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FZMRESmAMAASF 14 MRAGRERGIZBEENE
AAE R IE-FUEERE

1 SEH

AHRHERLRE T 7% e S L] b RG] 2 L4 fioAR 25 B AR R B D 5E  B0AR € — S IR O

APRAEE 2R R SR A R PR By I Ry REE. BRI, PR
Mot FPGBARE . GUBRIE . RKERS . BORRARE. RPNy, BRI, EDRRE. RIERIL 1450 245l A
PR EANE . HARIE BT Z AT .

AFRHER) E B R 40.01mg/kg.
2 eI A

BN SRS T AR HE IR S R 6 AN T A 1 o PLR T H IR 51 SR, A0 B IR AR & B T A o
JURANE ARSI S, Rl CREEFITA MBS &R T Abrik.

GB 2763 i A [E K bRE A3 it A 2 i KR B B &

GB/T 6682 431 5254% = FH 7K KRS 156 7 v

GB 23200.121 %4 [E Fhr e IR PE 5 b 33 1Rl R 2 S AR ik B S ol AR €
— R I v

3 R

AR RS SRR SRR Z 70 B AR A BG4, O G- BT A (LC-MS/MS) K, Ahbr
ER.

4 A

BrAER AU, AIEFTHRFI oM al, KA GB/T 6682 #lE HI—2 K.
4.1 K5

4.1.1 ZJ§ (CAS 5: 75-05-8) : fhifal,

4.1.2 W (CAS 5: 67-56-1) : fhiftali,
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4.1.3 Z (CAS 5: 127-09-3) : Zp#fral,

4.1.4 g (CAS 5: 64-19-7) : Frifréal;

4.1.5 ToKBREREE (CAS 5: 7487-88-9) : 4r#fral;

4.1.6 W (CAS T: 64-18-6) . (il

4.1.7 WERE (CAS '5: 540-69-2) : Zrifdki.

4.2 RIGECH

4.2.1 K- (99+1) = B 10mL ZEIA 990mL ZfiH, AT
4.2.2 0.01%FE/KER: EH 2000l HER, F/KFFEE 2000mL, $£25];
4.2.3 0.01%FHE:: =H 200ul FER, HHEMPEE 2000mL, $#£5];

4.2.4 W IR K I (2mmol/L): FREX 0.1261g HER L, A 0.01% FF R /K I A J - M B 22 1000mL,

5,

4.2.5 HRRE-FERFERER (2mmol/L) : FREL 0.1261g FIEE:, F 0.01% H L F BZ Vi A I - R ke

% 1000mL, H&%2.
4.3 IR

1ATAR 205 e it B 14 AR 24 e HARH th oSO iR, S ILMESRA, 41E>95%.
4.4 FRAEEIRECH

4.4.1 FRUERES AW (1000 mg/L) : HEMAFRENZ) 10mg CREFIE 0.1mg) SR 25hnE N, AR IEFRUE
R AR R 5 ) e 008 B P I B O i S5 VR VA R O 43 i e 5 & 10mL, TR S, BEG-18°C A AR 4% f
17, AR .

4.4.2 JREWHEMEE (50~100mg/L) : WL —E BRI R AREM SR T A= H O e %
B, R, EWOE-18C K LL N AR, A6 NH.

4.4.3 JREPEFR (Smg/L) : W —2 BRI SARERE R IER (4.42) TREMT, HEER

BAIFE, R, ®E-18C K LLTFMARAE, AR 1 M.

4.5 #H
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4.5.1 L JE-N-NIEEREREALRER (PSA) : KifE 40pm-60um;

4.5.2 +)\Biiakkiig A aER (C18) : FifE 40um-60um;

4.5.3 FHE{ERZE (GCB) : Fiff 40pum-120pm;

4.5.4 PEBF: 2em (KD xlem (UME) , B

4.5.5 FHFLIEME (JEJe) : 13mmx0.22um, A3

4.5.6 HFE: 2mL.

5 X3

5.1 WAHERE-FERA M (LC-MS/MS) : FifF % & 7 (ESD ;
5.2 R JEE 0.1mg A1 0.01g;

5.3 R

5.4 BLHL: HEAMKT 4000r/min;

5.5 JWRIEGES.

I Y =2

FERE RN RENL AR B, 7820 IR 2], R il F B LR 8 Y 70 A . F-18°C S LR 25 PR A7
7 SRER
7.1 ETRLIE

MREQgIAFE R £0.01 ) FSomL¥E B0, IN10mL/K IR igRA), # E30min, JIA15SmL
CE-C BRI (4.2, K UFMIERIRR T, BIZIRY Imin, INA6gT/KBRIREE. 1.5gZ B4, IR
1min/54000r/min &5 0> Smin. & SR EL_FIE R A & BRI AR R SR B OB h (= THEIUR
i F150mg oK B ER 86 . 50mgC18. 50mgPSAMI25mgGCB) , JAEIE 2] Imin. 4000r/minC»5min, WY

BCEISWBOS fLuE R (4.5.5) , FFE

7.2 ME
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7.2.1 RHEBIESELNG
a) ik C18 (2.1mm (H4) x100mm, 1.8um) , BUHMH;
b)  REIA: A K EREE-H KA (42.4) , BAHTNHEREL-FIRPEE (4.2.5) . JREHAHBLE 4
IR 1
¢) Vi#E: 0.3mL/min;
d) FEif: 40°C;
e) HEFEE: 2uL.
x1 REEREBEERERG (VL
i (8] min Va % Vi %
0 97 3
0.3 97 3
0.5 85 15
1 50 50
6 30 70
7.6 2 98
9 2 98
9.1 97 3
13 97 3
7.2.2 RiESEEH

a) BT, HImES TR
b) AT 3 IR R AR T R

o) MM HE: IR T 3500V, #2800V,

d) BFIREE: 300°C;

e) §4<: 40Arb;

) 4B 8Arb;

g)

RS 1Arb;
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hy SN R R DA T T T R RN 0 TR R I,

By mka . AR ZG R ER . BB TEFAE RIS, S B,
7.2.3 FERICEFRAETERZ

155 0k R b PR A R SO AL 2 AR A R (7.1 BEATATACEE, 19307 SR A . RS
W — g B IR A bR AV, 3B 2 1 ik o VA VR R J o R B2 ©90.002mg/L 0.005mg/L. 0.01mg/L
0.02mg/L. 0.05mg/L+ 0.1mg/LF10.2mg/L I35 VCECAR i TR, ARHECES M fe FIAS U 75 ZLIE B A D
TSNUREE A, BERURH (- B B G 5 o DAAR 245 B B 1 B 1 I o i PR T R A A b, AR
IO 1% 25 5 DG P v A E VA RS SR B A A b, 4% 1) I D RS A v A 2.

7.2.4 EMRES
7.2.4.1 {REEHET[E]

AN BRE rh H bR Ak 24 0 i e ) OR B I T 5 R I A A € 1 U PR OR B I TR R BT, AR R 22 B AE

+2.5%2Z N,
7.2.4.2 BFFEEL

FEAH R SEBG28AFF  BEATHE I 5 B, 20 SR ) €2 35 06 ) O B 18] 5 B HEAE A — B8, JF HLAE SRR
B SRR S E S, AR S PERN T8 P B, i E R AR, A, R
FFR LS 8125 R U TR IR B 2 B S n v RO B, SO VR 22 AN il 2 e S e, )
AR A AR H AR AR 2

®2 EMRBEFEELLHRRAFENRE

ETEEL >50% >20%, <50% >10%, <20% <10%

FOVFAR XS 2 +20% +25% +30% +50%

AT BIARUE) PO - S I FH A (LC-MS/MS) 2 J 7 s Il it e 5,1 &1 25 B s C .

7.2.4.3 EE

b e ik

7.3 WA REINE
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o 5 o VT FE Ao 1 A A ORI VB IR O N TR 3 - R BB T4 (LC-MS/MS) v, {R B I [

AN TR ECE N, D52 B 72 7 s Gl W A, AR Y A 24 £ i 7 18 £ (S s I
€ BN LRAEVE I 2 P, I 2 P 0 L A I R AR 0 R R P AT 38 24 13 O B S Rt AT 0T

7.4 ZFHIRKE
BEASINRFESL, SR 5 4 5] B0 58 25 B AT AT A .

8 HRIE

X = CxfoXIOOO
mx1000 1000

X

SR &, AN R T (mg/kg) s

C—— M Ji VL e r E A il 26 b 45 2 (e I T e i B R, N MOsE 57T (ug/L)
V—RBGR AR, BAONZETE (mL)

f— MR AE 2R 5

e R, AN (g)

THELAE R OR B ARy, & B mg/kgi O/ B =047 A7

m

9 BE

pt

FEEGVERMT, SRATHIM IO SL IR S R 0] 20 AL AR I 15%.



Mis% A
CGERMEMRE)
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Frs REF4 RUGYE 4 CAS%H 7313
1 Ji 2 sk ethametsulfuron 97780-06-8 C14H16N6O6S
2 R chlorfenvinphos 470-90-6 C12H14C1504P
3 B TH hexachlorophene 70-30-4 CeH2Cle
4 IR naled 300-76-5 C4H7Br:CLO4P
5 P heptenophos 23560-59-0 CoH2C104P
6 FH T R metsulfuron-methyl 74223-64-6 C14H15N506S
7 S chlorsulfuron 64902-72-3 C12H12CIN504S
DRI bentazone 25057-89-0 Ci1oH12N2038
8 6-F2 I KB 6-hydroxybentazone 60374-42-7 CioH12N>048
8-FRFL K HLFA 8-hydroxybentazone 60374-43-8 C10H12N2048
9 R dinoterb 1420-07-1 CioH12N20s
10 TR dinosam 4097-36-3 C11H14N2Os
11 TH Ty dinex 131-89-5 C12H14N20s
12 B i Indanofan 133220-30-1 Ca0H17C105
3 PR Acequinocyl 57960-19-7 C24H3204
FR IR R hydroxyAcequinocyl 57960-31-3 C:H3003
14 1Ly azadirachtin 11141-17-6 C3sHu4O16




Mis% B
(BERHEFMERD

14 PR 24 K HARE oA 1% - B A A (LC-MS/MS) IR EAR E) . B ¥ TR 1 B4

T/YNZJ 013.7—2026

5 | ARSI R TR H By = ﬁ(iﬁiﬂ FEBHIE (V) BT ftfERE (V) BRI fEERE (V) BRI fibfERE (V)
1 JirE 3% ethametsulfuron iF 4.47 93 411.00-195.98 15 411.00-167.98 29 — —
2 Bl chlorfenvinphos iE 8.28 99 359.00-155.10 12 359.00-127.00 16 — —
3 HHm hexachlorophene gl 9.43 10 402.70-194.70 36 402.70-366.60 25 — —
4 IR naled iE 5.49 93 380.97-126.88 14 380.97-108.97 33 — —
3 P heptenophos E 5.43 56 251.04-127.06 14 251.04-125.04 13 — —
6 F B metsulfuron-methyl iF 3.90 86 382.08-167.06 16 382.08-199.01 20 — —
7 Sk chlorsulfuron T 4.14 95 358.04-140.93 21 358.04-166.90 20 — —

DXV bentazone il 3.52 102 238.97-131.88 26 238.97-196.88 20 — —

8 6-FRFL KB 6-hydroxybentazone il 3.36 98 254.98-190.98 20 254.98-147.85 27 254.98-212.80 21
g-yedtk wify | 8-hydroxybentazone il 3.36 94 254.98-190.93 19 254.98-105.90 28 254.98-147.93 27

9 5 Ry dinoterb i 7.95 10 239.00-206.90 36 239.00-177.00 44 — —
10 Rl dinosam i 8.44 10 253.08-193.87 23 253.00-133.80 57 253.00-192.80 32
11 T dinex i 8.60 10 265.07-189.93 36 265.07-217.90 38 265.07-233.80 36
12 Bi Indanofan i 727 86 341.00-175.00 13 341.00-186.90 13 — —
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" KR Acequinocyl 1 10.30 168 341.30-313.30 27 341.30-186.13 30 — —
PR R K I hydroxyAcequinocyl iE 10.49 99 343.22-188.97 20 343.22-114.97 50 — —
14 ERR & azadirachtin i 454 299 743.30-725.30 29 743.30-625.13 38 743.30-665.22 38




14 MR AR BERHDEEEIEEIKAM (LC-MS/MS) % I K7 H5 R
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7. kb
1 Ded 1
1| counts Laa g B 1R
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NFea
2808 ]
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	茶叶及其制品和代用茶中14种农药及其代谢物残留量的测定 液相色谱-质谱联用法
	1　范围
	2　规范性引用文件 
	3　原理
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	4.1　试剂
	4.1.1　乙腈（CAS号：75-05-8）：色谱纯；
	4.1.2　甲醇（CAS号：67-56-1）：色谱纯；
	4.1.3　乙酸钠（CAS号：127-09-3）：分析纯；
	4.1.4　乙酸（CAS号：64-19-7）：分析纯；
	4.1.5　无水硫酸镁（CAS号：7487-88-9）：分析纯；
	4.1.6　甲酸（CAS号：64-18-6）：色谱纯；
	4.1.7　甲酸铵（CAS号：540-69-2）：分析纯。


	4.2　溶液配制
	4.2.1　乙腈-乙酸溶液（99+1）：量取10mL乙酸加入990mL乙腈中，混匀；
	4.2.2　0.01%甲酸水溶液：量取200μL甲酸，用水稀释至2000mL，摇匀；
	4.2.3　0.01%甲酸甲醇：量取200μL甲酸，用甲醇稀释至2000mL，摇匀；
	4.2.4　甲酸铵-甲酸水溶液（2mmol/L）：称取0.1261g甲酸铵，用0.01%甲酸水溶液溶解并稀释至1
	4.2.5　甲酸铵-甲酸甲醇溶液（2mmol/L）：称取0.1261g甲酸铵，用0.01%甲酸甲醇溶液溶解并稀释

	4.3　标准品

	14种农药标准品及14种农药及其代谢物中英文对照，参见附录A，纯度≥95%。
	4.4　标准溶液配制
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	4.4.2　混合标准储备溶液（50～100mg/L）：吸取一定量的农药标准储备溶液于容量瓶中用乙腈定容至刻度，混
	4.4.3　混合标准溶液（5mg/L）：吸取一定量的混合标准储备溶液（4.4.2）于容量瓶中，用乙腈定容至刻度，

	4.5　材料
	4.5.1　乙二胺-N-丙基硅烷化硅胶（PSA）：粒径40μm-60μm；
	4.5.2　十八烷基硅烷键合硅胶（C18）：粒径40μm-60μm；
	4.5.3　石墨化炭黑（GCB）：粒径40μm-120μm；
	4.5.4　陶瓷均质子：2cm（长）×1cm（外径），或相当者；
	4.5.5　微孔滤膜（尼龙）：13mm×0.22μm，或相当者；
	4.5.6　进样瓶：2mL。

	5　仪器
	5.1　液相色谱-质谱联用仪（LC-MS/MS）：配有电喷雾离子源（ESI）；
	5.2　分析天平：感量0.1mg和0.01g；
	5.3　振荡器；
	5.4　离心机：转速不低于4000r/min；
	5.5　涡旋混合器。
	6　试样制备
	7　分析步骤
	7.1　前处理
	7.2　测定
	7.2.1　液相色谱参考条件
	7.2.2　质谱参考条件
	7.2.3　基质匹配标准工作曲线
	7.2.4　定性及定量
	7.2.4.1　保留时间
	7.2.4.2　离子丰度比
	7.2.4.3　定量


	7.3　试样溶液的测定
	7.4　空白试验
	8　结果计算
	9　精密度

	附录A（资料性附录）
	附录B（资料性附录）
	14种农药及其代谢物液相色谱-质谱联用仪（LC-MS/MS）的保留时间、母离子、子离子及离子对
	附录C（资料性附录）

