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检验方法

1 主题内容与适用范围

    本标准规定了出口肉和肉罐头中敌百虫残留量的抽样和测定方法。

    本标准适用于出口冻分割肉、清蒸猪肉罐头中敌百虫残留量的检验。

2 抽样和制样

2门 检验批

    以不超过5 000箱商品为一检验批。

    同一检验批的商品应具有同一的特征，如包装、标记、产地、规格、等级等。

2.2 样本大小

                        检验批中的件数 最少抽样件数

                        50。箱及以下 取5箱

                          501-1 000箱 取7箱

                        1 001-3 000箱 取11箱

                        3 001-4 000箱 取13箱

                        4 001-5 000箱 取15箱

2.3 抽样工具和方法

2.3门 肉:每箱取样一包，去掉塑料薄膜，从每包肉样取肉渣或肉块不少于25 g，总样量不少于1 kg，装
入塑料袋内并填写标签，注明品名、日期、垛位、报验号、申请单位、抽祥人。及时送交实验室。

2.3.2 罐头:每箱取一罐，并填写标签，注明品名、日期、垛位、报验号、申请单位、抽样人，然后送交实验

室。

2.4 试样的制备

2.4.1 肉:将所取全部样品，缩分出具有代表性祥品不少于500 g，充分搅碎混匀，装人清洁容器内，密
封，冷藏(一18"C)a

2.4.2 罐头:将所取全部样品整罐倒出，缩分出具有代表性样品不少于500 g，充分搅碎混匀，装入清
洁容器内，密封，冷藏(-18'C),
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注:在抽样和制样的操作中，必须防止样品受到污染或者发生变化，

测定方法

I1 方法提要

    用乙腊提取动物性试样中残留敌百虫，用石油醚以液一液分配对脂溶性杂质进行净化。再以乙醚提

取敌百虫，并将水溶性杂质除去。浓缩提取液，用气相色谱电子俘获检测器检测，外标法定量。

3.2 试剂和材料

3.2.1 乙腊:分析纯，重蒸馏。

3.2.2 石油醚:重蒸馏，收集65 75℃馏份。

3.2.3 乙醚:分析纯，重蒸馏。

3.2-4 苯:优级纯，重蒸馏。

3.2.5 无水硫酸钠:分析纯。经650℃灼热4h。于干燥器内贮存。

3.2.6 氯化钠:分析纯。

3-2.7 敌百虫标准品:纯度)990,

3.2.8 敌百虫标准溶液:准确称取敌百虫标准品((3-2-7)，以苯为溶剂配制成浓度为0. 1 mg/mL标准

储备溶液。使用时稀释成适宜浓度的标准工作溶液。

3.3 仪器和设备

3.3.1气相色谱仪并配备电子俘获检测器。

3.3.2 组织捣碎机 。

3.3. 3 锥形瓶:250 mL(24号标准口)。

3.3.4 茄形瓶:250 mL (24号标准口)。

3.3.5 分液漏斗:250 mL(犁形)。

3.3.6 全玻璃蒸馏装置。

3.3.7 微量注射器:10 1,L.

3.4 测定步骤

3-4-1提取和净化:称取样品10.0 g，于锥形瓶内((3-3-3)，加乙$#(3.2. 1) 50 mL，振荡15 min，过滤，

用50 mL乙睛分3次洗涤样渣及容器，洗液收集于茄形瓶中，加入约 25 mL水，以氮气或空气流在

40̂ 45℃水浴中，蒸除乙睛，用50 mL量筒测量余水体积后，移入分液漏斗中，为使上述余水总体积为

50 mL，用应补充的水，分3次洗涤茄形瓶及量筒，将洗液并入上述分液漏斗中，加入 50 mL石油醚

(3.2.2),振荡 30 s,静置1h以上，弃去石油醚层，将下层水和乳化层，放入干净分液漏斗中，加入

50 mL石油醚(3-2-2)振摇1 min，静置分层，取下面水层25 mL(相当5g样品)，置于干净的分液漏斗

中，加入7--7.5 g氯化钠((3.2.6)，待溶解后，用100 mL乙醚(3-2-3)分2次提取，每次 1 min静置分

层，弃去水层，合并乙醚于锥形瓶中，加人15 20 g无水硫酸钠((3.2.5),经摇后，将乙醚层定量转移至

干净茄形瓶中，以氮气或空气流在 40℃水浴中，蒸除乙醚，当剩余至约SmL时，再缓缓蒸至近干。加

5 mL苯((4.2.4)，轻轻摇匀，供色谱测定。
3-4.2 测定

3.4.2.1 色谱条件

    a. 色谱柱:玻璃柱，2 mX2.6 mm(内径)，填充物为2. 5 0 o Ov-17和3.3%QF-1/Chromosorb W-
HP(80-100筛目);

    b. 色谱柱温度:65'C;

    c. 汽化室温度:270 C;

    d.检测器温度:300 C ;

    e. 载气:高纯氮气纯度>99.990o,15 mL/min;
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    在上述操作条件下，敌百虫在汽化室中定量转化为三氯乙醛，其保留时间约为3 min,

3.4.3 色谱测定:用微量注射器(3.3.7)，分别准确吸取上述3.4.1条样液和与样品峰高相近的标准工

作溶液2 KL，进行气相色谱分析。实际应用的标准工作溶液及待测样液中被测组分响应值均应在检测
器的线性范围内。

3.4.4 空白试验:按上述有关步骤进行试剂空白试验。

I5 结果计算

    应用色谱数据处理机，以外标法计算敌百虫含量，或分别量取标准工作溶液及样液的被测组分峰

高，按下式计算:

                            敌百虫含量(mg/kg)=

式中:h— 样液中农药的峰高,mm;

    h'— 标准工作溶液中农药的峰高,mm;

      c— 标准工作溶液中农药浓度，feg/mL ;
      V— 样液定容体积，mL;

    ，— 样品量，9。

    注:计算结果需将空白值扣除.

h ·‘ ·V

h'。例

检验方法

主题内容与适用范围

本标准规定了出口牛肉中敌百虫残留量的抽样和测定方法。

本标准适用于出口牛肉中敌百虫残留量的检验。

抽样和制 样

2.飞 检验批

    以不超过5 000箱为一检验批。

    同一检验批的商品应具有相同的包装、标记、产地、规格、等级等。

2.2 样本大小

                      检验批中的件数 最低抽取件数

                        500箱及以下 取5箱

                          501̂-1 000箱 取7箱

                        1 001-3 000箱 取11箱

                      3 001-4 000箱 取13箱

                        4 001̂-5 000箱 取15箱

2.3 抽样工具和方法

    每箱取样一包，去掉塑料薄膜，从每包中抽取肉样100̂200 g，总样量不少于1 kg.放入清洁的容器
中，并填写样品标签，注明品名、日期、垛位、报验号、申请单位、抽样人，送交实验室。

2.4 实验室试样制备

    将收到的实验室样品，缩分出具有代表性试样不少于500 g，装入清洁容器内。在试样标签上注明
品名、报验号、申请单位、取样人及日期等，保存在。℃以下，待测。
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注:在抽样和制样的操作中，必须防止样品受到污染和发生任何变化。

测定方法

3.1 方法提要

    用乙睛一水溶液提取试样，加入乙酸锌消除脂肪，乙酸乙酷萃取，萃取液经浓缩、过滤、定容后，注入

配有火焰光度检测器的气相色谱测定，外标法定量。

3.2 试剂和材料

3.2.1 乙睛:分析纯。熏蒸馏。
3.2.2 蒸馏水:重蒸馏。

3.2.3 乙酸乙醋:分析纯。重蒸馏。

3.2.4 无水硫酸钠:分析纯。650℃灼热4h。贮于干燥器中备用。

3.2.5 乙酸锌:分析纯。

3.2. 6 敌百虫标准品:纯度大于99%.

3.2.7 乙睛一水溶液((1+1).

3.2.8 饱和乙酸乙醋溶液:用无水硫酸钠溶液((3-2. 9 )饱和。

3.2.9 无水硫酸钠溶液(20 g/L):将2g灼烧过的无水硫酸钠(( 3. 2. 4 )溶于 100 mL蒸馏水中，使用

前，用乙酸乙酷饱和。

3.2.10 敌百虫标准溶液:准确称取适量的敌百虫标}r_品((3. 2. 6 )，用乙酸乙酷配制成浓度为 1 mg/mL

的标准储备溶液。根据需要再配制成适宜浓度的标准工作溶液。

13 仪器 和设备

I11 气相色谱仪配有火焰光度检测器，磷滤光片526 mm,

3.3.2 组 织捣碎机 。

3.3.3 旋转蒸发器。

3.3.4 微量注射器:10 pLo
3.3.5 振荡器 。

3.3. 6 无水硫酸钠柱:筒形漏斗15cmX1.5 cm(内径)，内装5 cm高无水硫酸钠。

3.4 测定步骤

3.4. 1 提取:称取20. 0 g试样，置于具塞锥形瓶中，加100 mL乙腊一水溶液((3.2.7)和工·0g乙酸锌

(3.2.5)，在振荡器上振荡45 min，通过定性滤纸过滤，收集滤液于锥形瓶中。

3.4.2 净化:用移液管准确移取50 mL滤液于盛有100 mL硫酸钠溶液((3.2.9)的分液漏斗中，分别

用100 -L,50 mL,50 ml饱和乙酸乙醋(3.2.8)萃取三次，合并萃取液，在55℃下，用旋转蒸发器浓缩
至15 mL左右，将浓缩液通过硫酸钠柱((3-3-6)，用乙酸乙醋(3.2.3)定容至25 mL，供气相色谱测定。

14. 3 iR}J定

3.4.11 色谱条件

    a. 色谱柱:玻璃柱 2m X 2. 6mm(内径)，填充物为5 0 o Carbowax-20M涂于Chrom Q(80-100筛

目)上 ;

    b. 色谱柱温度:170 C;

    。. 检测器温度 270 C;

    d. 进样口温度:270C;

    e. 载气:高纯氮，纯度>99.99%,25 mL/min;

    f. 氢气:纯度大于>99.9环.82.5 mL/min;

    8· 空气:47.5 mL/min,
    在上述操作条件下，敌百虫的保留时间约为1.24 min.
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3.4.3.2色谱测定:用微量注射器准确吸取适量的样液注入气相色谱仪，并测量其峰高，用相应的工作
曲线估计样液中农药的大约浓度，然后取与样液中农药浓度最相近的标准工作溶液，同时进行色谱测

定。

3.4.4 空白试验:按上述有关步骤进行试剂空白试验。

3.5 结果计算

    用色谱数据处理机或下列公式计算含量:

                                                  h,·c·V

                                .z=~hi " m
式中:X- 敌百虫残留量, mglkg;

    hl— 样液中农药的峰高,mm;

    从— 标准工作溶液中农药峰高，mm;

      ‘— 标准工作溶液中农药浓度，ng加L;

    V— 样液定容体积,mL;

    ，— 所取试样的质量,H"

    注:计算结果需将空白值扣除
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