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本标准的附录
!

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"中华人民共和国辽宁出入境检验检疫局#中华人民共和国江苏出入境检验检疫

局#中华人民共和国河南出入境检验检疫局!

本标准主要起草人"姜莉#宋文斌#卫锋#荣会#金雁#于孝展#沈崇钰#杨冀洲#蒋施!

本标准系首次发布的出入境检验检疫行业标准!
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进出口食品中
!%

种熏蒸剂残留量

检测方法
!

顶空气相色谱法
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范围

本标准规定了食品中
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种熏蒸剂残留量的顶空气相色谱检测方法!

本标准适用于玉米#糙米#花生#大豆#小豆等食品中
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种熏蒸剂残留量的测定!

!

!

方法提要

在密封容器内$易挥发的熏蒸剂分子在一定温度下在气固两相间达到动态平衡!此时熏蒸剂在气

相中的浓度和它在固相中的浓度成正比$通过对气相中熏蒸剂浓度的测定$即可计算出熏蒸剂的浓度$

外标法定量!

"

!

试剂和材料

除另有规定外$所用试剂均为分析纯$水为二次蒸馏水!

"'%

!

正己烷"农残级!

"'!

!

无水硫酸钠"

()*+

灼烧
&,

$贮于密封容器中备用!

"'"

!

熏蒸剂标准品"纯度大于等于
--.

%见表
"
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表
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熏蒸剂标准品

序号 样品名称 相对分子质量 分子式
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表
%

%续&

序号 样品名称 相对分子质量 分子式
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种熏蒸剂标准储备溶液"准确地分别移取三氯甲烷#四氯化碳#
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乙烷等
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种熏蒸剂的适量体积$并用其密度%见表
%

&进行重量计算$用正己烷分别配置成浓度各为
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冰箱中保存!
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种熏蒸剂的密度

编号 熏蒸剂名称 密度 编号 熏蒸剂名称 密度
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种熏蒸剂标准混合工作液"根据需要用正己烷配稀释成适用浓度的标准

混合工作溶液$该溶液在
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&

!

仪器与设备
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试样制备与保存

''%

!

试样制备

取代表性样品约
)**

:

$装入洁净容器$密封$标明标记!

''!

!

试样保存

试样于
="7+

以下冷冻保存!在抽样及制样的操作过程中$应防止样品受到污染或发生残留物含

量的变化!
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测定步骤
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!

测定
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气相色谱条件
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%**

"

<

!

('%'!

!

分析步骤

称取样品
)

:
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:
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具塞塑料离心管中$准确加入
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提取
);BC

$离心!准确移取
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样液于顶空瓶中$立即用内衬聚四氟乙烯薄膜的橡皮塞密封$置
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上部气体供气相色谱分析!
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气相色谱检测

根据样液中熏蒸剂含量情况$选定浓度相近的标准工作溶液$标准工作溶液和待测样液中熏蒸剂的

响应值均应在仪器检测的线性范围内!标准工作溶液与样液等体积参插进样测定!

标准溶液及样液均按
('"'"

规定的条件进行测定!熏蒸剂标准物质和试样的气相色谱图参见附

录
!
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空白试验

除不称取试样外均按上述步骤进行!
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结果计算和表述

用色谱数据处理机或按式%
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!

"

#

)

$

)

%

#

H

)

&

**********%

"

&

!!

式中"

!

+++试样中某一熏蒸剂残留量$单位为毫克每千克%
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!

测定低限和回收率

#'%

!

测定低限

本方法的测定低限"三氯甲烷#四氯化碳等
%"

种熏蒸剂均为
*'*";
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添加浓度范围及回收率

本方法添加浓度范围及回收率见表
$

#

表
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玉米添加浓度范围及回收率

样品名称%玉米& 添加浓度范围'%
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糙米添加浓度范围及回收率

样品名称%糙米& 添加浓度范围'%
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表
&

%续&

样品名称%糙米& 添加浓度范围'%
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花生添加浓度范围及回收率

样品名称%花生& 添加浓度范围'%
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#
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#
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%

$
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表
(

!

大豆添加浓度范围及回收率

样品名称%大豆& 添加浓度范围'%

;

:

'

I

:

& 回收率'
.
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#
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#
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反
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顺
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表
)

!

小豆添加浓度范围及回收率

样品名称%小豆& 添加浓度范围'%

;

:

'

I

:

& 回收率'
.
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表
)

%续&

样品名称%小豆& 添加浓度范围'%

;

:

'

I

:

& 回收率'
.
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附
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录
!

$

%资料性附录&

熏蒸剂标准气相色谱图

"

+++三氯甲烷(

%

+++

"

$

"

$

"#

三氯乙烷(

$

+++四氯化碳(

&

+++

"

$

%#

二氯乙烷(

)

+++三氯乙烯(

(

+++

"

$

%#

二氯丙烷(

5

+++溴二氯甲烷(

7

+++顺
#"

$

$#

二氯丙烯(

-

+++反
#"

$

$#

二氯丙烯(

"*

+++

"

$

"

$

%#

三氯乙烷(

""

+++四氯乙烯(

"%

+++二溴氯甲烷(

"$

+++

"

$

%#

二溴乙烷(

"&

+++溴仿(

")

+++

"

$

"

$

%

$

%#

四氯乙烷(

"(

+++

"

$

$#

二氯苯(

"5

+++

"

$

&#

二氯苯(

"7

+++

"

$

%#

二氯苯(

"-

+++

"

$

%

$

&#

三氯苯(

%*

+++六氯丁二烯(

%"

+++

"

$

%

$

$#

三氯苯!

图
$'%

!

熏蒸剂标准气相色谱图
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图
$'!

!

大豆空白样品气相色谱图

图
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!

小豆空白样品气相色谱图

-

!"

!

#!!"#

"

!$$#

版权所有 · 禁止翻制、电子传阅、发售

食品伙伴网http://www.foodmate.net



图
$'&

!

花生空白样品气相色谱图

图
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!

糙米空白样品气相色谱图
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图
$'(

!

玉米空白样品气相色谱图

图
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!

添加测定低限样品的气相色谱图
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Ẑ 'W

<-.DN

$

PD&-7,:"#"

3

#"

3

$($

X'XNX

!

X'NXX \Q'X

!

ZS'V

2#-7,:"#"$+,

5

:$($

X'XNX

!

X'NXX \X'X

!

ZS'S

N

$

QD&-7,:"#"

3

#"

3

/($

X'XNX

!

X'NXX \P'X

!

ZS'\

R"("4#"0"D&-7,:"#"D0$+,/($

X'XNX

!

X'NXX \S'X

!
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Ẑ 'W

N

$

QD&-7,:"#"4$(J$($

X'XNX

!

X'NXX \N'X

!
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Ẑ 'W

N

$

Q

$

SD+#-7,:"#"4$(J$($

X'XNX

!

X'NXX \Z'X

!
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Ẑ 'X

N

$

N

$

Q

$

QD2$+#/7,:"#"$+,/($

X'XNX

!

X'NXX \Q'^

!
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Ẑ 'W

*%

!"

!

#!!"#

"

!$$#

版权所有 · 禁止翻制、电子传阅、发售

食品伙伴网http://www.foodmate.net



'(($)'

%

-(*"#0/+-1$

&

M<7,#"0/+"

8

#/0"*+,$*60-

8

/(+..+/(&/#&

N

"

2#-7,:"#"0$+,/($

(

Q

"

N

$

N

$

ND+#-7,:"#"$+,/($

(

P

"

</#4"(+$+#/7,:"#-&$

(

S

"

N

$

QD&-7,:"#"$+,/($

(

W

"

2#-7,:"#"$+,

5

:$($

(

V

"

N

$

QD&-7,:"#"

3

#"

3

/($

(

\

"

R"("4#"0"D&-7,:"#"D0$+,/($

(

^

"

<-.DN

$

PD&-7,:"#"

3

#"

3

$($

(

Z

"

2#/(.DN

$

PD&-7,:"#"

3

#"

3

$($

(

NX

"

N

$

N

$

QD+#-7,:"#"$+,/($

(

NN

"

2$+#/7,:"#"$+,

5

:$($

(

NQ

"

L-4#"0"7,:"#"0$+,/($

(

NP

"

N

$

QD&-4#"0"$+,/($

(

NS

"

2#-4#"0"0$+,/($

(

NW

"

N

$

Q

$

QD+$+#/7,:"#"$+,/($

(

NV

"

N

$

PD&-7,:"#"4$(J$($

(

N\

"

N

$

SD&-7,:"#"4$(J$($

(

N̂

"

N

$

QD&-7,:"#"4$(J$($

(

NZ

"

N

$

Q

$

SD+#-7,:"#"4$(J$($

(

QX

"

E$)/7,:"#"DN

$

PD46+/&-$($

(

QN

"

N

$

Q

$

PD+#-7,:"#"4$(J$($c

!-

8

6#$''N

"

M<7,#"0/+"

8

#/0"*+,$*60-

8

/(+..+/(&/#&

"%

!"

!

#!!"#

"

!$$#

版权所有 · 禁止翻制、电子传阅、发售

食品伙伴网http://www.foodmate.net



!-

8

6#$''Q

"

M<7,#"0/+"

8

#/0"*+,$."

5

4$/(./0

3

:$

!-

8

6#$''P

"

M<7,#"0/+"

8

#/0"*+,$#$&4$/(./0

3

:$

%%

!"

!

#!!"#

"

!$$#

版权所有 · 禁止翻制、电子传阅、发售

食品伙伴网http://www.foodmate.net



!-

8

6#$''S

"

M<7,#"0/+"

8

#/0"*+,$

3

$/(6+./0

3

:$

!-

8

6#$''W

"

M<7,#"0/+"

8

#/0"*+,$4#"%(#-7$./0

3

:$

!"

!

#!!"#

"

!$$#

版权所有 · 禁止翻制、电子传阅、发售

食品伙伴网http://www.foodmate.net



书书书

犛犖／犜２２３８—２００８

犉犻犵狌狉犲犃．６—犌犆犮犺狉狅犿犪狋狅犵狉犪犿狅犳狋犺犲犮狅狉狀狊犪犿狆犾犲

犉犻犵狌狉犲犃．７—犌犆犮犺狉狅犿犪狋狅犵狉犪犿狅犳狋犺犲犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀犾犻犿犻狋狅犳狋犺犲狊犪犿狆犾犲
８
０
０
２—

８
３
２
２
犜
／
犖
犛

版权所有 · 禁止翻制、电子传阅、发售

食品伙伴网http://www.foodmate.net




