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I 

前  言 

‰ GB/T 1.1ĺ2009 ₮ ↕ Ȃ 

‰ ῏ ₮ȁ Ȃ 

‰ ᵝ̔ ῏ Ҭ ȁ ῏Ȃ 

‰Һ ֲ̔ ȁ ȁ ȁ ȁ↔ ȁ↔ ȁ ᴯᶃȁ ȁ Ȃ 
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食品中四氯虫酰胺残留量的测定 液相色谱-质谱/质谱法 

1 范围 

‰ ԅ Ҭ - / Ȃ 

‰ ԍ ȁ ȁ ȁ ȁ ȁ ȁ ȁ ȁ ȁ Ҭ

̆ῒ Ȃ 

2 规范性引用文件 

Ҋ↓ ᴆ ԍ ᴆ Ҍ Ȃ₄ ᴆֽ̆ ԍ

ᴆȂ₄ Ҍ ᴆ̆ῒ ̂ ḱ ̃ ԍ ᴆȂ 

GB 2763 ῃ ‰ Ҭ῾  

GB/T 6682 №  

3 原理 

Ә ̆№ ‪ ̂ ᾢ Ә ‛‟ ̃

̆ - / ת ̆ Ȃ 

4 试剂和材料 

̆ ╕ ҹ№ ̆ ҹGB/T 6682 ѿ Ȃ 

4.1 试剂 

4.1.1 Ә ̂CH3CN̆75-05-8̃̔ Ȃ 

4.1.2 ̂CH3OH̆67-56-1̃̔ Ȃ 

4.1.3 ̂C6H14̆110-54-3̃̔ Ȃ 

4.1.4 Ә ̂C2H7NO2̆631-61-8̃̔ Ȃ 

4.1.5 ̂NaCl̆7647-14-5̃̔ ╠ 450 Ņ 4 h̆‛ Ȃ 

4.1.6 ̂MgSO4̆7487-88-9̃̔ ╠ 650 Ņ 4 h̆ Ҭ̆‛ Ȃ 

4.2 溶液配制 

4.2.1 Ә ̔ Ә ⱴ῀ Ҭ̆▲ ̆ ₮ № ̆ Ә

Ȃ 

4.2.2 Ә ̂5 mmol/L̃̔ 0.385 gӘ 1 LȂ 

4.3 标准品 

̂Tetrachlorantraniliprole C̆17H10BrCl4N5O2 C̆AS 1̔101384-14-6̃̆ ů95.5 %Ȃ 
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4.4 标准溶液配制 

4.4.1 标准储备溶液 

‰ ‰ ̂ 0.1 mg̃̆ Ә ̆ └ ҹ1 000 ɛg/mL ‰Ữ

̆ Ữ -18 ŅḠ ̆Ḡ ҹѿ Ȃ 

4.4.2 标准中间溶液 

‰ ‰Ữ ̆ └ ҹ10 ɛg/mL ‰Ҭ ̆ 4 ŅḠ ̆

Ḡ ҹѿҩ Ȃ 

4.4.3 基质标准工作溶液 

‰ ‰Ҭ ̆ └ 0.000 5ȁ0.001ȁ0.002ȁ0.005ȁ

0.01ȁ0.02 mg/L ↓ ‰ ᵬ Ȃ Ȃ 

4.5 材料 

4.5.1 N-Ҙ Әԋ ̂Primary secondary aminĕPSÃ̔ 40͘60 ɛmȂ 

4.5.2 ῇ ̂C18̃̔ 40͘60 ɛmȂ 

4.5.3 ̔0.22 ɛmȂ 

5 仪器和设备 

5.1 -҈ ̔ת ̂ESĨȂ 

5.2 Ȃ 

5.3 Ȃ 

5.4 Ȃ 

5.5 ̔ 0.01 mg 0.01 gȂ 

5.6 Ȃ 

 Ȃת 5.7

5.8 ̆ Ҍᵞԍ 8 000 r/minȂ 

5.9 Ȃ 

5.10 ΐ ̔50 mL̆10 mLȂ 

6 试样制备与保存 

6.1 大米、玉米、干辣椒 

500 gף ̆ ̆ № ңᴍ̆№≢ ῀ ‪ ᵬҹ ̆

Ạ Ȃԍ-18 ŅץҊḠ Ȃ 

6.2 甘蓝、番茄、苹果 

500 gף ̆ └ ̆ № ңᴍ̆№≢ ῀ ‪ ᵬҹ ̆ Ạ

Ȃԍ-18 ŅץҊḠ Ȃ 

6.3 猪肉、鸡肝 
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500 gף ̆ └ ̆ № ңᴍ̆№≢ ῀ ‪ ᵬҹ ̆

Ạ Ȃԍ-18 ŅץҊḠ Ȃ 

6.4 牛奶、鸡蛋 

500 gף ̆ᾟ№ ̆ № ңᴍ̆№≢ ῀ ‪ ᵬҹ ̆ Ạ Ȃԍ

-18 ŅץҊḠ Ȃ 

7 分析步骤 

7.1 提取 

7.1.1 大米、玉米 

4 g ̂ 0.01 g̃ԍ50 mLΐ Ҭ̆ⱴ5 mL ̆ 30 minȂ‰ ⱴ῀20.0 

mLӘ 30 min̆ 5 min ⱴ῀3 g 2 g ̆ 1 min̆8 000 r/min

5 min ̆ ‪ Ȃ 

7.1.2 甘蓝、番茄、苹果 

10 g ̂ 0.01 g̃ԍ50 mLΐ ҬȂ‰ ⱴ῀20 mLӘ 30 min̆

5 min ⱴ῀3 g 2 g ̆ 1 min̆8 000 r/min 5 min ̆ ‪ Ȃ 

7.1.3 干辣椒 

4 g ̂ 0.01 g̃ԍ50 mLΐ Ҭ̆ⱴ15 mL ̆ 30 minȂ‰ ⱴ῀20.0 

mLӘ 30 min̆ 5 min ⱴ῀3 g 2 g ̆ 1 min̆8 000 r/min

5 min ̆ ‪ Ȃ 

7.1.4 猪肉、鸡肝、牛奶、鸡蛋 

4 g ̂ 0.01 g̃ԍ50 mLΐ Ҭ̆ⱴ5 mL ̂ ̆Ҍ ⱴ ̃̆

30 minȂ‰ ⱴ῀20.0 mLӘ 30 min̆ 5 min ⱴ῀3 g 2 g ̆

1 min̆8 000 r/min 5 min ̆ ‪ Ȃ 10 mL҉ 50 mLΐ Ҭ̆ⱴ῀

10 mLӘ ̆ 2 min̆ № ̆ ̆Ῥⱴ῀10 mLӘ

ᵬѿ ̆ ԍ-18 Ņ‛‟30 min ̆ ₮2 mL ̆ ‪ Ȃ 

7.2 净化 

0.15 g ̆0.10 g PSA 0.10 g C18 ԍ10 mL ̆ 2 mL҉

Ҭ̆ 1 min̆8 000 r/min 5 minȂ ҉ 0.22 ɛm ̆ᶫ - /

Ȃ 

7.3 测定 

7.3.1 液相色谱参考条件 

ᴆ Ҋ̔ 

a) ̔C18 ̆ 150 mm̆ῤ 2.1 mm̆ 3 ɛm̆ ̕ 

b) ̔0.25 mL/min̕ 



DB37/T 3990—2020 

4 

c) ̔5 ɛL̕ 

d) ̔30 Ņ̕ 

e) ꜚ ᴆ 1Ȃ 

表1 流动相及梯度洗脱条件 

 

min 

 

% 

Ә  

% 

0 25 75 

0.5 25 75 

2.5 90 10 

6.0 90 10 

6.1 25 75 

10 25 75 

7.3.2 质谱参考条件 

ᴆ Ҋ̔ 

a) ̔ ̂ESĨ̕ 

b) ̔3.5 kV̕ 

c) ̔350 Ņ̕ 

d) ꜛ ̂ ̃ ̔350 Ņ̕ 

e) ȁ ȁ ꜛ ̂ ̃ ҹ ̆ᶏ ╠ ᵣ ᶏץ

⌠ ̕ 

f) ̔ ̕ 

g) ̔ ̆ 2̕ 

h) ᴆȂ 

表2 多反应监测条件 

Ҭ   
 

m/z 

 

m/z 

 

/s /V /eV 

 tetrachlorantraniliprole 535.8 
499.7 0.2 120 3 

201.9
a
 0.2 120 4 

a   
ҹ  

7.3.3 标准曲线的制作 

⌠ ̆ɰ № ‰ ̆ ⌠ Ȃץ ‰ ҹ

ץ̆ ҹ ̆ └ ‰ Ȃ 

7.3.4 试样溶液的测定 

῀ - Ҭ̆ת ⌠ ̆ ‰ ⌠ Ҭ

Ȃ ‰ ҉ ̆ Ә Ῥ Ȃ

҉ ת ᴆҊ̆ Ḡ ҹ5.0 minȂ ‰ MRM

AҬ A.1ȁ A.2Ȃ 
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7.3.5 定性 

Ḡ ҍ ‰ ѿ ̆ ү ҍ

‰ ү ѿ ̆ ү Ẓ Ҍ 3 ̆↕ ∞ Ҭ Ȃ 

表3 定性测定时相对离子丰度的最大允许偏差 

ү  ̘50 % 20 %͘50 % 10 %͘20 % Ů10 % 

ᾛ Ẓ  ¤20 % ¤25 % ¤30 % ¤50 % 

7.4 空白试验 

Ҍ ̆ ҉ Ȃ 

8 分析结果的表述 

Ҭ ̂1̃ ̔ 

 1000
1000

³
³

³
=

m

V
X

r
 ................................... (1) 

Ҭ̔ 

X ĺĺ Ҭ ̆ ᵝҹ ᾥ ᾥ̂mg/kg̃̕ 

ɟĺĺ׆ ‰ ⌠ Ҭ ̆ ᵝҹ ᾥ ̂ɛg/mL̃̕ 

V ĺĺ ᵣ ̆ ᵝҹ ̂mL̃̕ 

m ĺĺ ף ̆ ᵝҹᾥ̂g̃Ȃ 

注： ṿ̆Ḡ ңᵝ Ȃ 

9 精密度 

9.1 ᴆҊ ң ṿҍῒ ṿ ṿ̂ № ̃̆

C Ȃ 

9.2 Ῥ ᴆҊ ң ṿҍῒ ṿ ṿ̂ № ̃̆

D Ȃ 

10 定量限和回收率 

10.1 定量限 

ȁ ȁ ȁ ȁ ȁ ȁ Ҭ ҹ0.005 mg/kğ ȁ ȁ

Ҭ ҹ0.002 mg/kgȂ 

10.2 回收率 

Ҍ Ҭ ⱴ BȂ 
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A  A  

附 录 A 

（资料性附录） 

四氯虫酰胺标准品谱图 

‰ MRM A.1̆ A.2Ȃ 

 

图A.1 四氯虫酰胺标准品 MRM总离子流图 

 

图A.2 四氯虫酰胺标准品 MRM选择离子流图 
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B  B  

附 录 B 

（资料性附录） 

样品的添加浓度及回收率的实验数据 

ⱴ B.1Ȃ 

表B.1 样品的添加浓度及回收率的实验数据 

 ⱴ /̂mg/kg̃ /% 

 

0.005 83.4͘103.1 

0.04 87.6͘106.4 

0.2 78.9͘91.3 

 

0.005 84.7͘101.4 

0.01 81.2͘97.9 

0.02 86.8͘108.5 

 

0.002 90.7͘113.9 

0.2 88.2͘104.3 

2 95.5͘112.8 

 

0.002 88.5͘107.3 

0.2 82.4͘97.6 

2 79.9͘90.4 

 

0.002 92.1͘113.2 

0.8 89.4͘108.2 

2 93.6͘106.9 

 

0.005 87.3͘112.8 

5 79.6͘103.5 

7 81.7͘98.9 

 

0.005 85.9͘116.4 

0.2 83.2͘96.0 

2 80.3͘104.1 

 

0.005 85.6͘116.8 

0.01 81.4͘100.5 

0.15 78.3͘96.2 

 

0.005 84.0͘111.1 

0.05 92.5͘106.3 

0.6 80.9͘107.0 

 

0.005 78.1͘115.7 

0.15 82.4͘102.2 

0.2 84.6͘107.1 
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C  C  

附 录 C 

（规范性附录） 

实验室内重复性要求 

ῤ C.1Ȃ 

表C.1 实验室内重复性要求 

№  

mg/kg 

 

% 

Ů0.001 36 

̘0.001Ů0.01 32 

̘0.01Ů0.1 22 

̘0.1Ů1 18 

̘1 14 
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D  D  

附 录 D 

（规范性附录） 

实验室间再现性要求 

Ῥ D.1Ȃ 

表D.1 实验室间再现性要求 

№  

mg/kg 

 

% 

Ů0.001 54 

̘0.001Ů0.01 46 

̘0.01Ů0.1 34 

̘0.1Ů1 25 

̘1 19 

 

_________________________________ 


