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min mg/kg
1 ik bk Imidacloprid 11.887 0.03
2 e K Acetamiprud 12.021 0.03
3 ZH R Carbendazim 13.518 0.05
4 B IR Diflubenzuron 21.265 0.03
5 K2R Chlorbenzuron 21.724 0.04
6 FE Phoxim By 0.05
7 Bl ¢ B 2 Avermectins 25.421 0.05
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	前  言
	茶叶中多种农药残留测定 液相色谱法
	1  范围
	本标准规定了同时测定茶叶中吡虫啉、啶虫脒、多菌灵、除虫脲、灭幼脲、辛硫磷和阿维菌素多种农药残留的检测
	本标准适用于我省县级农产品质量安全检测站开展茶叶生产基地茶叶中农药残留例行监测和风险评估时使用。
	2规范性引用文件
	GB/T 6682 分析实验室用水规则和试验方法
	GB/T 8302 茶 取样
	3  原理
	茶叶样品经水浸泡后乙腈高速匀浆提取，盐析离心，氨基固相萃取小柱净化，用乙腈+甲苯（3：1）洗脱农药，
	4  试剂和材料
	4.1乙腈：色谱纯
	4.2 甲苯：色谱纯
	4.3 氯化钠：分析纯
	4.4 提取液：乙腈
	4.5淋洗液：乙腈+甲苯= 3:1（V:V）
	4.6 氨基固相萃取小柱：6mL/500mg或相当
	4.7滤膜:0.20 μm，有机相滤膜
	4.8农药标准溶液:具有有效性证书
	4.9标准溶液配制
	4.9.1单一组分标准溶液：
	用移液管准确量1000μg/mL各标准品1.00mL，用甲醇定容10mL，配制成100.0μg/mL
	4.9.2 混合标准储备液：
	将配置好的单一组分标准溶液（4.10.1）用甲醇作为溶剂配置成10.0μg/ mL混合标准储备液，0
	4.9.3 混合标准工作液
	用15%甲醇水溶液作为溶剂将混合标准储备液稀释成0.1μg/ ml的混合标准工作溶液，临用现配。
	5  仪器与设备
	5.1 液相色谱仪：配有可变波长紫外检测器
	5.2 旋转蒸发仪
	5.3 匀浆机：转速不低于10000r/min
	5.4 离心机：转速不低于4000r/min
	5.5天平：百分之一
	6分析步骤
	6.1 试样的制备
	按GB/T 8302抽取茶叶样品，将样品粉碎，混匀，缩分，密封，作为试样。试样于4℃冷藏保存，备用。
	6.2提取
	6.3净化
	用5 mL淋洗液（4.6）预淋洗氨基固相萃取小柱，弃去流出液。下接梨形瓶，将6.2中待净化的浓缩液转
	6.4测定
	6.4.1 仪器条件
	a)色谱柱：C18柱，4.6 mm(5µm(25cm；
	 b)流动相、梯度洗脱及波长条件见表1，表2
	表1 洗脱梯度
	时间
	min
	水
	%
	甲醇/乙腈（7+3）
	%
	0.00
	85
	15
	20.00
	0
	100
	23.00
	0
	100
	23.01
	85
	15
	30.00
	85
	15
	表2 波长条件设置
	时间/min
	0
	6.00
	12.30
	13.10
	18.00
	29.00
	波长/nm
	254
	270
	247
	286
	245
	254
	c)柱温：40 ℃；
	d) 流速：1.0 mL /min；
	e) 进样量：10μL；
	6.4.2 液相色谱检测及确证
	7 结果计算
	试样中被测农药残留量以质量分数w计，单位以毫克每千克（mg/kg）表示，按公式（1）计算。
	w=�V1×A×V3×Cs�m×V2×As�     （1）
	式中：
	w — 试样中被测物残留量，单位为毫克每千克（mg/kg）；
	Cs — 基质标准工作溶液中农药的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
	A  — 试样溶液中被测物的色谱峰面积；
	As — 基质标准工作溶液中被测物的色谱峰面积；
	V1— 提取溶剂总体积，单位为毫升（mL）；
	V2  — 吸取出用于检测的提取液的体积，单位为毫升（mL）；
	V3  — 试样最终定容体积，单位为毫升（mL）；
	m — 试样溶液所代表试样的质量，单位为克（g）。
	计算结果保留两位有效数字。
	8 精密度
	附录A
	（参考性附录）
	农药检测检出限参考数据
	吡虫啉、啶虫脒、多菌灵、除虫脲、灭幼脲、辛硫磷和阿维菌素检出限参考数据
	序号
	中文名
	英文名
	保留时间
	min
	检出限
	mg/kg
	1
	吡虫啉
	Imidacloprid
	11.887
	0.03
	2
	啶虫脒
	Acetamiprud
	12.021
	0.03
	3
	多菌灵
	Carbendazim
	13.518
	0.05
	4
	除虫脲
	Diflubenzuron
	21.265
	0.03
	5
	灭幼脲
	Chlorbenzuron
	21.724
	0.04
	6
	辛硫磷
	Phoxim
	22.342
	0.05
	7
	阿维菌素
	Avermectins
	25.421
	0.05


