

9:0$

202$ 490#

#

<<0# <'0)

#

9$0& <#0'

#

9'0$ <$0#

#

9<0$ 4'0:

#

<<0#

$) &

$

'

$

)%

涕

20$ <40:

#

$220& 4)0&

#

<90& <#0'

#

9#0' 4209

#

<)0) 4#0#

#

<:0&

202) <20<

#

9$0: 4$0'

#

<'0: 440&

#

<&02 <20<

#

9&02 4#0)

#

<&0$

202$ <<0:

#

940$ 4#02

#

<40) <&0$

#

9$0) 420)

#

<40$ 4$0)

#

<40<

$:

氟草烟

20$ <:0:

#

9:0' <902

#

9)0: 9$0$

#

$2$02 <#0&

#

9)02 :90)

#

<20&

202) <'0'

#

9:0& 9$0:

#

$2#0: <)0&

#

9&0& 920&

#

$2&0& 4<0&

#

920<

202$ <90$

#

$220<$ 4&0:

#

9&0' <$0)

#

9$09 9&0$

#

$2<0' 440#

#

9&02

)

!"

!

#!!!"

"

!##"

版权所有 · 禁止翻制、电子传阅、发售

食品伙伴网http://www.foodmate.net



表
!

&续'

序号 农药中文名称
添加浓度%

&

5

3

%

F

3

'

回收率%
1

大米 糙米 大麦 小麦 玉米

$4 &

$

'%

滴丁酸

20$ <20#

#

920< <#04

#

9#0< 9#0'

#

$220) 4'0)

#

<40& 4<0#

#

<)0$

202) <$0:

#

940< <40&

#

9<0& 4<0'

#

<90: <:0:

#

9:0' <$0:

#

9$02

202$ <'0$

#

9#0$ <<09

#

$2)0: 490:

#

920< 4<0)

#

9$0) 4<09

#

9)0<

$<

苯达松

20$ <$02

#

940& <:0'

#

9)0) <:0#

#

9:0: <$09

#

9&02 4)0<

#

<'0)

202) <$09

#

9$0: 9&0'

#

$2&0' <#0<

#

<<0: <)02

#

9<0& 4#0:

#

<402

202$ <:09

#

9#0) 4$0:

#

<:0$ <<04

#

9<0' <:0$

#

$$20< 4#0'

#

9'0)

$9

碘苯腈

20$ 9$04

#

$2'0# 4904

#

<)0& 9&0'

#

$2#0: <202

#

9)0$ <90&

#

$220)

202) 940'

#

$2#0: 440&

#

9$0: <'0<

#

9$0: <'0&

#

9'0: <#02

#

9)0:

202$ 9:0'

#

$290< 4)02

#

<:02 <40'

#

9)04 <:0&

#

9'04 4<0'

#

9'04

&2

毒莠定

20$ 9$02

#

$2$09 <$0'

#

<90< 9&09

#

$2)0$ <)0'

#

940# <)09

#

9:0'

202) <:02

#

9:0' 490<

#

<402 <'02

#

9:0: <:0'

#

9<0& 9#0'

#

$2<0&

202$ <:09

#

9$04 9#0)

#

$$$0& <'04

#

$2&02 4:0&

#

9#0# <#0<

#

$2$0&

&$

二氯喹啉酸

20$ <)0&

#

9:09 <)0<

#

9)02 <'04

#

9&0& <$0&

#

9&0) 4)04

#

<:02

202) <40'

#

$220' <'0:

#

9&0< 920&

#

9:0< 4$02

#

<#0< 4#0'

#

<'0)

202$ <)0<

#

9:04 <20<

#

9'0< 4902

#

<:04 440<

#

<<09 ::02

#

<<0&

&&

吡氟禾草灵

20$ 9204

#

$2)0< 4&09

#

<#0& <$09

#

920) 490'

#

920) <$02

#

9&04

202) 9&0'

#

$2)0& <'0&

#

9402 <$0'

#

<40& 4902

#

<90< 4$0'

#

9$0)

202$ <909

#

$2209 :40#

#

<$04 <20&

#

920' 4)0&

#

<<0: 4$0$

#

<<0:

&#

吡氟氯禾灵

20$ 490<

#

920& :40)

#

<20' :90#

#

<&09 :204

#

4&0: 4)09

#

<)02

202) <202

#

9$0& 4202

#

490< 4:02

#

<$0' :)0&

#

<)0& 4&02

#

<$0$

202$ 4<02

#

<904 :)02

#

4#0: :'0'

#

4$0< :#0#

#

4)0: 420&

#

<#0)

&'

麦草氟

20$ 4'0#

#

<&04 <:0'

#

9'04 <'0&

#

9904 <20:

#

9&04 :90$

#

4404

202) 4)02

#

<)02 <90&

#

$220& <20'

#

9$0: <)02

#

9$0< <202

#

<902

202$ <<04

#

990# <)0<

#

$2$0$ <'09

#

920) <20:

#

9)0$ :90'

#

<:0#

&)

三氟羧草醚

20$ <40:

#

9)0< 4&0&

#

<20) <&09

#

9'0) 9$0#

#

$220$ 4:0#

#

<:0:

202) <#0<

#

9)0< 420&

#

490& $2<0:

#

$$)0< <$02

#

9#0' 4$0<

#

<<0:

202$ <'0<

#

9'0: <&0:

#

9'0# <'0'

#

$$$0' <:0)

#

940& 4'0<

#

<)0)

&:

水杨菌胺

20$ 490<

#

<<0' 9&02

#

$2&0: :&0&

#

4:0) :#04

#

4$0< :'04

#

4#0:

202) <$0<

#

9'0< <90&

#

940: :402

#

4<02 :&0<

#

<$0& 440<

#

<90$

202$ :40#

#

<209 <40'

#

9:0# 4&0'

#

<'02 4<04

#

920: 4<0$

#

9&09

&4

嘧草硫醚

20$ <909

#

$2$0) 4)0)

#

<<0# <&0)

#

9209 440)

#

9209 4)0&

#

<#09

202) <)0<

#

9)02 <)0:

#

940: 4<0:

#

<)0< 440&

#

<)0: 4<02

#

920:

202$ <90'

#

$2&0) :)02

#

4&0' <$02

#

9209 4$0'

#

<<09 4<0:

#

9$0:

:

!"

!
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表
!

&续'

序号 农药中文名称
添加浓度%

&

5

3

%

F

3

'

回收率%
1

大米 糙米 大麦 小麦 玉米

&<

环酰菌胺

20$ 490$

#

<:0# <&0'

#

9&0' 4)0#

#

440< <$09

#

9&09 4$0)

#

<)02

202) <#0&

#

940& <#02

#

9&0' :$0&

#

4&0& 4:02

#

9#0& <20:

#

<40'

202$ 9204

#

$2<09 <$09

#

9$09 ::0<

#

4'09 4:0&

#

<409 <<0:

#

$2&02

&9

氯甲酰草胺

20$ <)0<

#

$2'0$ 490)

#

9&0: <:0:

#

9404 440&

#

9$09 <20&

#

9$0&

202) 920:

#

$$$0< 440:

#

<<0< <)0<

#

940: 4$0:

#

<'0< 4)0<

#

<<0&

202$ <#0#

#

$2&0' 9&0$

#

$$)04 <&0$

#

9404 :&02

#

4'0: 4<0<

#

9)0'

#2

喹禾灵

20$ <#02

#

9409 $220&

#

$$'02 920<

#

$2)04 9#02

#

$$204 <$0:

#

9&0$

202) <&0:

#

940< 4'0&

#

<40' <<0<

#

$2&02 4:0&

#

<90< <&0&

#

9:04

202$ <:0<

#

9'0' <40$

#

$2#0' <904

#

$220: 9&0$

#

$2#09 9$02

#

$$$0'

#$

双草醚

20$ 9#0)

#

$2409 <20'

#

9:02 9$0<

#

$$20& <20)

#

9)0< 4:0'

#

<)0'

202) <)02

#

9<02 4<0'

#

<<02 <<0<

#

9<0& 4:0:

#

920' <20:

#

9$0<

202$ <&02

#

9$0: <)09

#

9)0# <90<

#

$$20' <204

#

9)0# <20$

#

9$04

4

!"

!

#!!!"

"
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书书书

附
!

录
!

!

!

资
料
性
附
录

"

!
"

种
农
药
化
合
物
方
法
测
定
低
限

#

保
留
时
间

#

定
量
离
子

#

定
性
离
子
及
选
择
离
子
的
丰
度
比
值

#

选
择
监
测
离
子
分
组
表

表
!
#
"

!

!
"

种
农
药
化
合
物
方
法
检
出
限

#

保
留
时
间

#

定
量
离
子

#

定
性
离
子
及
选
择
离
子
的
丰
度
比
值
表

序
号

农
药
中
文
名
称

农
药
英
文
名
称

分
子
式

!
"
#

号
保
留
时
间
$

$
%
&

定
量
离
子

!

丰
度
比

"

定
性
离
子

'

!

丰
度
比

"

定
性
离
子

(

!

丰
度
比

"

测
定
低
限
$

!

$

)

$

*

)

"

'

二
氯
皮
考
啉
酸

!
+
,

-
.

/
0
+
%
1

!

2

3

4

!
+

(

5
6

(

'
7
8
(
9
'
7
9
2

(
8
:
;
(

'
;
7

!

'
8
8

"

'
;
<

!

=
7

"

'
;
2

!

2
=

"

8
:
8
'

(

对
氯
苯
氧
乙
酸

;
9
!
>
"

!

?

3

7

!
+
6

4

'
(
(
9
?
?
9
4

(
'
:
(
?

(
8
8

!

'
8
8

"

'
;
'

!

<
2

"

'
'
'

!

2
8

"

8
:
8
'

4
(
9

苯
基
苯
酚

@
(
9

-

A
B
&

.

+

-

A
B
&
,
+

!

'
(

3

'
8

6
<
8
9
;
4
9
7

(
'
:
<
(

'
7
8

!

'
8
8

"

'
2
<

!

7
2

"

'
;
'

!

4
;

"

8
:
8
'

;

麦
草
畏

@
%
C
0
$
D
0

!

?

3

2

6

4

!
+

(

'
<
'
?
9
8
8
9
<

(
'
:
<
7

(
8
4

!

'
8
8

"

(
8
=

!

2
;

"

(
4
;

!

(
=

"

8
:
8
'

=
(

甲
;

氯
E
!
>
"

!

<

3

<

!
+
6

4

<
;
9
7
;
9
2

(
4
:
'
=

(
'
;

!

'
8
8

"

'
;
'

!

<
;

"

'
=
=

!

2
=

"

8
:
8
'

2
(

%

;
9

滴
丙
酸

@
%
C
A
+
,
/

-

/
,

-

!

<

3

?

!
+

(

6

4

'
(
8
9
4
2
9
=

(
;
:
4
;

'
2
(

!

'
8
8

"

'
?
<

!

=
;

"

(
;
?

!

;
=

"

8
:
8
'

7

溴
苯
腈

F
/
,
$
,
G

.

&
%
+

!

7

3

4

F
/

(

5
6

'
2
?
<
9
?
;
9
=

(
;
:
2
7

(
<
'

!

'
8
8

"

(
7
2

!

=
'

"

(
?
<

!

=
4

"

8
:
8
'

?
(

%

;
9

滴
(

%

;
9
@

!

<

3

?

!

'
(

6

4

'
(
8
9
4
2
9
=

(
=
:
8
'

'
<
<

!
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