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本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
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贝类产品中9种除草剂残留量的测定 液相色谱-串联质谱法
[bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc155276787][bookmark: _Toc155276743][bookmark: _Toc157601112][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc97192964]范围
[bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233326]本文件规定了贝类产品及其制品中莠去津、敌稗、环嗪酮、扑草净、二甲戊灵、丙草胺、毒草胺、喹禾灵、乙草胺液相色谱-串联质谱法（LC-MS-MS）测定方法。
本标准适用于贝类产品及其制品中莠去津、敌稗、环嗪酮、扑草净、二甲戊灵、丙草胺、毒草胺、喹禾灵、乙草胺的测定，莠去津、扑草净检出限为0.5μg/kg，敌稗、环嗪酮、二甲戊灵、丙草胺、毒草胺、喹禾灵、乙草胺检出限为1μg/kg。
[bookmark: _Toc155276791][bookmark: _Toc155276747][bookmark: _Toc157601115]原理
样品中残留的莠去津、敌稗、环嗪酮、扑草净、二甲戊灵、丙草胺、毒草胺、喹禾灵、乙草胺用乙腈提取，提取液经分散固相萃取净化，液相色谱-串联质谱仪以选择离子监测（MRM）方式检测，外标法定量。
[bookmark: _Toc155276792][bookmark: _Toc157601116][bookmark: _Toc155276748]试剂或材料
除特别注明外，本标准所用试剂均为分析纯试剂，水为超纯水，符合GB/T 6682规定的一级水。
莠去津、敌稗、环嗪酮、扑草净、二甲戊灵、丙草胺、毒草胺、喹禾灵、乙草胺标准品：纯度≥95%。
乙腈：色谱纯。
[bookmark: _Toc157601127]甲醇：色谱纯。
甲酸：色谱纯。
氯化钠：分析纯。
无水硫酸镁：分析纯。
乙二胺-N-丙基硅烷化硅胶（PSA）：粒径40-60μm。
微孔滤膜（有机相）：13mm×0.22μm，或者相当者。
标准储备溶液（100mg/L）：
准确称取莠去津、敌稗、环嗪酮、扑草净、二甲戊灵、丙草胺、毒草胺、喹禾灵、乙草胺标准品10.0mg(精确至0.0001g)，置于100mL容量瓶中用甲醇或乙腈溶解并稀释至刻度，摇匀即得。制成100mg/L的溶液，作为标准储备液，避光-18℃及以下条件保存，有效期为1年。
标准工作液（1.0mg/L）
准确吸取标准储备液1mL置100mL容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，得到1.0μg/mL标准工作液，避光-18℃及以下条件保存，有效期为6个月。
[bookmark: _Toc155276804][bookmark: _Toc155276760][bookmark: _Toc157601129]仪器设备
液相色谱-串联质谱仪。 
电子天平。
离心机。
超声振荡器。
涡旋混合器。
试样的制备
取绞碎后的供试样品，作为供试试料，置-18℃冷冻保存，备用。另取空白样品，绞碎后置-18℃冷冻保存，作为空白试料备用。
[bookmark: _Toc157601133][bookmark: _Toc155276765][bookmark: _Toc155276809][bookmark: _Toc157601134]试验步骤
提取
准确称取5.00g（精确到0.01g）样品于50mL离心管中，准确加入5mL乙腈，超声振荡提取30min后，加入0.5g氯化钠，3.0g无水硫酸镁，0.1g PSA粉，在4000r/min下离心10min，上清液过0.22μm有机相滤膜，待上机检测。
测定
0. 液相色谱条件
色谱柱：VC-C18，2.1*100mm，2.5μm或相当者
柱温：30℃
流速：0.2mL/min
进样量：5µL
运行时间：12min
流动相：A：0.1%甲酸水，B，乙腈，流动相梯度见表1。
流动相的梯度洗脱程序
	时间/min
	A/%
	B/%

	0
	90
	10

	2.00
	50
	50

	5.00
	0
	100

	8.50
	0
	100

	10.00
	90
	10

	12.00
	90
	10


0. 质谱条件
1. 离子化模式：正离子模式（ESI+）。
1. 质谱扫描方式：多反应监测（MRM）。
1. 气帘气：35 psi。
1. 雾化气：55 psi。
1. 辅助气：55 psi。
1. 电喷雾电压：5500 V。
1. 离子源温度：550 ℃
定性、定量离子及对应的锥孔电压和碰撞电压见附录A。
液相色谱-质谱/质谱测定
定性测定
试样中目标化合物色谱峰的保留时间与相应标准色谱峰的保留时间相比较，变化范围应在±2.5%之内。
每种化合物的质谱定性离子应出现，至少应包括一个母离子和两个子离子，而且同一检测批次，对同一化合物，样品中目标化合物的两个子离子的相对丰度比与浓度相当的标准溶液相比，其允许偏差不超过表2规定的范围。
定性测定时相对离子丰度的最大允许偏差
	相对离子丰度/%
	＞50
	＞20~50
	＞10~20
	≤10

	允许的相对偏差/%
	±20
	±25
	±30
	±50


定量测定
根据样液中各化合物浓度，选定峰面积相近的标准工作溶液，标准工作溶液及样液中各化合物响应值应在仪器检测线性范围内。
检出限
莠去津、扑草净检出限为0.5μg/kg，敌稗、环嗪酮、二甲戊灵、丙草胺、毒草胺、乙草胺、喹禾灵检出限为1μg/kg。
结果计算
结果按式(1)计算：

                               (1)
式中：
X—试样中各化合物含量，单位为微克每千克（μg/kg）；
c—从标准工作曲线上得到的被测组分溶液浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）；
V —定容体积，单位为毫升（mL）；
m —试样溶液所代表试样的质量，单位为克（g）。
0. 精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对值不得超过算术平均值的10％。
[bookmark: BookMark8][image: ]



[bookmark: _Toc44412957][bookmark: _Toc154484417][bookmark: _Toc44412978][bookmark: _Toc47404345][bookmark: _Toc47404327][bookmark: _Toc72663738][bookmark: _Toc44411922]
（资料性附录）
9种除草剂的质谱测定参数

	化合物名称Compound
	母离子
Mother ion(m /z)
	子离子
Daughter ion(m/z)
	锥孔电压
Cone voltage(V)
	碰撞能量
Collision energy(eV)

	莠去津
	216.1
	174
	70
	25

	
	
	104
	
	38

	敌稗
	218.2
	127.0
	70
	36

	
	
	162.0
	
	20

	环嗪酮
	253.1
	171.1
	60
	24

	
	
	71.1
	
	40

	扑草净
	242.1
	158
	80
	35

	
	
	200.1
	
	26

	二甲戊灵
	282.1
	212.1
	40
	15

	
	
	194.1
	
	25

	丙草胺
	312.2
	252
	60
	25

	
	
	176.1
	
	38

	毒草胺
	212.2
	170.2
	60
	22

	
	
	94.1
	
	36

	喹禾灵
	373.1
	299
	80
	27

	
	
	271
	
	34

	乙草胺
	270
	224.1
	40
	15

	
	
	148.1
	
	29





附 录 B

9种除草剂的定量离子色谱图
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