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进出口食品中四唑嘧磺隆!甲基苯苏呋安!

醚磺隆等
&#

种农药残留量的检测方法

高效液相色谱
$

质谱!质谱法

'

!

范围

本标准规定了食品中四唑嘧磺隆!甲基苯苏呋安!醚磺隆等
#$

种农药残留量的高效液相色谱
%

质

谱$质谱检测方法及样品的制备和保存方法"

本标准适用于糙米!大米!玉米!大麦和小麦中氟唑嘧磺草胺!醚磺隆!咪草酸!甲基噻吩磺隆!烟嘧

磺隆!灭草喹!萘草胺!甲氧磺草胺!氯酯磺草胺!丙苯磺隆!甲磺草胺!甲酰胺磺隆!甲基胺苯磺隆!玉嘧

磺隆!苯磺隆!三氟啶磺隆!四唑嘧磺隆!苄嘧磺隆!嘧啶磺隆!乙磺隆!氯嘧磺隆!咪唑磺隆!苯并双环酮!

乙氧嘧磺隆!环丙嘧磺隆!吡嘧磺隆!恶草酸!双氟磺草胺!醚苯磺隆!甲磺隆!氯磺隆!五氟磺草胺!双氯

磺草胺!甲基碘磺隆!烯草酮砜!甲磺胺磺隆!氟磺隆!杀鼠灵!

&%

甲
%#%

氯丙酸!氟嘧磺隆!氟磺胺草醚!氟

胺磺隆!氯吡嘧磺隆!达诺杀和特乐酚
#$

种农药残留量的检测"

!

!

方法提要

试样用水
%

丙酮提取%提取液经二氯甲烷液液萃取后%用凝胶渗透色谱净化%用高效液相色谱
%

质谱$

质谱测定%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%水为去离子水"

"''

!

甲醇%色谱纯"

"'!

!

甲酸%色谱纯"

"'"

!

环己烷"

"'&

!

乙酸乙酯"

"'#

!

丙酮"

"'(

!

二氯甲烷"

"')

!

氯化钠"

"'*

!

无水硫酸钠#经
($)*

灼烧
#+

%置于干燥器内备用"

"'%

!

,$-

氯化钠水溶液#准确称确
,$)

.

氯化钠%用水溶解并定容到
,/

容量瓶中%混合均匀"

"''$

!

乙酸乙酯
%

环己烷&

$)0$)

%体积比'#等体积的乙酸乙酯和环己烷互溶"

"'''

!

甲醇
0

水&

$)0$)

%体积比'#等体积的甲醇和水互溶"

"''!

!

#$

种农药标准品&具体农药名称!英文名称及
1!2

号参见附录
!

中的表
!',

和表
!'&

'#纯度

大于等于
34-

"

"''"

!

标准储备液#准确称取适量的农药标准品%用少量的丙酮溶解%并以丙酮配制成浓度为
,))

"

.

$

5/

的标准储备液%

6,4*

避光保存
(

个月"

"''&

!

混合标准工作液#吸取适量标准储备溶液&

7',7

'%用甲醇稀释成杀鼠灵为
)'&

"

.

$

5/

%其余
##

种

农药为
,

"

.

$

5/

的混合标准工作溶液%

6,4*

避光保存
7

个月"

"''#

!

基质混合标准工作液#根据需要%吸取一定量的混合标准工作液&

7',#

'%用基质空白液稀释至所

需浓度%临用前配制"

"''(

!

硅藻土%

89::;<9$#$

"

,

!"

!

#!"!#

"

!$$%
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"'')

!

)'&&

"

5

有机滤膜"

&

!

仪器和设备

&''

!

液相色谱
%

质谱$质谱仪#配有电喷雾离子源&

=2>

'"

&'!

!

凝胶渗透色谱"

&'"

!

振荡器"

&'&

!

旋转蒸发器"

&'#

!

氮吹仪"

#

!

试样的制备和保存

取代表性样品约
,?

.

%用磨碎机全部磨碎并通过
&)

目筛"混匀%均分成两份作为试样%分装入洁浮

的盛样瓶内%密闭%标明标记"将试样于
)*

#

#*

避光保存"

在制样的操作过程中%应防止样品受到污染及发生残留物含量的变化"

(

!

测定步骤

(''

!

提取

称取试样
$

.

&精确到
)'),

.

'于
,$)5/

具塞锥形瓶中%加入
)'$

.

硅藻土&

7',(

'和
,$5/

去离子

水%浸泡
&)5;@

后加入
$)5/

丙酮%在振荡器上振荡提取
7)5;@

%抽滤至浓缩瓶中"在
#)*

水浴中将

提取液浓缩至约
&)5/

%转移至分液漏斗中%再用
7)5/

二氯甲烷分三次洗涤浓缩瓶%合并至同一分液

漏斗中%然后加入
,$5/

氯化钠溶液&

7'3

'%振摇萃取
&5;@

%静置分层"将二氯甲烷层经
$

.

无水硫酸

钠过滤至浓缩瓶中"用
&)5/

二氯甲烷重复萃取一次%合并二氯甲烷于同一浓缩瓶中"将合并的二氯

甲烷萃取液在
#$*

下旋转蒸发至近干%用
,)5/

乙酸乙酯
%

环己烷&

7',)

'溶解残渣备净化"

('!

!

净化

('!''

!

凝胶色谱条件

A

'

!

净化柱#

2%B7";C%"9ADE

填料%粒度
74

"

5

#

F$

"

5

%

7))55G&$55

&内径'%或相当者(

H

'

!

流动相#乙酸乙酯
%

环己烷&

7',)

'%流速#

$')5/

$

5;@

(

8

'

!

进样量#

$5/

(

D

'

!

净化程序#

)5;@

#

,35;@

弃去淋洗液%

,35;@

#

7)5;@

收集淋洗液"

('!'!

!

净化过程

$5/

乙酸乙酯
%

环己烷溶解液进凝胶色谱系统%按
('&',

的条件净化"将收集的洗脱液
#$*

水浴

中浓缩至约
&5/

%然后用氮气吹干"准确加入
,')5/

甲醇
0

水&

7',,

'溶解残渣%经
)'&&

"

5

有机滤膜

&

7',F

'过滤备液相色谱
%

质谱$质谱测定"

('"

!

测定

('"''

!

液相色谱条件

A

'

!

色谱柱#

1

,4

!

,$)55G&',55

&内径'%粒度
$

"

5

%或相当者(

H

'

!

色谱柱温度#

7)*

(

8

'

!

进样量#

,)

"

/

(

D

'

!

流动相梯度及流速见表
,

"

表
'

!

液相色谱梯度洗脱条件

时间$
5;@

流速$&

"

/

$

5;@

'

)',-

甲酸水溶液$
-

甲醇$
-

)')) &)) 4) &)

4')) &)) #) ()

,&') &)) #) ()

,#') &)) ,) 3)

&

!"

!

#!"!#

"

!$$%
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表
'

&续'

时间$
5;@

流速$&

"

/

$

5;@

'

)',-

甲酸水溶液$
-

甲醇$
-

&)') &)) ,) 3)

&)', &)) 4) &)

&7') &)) 4) &)

('"'!

!

质谱条件

A

'

!

离子化模式#

#$

种农药分为电喷雾正离子模式&

=2>0

'和电喷雾负离子模式&

=2>6

'两组%两

次进样(

H

'

!

质谱扫描方式#多反应监测&

IJI

'(

8

'

!

其他参考质谱条件参见附录
!

中的表
!',

和表
!'&

"

('"'"

!

液相色谱
%

质谱!质谱测定

('"'"''

!

定量测定

根据样液中被测物的含量情况%选定响应值相近的基质混合标准工作液"基质标准工作溶液和样

液中分析物的响应值均应在仪器的检测线性范围内"对标准工作溶液和样液等体积参差进样测定"在

上述色谱条件下
#$

种农药的标准多反应监测色谱图参见附录
"

中的图
"',

和
"'&

"

('"'"'!

!

定性测定

如果样品谱图中各组分定性离子的相对丰度与浓度接近的混合基质标准校准溶液谱图中对应的定

性离子的相对丰度进行比较%偏差不超过表
&

规定的范围%则可判定为样品中存在对应的待测物"

表
!

!

定性确证时相对离子丰度的最大允许误差

相对离子丰度&基峰'$

-

"

$)

"

&)

#

$)

"

,)

#

&)

#

,)

允许的相对误差$
- K&) K&$ K7) K$)

('&

!

空白实验

除不加试样外%均按上述操作步骤进行"

)

!

结果计算

试样中的残留含量%按式&

,

'计算%计算结果需扣除空白值#

!

"

#

$

"

%

&

"

%

'

$

E"

%

(

))))))))))&

,

'

!!

式中#

!

"

***试样中被测组分残留量%单位为微克每千克&

"

.

$

?

.

'(

&

"

***标准工作溶液中被测组分浓度%单位为纳克每毫升&

@

.

$

5/

'(

$

"

***测定液中被测组分的峰面积(

$

E"

***标准液中被测组分的峰面积(

'

***样品溶液最终定容体积%单位为毫升&

5/

'(

(

***样品溶液所代表最终试样的质量%单位为克&

.

'"

*

!

方法的测定低限和回收率

*''

!

测定低限

#$

种农药除杀鼠灵为
,

"

.

$

?

.

外%其余均为
$

"

.

$

?

.

"

*'!

!

回收率

#$

种农药在大米!糙米!大麦!小麦!玉米
$

种基质三个不同添加水平的添加回收率范围见表
7

"

7

!"

!

#!"!#

"

!$$%
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表
"

!

&#

种农药不同基质!三个水平添加回收率范围

分析物
添加水平$

&

"

.

$

?

.

'

大米$
-

小麦$
-

大麦$
-

糙米$
-

玉米$
-

氟唑嘧磺草胺

$ F4'(

#

3&', FF'F

#

47'F F4',

#

3,', 4)'(

#

3,'( ($'&

#

4F'7

,) F('$

#

4('( 4)'&

#

3)'3 4)')

#

37'F 4$'7

#

37'3 F)'3

#

3&',

&) F4'$

#

37'# 47'&

#

3$'# 4#')

#

33'$ 4F')

#

3('F F4'4

#

3)'7

醚磺隆

$ 4$'&

#

3F'4 F3'#

#

44'F 4#'&

#

3$'( 4&'&

#

3('4 F7'7

#

3)'F

,) F7'$

#

4(', 4#'F

#

3$'( 4$'F

#

,)7 4$',

#

3F'7 F)',

#

3('#

&) 4$'$

#

33'7 4F'$

#

,)) 43'4

#

,)( 4('F

#

,)& F('4

#

3$')

咪草酸

$ 4F'4

#

3#'( 4&'4

#

43'$ 44'#

#

37'3 4&'(

#

3('4 4)'7

#

3#'4

,) 4,'(

#

44'4 4$'#

#

37'F 4#')

#

,)7 4#'3

#

34'7 47',

#

34',

&) 3)'(

#

34') 47'4

#

34'# 3&'7

#

,,7 4F'&

#

33'F 4#',

#

33'7

甲基噻吩磺隆

$ 47'7

#

3&'# 4&'F

#

4F'F 47'4

#

3,'7 4('#

#

3$'# (4'F

#

3,'#

,) ((')

#

47'& 4('F

#

3#') 4,'4

#

3F'( 4#'3

#

34'F F)'(

#

37'#

&) 47'$

#

3#') 4#'#

#

3F'F 44'4

#

,)$ 3('&

#

,)$ F7'#

#

3$'4

烟嘧磺隆

$ (4'4

#

F4'& (4'#

#

FF'F (4',

#

FF'7 (('4

#

47'( F&'F

#

47'#

,) (4'4

#

F(', F&'3

#

47', (#'3

#

4,'& F#'#

#

43'F F,')

#

43'F

&) (3'$

#

4)'$ F&'4

#

4F'& F,'#

#

F3'$ F$'4

#

43'$ FF')

#

4$'3

灭草喹

$ F#'3

#

4,'7 (4'3

#

FF'$ F7'&

#

4)'# F7')

#

4F'4 ($'(

#

FF'#

,) (3',

#

4#'& (3'4

#

4&'( (3'(

#

4F'( F#'3

#

4&'( F,'4

#

4#')

&) F$'3

#

4#') F&'(

#

4('4 F(',

#

3('# F3'&

#

3F'F (3'#

#

4)'7

萘草胺

$ ()',

#

F,'# ()'4

#

F,'# ()'4

#

4)'# ()')

#

F3'& ()'7

#

F&'4

,) (7'4

#

4)'$ ()',

#

(4'7 ()')

#

F&', ()'7

#

(3'F (7')

#

F&'3

&) ()'$

#

F&'$ ()'(

#

F4'& $('4

#

F#'3 ()'#

#

F&'& (,'7

#

F)'F

甲氧磺草胺

$ 4&'$

#

3('7 4)'$

#

43') 4&'F

#

3$'& 4&'(

#

37'4 F&')

#

4(',

,) (3'$

#

47'7 4&'4

#

3$'3 4)'$

#

,)) 44'4

#

3F', (4'4

#

3&'4

&) 4&'$

#

3F'( 47'4

#

34'( 44'#

#

,)$ 3,'3

#

,)& FF'3

#

3)'7

氯酯磺草胺

$ 4,'4

#

33') F4'3

#

44'( 4#'4

#

3('F 47'(

#

37'( F,',

#

3,'3

,) F7'7

#

4('& 4F'7

#

3F'7 47'F

#

,)) 4#'F

#

3('3 F)'7

#

37'3

&) 4&')

#

,)) 4('4

#

,)& 4('$

#

,)F 44'&

#

,)7 FF'F

#

3)')

丙苯磺隆

$ F4'4

#

33'$ (F'F

#

4&'# F3'F

#

34'# 4$'#

#

,)$ (#'&

#

4&'#

,) ()')

#

(3'3 F3'7

#

3)'3 F('$

#

3F', 43'7

#

,)( F)'7

#

,),

&) F3')

#

,)) F&'F

#

3$'# 4#'&

#

,)# 3)',

#

,)7 F&'&

#

3(',

甲磺草胺

$ 47')

#

33'3 F3')

#

3)'F 4F'3

#

34'4 (F'#

#

F4'# F,'F

#

3,'4

,) F('&

#

43'( 4$',

#

,)# 4$'#

#

,)& F)'#

#

43'3 F7'3

#

3#'(

&) 47')

#

,), 44',

#

,)7 3&')

#

,,) F$')

#

4#') 4&'3

#

3('3

#

!"

!

#!"!#

"

!$$%
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表
"

&续'

分析物
添加水平$

&

"

.

$

?

.

'

大米$
-

小麦$
-

大麦$
-

糙米$
-

玉米$
-

甲酰胺磺隆

$ F3'7

#

3,'7 F7'4

#

4&'F 4)'#

#

3)'7 FF'&

#

3$'# (7'$

#

43'#

,) (3'(

#

F3'7 4&',

#

43'( F('$

#

3#'4 4#'(

#

,), (4'3

#

4F'7

&) F3'$

#

3&'$ 4,'7

#

3)', 47'(

#

33'F 4,'$

#

,), F('&

#

4F')

甲基胺苯磺隆

$ 4('F

#

33') F('$

#

4(', 44'&

#

34') 4,')

#

3F'4 F(',

#

3,'(

,) F#'(

#

43'# 3)'7

#

,)F 4#'$

#

33'$ 47'F

#

,), F('F

#

34'7

&) 44')

#

,)) 4&'$

#

,)# 3,'$

#

,), 4$'$

#

33'# F3'4

#

3$'3

玉嘧磺隆

$ 4(')

#

,)( F7'(

#

4F'F 44'&

#

,)$ F)'&

#

4#') F4'4

#

3,'$

,) ()'F

#

4,'3 4$'F

#

,)# 47'4

#

,), F&'F

#

3)'7 F,')

#

3('7

&) 44'$

#

,)4 F3'#

#

,,) 3)'F

#

,)& 4&'F

#

37'$ F4'4

#

3&'#

苯磺隆

$ ($'3

#

34'3 $3'F

#

F4'$ F)'3

#

4F'3 (('#

#

4F'# ((',

#

37')

,) F,')

#

,)& 4&'3

#

3)'$ (F'#

#

44') F(',

#

3)'( F,'4

#

3$'4

&) F,')

#

,)) F$'#

#

3$') F&'(

#

3&'$ F)',

#

3&'& ((')

#

34'(

三氟啶磺隆

$ 4,'(

#

,)) F4'4

#

3,'$ 4#')

#

33'7 F#'#

#

33') (#',

#

4F'#

,) (4'F

#

3F'$ 4F'7

#

34'& 4)')

#

33'7 4)',

#

34'3 (3'4

#

34'#

&) 4,'$

#

,)& 4('F

#

,)7 4(')

#

,)$ 4&'3

#

34', FF'#

#

37'$

四唑嘧磺隆

$ 4$'4

#

34'7 4)')

#

43'3 47'7

#

3F'7 F$'&

#

37') (('7

#

43',

,) (('(

#

44') 4F'&

#

33'7 4,'7

#

,)& FF'F

#

3('7 F#'F

#

,)(

&) 4(')

#

33'& 43'(

#

,)# 4$'(

#

33'4 4&'$

#

3(', 4)'3

#

,),

苄嘧磺隆

$ 4)'&

#

,)7 F('7

#

37') F3'#

#

,)( 4)'(

#

3F') FF'&

#

37'(

,) F&')

#

43') 4#',

#

3F'7 4,'4

#

,)$ 4)'F

#

,)# F$'3

#

3F'$

&) 47'#

#

,)( 4('$

#

,)& 3)')

#

,)3 4$',

#

,)( F4'&

#

3('4

嘧啶磺隆

$ 4#'#

#

,)& F4'$

#

43', 4('&

#

,), 4,'&

#

3&'4 (('&

#

3&')

,) (F'7

#

44'$ 3)'$

#

33'$ 4,'3

#

33'3 4)'$

#

34'3 F&'7

#

3$'(

&) 4#'$

#

,)7 43'&

#

,)$ 3&',

#

,)7 4$'F

#

,)7 4&')

#

3&'3

乙磺隆

$ 4&'7

#

3F') 4)'&

#

43'$ 4$'#

#

3(') 4,'4

#

3$') F,'$

#

4F'3

,) (3',

#

4&'$ 43'3

#

33'4 4,',

#

3F'( 4&'$

#

34'( F,'&

#

3#'3

&) 4&'$

#

34'# 44'4

#

,)7 43'#

#

34'( 4('7

#

3('3 FF'7

#

3)',

氯嘧磺隆

$ 4&'#

#

34'3 F('3

#

4('3 4$'(

#

3F'4 F('(

#

37'4 ($'3

#

3)'(

,) F7'F

#

43'& 4#'&

#

3$', 4#'4

#

,)7 F3'(

#

3F') F7'3

#

3F',

&) 4&'$

#

33'F 4&'(

#

33'3 4('3

#

,)) 4)'4

#

,)7 FF',

#

3&'#

咪唑磺隆

$ F$'#

#

34'( 4,'$

#

3#'4 4#'&

#

3$'4 F4'#

#

3('4 F7'F

#

3)'4

,) (F'7

#

4&') 4,'(

#

3&'F 4#'#

#

33', 4,'F

#

,)) (#'4

#

3)'(

&) FF')

#

,)) 4$'F

#

,), 43'#

#

,)& 4&'F

#

,)& F7'3

#

3)'#

苯并双环酮

$ 4&',

#

3('4 F&'#

#

3$'4 F#'$

#

3F'$ F)'#

#

47') (4'#

#

4F',

,) (#'F

#

3)') F,'#

#

3#'# F3'7

#

3)'( F$'F

#

4$'4 (4',

#

,)(

&) 4&')

#

33', FF'3

#

37'7 4)',

#

,)) F4'#

#

44'& F3'7

#

3F')

$

!"

!

#!"!#

"

!$$%
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表
"

&续'

分析物
添加水平$

&

"

.

$

?

.

'

大米$
-

小麦$
-

大麦$
-

糙米$
-

玉米$
-

乙氧嘧磺隆

$ 4F')

#

,), F('&

#

43'3 4(',

#

33'# (4'4

#

34') F('$

#

37'4

,) F)'$

#

43', 4F')

#

3F'( 4,'4

#

,)$ F3'F

#

3(') F)',

#

3#')

&) 4F')

#

,)& 4F'(

#

,)& 3)')

#

,)& F&'(

#

33'F F('#

#

37'$

环丙嘧磺隆

$ F)'3

#

,)7 ()'#

#

4#'4 4&'(

#

,)& F4'(

#

37'4 (4'#

#

37'4

,) (3',

#

44'3 F$'#

#

3#'& 4)'&

#

,)# F3'&

#

3F', (3'4

#

3('#

&) F7'F

#

,)$ F3'(

#

,)& 44'&

#

,)$ 4F'$

#

3F'3 F$'(

#

3#'4

吡嘧磺隆

$ 4&')

#

,)& F#'&

#

4F'( 4,',

#

,)) 4&'&

#

34') (('#

#

3)'$

,) FF'7

#

4('4 4('7

#

34'# FF')

#

3(') 4#')

#

,), F7'4

#

3('F

&) 4$'&

#

,)7 47',

#

,)7 3,',

#

,)# 4('F

#

3#'F 4)'&

#

3,'3

恶草酸

$ F,'4

#

3&') (#')

#

F7'7 F$'#

#

3)'3 F#'(

#

44'( (F'#

#

4('F

,) F$'&

#

,)# (F'$

#

FF'4 F7'4

#

3$'$ 4&'(

#

3,'4 (7'F

#

3&'F

&) F&'$

#

37'& (,',

#

4,'F 4)'F

#

3#', F4'F

#

37'$ F$'#

#

44',

双氟磺草胺

$ 4)'#

#

,,3 F#'&

#

3)'& 4$'(

#

,)# F('#

#

4F'& (4'7

#

3#')

,) F(')

#

3)'7 F('(

#

33'F F,'&

#

3$', 4&')

#

3F'( FF')

#

3$'7

&) F('3

#

33'( 4)')

#

3F'# F$'$

#

3$', 4('7

#

3$'# 4,'3

#

33'&

醚苯磺隆

$ 34'$

#

,)3 F4'(

#

37'7 4('(

#

3$'& F('&

#

37'( F&',

#

3,'(

,) 4&'4

#

3$'# F$'4

#

37'& 4&'&

#

,), FF'7

#

37'4 FF'(

#

3)'7

&) 3#',

#

,)F 4#'F

#

33'& 4F'&

#

,), 4)'$

#

3#'7 4,'4

#

3$'3

甲磺隆

$ (&'$

#

3#'$ F$',

#

3('# 4&'4

#

3$'4 F#'&

#

4$'( (F',

#

4&'7

,) (4')

#

47') F7'7

#

4F'# (('4

#

4F'# F3'#

#

3)'# (3'3

#

47'$

&) (#'&

#

47'$ 4,'#

#

3$'4 F,'F

#

4F'# F4'#

#

3,'3 F7'#

#

4$'4

氯磺隆

$ (4'7

#

4$') (3'F

#

47'3 4#'4

#

3F'& F('#

#

3&'# F&'#

#

4('$

,) (4'F

#

F3'3 F7'#

#

4F'4 (#'F

#

4)'F 4)'7

#

3F'4 F7',

#

4#'#

&) (F'3

#

3,'3 4)'F

#

3('( (4')

#

4#'& 4#'$

#

3&'& F('4

#

3,'7

五氟磺草胺

$ 4('7

#

,,& F$'4

#

3#') F$'4

#

3#') F(')

#

43'& F$'4

#

3#')

,) F4'&

#

3#'7 4,'#

#

,), FF'(

#

3('# F3'4

#

3#', 4,'#

#

3(')

&) 47'4

#

,)F 4,'F

#

,)( 4&'7

#

33'7 4#')

#

33') 4$'3

#

,),

双氯磺草胺

$ 37'7

#

,,) F#'3

#

37'4 44')

#

,)& 4('#

#

34'# (4')

#

44'&

,) 4$'$

#

33'3 F,',

#

4('$ 4#'3

#

,)$ 3)'4

#

33'( F#'4

#

44'$

&) 43'F

#

,)( 4)')

#

34'$ 3)',

#

,)$ 37'&

#

,)) F4'(

#

37',

甲基碘磺隆

$ 4F',

#

,)4 F&'(

#

34'$ 4#'&

#

3F'4 F,'4

#

4F'4 (4'(

#

4('(

,) 44'(

#

,), F)',

#

44'$ 44')

#

,)( F4'&

#

3&'3 F('3

#

3,')

&) 3)'F

#

,)F 4,'4

#

3F'4 37'7

#

,)& F$'3

#

3$'7 F$'$

#

3,'#

烯草酮砜

$ F$'(

#

,,, (F'4

#

4F'# (F'4

#

4F'# (F'4

#

4('4 (F'4

#

4F'#

,) ($',

#

43'3 F,'4

#

3&'( (#'F

#

47'$ F,'&

#

3,'4 F#')

#

3$'#

&) F('$

#

,)7 F7',

#

3,'3 (4'(

#

47'$ F#'3

#

44'3 F4'#

#

3&'&

(

!"

!

#!"!#

"

!$$%
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表
"

&续'

分析物
添加水平$

&

"

.

$

?

.

'

大米$
-

小麦$
-

大麦$
-

糙米$
-

玉米$
-

甲磺胺磺隆

$ 3#'7

#

,), F#'F

#

34'& 4#'&

#

3('( F('(

#

34') (7'#

#

4,'4

,) (4'3

#

34', (3'F

#

4('3 4,'4

#

34', 4)'#

#

3F'3 F&')

#

4#'#

&) 3)'4

#

,), F3'(

#

,)7 F&'(

#

34', 4#'(

#

,)7 F$',

#

4(')

氟磺隆

$ 4,'7

#

,)3 (7'3

#

F4'& F4')

#

,)4 4&'4

#

3&'# ()',

#

F3',

,) F#'3

#

33') F$'3

#

3$') F7'4

#

3('7 4$'#

#

3F') F#'(

#

43'&

&) F4'&

#

,)F F3'&

#

3#'$ 4,')

#

3(', 4F'$

#

33'3 F&'$

#

43'7

杀鼠灵

, 44'$

#

,,# F,'4

#

37'4 3)'#

#

34'( 4('&

#

3$') (F'4

#

3)'F

& 4)')

#

3&'# F)'3

#

47'& F3'$

#

3,'# 3)'F

#

,), (4'(

#

3,',

# 4$'&

#

,,$ 4,'(

#

3,'$ 4#'7

#

3F'7 3,',

#

,), 4,'3

#

3#'7

&%

甲
%#%

氯丙酸

$ (,'(

#

F#') (7'$

#

F#'$ ($'#

#

4)'& ()'4

#

F#') ()'#

#

F#',

,) (&'3

#

F,'$ ()'$

#

F,'7 (,'(

#

F$'7 ()'7

#

F7'3 (4'$

#

47'F

&) ()'7

#

F&', (F'F

#

4('# ($'#

#

F$'# (&'7

#

F4'3 F)'$

#

47',

氟嘧磺隆

$ 4)'F

#

,), ()'&

#

F&'# ()'&

#

4)') (,'4

#

F&') (,')

#

F(')

,) (('#

#

4#', (,'#

#

(4'( ($')

#

FF'& ()'F

#

FF'F ()',

#

F7'F

&) FF'(

#

33'4 ()'3

#

F$'$ F)'#

#

44'( (,'$

#

F$'F (&')

#

4)'&

氟磺胺草醚

$ F('4

#

,)# ()')

#

F$'$ ()')

#

F7'( (#'#

#

4F') (&')

#

F3'(

,) (7'4

#

F&'& ()')

#

(3', ($'(

#

F7') (4'&

#

3,', (,',

#

F)',

&) F7'3

#

3,'4 ()'F

#

F4'7 (F'&

#

F(', F4'(

#

3$'3 ()'#

#

F('(

氟胺磺隆

$ 47')

#

34'7 ()'3

#

4&'( F$')

#

34') 47')

#

3F'4 (#')

#

4('4

,) F#')

#

,), (7'3

#

4(', F#',

#

,)) 4F'3

#

,)) (4'&

#

4(',

&) 4&'3

#

3F'F F&',

#

3#'4 F4'F

#

33'& 3,'3

#

33', F,'(

#

43')

氯吡嘧磺隆

$ 4,')

#

,)4 F7'4

#

3)'& 4)'#

#

,)( F)'4

#

3&'( FF'(

#

3#'4

,) (('(

#

44'& F)',

#

4F'$ ($'#

#

4)'( F#'#

#

34') (F')

#

4#'7

&) F('(

#

,)$ 4)',

#

3('& F)'4

#

4F'& F4'7

#

3F'3 F$'&

#

,))

达诺杀

$ 3#'#

#

,,# F#',

#

37'# 4)'(

#

34'( 4)'4

#

3('4 (,'$

#

44'F

,) F3'&

#

3&') F7'F

#

3)'& F4'F

#

3$'( 4$'&

#

3('3 F)'3

#

43'3

&) 43'7

#

,)& 4,',

#

34') 47'$

#

3F') 4$'3

#

,)& FF',

#

37'(

特乐酚

$ 3#'$

#

,,# F)'F

#

3)', 4#'4

#

33') FF')

#

37'4 F7'(

#

43',

,) F,'&

#

4F'& F,'7

#

43'$ F$')

#

43'7 4,'(

#

34') F$')

#

4('7

&) 3,'&

#

,)& F4'#

#

3('3 F$')

#

3,'3 4#'$

#

33'# F4'4

#

37'4

F

!"

!

#!"!#

"
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附
!

录
!

%

&资料性附录'

质谱条件'

'

参考质谱条件#

A

'

!

鞘气压力#

7)L@;<

(

H

'

!

辅助气压力#

4L@;<

(

8

'

!

正离子模式电喷雾电压&

>2

'#

#)))M

(

D

'

!

负离子模式电喷雾电压&

>2

'#

67&))M

(

9

'

!

毛细管温度#

7&)*

(

N

'

!

源内诱导解离电压#

,)M

(

.

'

!

O,

%

O7

分辨率#

O,

为
)'#

%

O7

为
)'F

(

+

'

!

碰撞气#高纯氩气(

;

'

!

碰撞气压力#

,'$5PCQQ

"

R

'

!

其他质谱参数见表
!',

和
!'&

"

表
%''

!

正离子模式组
!)

种被测物的英文名称!

&%!

号!参考保留时间!监测离子对和碰撞能量

药物名称 英文名称
1!2

号 保留时间$
5;@

监测离子对

&

5

$

S

'

碰撞能量$
9T

氟唑嘧磺草胺
U:L59<EL:A5 343(F%#)%3 ('$&

7&$'3

$

,&3')

A

77

7&$'3

$

,)3') #F

醚磺隆
1;@CEL:NLQC@ 3#$37%3,%( 3'$&

#,#'&

$

,47')

A

,3

#,#'&

$

,$F') &$

咪草酸
>5ASA59<+AH9@S%59<+

V

: 4,#)$%4$%4 3'$#

&43',

$

,#7'3

A

7#

&43',

$

&&)') &)

甲基噻吩磺隆
P+;N9@EL:NLQC@%59<+

V

F3&FF%&F%7 ,)')&

744'&

$

,(F')

A

,F

744'&

$

&)$') &$

烟嘧磺隆
W;8CEL:NLQC@ ,,,33,%)3%# ,)',F

#,,',

$

,4&')

A

&,

#,,',

$

&,7') ,F

灭草喹
>5ASA

X

L;@ 4,77$%7F%F ,)'7F

7,&',

$

&(F')

A

&)

7,&',

$

,4)'3 7F

萘草胺
WA

Y

<A:A5 ,7&%((%, ,)'$&

&3&'&

$

,##',

A

,,

&3&'&

$

,#3') &#

甲氧磺草胺
I9<C@EL:A5 ,73$&4%4$%, ,)'(&

#,4')

$

,F$')

A

7$

#,4')

$

,#)') #(

氯酯磺草胺
1:CQA@EL:A5%59<+

V

: ,#F,$)%7$%# ,)'4$

#7)',

$

73F'3

A

,#

#7)',

$

7F)') &&

,

'

!

非商业性声明#附录
!

所列参考质谱条件是在
P+9Q5CP2OOLA@<L5Z:<QA!I

型液质联用仪上完成的%此处

列出试验用仪器型号仅为提供参考%并不涉及商业目的%鼓励标准使用者尝试不同厂家或型号的仪器"

4

!"

!

#!"!#

"

!$$%
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表
%''

&续'

药物名称 英文名称
1!2

号 保留时间$
5;@
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药物名称 英文名称
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A 为定量离子对%对于不同质谱仪器%仪器参数可能存在差异%测定前应将质谱参数优化到最佳"
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附
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录
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'

&资料性附录'

标准物质多反应监测色谱图

图
'''

!

电喷雾正离子扫描模式下
!)

种农药标准物质的多反应监测色谱图
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图
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电喷雾负离子扫描模式下
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种农药标准物质的多反应监测色谱图
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