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前　　言

　　本标准的附录Ａ为资料性附录。

本标准由国家烟草专卖局提出。

本标准由全国烟草标准化技术委员会（ＴＣ１４４）归口。

本标准起草单位：国家烟草质量监督检验中心。

本标准主要起草人：唐纲岭、庄亚东、张威、朱永平、徐亮、刘惠民。
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烟草及烟草制品　有机氯除草剂农药

残留量的测定　气相色谱法

１　范围

本标准规定了烟草中麦草畏、２，４滴和２，４，５涕三种有机氯除草剂农药残留量的测定方法。

本标准适用于烟草和烟草制品。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

ＧＢ／Ｔ５６０６．１　卷烟　第１部分：抽样

ＧＢ／Ｔ１９６１６　烟草成批原料取样的一般原则（ＧＢ／Ｔ１９６１６—２００４，ＩＳＯ４８７４：２０００，ＭＯＤ）

ＹＣ／Ｔ３１　烟草及烟草制品　试样的制备和水分测定　烘箱法

３　原理

用二氯甲烷萃取烟草中的麦草畏、２，４滴和２，４，５涕。萃取液浓缩近干后，用三甲基氢氧化锍衍生

化为其相应的甲酯。用气相色谱仪／质谱检测器测定，内标法定量。

４　试剂与材料

水应为蒸馏水或同等纯度的水。所有试剂应适用于农药残留量分析。所有溶剂应依照与样品测定

（萃取和气相色谱／质谱测定）相同的程序做空白试验以检查其纯度，溶剂／质谱图的基线上应没有明显

会影响农药残留测定的峰出现。

４．１　麦草畏、２，４滴和２，４，５涕标准品。

４．２　甲醇，需重蒸并验证。

４．３　二氯甲烷，需重蒸并验证。

４．４　２，４二氯苯甲酸，分析纯，内标物。

４．５　三甲基氢氧化锍（ＴＭＳＨ）。

４．６　盐酸溶液，０．５ｍｏｌ／Ｌ。

４．７　无水硫酸钠，分析纯（５５０℃干燥至少２ｈ）。

４．８　单一标准储备液：分别称取０．０３ｇ（精确至０．０００１ｇ）麦草畏、２，４滴和２，４，５涕三个农药标准品

（４．１）至三个１０ｍＬ容量瓶中，用丙酮定容，配制成浓度约为３ｍｇ／ｍＬ的麦草畏、２，４滴和２，４，５涕单

一标准储备液。单一标准储备液应避光贮存于０℃～４℃条件下，可至少稳定６个月。

４．９　混合标准储备液：移取各农药单一标准储备液３ｍＬ（４．８）于１０ｍＬ容量瓶中，混匀，不定容，即得

浓度约为１ｍｇ／ｍＬ混合标准储备液。单一标准储备液应避光贮存于０℃～４℃条件下，可至少稳定６

个月。

４．１０　工作标准液：移取混合储备液（４．９）１００μＬ于５０ｍＬ容量瓶中，用二氯甲烷定容，得到各农药标

准品浓度约为２．０μｇ／ｍＬ的工作标准溶液。即配即用。

４．１１　内标储备液：称取０．０１ｇ２，４二氯苯甲酸（４．４）于１００ｍＬ容量瓶中，用二氯甲烷定容，即得浓度
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