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A

]l

ARSCAFAEIRGB/T 1. 1-2020 (FREAL ARSI 1805 ARt SO A S5 M AT ELRUND (R E e
Fo

ARSCAT H R 9 T AR 7 i TR 2 A rh R

AICAF IS AR AT

SO E AL S A R BT Al s RIS T B dh AR IR AT vt

ArrEEER N WK, ERE. R P8, BRE. k. R, BT, RejisE. RO,
R, R AEK. BEF. THEA.

RS R R I T AR 7 i B 22 A rh L A TR

AT R A

RGBT
AT BV TR M E L A
HiE: 0914-8080715

Mtk [ 7 A8 R v T R N X A R 1S
HE%: 726000
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AREFENE, B, URARES
MEERRAIER KRGS HENE

1 SEE

APSHERE TARBEAFISMAHIBERAKRZ) (SR - TTMA LR AU R BRI
2) (S DD 5% B B R I e 7 VR AR s 5 IR 2R R 24 K LAY (S LB %
G) BB B ROVUAR Gl Il 2 U5

PG TARE A ISR HUBERAR L) 1T A LSS AR HU3 R AR 24 A4 a1 5 Y
PR G SRAR 24 S AU B B B A E

2 HEMsImxH

B SO XA SCA 0 R S AN R R ML H A 51 S, GE H R RRAS
T AR FURAEH ARG SO, HEFRA CEREFTE RIS 1&H T 430

GB 2763 B M A FhRME PR 255 Kk IR &

GB/T 6682  43Hir 526 & F /K AA% A8 77 72

3 KREFH 15 MANBERAZEENNE SHEEIEE

3.1 JRIE

BT ANBEERAE ORI R—RBURE KR ZERIRGE G, I ED, XUE 3R
SEINRERE, ARG AAFRIER PR B E B, KA EEAIN & (FPDBRIEE 1) A&
Do FOOURE PR DR BE I 1R)SE 1, AR5 e

3.2 KFIS5#R
B 53 BB SE, BT FARTE8 A e ati, K N FFGGB/T 6682HE I — 2K o
3.2.1 ZhE.
3.2.2 AfRE: ‘igsk.
3.2.3 SuLHN: R,
3.2.4 FLIERR (&) : 13 mmX0.22 um.
3.2.5 R&GFMER: SRMIREA, AE=>95%,
3.2.6 RIFRERK

3.2.6.1 HE—FRUEAETR
HERRFREL 10 mg CRERAZE 0. 1 mg) £ R 2545 UEN, B AEAERFERZE 10 L 2
W, EEHIAG 1000 mg/L B— AR bl 200, T-18 CREARAE, AROW 1 45, {FHE, R
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S ALGTERT I 2% E I NS, HERIRIOE B — R 2R i 2, P I BRAR RS, BC T
5 TR S I B — AR T R
3.2.6.2 IREFRUETEIR

TR G BURI R BE IS 6], K 16 MR 2540 9 T TN $RIBRE S A 4], R
I35 AR 2 LTSI 2% 1 P v [, 38— 9 R BES 2 [R) 2EL 30 1) % AR 2 bk T TR — 25
W, R e ZEZIE . R R AR R 2 IR R ZGhRHERE & B 0°C~4°CHR
15, ARON L ASH . A A PR R 75 03 R B VR A AR ARV T -
3.2.6.3 BFURA MR

1 mL 25 (AR AR T, Lol BTl s ik R S br e i i 2, Wl LoE
i o FE VR A bR AR VAN B R

Ve A R A A TR AR -5 R S R Ak B B B —

3.3 UEEE

AAT LA : A KGRI 2% (FPD) , XS [ Bhidb RS, XU/ AN i AE
SIMT R R 0.1 mg F10.01 g

HRHHAHL

SN FEEAMET 15 000 r/min.

O FEAMKT 8 000 r/min.

B .

TEHRR 4 o

3.4 I

SERFBEHUBOE A L ke, DIWE, F870R5), FHIUZ0EAE 70 HURE Bl 4 PRI AL 235 1AL o
PRSI, R SR 5 TR IR & adR .

TARBBEHLURE f500 g, FPY 39540 70 BORE B4 B0k 145 78 70 TR 50, IR R RE AN 2%
BT R OIG SR

3.5 itk

AP IR A AT SRR D AT SR H R T - 18 C oA IRAE, TARH BT
i TR

3.6 L E
3.6.1 1£H

3.6.1.1 i AH

HERIFREN25. 0 gidFE KSR Z0. 01 g) 1120 mLEBZEE & F, IiA50.0 nLZfE,
15 000 r/minZJ K22 min, JOANG~T g@ibdH, @ LT, BIZIZEH1 min, 8 000 r/min
B05 mine
3.6.1.2 TARH

HERRRRINS. 0 giBE CREZ0. 01 @) T120 LB 2B O R, N30 mL/K IR eV,
#E30 min. AOIA50.0 mLZfE, 15 000 r/min2J#2 min, MIAT~9 g&4kiN, o LT,
BIZNE 1 min, 8 000 r/min. »5 min.

3.6.2 Bk

W oW W wwww
W oW W wwww
N o hON -
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MOV IR EL 10. 00 ml Z B, N 100 mL AR R, 80°C/KIBZE R EiL T, HUH
B, FRAEIE IO 2.0 mL INERVE AR YD, WIEE 2% A 16 oL ZIEE +, FEH 2
mL PR Rt, WS 2 B R —ZI R E T, FEEE MK FE T 50 CKA
FHTRKENT 2 nL, HREERZE 2.0 nL, WIERS, S MFLER, AW
291 mL, Ll iE .

3.6.3 ME

3.6.3.1 &S H KM
a) itk

A FE:DB-1701 A JE B4 A [ 14%F N 2 2K 2L -86% F L TR k4 e, 30 mX 0. 25 mm (PH4%)
X0.25 wm], BOAE

B #%: InertCap 1 Ao BANEF: [100%% FEAEE S, 30 mX0.32 mm (N4E) X0.25 u
m], B
b) WA

HERE R 220°C

R 25 EL - 250°C o

ORI E  150°CARFF 2 min: LA 8°C/min HEEZRTHEZE 250°C, f£4F 12 min.
o) AR KRS

WA RS, i =99.999%. iE: AFE 1.6 mL/min, BAE2.2 mL/min.

BRSCE/R, =99, 999%, JE 62.5 ml/min.

BRA:2A, IiEA 90 mL/min.
d) HEFEE: 1.0 ul.
e) BEFET R AR . FERIE— X, B E B R A R R
3.6.3.2 (il

W 2 VR B R HE VA VRN VA S R IR T N B R (S0 g A T ARSI, USO8 B (1]
SEVE, DL A FEZRAR RE S A VR T AR S AR HE VS RV TR AR L S 1 o & R 2T B A BV R 0
K2 DL 5% B

3.6.4 FITIRIE
% 3.6. 1~3. 6. 3 (IFLE XS [F) — S AT AT B0 2
3.6.5 TAXLW
BRAHIREESN, 218 3. 6. 1~3. 6. 4 HIFLE HEIT AT ERAE .
3.7 BERFTR
3.7.1 EMES

URE I A58 it i VB b R SR 2 2 B OR B I 1) (RT) 0 ) 5 A AR VA VRUAE [ — E B A L O R B
ISF 1) (RT) A EEASE, 5 A5 ity PV P S 4L ) 9 4L O B ] 55 A v T 26— AR 245 0 P AL O B
[ AHZE#FAE 0. 05 min LAY, Bbd 5 rlAE AiZR 2

3.7.2 EEERIHE

R AR 25 5k T A 3 (D) 15
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A
AL
szAsxm

e

o ——IFEP RV R, AN T 5 (ng/ke) 5

Vi——SEHUA AR, AT (L) 5

A——HF S IR R B ) T e T A

Vi——HERIR U AR, BANZETH (nl) ;

Vo= A A SR G  AR AR, B 9Z2 Tt (L)

A—— AR HER T P P (o i e T A

n—— IR, AT (9) 5

o ——hRUER P B RIR L, SR A2 S BT (mg/L)

THELAE R NN R R, THEEAE R DU B R IRAT 1 PR AL E S5 R K AR 1)
ERo, RE 2 AR JERKT 1 mg/kg N, fREH 3 A HECT

3.8 WEE

3.8.1 FEEEVERMT, AU E R LN ZEAMFELEEER (v, Z 0
By Co
3.8.2 FEHIUERAET, PRI HIP USRS R XS ZEAHEE IR (R, Z W
By Co

3.9 Hftr

ARITVEN E RN 0. 01~0. 2 mg/kg (B LI A) .
4 AREFN7HAENRE, URAREERGZBENNE SHEEIEE

4.1 |RIE

PR SRR B BRI AR 2 CFHREL, RBORZ O WR4H, R BIAHACH
BRI E S e, BBV SE)S, XE SRS R 3R, ARG AR IERI R E
AEAE YRS, TSRS I A% (BCD) AL o XOURE R B I 18] € 1, SRk e B o

4.2 {5 54
B 5 BEEASL, BT RIS N A4, KRR GB/T 6682 HLE M1—ZK .
4.2.1 ZHE.
4.2.2 BlR: @i
4.2.3 FBK: Bk,
4.2.4 S R,
4.2.5 EHHZERE: BT ERHE, 1 000 mg/6 mlo
4.2.6 WFLEERE (BA) : 13 mmX0.22 pm.
4.2.7 REGtfEm: SHMRED, WE=>95%,

4
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4.2.8 RFEBRR

4.2.8.1 H—{rAERR

HERRAREL 10 mg RERAZ 0. 1 mg) SR ZihnitE i, 0B IE ChtiB e A% 10 mL A&
b, ECHIE L 000 mg/L B —REREMSI, T-18CROLIRSE, AXUH 1 F. MR,
MRYE S AR ZGTER I 3 b (g RAAE, AR IDOE & B — R 2 bR A 2, IE b RaRe, ot
ST 5 03 B R P ) R — AR VAT -
4.2.8.2 IREAMEETR

FRIRA G ORI R FE I B), K 17 PR 250 9 1T TN T2 BRF S D 4], R
Pt B AR 2 AR A I 2 P00 AR, 28— RS W IS (R 4 31 ) 5 AR 2 b e g o v T R — R
t, HIECKEERRZIE . RAFFEERHIK 2 HIREGRArEE S . & 0°C~4C
A7, AR L AH . AT IE Qe R BT 75 5 SR B TR A bR VT
4.2.8.3 FEFURA AR

B mL 2 EE AT, H L ol @& SR BRI S bR =, dALE
JE o 3 R VR A Ao A VAR I P B

VA% E R R A VAL B R BRI A SR Ak B AR B — L

4.3 UFB{EHE
C301 SR A XU TR I 2% (ECD) , WU E B HERESE, XU /AN IR T,
L2 TR BE 0.1 mg A10.01 go
.3 HBGHENL
SIHL: A AMET 15 000 r/min.
FOAL: FEEAMET 8 000 r/min.
FIRAL: [
TR IR 2% o
4. 4 WFEHIZ

A 3. 4.
4.5 RKEHERE

[A 3. 5.
4.6 DHLE

4.6.1 1ZE

AR A AP B
W oW W www
N o0 o M

[ 3.6. 1,
4.6.2 &k

MBSO R EY 10, 00 mL ZAEEWL N 100 mL Betf R, 80°C/KIRZE R 2T, HUH
R

¥ 952 BAY AR 5.0 mL PARER+IE 4T (10+90) « 5.0 mL IECEETMkSE, %14, [
i) IR A AR RN 2.0 mL 1E CGeia ik B A8t PRI 70 T Bk T B 2 2 i
i, SRR 15 mbL ZIFERRAE, FHmE A RO R, B 2 mL AR IEC T
(10+90) Mhse et e i it FF B IR . FlE i AAE 50 CARME A N AR /N T 2 L,
HIECKEERE 2. 0mL, IR A, SALIEEL, 7 mF NSRS 20 1 oL, gEe e .
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4.6.3 ME

4.6.3.1 @IS ZAMt
a) itk
AKE: InertCap 5 735 F4H45FE [ 5% H-95% H B B REAE L%, 30 mX0.32 mm (I4)
X0.25 wm], B2
B4 InertCap 17 735 B0 1 [50% 4 3E-50%H K B AE4EE, 30 mX0.32 mm (N4R)
X0.25 wm], BAH2E
b) &%
HBEFE TR E : 200°C .
For I #8ELE : 320°C
ORI E  150°CARFF 2 min, ZRJ5LA 6°C/min FEFTHEZE 270°C, 1£FF 16 min.
o) MR KRR
B, 4EE =99, 999%, K 2.3 mL/min.
BB, 4EEE=99.999%, ik 26 mL/min
d) #FfEE: 1.0 ul
e) BT
SPHERE, AL 10: 1. FERIE B0, BXUE S AR R
4.6.3.2 ikt
W 2 SR A R HE VA TR A S TRRR VA AR I N i S R g AT A, DAOSURE £ B B (1]
SEPE, DL A KR BOFE S i MR T AR S AR A IO T AR LU B o & R ATIR B AR AR T vk
K2 DL 5% E.

4. 6.4 FATil5
% 4. 6. 1~4. 6. 3 W IXS A —FE S AT PAT I 2
4.6.5 THLLE
BRAIRRESS, 3% 4. 6. 1~4. 6. 4 I 5E L TRHAT .
4.7 HERFTR

4.7.1 BV

OURE DU A3 St 0 b A S0 28 4 () A BE I 1) (RT) 9 300 5 A A VA T [ — fa i e (1 fR B
B 8] (RT) AH EGASE, T SRAE i P i 28 2 10 79 AL B BF ] 5 v Y P B — AR 25 R P LR R
IS [E]AH ZE #0528 0. 05min PRI TATIN E AR 2.
4.7.2 EEAERITH

AR SRR R AR A (D) THE

Vl><A><V3><
szAsxm

w = o B RRLIRILLLL (1)

e

o ——IFEP RV R, AN T 5 (ng/ke) 5
Vi——SEHUA AR, AT (L) 5

A——HF S IR R I ) B e T A
Vi——HERIR U AR, ANZETH (nl) ;
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Vo—— MR ECHE R PO SR G I A A AR, S N2 TT (L)

A—— AR B T P A (Y G e T AR

n——IRFERI TR, AN (0) 5

o ——ARIEE P BEN IR, B = S T (mg/L)

THESRN AR FE, TS5 R DUV R PR R IR PR SL E 25 R AR T2
B3R, RE 2 AT . BERKT 1 mg/kg N, fRE 3 A4 HECT

4.8 1EEE

4.8.1 FEHEEVEFMT, FRAFHIM IS IAEE RLR ZEAFETELMER (o), S0
B Fo
4.8.2 FEHINEFRAET, SRAFHIME DS IR EE R AR 2 EA ST HIER (R), S0
Bo% Fo

4.9 Hfth

AT VERI IR 0. 003~0. 07 mg/kg (Z TLHEED) .

5 AEG4MIERRIEERRARERGEYABEENNE SRRERIEE

51 JRIE

R TP B R IR DA 24 K HARI I ARG PR, SRBURZ B0y IR, FI A 2R
ARIE L, BLRVGRYE, R SO a5 AT JE AT2E 2R G800 i ROBU s A AT A
Mo PREFI T EE, SMRiEE &

5.2 I 5Hx}
B A UL AN, BT RIS AT al, K NFFAGB/T 66825 11— 2K .
521 Zh.
5.2.2 AlE: ik,
5.2.3 Ffz. @IE4.
5.2.4 SLH: HRRLE.
5.2.5 HERLTEIRF

5.1 0.05 mol/L NaOH V&
5.2 OPA PRI

.5.3 ABZK _HIf% (0-Phthaladehyde, OPA) .
5.4 3% ZEE (Thiofluor)

5.2.5 [EtEZEEAE: S EFE, 500 mg/6 mL.
5.2.6 WFLER (BA) : 13 mmX0.22 um.
527 RzGrmEmR: SRMIZR G, 4iE =95%.

5.2.8 RAFRAERRK
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5.2.8.1 H—ArAEIRR

AERRRIEL 10 mg CRERA A 0. 1 mg) F- R ZGFRIES, 70 F AR E A2 10 nl A=
, BEHIER 1000 mg/L B— R ZGFRUERE . BOG-18°CIRAE, HROW 1 4. N, HRYE
B AR ZGEA A L, T O & f— R 2GR A 2T, IE e R, TC AT e
JR A ISR — BRI R
5.2.8.2 JRAEUEE

MRS B AR AT EI MRS, & — R S S & R AR ik 2 T R — A =,
HHFBEE A EZE . 86 0C~4CHRAT, B 1 ASH o 8 F AT BRSO 75 R i
J5£ BIVR B A TR VTR o
5.3 {XEIRFE
R B RE A A A J5 47 2R S N 2 B R 5% Al 2% (FLD) o
SIMERT: JEE 0.1 mg A1 0.01 g
H AL
SN FEAMET 15 000 r/min.
O FEAMKT 8 000 r/min.
BKA: AT
WE IR IR 2% o

5.4 RAESIE
[A3. 4.
5.5 1R
[A]3. 5.
5.6 NS E]
5.6.1 $ZH

[M]3. 6. 1.

5.6.2 31t

MBS IR EL 10. 00 mL Z BV, N 100 mL Bepf i, 80°C/KIB A K EirT, B
et & H .

W FEFE 4.0 mL HFEE+ & b (1+99) Tk e, 2Rk . RIS i) 3d & FBer Foim
2.0 mL HEE+ Z&0H be (1+99) R AREE Y. 4540 P9 VA S0 THD BRI Bt 2 R i, SRR R
B2 15 nL ZIBEERE, JEREAE MG P AR, B 2 mL FEEE -+ A G (1499) pf
PebedtEidpt, JFEE NI, KRS P LIRAE 50 CARIB KM TR AL T, AP ER L
1.0 mL, JRHEVRAT, I R FLUERE, fH (i
6.3 ME

L 6.3.1 BIESE XAt

L6.3.1.1 il C, 3.9 mmX 150 mmX5 Hm.

06.3.1.2 BB 35+57C.

06.3.1.3 BB MRS SRR MK (Nex) 350 nm, LK FEK (Xem) 397 nm.
6.3, 14 IEFIBRE S RE: WA SRES R 1.

o o o oo oo oo
N~ oo hrwN =

[S2INS) BENG) BNG) BENG) BN E)
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5.6.3. 1.5 fEJEfTAE

a) 0.05 mol/L HAEABNEW: V£ 0.3 mL/min.

b) OPA i7: Vi 0.3 mL/mins

c) RMZHRE: KR, 80°C; fTAIRE, =i,
5.6.3.1.6 #EFEAFR: 20.0 wL.

x1OBTBESRE
I 1) K el Y| biieLd
min % % % mL/min
0. 00 88 12 0 1.5
5. 30 88 12 0 1.5
5. 40 68 16 16 1.5
14. 00 68 16 16 1.5
16. 10 50 25 25 1.5
20. 00 50 25 25 1.5
22.00 88 12 0 1.5
24.00 88 12 0 1.5

5.6.3.2 tuilisr by

W IR A bR ARV R Ak 5 RV AR VA N RS R AT ARSI, DAAR B e ) s e, DA
B SV R T AR S AR ARV TR TR LU B B o &5 R TR G AR BV T (1% (1 2 LB % He
5.6.4 FTIRIEG

2 5. 6. 1~5. 6. 3 IR [F]—FE gt A7 A7 2 .
5.6.5 THXW

AR RESN, $493% 5. 6. 1~5. 6. 4 I E L PR HEAT .
5.7 #RHE

A S R TR R A (D) THER.

Vl><A><V3 y
szAsxm

w= [O srrereeeessesssscniciiiiititiitiitiiitiiitaees (1)

e

o ——IXFEP RV R, AN T 5 (ng/ke) 5

Vi——SEHUA AR, AT (L) 5

A——HF S IR R B ) T e T A

Vi——HERIR U AR, BANZETH (nl) ;

Vo= A A SR G  ARAR, B 9Z2 Tt (nL)

A—— ARG HER T P A (o i e T AR

m——FEI R, AT (0) 5

o ——hRUER P B IR L, BN Z S BT (ng/L)

THELAE R NN R R, THEEAE R DU B R A IRAT I PR LI E S5 R K AR 1)
ERon, RE 2 AR JERKT 1 mg/kg I, fREH 3 A MECT
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5.8 W

5.8.1 fEEEMAMET, FREWI UL IR ES R4 ZEAS BT ELHER (0, 31
B 1o

5.8.2 TERIIMELAE T, FRAGHIME ST IR S, B 40t 2 AL HIER (R) , &0
% 1o

5.9 Hfin

AL EREIRA 0. 03~0. 1 mg/kg (BT E) .

10
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M SRA
(ZZRHE)
15MBNBERAGIRERP LS EILER, B5F. HH. RERERGEEER

1SR HUBESRAR 25 bl il SO 59T AR T A0 OREEFI TR ROk e R, ILARA. 1,
WA STHENBRRAIRERP XS RICBIR B, B RERERGEEER

P K4 R4 ] 4115 PRAINTE (nin) BRI
AfE B #E mg/kg
1 I R et acephate P I 4.767 7.64 0. 02
2 1 phorate AR [ 6.515 8. 60 0.01
3 TR diazinon P el [ 7. 366 9.46 0.01
4 AL malathion [81LE [ 8.937 12.98 0.01
5 LEORTTR chlorpyrifos AR [ 9. 254 12. 38 0.01
6 FH R S A st isofenphos—methyl P B I 9. 841 13.93 0.01
7 VR profenofos AR [ 11. 426 15. 69 0. 02
8 = M figk triazophos A il | 12. 877 19. 33 0.03
9 FH ol methamidophos A e Il 3. 780 5. 66 0.01
10 AURR omethoate P II 5. 650 9.47 0. 02
11 KR dimethoate L] I 6.578 11.19 0.01
12 FH 5 o A Parathion-methyl P Il 8. 093 12. 55 0.01
13 AR MERR 1o fenitrothion P II 8. 658 13.18 0.01
14 V& T i phosmet 1 II 9.222 13.76 0.2
15 NN R phosalone 1 II 9.222 14. 34 0. 09

11
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Mi3%B
(FERM)
15BN BEREREAINERREILE
15Fh A ML AR 2578 & bRUE A W itk B DL B, 1~B. 2,
ZB. 1 F | HAENBERBREIERREIEE

2 .

il

a3

L
B
1—Z Bt ER 5— DI
2— PR 6— RSB
3— W TR
4— B 8=k

12
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EB.2 I HEANBMEKRERSITERTREAIEE

3
) 13
i2
id
15
14
A l ) ﬁ
ARE
3
13
iz
10 4
!\ L 1
B
9—FRpR T 13— IR
10— FR 14— PR#R
11—RE8 15— R KW

12— E TR

13
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AREA1SFA PR 2505 % IR R WRC. 1.

MiskC

(R

k)

AREFISHANBERAGBERERIER

*/C. 1 KREHISHANSBERAEREERIER
o K KIS JREWE | EEER FRELPERR | BREIRIE | EEMR FROUERR | BRI | EEMER BIMER
mg/kg (r) (R) mg/kg (r) (R mg/kg (r) (R
1 T P acephate 0.05 0. 0064 0. 0086 0.1 0.0122 0. 0207 0.5 0. 0527 0. 0900
2 FH phorate 0.05 0. 0042 0. 0081 0.1 0. 0087 0.0178 0.5 0. 0351 0.1035
3 TR diazinon 0. 05 0. 0053 0. 0093 0.1 0. 0074 0. 0193 0.5 0. 0384 0. 0812
4 AL malathion 0. 05 0. 0033 0. 0078 0.1 0. 0054 0.0178 0.5 0.0188 0. 0602
5 LS Rk chlorpyrifos 0. 05 0. 0043 0. 0079 0.1 0. 0062 0.0127 0.5 0. 0331 0.0711
6 R L S A isofenphos—methyl 0.05 0. 0051 0. 0085 0.1 0. 0081 0.0119 0.5 0. 0237 0. 0498
7 PR profenofos 0.05 0. 0049 0. 0061 0.1 0. 0065 0.0134 0.5 0. 0328 0. 0566
8 e triazophos 0.05 0. 0051 0. 0064 0.1 0. 0899 0.0110 0.5 0. 0261 0.0633
9 R flac g methamidophos 0. 05 0. 0029 0. 0057 0.1 0. 0090 0.0177 0.5 0.0194 0. 0396
10 HAR R omethoate 0. 05 0. 0066 0.0103 0.1 0. 0087 0. 0268 0.5 0. 0306 0.0512
11 KR dimethoate 0. 05 0. 0050 0. 0093 0.1 0. 0130 0.0274 0.5 0.0161 0. 0689
12 R X Rt Parathion—methyl 0.05 0. 0029 0. 0098 0.1 0. 0069 0.0128 0.5 0.0217 0.0702
13 ARIERR fenitrothion 0.05 0. 0043 0. 0086 0.1 0. 0087 0.0131 0.5 0.0314 0. 0439
14 V. Jlc i 1 phosmet 0.2 0.0163 0. 0236 0.4 0.0272 0.0511 2.0 0. 1001 0. 1996
15 R AT phosalone 0.2 0.0158 0. 0276 0.4 0. 0333 0. 0466 2.0 0. 1489 0. 2563
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17BN SRR FEL R A RERPXERLEZIR. AFl HHl. REBRERGEE

VTR HUSRCRIIDLER H A IR S AR 2R il FP S5 9 SCAR R W70 200 DR BRI T) b 5928 PR ILARD. 1o
R®RD. 1 NTMHENKMBRRFERRARERPIS AR, B, Hal. RENERGEE

= A2 L4 KA 4 gl 20 5]
AR B A% (mg/kg)

1 a —666 a —BHC N=Y< I 7.206 9. 596 0.003
2 B -666 B —BHC 1E ek I 7.932 10. 974 0. 007
3 Y —666 v —BHC ECkE I 8. 122 11. 877 0. 004
4 5 -666 § -BHC 1E ek I 8. 792 12. 651 0. 004
5 5 B IR Iprodione A=Y I 18. 031 21. 331 0.02

AT -1 Cyfluthrin—1 22. 263 25. 891 0.03

A A2 Cyfluthrin-2 22.43 26. 148 0. 02
6 A=Y I

A A3 Cyfluthrin-3 22.572 26. 412 0. 04

A F R4 Cyfluthrin—4 22. 635 o 0. 04

AR -1 Flucythrinate-1 23. 242 27. 665 0.03
7 A=Y I

EE R NE-2 Flucythrinate—2 23. 638 28.413 0.03

15



T/SLAASS XXXX-2021
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y . " REERSE (min) S EIR
Fe A4 e 2593 sl 2H 5]
AR B 4 (mg/kg)
SR E-1 Fenvalerate—1 24. 678 31.215 0. 02
8 EEkE I
& k25 fig—2 Fenvalerate—2 25. 187 32. 267 0. 05
9 REBE S e deltamethrin F ok [ 26. 618 36. 322 0. 02
10 TSR pentachloronitrobenzene 1FE ok 11 8. 265 10. 905 0. 0002
11 HEE chlorothalonil E ok 1l 8.935 13. 168 0.003
12 J55 5 ) procymidone Fokt I 13. 047 15.978 0.01
13 T 2R %R ik bifenthrin NN S 1l 18. 492 19. 992 0. 02
14 R % B fenpropathrin Fokt I 18. 640 21. 234 0.01
15 1R R IR B S T cyhalothrin ECkE Il 20. 136 21. 994 0. 007
AFHEE-1 Cypermethrin-1 22. 804 27.212 0. 03
SEFlE-2 cypermethrin-2 22.991 27. 546 0. 02
16 1E ke I
AFHEE-3 cypermethrin-3 23.138 27.836 0.03
S E 2he-4 cypermethrin—4 23. 200 — 0.03
RS S fE-1 tau—fluvalinate—1 25. 245 29. 358 0.02
17 : I 2 I
R E -2 tau—fluvalinate—2 25.419 29. 759 0. 02
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Mi%F
(ZZRHE)
AREF17FHBENSANPPRRBEEL R GBEERIER

AREATRAPLARER UG B AR 2R 3 R R MR, 1.
®RF 1 KERI7HEHNSMNURRREEE R ABEBEERIER

‘ e FEEIR HIF MR TR FE IR HEMR TR FUEIREE HE MR PRI R

P R mg/kg (r) (R) mg/kg (r) (R) mg/kg (r) (R)

a 666 a -BHC 0. 05 0. 0036 0. 0061 0.1 0. 0082 0. 0248 0.5 0. 0256 0.1032
2 B -666 B -BHC 0. 05 0. 0034 0.0073 0.1 0. 0093 0.0137 0.0383 0. 0999
3 5 —666 8 —BHC 0. 05 0. 0028 0. 0066 0.1 0. 0079 0.0193 0.5 0. 0498 0. 0971
4 & —666 e -BHC 0. 05 0. 0041 0. 0087 0.1 0.0073 0.0188 0.5 0. 0564 0.1108
5 IR 25 T bifenthrin 0.1 0. 0069 0. 0098 0.2 0.0133 0. 0225 1.0 0. 0976 0.1625
6 A TS Cyfluthrin 0.1 0. 088 0. 0201 0.2 0.0121 0. 0246 1.0 0. 0888 0. 1352
7 T A Flucythrinate 0.1 0. 0048 0.0109 0.2 0.0163 0. 0232 1.0 0. 0764 0.1229
8 TR HG B Fenvalerate 0.1 0. 0072 0.0213 0.2 0.0126 0.0211 1.0 0. 0446 0.1273
9 peS ARl deltamethrin 0.1 0. 0085 0. 0137 0.2 0. 0104 0. 0257 1.0 0. 0958 0.1087
10 B chlorothalonil 0. 05 0. 0064 0. 0093 0.1 0. 0069 0.0191 0.5 0. 0366 0.1230
12 SR Tprodione 0.1 0. 0059 0.0101 0.2 0.0162 0. 0277 1.0 0. 0769 0.1416
13 N i dicofol 0. 05 0. 0036 0. 0069 0.1 0.0078 0.0166 0.5 0. 0396 0. 0854
14 g 54 g fenpropathrin 0.1 0. 0057 0.0145 0.2 0.0113 0. 0245 1.0 0. 0899 0. 1508
15 FR TS cyhalothrin 0.1 0. 0080 0.0114 0.2 0.0124 0. 0261 1.0 0. 0741 0. 1426
16 AE LR Cypermethrin 0.1 0.0038 0. 0089 0.2 0.0117 0.0271 1.0 0. 0777 0.1395
17 IEESGEE | tau—fluvalinate 0.1 0.0073 0.0114 0.2 0.0149 0. 0252 1.0 0. 0952 0.1383
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Fr5 REF A, REGIELA, sl {%%ﬁql‘m BRI
min mg/kg
1 RES i SNl i) 3-hydroxycarbofuran FH T 7.871 0.03
2 TRK aldicarb I 9. 524 0. 06
3 TCH B carbofuran H 12. 478 0. 09
4 FAZE I, carbaryl FA I 14. 252 0.1
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ARH AR I H R IR RAR 254 5 FE B R LR T 1

e

(BB
AEPAMRERRIEERGBEE LIRS

#I1.1 KEPIMEERREERRABEBERIER
o ) s JREWE HE MR FEELPERR JREE MR FEELPERR R E MR FEILAE PR
e 4 FL
mg/kg (r) (R) mg/kg (r) (R) mg/kg (r) (R)
1 3-FEEE T H A 3-hydroxycarbofuran 0. 05 0. 0033 0. 0076 0.1 0. 0083 0. 0276 0.5 0.0178 0. 1323
2 D aldicarb 0.1 0. 0069 0.0117 0.2 0.0174 0. 0285 1.0 0. 0977 0. 1410
3 o carbofuran 0.1 0. 0042 0. 0097 0.2 0. 0156 0.0212 1.0 0. 0815 0. 1065
4 FHZE ) carbaryl 0.1 0. 0051 0.0110 0.2 0. 0168 0. 0266 1.0 0. 0932 0.1198
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	3.2.5 农药标准品：参见附录A，纯度≥95%。
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	按照农药的性质和保留时间，将15种农药分为Ⅰ、Ⅱ两个组。按照附录A中组别，根据各农药在检测器上的响应值，逐一准确吸取适量同组别的各农药标准储备液于同一容量瓶中，用丙酮定容至刻度。采用同样方法配制成2组混合农药标准储备液。避光0℃～4℃保存，有效期1个月。使用前用丙酮稀释成所需质量浓度的混合标准溶液。
	3.2.6.3 基质混合标准溶液
	取1 mL空白基质溶液氮气吹干，用1 mL所需质量浓度的混合标准溶液复溶，过微孔滤膜。基质混合标准工作溶液应现用现配。
	3.3 仪器设备
	3.3.1 气相色谱仪：带有双火焰光度检测器(FPD)，双塔自动进样器，双分流/不分流进样口。
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	3.3.3 组织捣碎机。
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	从离心管中吸取10.00 mL乙腈溶液，放入100 mL烧杯中,80℃水浴蒸发至近干，取出烧杯，待冷却后加入2.0 mL丙酮溶解残留物，将溶液完全转移至15 mL刻度试管中,再用2 mL丙酮冲洗烧杯,溶液转移至上述同一刻度试管中，并重复两次。将试管中溶液于50℃水浴条件下氮吹至小于2 mL，用丙酮定容至2.0 mL,涡旋混匀,过微孔滤膜，移入两个进样瓶各约1 mL,供色谱测定。
	3.6.3 测定
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	a）色谱柱
	A柱:DB-1701石英毛细管柱[14%氰丙基苯基-86%甲基聚硅氧烷，30 m×0.25 mm（内径）×0.25 μm]，或相当者。
	B柱:InertCap 1石英毛细管柱[100%聚甲基硅氧烷，30 m×0.32 mm（内径）×0.25 μm]，或相当者。
	b）温度
	进样口温度:220℃。
	检测器温度:250℃。
	色谱柱温度:150℃保持2 min；以8℃/min的速率升温至250℃，保持12 min。
	c）气体及流量载气
	载气:氮气,纯度≥99.999%。流速：A柱1.6 mL/min，B柱2.2 mL/min。
	燃气:氢气，纯度≥99.999%，流速62.5 mL/min。
	助燃气:空气，流速为90 mL/min。
	d）进样量：1.0 μL。
	e）进样方式：不分流进样。样品溶液一式两份，由双自动进样器同时进样。
	3.6.3.2 色谱分析
	将基质混合标准溶液和净化后的试样溶液依次注入色谱仪中进行检测，以双柱保留时间定性，以A柱获得的样品溶液峰面积与标准溶液峰面积比较定量。各农药混合标准溶液色谱图参见附录B。
	3.6.4 平行试验
	按3.6.1～3.6.3的规定对同一样品进行平行试验测定。
	3.6.5 空白实验
	除不加试样外，按照3.6.1～3.6.4的规定进行平行操作。
	3.7 结果表述
	3.7.1 定性分析
	双柱测得样品溶液中未知组分的保留时间(RT)分别与标准溶液在同一色谱柱上的保留时间(RT)相比较，若样品溶液中某组分的两组保留时间与标准溶液中某一农药的两组保留时间相差都在±0.05 min以内时，此组分可认定为该农药。
	3.7.2 定量结果计算
	试样中各农药残留量按公式(1)计算。
	…………………………………………(1)
	式中：
	ω——试样中被测物残留量，单位为毫克每千克(mg/kg)；
	V1——提取溶剂总体积，单位为毫升(mL)；
	A——样品溶液中被测物的色谱峰面积;
	V3——样品溶液定容体积，单位为毫升(mL);
	V2——吸取出用于检测的提取溶液的体积，单位为毫升(mL);
	As——农药标准溶液中被测物的色谱峰面积;
	m——试样的质量，单位为克(g)；
	ρ——标准溶液中被测物的浓度，单位为毫克每升(mg/L)。
	计算结果应扣除空白值，计算结果以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，保留2位有效数字。当结果大于1 mg/kg时，保留3位有效数字。
	3.8 精密度
	3.8.1 在重复性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不得超过重复性限（r）,参见附录C。
	3.8.2 在再现性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不得超过再现性限（R）,参见附录C。
	3.9 其他
	本方法的定量限为0.01～0.2 mg/kg(参见附录A)。
	木耳中17种有机氯类、拟除虫菊酯类农药残留量的测定  气相色谱法
	4.1 原理
	试样中有机氯类、拟除虫菊酯类农药经乙腈提取，提取液经离心、浓缩，采用固相萃取技术分离、净化，再经氮吹浓缩后,双自动进样器同时进样，农药组分经不同极性的两根毛细管柱分离，电子捕获检测器(ECD)检测。双柱保留时间定性,外标法定量。
	4.2 试剂与材料
	除另有说明外,所用试剂均为分析纯，水为符合GB/T 6682规定的一级水。
	4.2.1 乙腈。
	4.2.2 丙酮：色谱纯。
	4.2.3 正己烷：色谱纯。
	4.2.4 氯化钠：优级纯。
	4.2.5 固相萃取柱：弗罗里矽柱，1 000 mg/6 mL。
	4.2.6 微孔滤膜（尼龙）：13 mm×0.22 μm。
	4.2.7 农药标准品：参见附录D，纯度≥95%。
	4.2.8 农药标准溶液
	4.2.8.1 单一标准溶液
	准确称取10 mg(精确至0.1 mg)各农药标准品，分别用正己烷溶解并定容至10 mL容量瓶中，配制成1 000 mg/L单一农药标准储备液，于-18℃避光保存，有效期1年。使用时，根据各农药在检测器上的响应值，准确吸取适量单一农药标准储备液，用正己烷稀释，配制成所需质量浓度的单一标准溶液。
	4.2.8.2 混合标准溶液
	按照农药的性质和保留时间，将17种农药分为Ⅰ、Ⅱ两个组。按照附录D中组别，根据各农药在检测器上的响应值，逐一准确吸取适量同组别的各农药标准储备液于同一容量瓶中，用正己烷定容至刻度。采用同样方法配制成2组混合农药标准储备液。避光0℃～4℃保存，有效期1个月。使用前用正己烷稀释成所需质量浓度的混合标准溶液。
	4.2.8.3 基质混合标准溶液
	取1 mL空白基质溶液氮气吹干，用1 mL适当质量浓度的混合标准溶液复溶，过微孔滤膜。基质混合标准工作溶液应现用现配。
	4.3 仪器设备
	4.3.1 气相色谱仪：带有双电子捕获检测器(ECD)，双塔自动进样器，双分流/不分流进样口。
	4.3.2 分析天平：感量0.1 mg和0.01 g。
	4.3.3 组织捣碎机。
	4.3.4 匀浆机：转速不低于15 000 r/min。
	4.3.5 离心机：转速不低于8 000 r/min。
	4.3.6 氮吹仪：可控温
	4.3.7 旋涡振荡器。
	4.4 试样制备
	同3.4。
	4.5 试样储存
	同3.5。
	4.6 分析步骤
	4.6.1 提取
	同3.6.1。
	4.6.2 净化
	从离心管中吸取10.00 mL乙腈溶液，放入100 mL烧杯中,80℃水浴蒸发至近干，取出烧杯备用。
	将弗罗里矽柱依次用5.0 mL丙酮+正已烷(10+90)、5.0 mL正已烷预淋洗,条件化。同时向上述备用烧杯中加入2.0 mL正己烷溶解残留物。当净化柱内溶剂液面到达吸附层表面时,立即下接15 mL刻度试管，并向净化柱中加入烧杯中的溶液，再用2 mL丙酮十正已烷(10+90)冲洗烧杯后过柱，并重复两次。将试管中净化液在50℃水浴条件下氮吹至小于2 mL,用正己烷定容至2.0 mL,涡旋混匀,过微孔滤膜，分别移入两个进样瓶各约1 mL,供色谱测定。
	4.6.3 测定
	4.6.3.1 色谱参考条件
	a）色谱柱
	A柱: InertCap 5石英毛细管柱[5%苯基-95%甲基聚硅氧烷，30 m×0.32 mm（内径）×0.25 μm],或相当者。
	B柱: InertCap 17石英毛细管柱[50%苯基-50%甲基聚硅氧烷，30 m×0.32 mm（内径）×0.25 μm],或相当者。
	b）温度
	进样口温度:200℃。
	检测器温度:320℃。
	色谱柱温度:150℃保持2 min，然后以6℃/min程序升温至270℃，保持16 min。
	c）气体及流量载气：
	载气:氮气,纯度≥99.999%，流速2.3 mL/min。
	辅助气:氮气，纯度≥99.999%，流速26 mL/min
	d）进样量：1.0 μL
	e）进样方式：
	分流进样，分流比10:1。样品溶液一式两份，由双自动进样器同时进样。
	4.6.3.2 色谱分析
	将基质混合标准溶液和净化后的试样溶液依次注入色谱仪中进行检测，以双柱保留时间定性，以A柱获得的样品溶液峰面积与标准溶液峰面积比较定量。各农药混合标准溶液色谱图参见附录E。
	4.6.4 平行试验
	按4.6.1～4.6.3步骤对同一样品进行平行测定。
	4.6.5 空白实验
	除不加试样外，均按4.6.1～4.6.4测定步骤进行。
	4.7 结果表述
	4.7.1定性分析
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