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前　　言

　　本标准代替ＧＢ／Ｔ２７９５—１９８１《出口冻兔肉六六六、滴滴涕残留量检验方法》。

本标准与ＧＢ／Ｔ２７９５—１９８１相比主要区别如下：

———将原方法中的被分析物六六六、滴滴涕８种扩大到２４种有机氯、３种杀螨剂和１４种拟除虫菊

酯类农药；

———将填充柱更换为毛细柱；

———气相色谱质谱同时确证和测定代替气相色谱电子捕获检测器测定；

———方法的样品净化处理采用凝胶渗透色谱和固相萃取代替原方法的磺化处理法。

本标准的附录Ａ、附录Ｂ、附录Ｃ均为资料性附录。

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口。

本标准起草单位：中华人民共和国天津出入境检验检疫局。

本标准主要起草人：王云凤、葛宝坤、陈其勇、常春艳、高建会、王伟、宓捷波、刘有序、彭杨思、刘、

赵孔祥。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ２７９５—１９８１。
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冻兔肉中有机氯及拟除虫菊酯类农药

残留的测定方法　气相色谱／质谱法

１　范围

本标准规定了冻兔肉中４１种有机氯及拟除虫菊酯类农药残留量气相色谱／质谱的测定方法。

本标准适用于冻兔肉中α６６６、β６６６、林丹、δ６６６、狅，狆′滴滴滴、狆，狆′滴滴伊、狆，狆′滴滴涕、狅，狆′

滴滴涕、七氯、环氧七氯、艾氏剂、狄氏剂、异狄氏剂、氯丹、四氯硝基苯、五氯硝基苯、α硫丹、β硫丹、硫

丹硫酸盐、六氯苯、甲氧滴滴涕、氯菊酯、溴氰菊酯、氰戊菊酯、Ｓ氰戊菊酯、甲氰菊酯、联苯菊酯、氯氰菊

酯、胺菊酯、三氟氯氰菊酯、醚菊酯、氟氯氰菊酯、氟氰戊菊酯、苯醚菊酯、生物苄夫菊酯、乙酯杀螨醇、三

氯杀螨醇、三氯杀螨砜、氯杀螨、杀螨特、溴螨酯４１种农药残留量的测定。

２　原理

试样用环己烷＋乙酸乙酯混合溶剂均质提取，提取液浓缩后经凝胶渗透色谱和固相萃取净化，浓

缩，气相色谱质谱仪检测，外标法定量。

３　试剂和材料

所有试剂除另有说明外，均为色谱纯，水为二次蒸馏水。

３．１　乙腈。

３．２　环己烷。

３．３　乙酸乙酯。

３．４　环己烷＋乙酸乙酯混合溶剂（１＋１，体积比）。

３．５　正己烷。

３．６　正己烷饱和的乙腈：向１００ｍＬ乙腈中加入１００ｍＬ正己烷，充分振摇后，静置分层，取下层乙腈

备用。

３．７　甲苯。

３．８　丙酮。

３．９　无水硫酸钠，分析纯：用前在６５０℃灼烧４ｈ，储存于干燥器中，冷却后备用。

３．１０　中性氧化铝固相萃取小柱，５００ｍｇ，３ｍＬ或相当者：用前使用２ｍＬ正己烷饱和的乙腈活化。

３．１１　农药标准物质：纯度≥９５％。

３．１２　标准储备溶液。

３．１３　准确称取１０ｍｇ（精确至０．１ｍｇ）各农药标准物，分别置于１０ｍＬ容量瓶中，用甲苯溶解并定容

至刻度。

３．１４　混合标准溶液

按照农药的性质和保留时间，将４１种农药按照附录Ａ中表Ａ．１所规定的浓度分成四组，用甲苯配

制成混合标准溶液。混合标准溶液避光４℃保存，可使用１个月。

３．１５　基质混合标准工作溶液

按照附录Ａ中表Ａ．１所规定的浓度，分别取四组混合标准溶液０、０．０５、０．１０、０．２５、０．５ｍＬ，加样

品空白基质提取液并定容至１．０ｍＬ，混匀，配成四组基质混合标准工作溶液，用于绘制标准工作曲线。

基质混合标准工作溶液使用前配制。
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