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摘要：本文建立了一种使用气相色谱 - 质谱联用仪测定五氯苯胺和腐霉利的方法。样品使用已经提取，方法检出限

为 0.001 mg/kg。
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实验部分五氯苯胺和腐霉利是农作物常用的两种农药，作

为是出口美国与欧盟的农产品必检的农药，限量要求

是 10 μg/kg。 
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1.1 样品前处理：

称样品 2 g 加入 10 ml 纯水，混匀。加入 10 ml 乙

腈，涡旋振荡 1 min 。加入 2 g 氯化钠，混匀，静止

30 min 分层后，取乙腈层 5 ml 吹干，1 ml 乙腈定容，

供 GCMS 检测。

1.2 仪器条件：

仪器：GCMS-QP2010 Plus（配 EI 源）

进样口：250℃

柱  温：60℃（1 min）_30℃ /min 240℃ _10℃ /min
　　　  _280℃（7 min）

进样方式：不分流

载  气：氦气

色谱柱：Rxi-5 MS 30 m×0.25 mm×0.25 um
载气流速：40 cm/s
离子源：200℃

接口温度：280℃

扫描方式：SIM  7-8.5 min（263,265,267）

　　　　　8.5-9.5 min （96,283,285）
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结果讨论

2.2 标准曲线

配制浓度为 0.005 μg/ml 0.01 μg/ml 0.05 μg/ml 
0.1 μg/ml 0.5 μg/ml 的混合标准系列溶液。标准曲线

线性系数如下图 6、7 所示

2.1 五氯苯胺和腐霉利的标准谱图
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2.3 重复性测试

重复性测试结果见表 2

2.4 样品分析

标准添加量为 0.1 μg/mL，

测定浓度为 0.09 μg/mL 和 1.1 μg/mL，

回收率为 90% 和 110%。

样品分析谱图如下图 8、9、10 所示：
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结论
本方法操作简便，适用于农产品中五氯苯胺和腐霉利的测定。使用 GCMS 检测，可以有效排除样品基质对目标

化合物的干扰，定性、定量更为准确。本方法检测灵敏度高，回收率为五氯苯胺为 90% 腐霉利为 110% ，方法检出

限为 0.001 mg/kg。
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