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土壤 有机氯农药的测定 气相色谱-三重四极杆质谱法

1 范围

本文件规定了土壤中包括六六六、滴滴涕等22种有机氯农药气相色谱-三重四极杆质谱法测定的方

法原理、试剂与材料、仪器与设备、样品、分析步骤、结果计算、精密度和准确度、质量保证和质量控

制、废物处理。

本文件适用于土壤中α-六六六、六氯苯、γ-六六六、β-六六六、δ-六六六、硫丹Ⅰ、艾氏剂、硫丹

Ⅱ、环氧七氯、o,p′-滴滴伊、γ-氯丹、α-氯丹、反式-九氯、p,p′-滴滴伊、o,p′-滴滴滴、狄氏剂、异狄氏

剂、o,p′-滴滴涕、p,p′-滴滴滴、顺式-九氯、p,p′-滴滴涕、灭蚁灵等22种有机氯农药的测定。

当称样量为10.0 g，定容体积为1.0 mL，进样体积为1.0 L时，22种有机氯农药的检出限为0.04
g/kg～0.44 g/kg，测定下限为0.16 g/kg～1.76 g/kg。详见附录A。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期的版本适用于本文件。不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

HJ/T 166 土壤环境监测技术规范

HJ 613 土壤 干物质和水分的测定 重量法

HJ 783 土壤和沉积物 有机物的提取 加压流体萃取法

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 方法原理

采用符合技术规范要求的提取方法，如索氏提取或加压流体萃取法等提取土壤中的有机氯农药，提

取液经凝胶色谱净化，浓缩、定容，经气相色谱分离、三重四极杆质谱检测，根据保留时间及特征离子

对定性，内标法定量。

5 试剂与材料

5.1 正己烷（C6H14）：农残级。

5.2 丙酮（C3H6O）：农残级。

5.3 乙酸乙酯（C4H8O2）：农残级。

5.4 环己烷（C6H12）：农残级。

5.5 正己烷-丙酮混合溶剂：用正己烷（5.1）和丙酮（5.2）按 1:1体积比混合。

5.6 乙酸乙酯-环己烷混合溶剂：用乙酸乙酯（5.3）和环己烷（5.4）按 1:1体积比混合。
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5.7 玻璃棉:在马弗炉中 400 C烘烤 1 h，冷却后置于具磨口塞的玻璃瓶中密封保存。

5.8 硅藻土：粒径 20目～50目
在马弗炉中450 C烘烤4 h，冷却后置于具磨口塞的玻璃瓶中，放干燥器内保存。

5.9 石英砂：粒径 20目～50目
在马弗炉中450 C烘烤4 h，冷却后置于具磨口塞的玻璃瓶中，放干燥器内保存。

5.10 无水硫酸钠（Na2SO4）：优级纯

在马弗炉中450 C烘烤4 h，冷却后置于具磨口塞的玻璃瓶中，放干燥器内保存。

5.11 有机氯农药标准储备液：ρ = 10 mg/L～100 mg/L
市售有证标准溶液，在4 C下避光密闭保存。使用时恢复至室温并摇匀。

5.12 有机氯农药标准使用液：ρ=1.0 mg/L
用正己烷（5.1）稀释有机氯农药标准储备液（5.11）。在4 C下避光密闭保存。保存期为3 d。

5.13 内标储备液：ρ=2000 mg/L
苊-d10、菲-d10和䓛-d12，市售有证标准溶液。

5.14 内标使用液：ρ=10 g/mL
用正己烷（5.1）稀释内标物储备液（5.13）。在4 C下避光密闭保存。保存期为30 d。

5.15 异狄氏剂和 p,p′-滴滴涕混合标准溶液：ρ=1.0 mg/L
异狄氏剂和 p,p′-滴滴涕，市售有证标准溶液。用正己烷（5.1）稀释。在 4C下避光密闭保存。保

存期为30 d。
5.16 玉米油溶液：ρ=20 mg/L

使用乙酸乙酯-环己烷混合溶剂（5.6），重量法配制。或购买市售标准溶液。

5.17 高纯氦气：纯度≥99.999 %。

5.18 高纯氮气：纯度≥99.999 %。

5.19 高纯氩气：纯度≥99.999 %。

注：除非另有说明，所用试剂均为分析纯，实验用水为新制纯水或蒸馏水。

6 仪器与设备

6.1 气相色谱-三重四极杆质谱仪，具电子轰击电离源（EI）。

6.2 色谱柱：石英毛细柱，长 30 m，内径 0.25 mm，膜厚 0.25 m，固定相为 5 %-苯基-甲基聚硅氧烷，

或其他等效毛细柱。

6.3 提取装置：索氏提取装置、加压流体萃取仪或其他具有相当功能的装置。

6.4 凝胶色谱系统（GPC）：配备紫外检测器，检测波长为 254 nm；净化柱：柱长 400 mm，直径 25 mm，

填料为 3 %交联度中性多孔聚苯乙烯二乙烯基苯微球或其他等效填料。

6.5 浓缩装置：旋转蒸发仪、氮吹仪或其他等效装置。

6.6 实验室常用仪器设备。

7 样品

7.1 样品采集和保存

按照HJ/T 166 的相关要求采集和保存，样品现场采集完成后装入清洁的样品袋或棕色具塞玻璃瓶

中，运输过程中应避光。如暂不能分析，应在4 C以下冷藏保存，保存期为14 d。

7.2 样品制备
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将样品置于搪瓷盘或不锈钢盘中，混匀，除去石子、植物根系等异物，摊成2 cm～3 cm的薄层，风

干过程中不断翻动，并压碎大块样品。待样品风干后，将全部样品粗磨并过10目（2 mm）样品筛。粗

磨的样品经四分法缩分后取一份用于测定干物质含量，另一份继续细磨并过60目（0.25 mm）样品筛，

称取10 g（精确到0.01 g）待测。如土壤样品中水分含量较高（大于30 %），应先离心分离出水相，再

进行干燥处理。

7.3 干物质含量的测定

按照HJ 613执行。

7.4 试样制备

7.4.1 提取

采用索氏提取、加压流体萃取或其他等效方法提取样品中目标化合物。样品提取液4C以下避光冷

藏保存，保存期为40 d。

7.4.1.1索氏提取

将准确称取的试样转入索氏提取滤筒中，用200 mL正己烷-丙酮混合溶剂（5.5）提取16 h～18 h，
回流速度为3次/h～4次/h。

7.4.1.2加压流体萃取

按照HJ 783的要求进行萃取。

7.4.2 脱水

在玻璃漏斗上垫一层玻璃棉（5.7），加入5 g～10 g无水硫酸钠（5.10），将样品提取液（7.4.1）经

漏斗过滤至浓缩器皿中，再用一定量的正己烷-丙酮混合溶剂（5.5）冲洗无水硫酸钠层2次～3次，合并

有机相，待浓缩。

7.4.3 浓缩及溶剂置换

将脱水后的提取液（7.4.2）浓缩至1 mL左右，再加入10 mL乙酸乙酯-环己烷混合溶剂（5.6），反

复浓缩置换溶剂 2 次～3 次后，用乙酸乙酯-环己烷混合溶剂（5.6）定容至5 mL。

7.4.4 凝胶色谱净化

用有机氯农药标准储备液（5.11）、玉米油溶液（5.16）及样品提取液（7.4.1）确定凝胶色谱收集

时间。确保玉米油与有机氯农药色谱峰基线分离，其他干扰物质与有机氯农药色谱峰尽可能分离。将浓

缩后的提取液（7.4.3）按照确定后的条件经凝胶色谱净化，收集洗脱液。

7.4.5 浓缩定容

将洗脱液（7.4.4）浓缩后，加入一定体积内标使用液（5.14），定容至1.0 mL待测。

7.5 空白试样制备

用硅藻土（5.8）或石英砂（5.9）代替实际样品，按与试样制备（7.4）相同的步骤制备空白试样。

8 分析步骤
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8.1 仪器参考条件

8.1.1 凝胶色谱参考条件

泵流速：5 mL/min；进样体积：5 mL；收集时间：20 min～30 min。

8.1.2 气相色谱参考条件

进样口温度：270 C；进样方式：不分流，不分流时间 0.75 min；进样量：1.0 L；载气：高纯氦

气；载气流速：1.0 mL/min（恒流）；程序升温：初始温度60 C，保持1.0 min，以40 C/min升温至170 °C，
再以10 C/min升温至310 C，保持3.0 min。

8.1.3 质谱参考条件

离子源温度：250 C；传输线温度：280 C；溶剂延迟：3 min。扫描方式：多离子反应监测；碰撞

气：高纯氮气（5.18）或高纯氩气（5.19）。化合物离子对及碰撞电压，参见附录C。

8.2 校准曲线建立

用有机氯农药标准使用液（5.12）配制标准系列，目标化合物参考浓度为1.0 g/L、2.0 g/L、5.0 g/L、
10.0 g/L、20.0 g/L、50.0 g/L和100.0 g/L，加入一定体积内标物使用液（5.14），试样内标加入体

积与校准曲线保持一致。按照仪器参考条件（8.1）进行分析。以目标物与内标物浓度比值为横坐标，

以目标物峰面积与内标物峰面积比值为纵坐标，建立校准曲线。

1. 苊-d10（内标物）；2. -六六六；3. 六氯苯；4. -六六六；5. γ-六六六；6. 菲-d10（内标物）；7. δ-六六六；8. 艾

氏剂；9. 环氧七氯；10. -氯丹；11. o,p'-滴滴伊；12. 硫丹Ⅰ；13. γ-氯丹；14. 顺式九氯；15. p,p'-滴滴伊；16. 狄氏剂；

17. o,p'-滴滴滴；18. 异狄氏剂；19. 硫丹Ⅱ；20. p,p'-滴滴滴；21. o,p'-滴滴涕；22. 反式-九氯；23. p,p'-滴滴涕；24. 䓛-d12

（内标物）；25. 灭蚁灵。

2. 此谱图内标物浓度为20.0 g/L ，目标物浓度为40.0 g/L。

图 1 22种有机氯农药色谱图

8.3 试样测定

按照与标准曲线测定（8.2）相同的步骤，进行试样（7.4）的测定。

8.4 空白试验
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按照与标准曲线测定（8.2）相同的步骤，进行空白试样（7.5）的测定。

9 结果计算

9.1 定性分析

在相同的实验条件下，试样中目标物的保留时间与标准溶液中目标物的保留时间相比较，相对误差

应在2.5%之内。同时，在扣除背景后的样品质谱图中，目标化合物的质谱定量和定性离子均出现，而

且同一检测批次，对同一化合物，样品中目标化合物的定性离子和定量离子的相对丰度比与质量浓度相

当的标准物质相比，其允许偏差不超过表1规定的范围，则可判断样品中存在目标化合物。

表 1 目标化合物多反应离子监测信息表

单位:%

相对丰度 >50 20～50（包含） 10～20（包含） ≤10

允许相对偏差 20 25 30 50

9.2 定量分析

9.2.1 平均相对响应因子（ RRF）法

9.2.1.1 校准系列第ｉ点中目标化合物的相对响应因子（RRFi），按照公式（1）计算：

i ISi
i

ISi i

ARRF A



 
.................................................................................(1)

式中：

RRFi-校准曲线系列中第i点目标化合物的相对响应因子；

Ai -校准曲线系列中第i点目标化合物定量离子的响应值；

AISi-校准曲线系列中第i点与目标化合物相对应内标定量离子的响应值；

ISi-校准曲线系列中内标物的质量浓度，单位为：g/L；
i-校准曲线系列中第i点目标化合物的质量浓度，单位为：g/L。

9.2.1.2 校准曲线系列中目标化合物的平均响应因子(RRF )，按照公式（2）计算：

1

n

i
i
RRF

RRF
n




............................................................................. (2)

式中：

RRF -校准曲线系列中目标化合物的平均响应因子，无量纲；

RRFi-校准曲线系列中第i点目标化合物的相对响应因子，无量纲；

n-校准曲线系列点数。

9.2.1.3 土壤样品中的目标化合物含量 wi（g/kg），按照公式（3）进行计算:

 


  

x

IS

xIS
i

dmm wRRFA
VAw

...........................................................................(3)

式中：

wi-土壤样品中第i种目标物的浓度，单位为：g/kg；
Ax-试样中目标化合物定量离子的峰面积；
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AIS-试样中内标化合物定量离子的峰面积；

IS-试样中内标物的浓度，单位为：g/L；
RRF -校准曲线系列中目标化合物的平均响应因子；

Vx-土壤试样定容体积，单位为：mL；
m-土壤样品湿重，单位为：g；
wdm-土壤干物质含量，单位为：%。

9.2.2 内标曲线法

按照8.2建立的内标校准曲线，土壤中目标物的质量浓度按照公式（4）进行计算：

dm

i
i wm

Vw






................................................................................ (4)

式中：

wi-土壤样品中第i种目标物的浓度，单位为：g/kg；
i-土壤试样中第ｉ种目标物浓度，单位为：g/L；
V-土壤试样定容体积，单位为：mL；
m-土壤样品湿重，单位为：g；
wdm-土壤干物质含量，单位为：%。

9.3 结果表示

测定结果有效位数与方法检出限保持一致，最多保留3位有效数字。

10 精密度和准确度

10.1 精密度

精密度结果参见附录B表B.1。

10.2 准确度

准确度结果参见附录B表B.2。

11 质量保证和质量控制

11.1 空白试验

每20个样品或每批次（少于20个样品/批）进行1个空白试验，空白测定结果应低于方法检出限。

11.2 校准曲线

校准曲线的相关系数r≥0.995。校准曲线中目标化合物相对响应因子的相对标准偏差应≤20 %。每分

析20个样品或者每批次（少于20个样品/批）进行一次校准，选择标准曲线中间浓度点进行校准，测定

结果相对偏差应≤20 %，否则需要重新建立校准曲线。

11.3 平行样

每20个样品或者每批次（少于20个样品/批）至少分析1个平行样，平行样相对偏差≤30%。
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11.4 基体加标

每20个样品或者每批次（少于20个样品/批）至少分析1个基体加标样品，低浓度样品回收率应在

40%～160%之间，中浓度样品回收率应在50 %～150 %之间，高浓度样品回收率应在70 %～130 %之间。

11.5 气相色谱性能检查

分析前或每连续分析40个样品后应对色谱系统进行检查。注入1.0 L异狄氏剂和p,p'-滴滴涕混合标

准溶液（5.15），测定其降解率，按公式（5）～公式（7）计算。如果除检测到异狄氏剂和p,p'-滴滴涕

以外，还检测到异狄氏剂醛、异狄氏剂酮和p,p'-滴滴伊、p,p'-滴滴滴，则表明异狄氏剂和p,p'-滴滴涕发

生分解，如果单一组分的降解率≥15%或二者的降解率之和≥30 %，需对进样口和色谱柱头进行维护。检

查合格后，方可进行样品的测定。

注：按照本文件给出的仪器参考条件（8.1），p,p'-滴滴涕、p,p'-滴滴伊、p,p'-滴滴滴、异狄氏剂、异狄氏剂醛和异

狄氏剂酮的保留时间为：12.92 min、11.52 min、12.26 min、12.00 min、12.53 min和13.75 min。

%100
321

21
1 





mmm

mmdr .................................................................. (5)

式中：

dr1-滴滴涕的降解率，单位为：%；

m1-p,p'-滴滴伊的检出量，单位为：ng；
m2-p,p'-滴滴滴的检出量，单位为：ng；
m3-p,p'-滴滴涕的检出量，单位为：ng；

%100
654

54
2 





mmm

mmdr ..................................................................(6)

式中：

dr2-异狄氏剂的降解率，单位为：%；

m4-异狄氏剂的检出量，单位为：ng；
m5-异狄氏剂醛的检出量，单位为：ng；
m6-异狄氏剂酮的检出量，单位为：ng；

21 drdrdr  .................................................................... (7)

式中：

dr-总降解率，单位位%。

12 废物处理

实验室中产生的废物应集中收集，应交有资质的单位统一处理。
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AA

附 录 A

（规范性）

方法的检出限和测定下限

A.1 表A.1 给出了目标化合物的检出限和测定下限

表 A.1 方法的检出限和测定下限

序号 化合物名称 英文名称 CAS 号 检出限（g/kg） 测定下限（g/kg）

1 -六六六 Alpha-BHCa 319-84-6 0.04 0.16

2 六氯苯 Hexachlorobenzene 118-74-1 0.06 0.24

3 -六六六 Beta-BHC 319-85-7 0.06 0.24

4 γ-六六六 Gamma-BHC 58-89-9 0.04 0.16

5 -六六六 Delta-BHC 319-86-8 0.06 0.24

6 艾氏剂 Aldrin 309-00-2 0.39 1.55

7 环氧七氯 Heptachlor epoxide 1024-57-3 0.25 1.02

8 -氯丹 Chlordane alpha-cis 5103-71-9 0.44 1.77

9 o,p'-滴滴伊 o,p'-DDE 3424-82-6 0.04 0.16

10 硫丹Ⅰ Endosulfan peak 1 959-98-8 0.29 1.16

11 -氯丹 Chlordane gamma-trans 5103-74-2 0.05 0.20

12 顺式-九氯 Nonachlor-cis 5103-73-1 0.05 0.20

13 p,p'-滴滴伊 p, p'-DDE 72-55-9 0.06 0.24

14 狄氏剂 Dieldrin 60-57-1 0.34 1.35

15 o,p'-滴滴滴 o, p'-DDD 53-19-0 0.06 0.24

16 异狄氏剂 Endrin 72-20-8 0.31 1.23

17 硫丹Ⅱ Endosulfan peak 2 33213-65-9 0.39 1.56

18 p,p'-滴滴滴 p,p'-DDD 72-54-8 0.06 0.24

19 o,p'-滴滴涕 o,p'-DDT 789-02-6 0.07 0.28

20 反式-九氯 Nonachlor-trans 39765-80-5 0.26 1.06

21 p,p'-滴滴涕 p,p'-DDT 50-29-3 0.06 0.24

22 灭蚁灵 Mirex 2385-85-8 0.04 0.16
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BB

附 录 B

（资料性）

方法精密度和准确度

B.1 表B.1 给出方法精密度指标，表B.2 给出方法准确度指标

表 B.1 方法精密度汇总表

序号 化合物名称
加标水平

（g/kg）
测定结果均值

（g/kg）
实验室内相对标

准偏差范围（%）

实验室间相对

标准偏差（%）

重复性限 r
（g/kg）

再现性限

R（g/kg）

1 -六六六

1.00 0.69 4.2～16.8 13.0 0.4 0.5

8.00 5.55 4.0～10.2 14.4 2.9 3.5

80.0 43.7 3.7～8.3 4.8 6.7 6.9

2 六氯苯

1.00 0.58 2.9～18.8 17.2 0.4 0.5

8.00 4.62 3.7～8.4 14.5 2.0 2.9

80.0 36.6 2.1～9.0 3.4 4.8 5.6

3 -六六六

1.00 0.81 4.8～9.6 9.9 0.4 0.5

8.00 6.06 3.3～11.2 13.0 12.8 13.7

80.0 59.7 3.1～8.7 8.7 5.2 9.1

4 γ-六六六

1.00 0.74 4.4～11.5 10.0 0.4 0.4

8.00 5.49 3.0～10.8 10.0 12.6 13.0

80.0 50.2 3.2～7.5 11.5 7.8 9.3

5 -六六六

1.00 0.80 3.6～8.3 10.0 0.3 0.4

8.00 6.11 2.9～13.3 9.5 2.8 3.3

80.0 57.9 3.8～9.5 11.1 12.2 13.2

6 艾氏剂

1.00 0.69 3.3～17.8 8.7 0.5 0.5

8.00 5.45 4.6～15.8 11.0 3.1 3.5

80.0 37.4 3.2～13.5 9.3 9.7 10.2

7 环氧七氯

1.00 0.73 4.8～13.4 11.0 0.5 0.5

8.00 6.12 4.4～13.0 13.1 3.4 4.1

80.0 49.8 2.3～6.4 9.0 10.3 11.4

8 -氯丹

1.00 0.74 3.1～16.9 4.5 0.4 0.6

8.00 5.81 3.4～13.0 6.2 3.1 4.6

80.0 54.2 2.8～7.4 9.1 11.2 13.8

9 o,p'-滴滴伊

1.00 0.78 4.5～7.4 12.5 0.3 0.4

8.00 6.28 3.5～12.6 12.4 3.2 3.9

80.0 55.2 3.2～5.2 6.2 14.8 17.8

10 硫丹Ⅰ

1.00 0.66 9.0～15.8 18.8 0.5 0.7

8.00 6.44 7.2～16.9 12.0 4.4 4.8

80.0 38.8 3.8～11.9 18.0 19.7 21.7
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表 B.1 方法精密度汇总表(续)

序号 化合物名称
加标水平

（g/kg）
测定结果均值

（g/kg）
实验室内相对标

准偏差范围（%）

实验室间相对

标准偏差（%）

重复性限

r（g/kg）
再现性限

R（g/kg）

11 γ-氯丹

1.00 0.72 6.9～13.6 10.9 0.4 0.4

8.00 5.94 5.0～14.8 9.4 3.6 3.8

80.0 58.8 3.1～7.3 15.9 15.5 16.4

12 顺式-九氯

1.00 0.65 6.4～15 12.5 0.4 0.5

8.00 5.72 3.1～15 13.0 3.4 4.0

80.0 53.9 2.9～4.5 10.6 13.2 14.7

13 p, p'-滴滴伊

1.00 0.78 4.2～7.4 10.8 0.3 0.4

8.00 6.63 4.8～12.2 5.6 3.6 4.2

80.0 55.0 2.6～12.5 11.0 14.9 15.9

14 狄氏剂

1.00 0.76 3.3～15.8 13.7 0.5 0.6

8.00 6.28 3.0～10.6 6.8 3.3 3.4

80.0 56.0 2.9～12.3 11.1 13.5 14.9

15 o, p'-滴滴滴

1.00 0.83 2.2～11.6 12.0 0.4 0.5

8.00 7.08 3.1～12.3 5.6 3.3 3.3

80.0 58.8 1.9～13.6 8.8 17.1 18.1

16 异狄氏剂

1.00 0.93 7.4～11.4 8.2 0.5 0.5

8.00 6.61 2.0～11.2 4.7 3.3 4.5

80.0 72.3 2.9～11.8 4.4 4.3 5.6

17 硫丹Ⅱ

1.00 0.67 8.0～22.0 13.2 0.6 0.6

8.00 7.39 3.7～11.9 12.0 4.2 4.8

80.0 40.2 2.7～12.6 10.4 14.3 15.7

18 p, p'-滴滴滴

1.00 0.87 2.5～15.3 8.0 0.5 0.5

8.00 7.00 4.4～13.1 8.4 4.2 4.4

80.0 60.4 2.1～12.0 9.3 15.8 17.3

19 o, p'-滴滴涕

1.00 0.99 2.1～8.9 9.1 0.4 0.5

8.00 7.78 2.9～12.0 6.4 3.9 4.0

80.0 59.3 3.6～12.9 7.2 10.0 12.4

20 反式-九氯

1.00 0.74 3.1～12.6 18.4 0.5 0.6

8.00 5.99 2.8～12.6 13.4 3.5 4.3

80.0 52.8 1.8～12.1 15.6 18.7 19.4

21 p, p'-滴滴涕

1.00 0.68 1.7～15.7 10.2 0.4 0.4

8.00 5.50 2.6～18.0 10.6 3.3 3.6

80.0 62.6 1.4～13.5 9.6 17.6 18.6

22 灭蚁灵

1.00 0.67 3.1～16 13.2 0.5 0.6

8.00 5.54 5.0～14.0 11.4 3.7 4.1

80.0 52.3 1.6～9.6 5.6 7.9 8.4

注：以上数据由六家实验室分别对22种有机氯农药加标浓度为1.00 g/kg、8.00 g/kg和80.0 g/kg的土壤样品进

行了6次重复性测定。
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表 B.2 方法准确度汇总表

序号 化合物名称 加标水平（g/kg） 加标回收率范围（%） 加标回收率最终值（%）

1 -六六六

1.00 47～81 69±18

8.00 55～80 70±20

80.0 51～57 55±6

2 六氯苯

1.00 45～69 58±20

8.00 46～67 58±18

80.0 43～48 46±4

3 -六六六

1.00 71～91 81±16

8.00 63～88 76±20

80.0 66～83 75±14

4 γ-六六六

1.00 60～81 71±14

8.00 59～77 69±14

80.0 53～70 63±14

5 -六六六

1.00 72～90 80±16

8.00 70～89 77±14

80.0 63～86 72±16

6 艾氏剂

1.00 57～75 66±12

8.00 59～80 68±16

80.0 43～53 47±8

7 环氧七氯

1.00 63～82 73±16

8.00 67～95 77±20

80.0 53～69 62±12

8 -氯丹

1.00 64～89 71±18

8.00 68～80 73±8

80.0 58～74 68±12

9 o,p'-滴滴伊

1.00 66～87 75±18

8.00 68～95 79±20

80.0 63～74 69±8

10 硫丹Ⅰ

1.00 50～76 65±18

8.00 71～99 81±20

80.0 43～55 49±10

11 γ-氯丹

1.00 58～74 64±12

8.00 68～84 74±14

80.0 56～71 63±10

12 顺式-九氯

1.00 52～82 65±20

8.00 57～86 72±22

80.0 55～76 68±16
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表 B.2 方法准确度汇总表(续)

序号 化合物名称 加标水平（μg/kg） 加标回收率范围（%） 加标回收率最终值（%）

13 p, p'-滴滴伊

1.00 66～87 74±16

8.00 76～89 83±10

80.0 58～76 69±14

14 狄氏剂

1.00 61～87 73±20

8.00 72～85 79±10

80.0 59～83 74±16

15 o, p'-滴滴滴

1.00 65～92 83±20

8.00 80～93 89±10

80.0 64～82 75±16

16 异狄氏剂

1.00 77～95 85±14

8.00 77～89 83±8

80.0 87～98 93±8

17 硫丹Ⅱ

1.00 54～76 68±18

8.00 71～97 87±20

80.0 44～58 50±10

18 p, p'-滴滴滴

1.00 80～98 89±14

8.00 73～102 90±22

80.0 65～85 78±14

19 o, p'-滴滴涕

1.00 89～115 99±18

8.00 92～108 97±12

80.0 65～79 72±10

20 反式-九氯

1.00 56～81 72±18

8.00 63～82 75±16

80.0 51～74 66±18

21 p, p'-滴滴涕

1.00 51～67 59±12

8.00 51～69 64±14

80.0 64～87 78±16

22 灭蚁灵

1.00 52～78 68±18

8.00 61～86 74±18

80.0 65～77 73±8

注：以上数据由六家实验室分别对22种有机氯农药加标浓度为1.00 g/kg、8.00 g/kg和80.0 g/kg的样品进行了加标

回收测定。
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CC

附 录 C

（资料性）

目标化合物多反应离子监测条件

C.1 目标化合物多反应离子监测条件

表 C.1 目标化合物多反应离子监测条件

序号 化合物名称
保留时间

（min）
前级离子
(M/Z) 产物离子(M/Z) 碰撞能量（eV） 化合物类型

1 苊-d10 6.04

164.1 162.1a 15

内标物162.1 160.1 20

160.1 158.1 20

2 -六六六 7.57

218.9 183.0* 5

目标物216.9 181.0 5

180.9 145.0 15

3 六氯苯 7.71

283.8 213.9* 15

目标物283.8 248.8 30

281.8 211.9 30

4 -六六六 7.95

218.9 183.1* 5

目标物216.9 181.1 5

181.0 145.0 15

5 γ-六六六 8.07

216.9 181.0 5

目标物218.9 183.1 5

181.0 145.0 15

6 菲-d10 8.18

188.2 160.1* 30

内标物188.2 136.0 40

184.1 156.0 30

7 -六六六 8.42

181.1 145.1* 5

目标物217.0 181.1 5

219.0 183.1 15

8 艾氏剂 9.84

262.9 192.9* 35

目标物262.9 190.9 35

254.9 220.0 20

9 环氧七氯 10.52

352.8 262.9* 15

目标物354.8 264.9 15

262.9 193.0 35
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表 C.1 目标化合物多反应离子监测条件（续）

序号 化合物名称
保留时间

（min）
前级离子
(M/Z) 产物离子(M/Z) 碰撞能量（eV） 化合物类型

10 -氯丹 10.93

271.7 236.9* 15

目标物372.8 265.8 15

374.8 265.8 15

11 o,p'-滴滴伊 10.98

246.0 176.2* 15

目标物248.0 176.2 30

317.8 248.0 30

12 硫丹Ⅰ 11.16

194.9 159.0* 5

目标物194.9 160.0 5

194.9 125.0 20

13 γ-氯丹 11.19

372.8 265.9* 10

目标物372.8 300.9 25

271.8 236.9 15

14 顺式-九氯 11.28

271.8 236.9* 15

目标物406.8 299.8 15

408.8 301.8 15

15 p, p'-滴滴伊 11.52

246.1 176.2* 15

目标物188.2 136.0 40

184.1 156.0 30

16 狄氏剂 11.61

262.9 193.0* 5

目标物277.0 241.0 35

262.9 191.0 35

17 o, p'-滴滴滴 11.68

235.0 165.1* 10

目标物235.0 165.1 25

199.1 200.1 20

18 异狄氏剂 12.00

262.8 193.0* 5

目标物316.7 280.8 35

244.8 173.0 30

19 硫丹Ⅱ 12.15

206.9 172.0* 15

目标物194.9 158.9 10

194.9 124.9 25

20 p, p'-滴滴滴 12.26

237.0 165.1* 15

目标物237.0 200.1 25

165.1 115.0 35

21 o, p'-滴滴涕 12.33

235.0 165.2* 20

目标物235.0 199.1 15

237.0 165.2 20
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表 C.1 目标化合物多反应离子监测条件（续）

序号 化合物名称
保留时间

（min）
前级离子
(M/Z) 产物离子(M/Z) 碰撞能量（eV） 化合物类型

22 反式-九氯 12.38

406.8 299.8* 15

目标物408.8 299.8 15

406.8 108.8 15

23 p, p'-滴滴涕 12.92

235.0 165.2* 20

目标物235.0 199.2 15

237.0 165.2 20

24 䓛-d12 13.90

240.2 236.2* 35

内标物240.2 212.2 30

236.1 232.1 40

25 灭蚁灵 14.75

271.8 236.8* 20

目标物236.9 142.9 30

236.9 118.9 30

注：标*为定量离子对。

_________________________________
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