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本文件按照GB/Tll-2020《林准化工作早ス」 第1部分:林准化文件的結杓和起草規スJ》 的規定

起草。

本文件由中学預防医学会提出。

本文件由中学預防医学会月口。

本文件起草単位:江亦省疾病預防控制中心、南京大学不境学院、南京市疾病萩防控制中心、云南

省疾病預防控制中心、■鞍山市疾病預防控制中心、南京市駅並病防治院。

本文件主要起草人:文」準良、李洋再、栄究声、陳稽、朱峰、吉文-2、 王咲鉦、文」祥洋
、未卿、李

勇、子曼嬉。

ユ則

′″



T/XXX XXXX  XXXX

食品中毒鼠張埼気乙醗肢的双1定 気相色潜―盾潜法

1 茫国

本林准規定了食品中毒鼠張和気乙醗腋的気相色譜_慶培測定方法。
本禄准造用子沢J定根食与谷物、水果与疏菜、肉与肉制品、凋味品中毒鼠張和気乙醗腋的淑J定。

2 期苑性引用文件

下列文件中的内容通辻文中的規茫性引用而杓成本文件必不可少的条款。其中,注 日期的引用文件 ,
収核日期対泣的版本遣用千本文件:不注日期的引用文件,其最新版本 (包括所有的修改革)遥用千本
文件。

GB/T27404実 験室辰量控制規茫 食品理化栓測 附果E:食品祥品的抽取、制各和保存方式
GB/T6682分析実馳室用水規格和拭3i方法

3 木活和定文

本文件没有需要界定的木活和定文。

4 原理

留吋嵩嬌属ζ馨鸞需撃晨偏[》 殊線奮碧Ыf拝
高子盟測模式 (SIM),気相色普‐反惜法栓淑1,用保

5 武剤和材料

51 武刺
511 乙晴 (cH3CN):分析純。
512 乙酸乙酷 (cH3C00C2H5):色譜純。
513 元水硫酸納 (Na2S04):550℃ 炊拷 4h。
514 水:GBrr 6682規定的一象水。
52 粽准品
521 毒鼠彊林准品 (C4H8N404S2):鈍 度ン95_0%,或盗国家決iI井授予1/1准物辰江市的林准物灰。522 気乙醗肢林准品 (c2H4FNO):純度>950%,或姿国家快江井授予1/1准物反ilE事的林准物辰。
53 粽准溶液配制

llttfr蟹聾甫翼窺轟撃胤i躾、ど蠅g朝張林儡蜘到m mp tt ЮmL容量瓶g気乙醗肢林准品 (精碗到 01 mg)子 10 mL容量
瓶中,用乙酸乙酷稀澤至刻度,混句。畳子‐20℃沐箱中保存,保存期半年。

l嵩生 靱 ,(掲麗 魃 ,電壇 軸 貯 ¨ 1霜
)

54 材料
5 4 1  活性炭 : 40 1tm～ 120 μm。
542 増強型基庚去除浄化管 跡釈.LⅢd:300 mg/3 mL。
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6 供器

61 気相色惜―辰惜供:配有屯子表音源 (EI)。
62 分析天平:感量力 l mg和 01 mg。
63 渦旋混合器。
64 超声波清洗机。
65 高心机:特速ン4000r/min。
66 狙駅句柴机。
67 気吹供。

7 拭祥制各

各癸祥品的制祥方法、存放容器和保存方式成接照GBrr 27404附 泉
E的要求。

3 分析歩環

81 前梵理

811 根食ち谷物

称取lg武祥 (精碗至0∞13)子 15 mL高 心管中,加入2 mL乙酸乙酷,渦旋l min,超 声
15 mln,

4000r/min高心5 min。 取出上清液后,再加入2mL乙酸乙酷,渦旋l min,4000ノ min高心
5 min,合井上

清液,待上机。

312 水果与疏菜

警濡1町][」[「諸lネ)littilき、
吉摺全l考蕊胸聡筆響急『Ittr最雪上層霞潜「
,min,合井上清液,待上机。

813 肉萄肉制品

詈算[警腐爵識嬬緋請口#鮮響孵i⑫fm嘲
用lmL乙酸乙酷夏溶,待上机。

814 凋味品

超声籍驚締 辮 飛 1讐 `思:鷲 謳 継 醜 冨富蝸 電:当機雹籠T鶴 需 雪誌蘊 ヒ5

min,合井上清液,待上机。

32 測定
821 供器参考条件

a)色惜柱:VF-624ms毛如管色惜柱 (柱K30m,内径 025 mm,膜厚 1.4岬 ,固定液力
6%気

丙基/本基和 940/0衆二甲基桂気焼),或相当者:
b)程序升温:起始温度 6Kl℃ ,10℃ /min升温至 130℃ ,再以20℃ /min升温至 250℃ ,保持

10 mh:

c)載気:気気,究度ン99999%:
d)流速 10 mL/min;
e)遊祥口温度:260℃ ;

f)逃祥量:l μL:
2



T/XXX XXXX  XXXX

g)遊祥方式:分流逃祥,分流 Lヒ 10:1:
h)電子表音源:70 cV:
i)高子源温度:200℃ ;
j)接 口温度:260℃ :

k)溶刺延退:4 8 min。

322 粽准曲銭

准碗吸取一定量的泥合林准工作液 (10 mg/L),用 乙酸乙酷逐象稀群成灰量液度力O mυЪ、005
mg/L、 010 mg/L、 050 mg/L、 1 00 mg/L和 200 mg化的林准系列溶液,供気相色惜‐辰惜侠測定。以各林
准系列溶液的液度力横坐林,峰面秋力鉄坐林,絵制林准曲銭。目林化合物的林准色培圏和辰惜圏兄附
景A。

823 定性及定量
8231 定性

以化合物的保留吋同及特征高子逃行定性分析,被浜J拭祥中目林化合物色培峰的保留吋同与相泣
林准色惜峰的保留吋同相じヒ校,相対俣差泣在±10%之内。同吋被測irt祥中目林化合物的相成監測高子
羊度比与林准溶液中目林化合物的高子キ度 Lヒー致,允 tT的偏差兄表 1.

表1 定性測定吋相対高子キ度的最大允杵偏差

8232 定量分析

外林法定量。

83 武祥溶液的双J定

待測祥液中目1/T化合物的輌成値庄在林准曲銭銭性疱国内,超迪銭性疱ロスJ反対浄化液稀稀后再
逃祥分析。

84 平行武強

按81～83的規定対同一irt祥選行平行拭蜘 」定。

85 空自武強
除不加拭祥外,与祥品処理辻程相同。

9 結果汁算

拭祥中毒鼠張和気乙醗腋合量按式 (1)十算。

χ=織器……………………………①
"

式中:

ル ー拭祥中毒鼠張和気乙醜肢的合量,単位力竃克毎千克 (■ノkg);
ρ――由林准曲銭査得淑」定祥液中毒鼠張和気乙醗腋的液度,単位力亀克毎升 (mg/L):
/― 被演1定祥液的定容体釈 ,単位力亀升 (mL):
1000-―単位換算因子 :
″――拭祥的称祥灰量,単位力克 (g)。
以重夏条件下荻得的再次独立楔」定結果的算木平均値表示,結果保留三位有敷数字。

相対高子半度 >50% 20%～50%(含 ) t0o/r20o/o ( * ) く 10%
允寺相対偽差 上20% ■25% +30% ±50%
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10 精密度

在重夏性条件下荻得的再次独立淑」定結果的絶対差値不得超迪算木平均値的20%。

11 其他

111 方法強II吋 ,回収率疱国泣満足600/c-120%,精密度皮く10%,定量限泣満足附景 B要求。
112 祥品粒叡J吋 ,空白祥品和加林祥品 (定量限液度)泣同批栓淑1,空白祥品不泣栓出毒鼠張和気乙
醜肢,加林祥品位有栓出。
113 本方法主要用千中毒栓測。如果用千食品汚染‖F査 ,需要更高的貝敏度,可在 8.1前処理中取全
量率取液気吹液縮,l mL乙酸乙酷夏溶后上机栓測。
114 方法栓出限和定量限参兄附景 B,毒鼠張和気乙醗肢的理化参数、保留吋同和特征高子参几附景
C。
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附 景 A
(資料性 )

毒鼠張和気乙醗腋的色惜□和辰惜国

分段采集模式下15 mg/L毒 鼠張和気乙醗腋林准溶液的息高子流圏兄圏Al,毒 鼠張的辰培因兄圏
A2,気乙醜肢的庚培圏兄困A3。

沈明 :

1-一気乙醗腋 :
2-―毒鼠張。

国Al分段采集模式下 15 mg/L毒鼠張和氣乙醗腋粽准溶液的忠高子流□

気乙醗腋的辰措国

国人2毒鼠張的晨措国
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附 景 B
(資料性 )

毒鼠張和気乙醗腋的中英文名称、栓出限和定量限

毒鼠彊和氣乙醜腋的中英文名称、栓出限和和定量限几表Bl。

表Bl毒鼠張和気乙醗腋的中英文名称、検出限和和定量限

中文名称 英文名称

栓出lFN(mノ kg) 定量限 (mg/k8)

根食均谷

物

水果均疏

菜

常訥
　口
印

肉
調味品

根食与谷

物

水果与疏

菜

肉与肉制

品
凋味品

毒鼠ぢ1 'Ielramine 005 005 020 020 020

気乙醜腋 Fluoroacetamide 007 020 020 020
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附 景 C
(資料性 )

毒鼠張和気乙醗腋的理化参数、保留吋同和特征高子

毒鼠31和気乙醗肢的理化参数、保留吋同和特征高子几表Ci。

表01毒鼠張和気乙醗腋的化学式、CAS号、相対分子量、保留吋向和特征高子

狙分名称 化学式 CAS号 相対分子量
保留吋同
(min)

定量高子
(耐 z)

定性高子
(耐 2)

苺 鼠張 C.rHeNrOlSz 80-12‐6 24026 132 240
気 乙醗隣  l c2H4FNO 640_19_7 7706 529 77 44,60





《食品中毒鼠張埼気乙醗腋的双1定―

措晨措法》編制滉明

一、 工作筒況

1任券来源

2019年 .江亦省疾病預防控制中心根据中隼預防医学会2019年度第二批囲体

林准立項項目的通知申靖 《食品中毒鼠張与気乙醗肢的測定‐気相色培反普法》

立項,升展研制工作。

2002年 9月 14日 ,南京市江宇区湯山鎮友生晋重食物中毒事件。某中学附近

部分学生和民工因食用了油条、焼併、麻囲等食物后陪数友生駆吐、吐血等中毒

症状,一共造成42人死亡,300多人中毒。経査明踪正平在南京市江宇区湯山鎮

姪菅“菊笙"面食店期同,力瑛事与湯山鎮“正武"面食店並主際宗武友生矛盾。

陳正平兄際宗武面食店生意来隆,遂杯恨在心,意圏報夏,所以用毒鼠張害死客

人。南京市中致人民法院一常半」決陳正平死刑,千 2002年 10月 14日執行栓決。送

起事件赴畳道程中,我単位栓測人員在焼併中栓測出毒鼠張,力事件凋査定性起

了一錘定音的作用,事后省頷早到我単位給予高度肯定。毒鼠彊対所有温血劫物

都有刷毒,其毒性相当干砒霜的300倍 ,大釣5亀克就可以致人死亡。毒鼠張毒死

的老鼠,猫吃了都会中毒:毒死的老鼠和猫埋在地里,述会造成上壌汚染。

毒鼠張在国外早己限制其使用。我国也子1991年由化工部、衣立部衣笏栓定

所友文禁止使用。2003年国家公安部友言人悦,我国毒鼠張生声技木源共目前己

査清:3名科技工作者喪失取立道徳,炊国外文献上翻il・出毒鼠張的制作工乞和

配方,格其♯法結i■給一些不法生声者。2003年己査到至少16家♯法生声毒鼠彊

的

「

家。据不完全銃it,1992年 以来,速些
「

家己生声了35咤毒鼠彊原粉,送些

原粉在添加了一些添加物以后,通道由F局硝往全国31↑省、自治区、宣轄市,共

有80多 IIt。

尽管禁用多年,由千有存貨,毒鼠彊均気乙醗肢早致的急性食物中毒事件併

然吋有友生 (両神変往往夏配使用),如2017年 10月 21日在貴港市某村曽友生一

起毒鼠彊中毒事件,6人中毒。2018～2019年沈田第九人民医院牧治了14例氣乙

醗肢中毒患者。

覺

詢

ρ



|  1甲 JIL.制定食品中毒鼠張和氣乙醗肢的栓測1/T准 ,是必要的,具有重要的現
:・ 文書支。

し

2起草姐成長

′ 江亦省疾病預防控制中心,文」準良,承担項目申扱、方案制定、姐駅唸II、

征求寺家意見 :

江方省疾病預防控制中心,李洋再,負責方法研制、拭始、文本撰写 :

江方省疾病預防控制中心,末筆庁,参与方法研制、拭馳 ;

江亦省疾病預防控制中心,除荏,参与方法研制、拭唸 :

江方省疾病預防控制中心,朱峰,参与方法研制、坪枡 :

江亦省疾病預防控制中心,吉文亮,参与方法研制、坪介 ;

南京大学不境学院,王朕鉦,参与方法研制、拭馳 :

南京市疾病預防控制中心,ヌ1祥洋,参与方法研制、拭詮。

本方法唸IIE単位及詮II人 :

云南省疾病預防控制中心,末卿,承担聡IIE拭唸及唸江報告撰写;

島鞍山市疾病預防控制中心,李勇,承担唸II拭馳及聡江報告撰写:

南京市取立病防治院,干曼嬉,承担詮江拭聡及唸iIE報告撰写。

3主要工作辻程

2012年在江方省IIJ生庁十二五“科教米II」 "it剣支持下,研制了食品中毒鼠

張与気乙醗腋的気相色惜反譜淑1定方法,覆蓋了面粉等谷物、醤油等凋味料、菜

湯等常兄投毒対象,累汁有3篇相美栓文在 《中国食品工生余志》、 《分析実馳

室》、 《色培》友表。

2019年 H月 :前期工作被中疾控肯定,立項起草囲体林准。

2020年 12月 :拭 rll耗材胸采。

2021年 1-8月 :実唸研究。

2021年 8‐9月 :3家単位方法詮II,10位以上寺家意見征集。

2021年 10月 :撰写文件井提交征求意見稿、名制悦明等文件。

2021年 12月 :姐須寺家避行預坪常会。

二、林准編市1原ス1和碗定林准主要内容的沿据



1方法原理

拭祥用乙酸乙酷或乙脂提取、浄化,采用逸捧高子監淑1模式 (SIM),気相

色措―反惜法栓測,用保留吋同和反惜碑片的キ度じヒ定性,外林法定量。

2使用疱 El

本林准規定了食品中毒鼠張和気乙醗肢的気相色譜―反培測定方法。

本林准造用予測定根食与谷物、水果与疏菜、肉与肉制品、凋味品中毒鼠張

和氣乙醗肢的測定。

3供器浚各

気相色培―反培咲用侠 〈配有EI源 ),高心机,渦旋混合器,超声清洗机 ,

姐須勺漿机,気吹侠,分析天平。対千気相色譜反培栓淑1方法,該没各2000年左

右在省象栓淑」机杓升始配置,2009年食品安全法飯布后,在市吸栓淑1机杓也均己

配置。

4分析歩殊

4.1 前炎理

根食与谷物:称取lg拭祥 (精碗至0001g)千 15 mL高心管中,加入2 mL

乙酸乙酷,渦旋l min,超声15 min,4000r/min高心5 min。 取出上清液后,再加

入2 mL乙酸乙酷,潟旋l min,4000ノmin高心5 min,合井上清液,待上机。

水果与疏菜:称取lg拭祥 (精碗至0001g)子 15 mL高心管中,加入2g元

水硫酸納和2 mL乙酸乙酷 (対千顔色校深的拭祥,再添加20 mg活性炭)。 渦旋

l min,超声15 min,4000r/min高心5 min。 取出上清液后,再加入2 mL乙酸乙酷 ,

渦旋l min,4000r/min高心5 min,合井上清液,待上机。

肉与肉制品:称取lg拭祥 (精碗至o001g)千 15 mL高心管中,加入2g元

水硫酸納和2 mL乙脂,渦旋l min,超声15 min,4000■ /min高心5 min。 取出上清

液后,再加入2 mL乙脂,渦旋l min,4000r/min高心5 min,合井上清液。格上

清液加入EMR― Lipid小柱中,辻濾,llt集濾液。取l mL濾液,40℃気吹液縮至近

干,用 l mL乙酸乙酷隻溶,待上机。

凋味品:称取lg(精碗至0001g)拭祥千15 mL高心管中,加入2g元水硫

酸納和2 mL乙酸乙酷,渦旋l min,超声15 min,4000ノ min高心5 min。 取出上清



液后,再加入2 mL乙酸乙酷,潟旋l min,4000r/min高心5 min,合井上清液 ,

待上机。

4.2 淑1定

4.2.1 供器参考条件

al 色惜柱:VF-624ms毛細管色惜柱 〈柱K30m,内径0 25 nlm,膜厚1.4 μm,

固定液力6%気丙基/本基和94%衆二甲基礎氣焼),或相当者 :

b)程序升温:起始温度60℃ ,10℃/min升温至130℃ ,再以20℃/min升温至250℃ ,

保持10 min;

c)裁気:気気,純度≫99.999%;

d)流速1.O mL/min:

e)避祥口温度:260℃ ;

っ 遊祥量:l μL:

g)逃祥方式:分流避祥,分流じヒ101;

り 屯子表音源:70 cV:

i)高子源温度:200℃ ;

j)接口温度:260℃ ;

o 溶刺延退:4 8 min。

4.3 林准溶液配畳

4.31 林准倍各溶液(1000 myD:准 碗称取10 mg毒鼠張林准品(精碗到01 mg)

千10 mL容量瓶中,用 乙酸乙酷稀群至刻度,混句。准碗称取10 mg気乙醗肢林

准品 (精碗到01 mg)千 10 mL容量瓶中,用 乙酸乙酷稀経至刻度,混句。畳千

‐20℃沐箱中保存,保存期半年。

4.32 混合林准工作液 (10 mg/L):分男J准碗移取100 μL毒鼠張和気乙醗肢林

准fit各溶液〈1000 myD千同-10 mL容量瓶中,用乙酸乙酷稀経至刻度,混句。

畳千0℃～5℃泳箱中保存,保存期1今月。

433 林准曲銭:准碗吸取一定量的混合林准工作液,用 乙酸乙酷逐吸稀経成反

量液度力O mνL、 005 mνL、 010 mg/L、 050 mg/L、 100 mυL和 200 mg/L的林

准系列溶液,現配現用。



5碗定林准主要内容的透据

下面把方法学研究的相美技木参数逃行悦明,依据GB/T27404‐2008《実詮

室反量控制規茫 食品理化栓測》,包括銭性疱日、栓出限及定量限、回牧率、

精密度、反量控制。

5.1方法的銭性疱曰及栓出限

3家詮江実唸室及研制単位実験室結果兄表1,銭性相美系数在0998-0.999之

同,兄表2。

依据GB/T27404-2008対沢」定低限的汁算公式Q=キト,対7扮空白祥品平行

淑J定 ,Sb力空自値林准偏差,b力方法林准曲銭的斜率,汁算得到待淑J祥品的栓

出限和定量限如表3。 宗合考慮唸II実唸室的最大値,最冬碗定根食与谷物、水

表1林准系列均哺位値
共J(111 本度(myI´ ) 005 010 050 20

云南省疾控 ll・l庇位
毒鼠彊 4563 ／̈ 41362 81029 169522

気乙醗腋 3775 7777 40851 84068 180350

南京市取防

院
ul・l皮値

毒鼠強 10241 22580 46618

気乙醗腋 1434 2453 ／̈ 59369

■鞍山市疾

控
噛座値

毒鼠彊 1065 1839 9855 19003 37286

気乙醗肢 ／̈ 1273 7102 13245 23684

江亦省疾控 輌 ll・/値
毒鼠張 1412 6738 12660 25529

気乙醗肢 804 10784 20093 40909

表2方法的銭性茫日、銭性方程

′
共J金 11 賦ノも 多えILギ亡IJ

銭性方程参数

●t b r

云南省疾控
す午liドt力 ! 005～20mノL 84368 590 0999

氣乙醗肢 005～20 mg/L 90408 ３０́つ
ん 0999

南京市双防院
005～20mノL 2343! -577 0999

気乙醜舷 005～ 20mノL 29834 ‐1024 0999

乃鞍山市疾控
ti it強 t 0.05 - 2.0 mg/I, 228

気乙醜肢 005～20mノL 0997

江亦省疾控
心

“

tり1 005～20mノL 12613 246 0999

気乙醗腋 005～20 mg/L 20483 0999



果均疏菜、肉与肉制品、凋味品中毒鼠張的栓出限分男」力005 mg/kg、 005 mg/kg、

010 mg/kg、 007 mg/kg,定量限分別力020 mg/kg、 020 mg/kg、 030 mg/kg、 020

mg/kg;気乙醗肢的栓出限分別力0.05 mg/kg、 005 mg/kg、 010 mg/kg、 0 07 mg/kg,

定量限分別力020m♂峰、0.20 mg/kg、 030 mg/kg、 0.20 mg/kg。

毒鼠張和気乙醗肢目前没有限値要求,理沿上貝敏度越高越好。本方法主要

用千中毒栓淑」。如果用千食品汚染引卜査,需要更高的貝敏度吋,可在前処理辻程

中取全量率取液或浄化液気吹液縮,l mL乙酸乙酷夏溶后上机栓淑1。

表3方法栓出限和定量限 (mg/kg)

5.2回 牧率与精密度

逸用4741実聡材料避行加株実唸,回 1文率和精密度見表4,投低、中、高3今

加林水平,毎企液度水平祥品平行測定6次。低沐度加林逸拝定量限値,以根食

与谷物力例,繰合考慮研制単位和三家聡II単位毒鼠張和気乙醗肢的定量限値 ,

加林液度逸拝略高予定量限的値,統一没力0 05 mg/L,即 02 mg/kg〈 林准溶液

中毒鼠彊和気乙醗肢液度一致 )。 中波度統一逸拝05 mg/L,即 2 mg/kg,高液度

銃一逃拝15 mg/L,即 6 mg/kg。 精密度符合GB/T27404‐2008《実聡室反量控制

規疱 食品理化栓測》規定。

文強宣 鼠豹

栓出限 (mg/kg) 定量限 (mg/kg)

根食

与谷

物

水果

与疏

菜

肉 l」

肉制

品

凋味

ロロ

根食

与谷

物

煤
喘
菜

肉与

肉制

品

跡

口
中

云南省

疾控

毒 Fit強 0056 004 0032 0056 02 O14 0076 019

気乙醗肢 0019 0021 0072 0030 0064 0068 024 010

南京市

取防院

1lj Fltヴ 1 0015 0021 0018 0029 0048 0068 006 0096

気乙醗腋 0039 0030 0064 0072 013 010 022 024

当鞍山

市疾控

毒鼠彊 004 004 0068 0044 014 012 023 015

氣乙醗腋 0052 0044 0080 0052 017 015 029 017

江亦省

疾控

バj liltり !lt 0048 0052 0096 006 016 018 033 020

気乙醜肢 0040 0040 0088 0052 O14 014 030 018

表4加林回ll■率和精密度淑1定結果 (n=6)



実唸

室
ムtサリt 応tノ

jJ

低液度 中液度 高液度

平均値

(%)

RSD

(%)
平均値

(%)

RSD

(0/0)

平均値

(%)

RSD

(0/。 )

云南

省疾

控

根食与

谷物

933 10 963 901 48

気乙醗

肢
924 43 903 48 854 39

水果与

疏菜

842 36 937 ′̈／̈ 93 1
，
′

気乙醗

肢
755 37 823 う 28

肉萄肉

制品

つ

一 42 862 つ
ι 833 56

気乙醗

肢
743 74 801 836 39

凋味品

:lj:Fltり it 817 Ａ
Ｖ 29 89

気乙醗

肢
870 65 847 79 832

京

駅

院

南

市

防

根食与

谷物

パ手itJ」 t 972 43 つ
ι０́

９ 42 103 43

気乙醗

肢
／̈ 904 44 915 45

水果ち

疏菜

ハ:it111 942 44 918 ´
０ 901 75

気乙醗

肢
887 84 895 つ

＾ 865 75

肉与肉

制品

|し賦リユ 56 955 45 946 59

気乙醗

腋
679 ０́ 710 ０́０́ 774

凋味品

lli■ Itり :|| 885 ヽ 875 898 59

氣乙醜

肢
796 29 858 881 66

鞍

市

控

島

山

疾

根食与

谷物

909 10
Ａ
Ｕ 66 101

気乙醜

腋
938 う

ん 105 86 102 74

水果与

疏菜

114 ／̈つ
４ 108 107 47

気乙醗

腋
981 ′̈７

′ 108 45 108 42

肉与肉

制品

93 1 957 982 つ
た

気乙醜

肢
939 34 946 4 932 69

調味謂!

lし Flt 7」 1 109 ０́ 103 93 101 16

気乙醗

肢
949 87 104 64 100 39

江力:

省疾

控

根食均

谷物

パニ鼠強t 938 ／̈ 953 74 100 う
ι０́

気乙醗

肢
956 89 953 908 【′



水果 lJ

疏菜

毒鼠張 974 77 962 56 97 57

気乙醗

月安
884 43 932 74 937

肉与肉

制品

毒鼠張 948 59 104 ′̈つ
４ 103 36

気乙醗

腋
678 87 712 39 754 69

凋味 171

毒鼠彊 101
う
４ 102 63 100 26

気乙醗

肢

つ
４ 41 853 897 39

5.3困 譜

2 mg/L混合林准溶液TIC圏如因1。

号峰力毒鼠張。氣乙醗肢反培圏如圏2,

国力分段采集模式,1号峰力気乙醗腋,2

毒鼠張盾培圏如圏3。

圏1林准溶液中氣乙醗肢 (1)和毒鼠張 (2)的恵高子流圏

J |一

一 υmin

ａ

，

■

３

２

ミ
■

因2毒鼠張反譜圏



圏3気乙醗肢反培圏

5.4反量控制

5.4.1空 白拭詮

随同祥品淑1拭倣空白拭詮,毒鼠張和気乙醗肢在空白拭聡中座未栓出。若空

白値有栓出,スJ表明淑1拭辻程中有浩汚,祥品沢1定結果不可皐。

5.4.2明 性廣控

采用不加林的実隊祥品対照,毒鼠張和気乙醗肢属千達禁毒物,在拭詮中庇

未栓出。

5.4.3'日性反控

在実隊祥品中加入己知量的林准物戻,成力加林祥品,加林量力定量限液度,

加林祥品成有栓出。

三、主要拭詮 (或詮江 )的分析、環述椒告 ,技木姪済搭江 ,

萩期的姪済残果 ;

1主要拭駐分析

1.1色培柱的化化

由干気乙醗肢是扱性化合物,因此在扱性柱上有校遣宣的保留吋同和峰形;

毒鼠張スJ在ヨト扱性柱 (如DB-5ms)有 良好的的皮,如圏4。 但気乙醗肢保留吋同

短促,如圏5,保留吋同在2.5 min附近。在実隊祥品測定中,容易被基盾余反峰

干抗涙ナ1。 力了能使二者同吋淑」定,因此逸用624中等級性柱,速祥既可使両TIF

物反分高結果良好又能克服気乙醗肢的出峰道快且分高度差的弊病,如圏1。



1       100      110      120      130

圏4 SCAN模式下毒鼠彊的提取高子色普圏

圏5 SCAN模式下気乙醗肢的提取高子色譜圏

1.2定量高子的逃悸

定性方法以保留吋同和特征高子力定性依据,逸拝高子模式 (SIM)栓測,

ゴz44、 60、 77カ気乙醗肢的特征高子:耐z132、 212、 240カ毒鼠張的特征高子。

定量高子m/z77、 212。 通辻絵制林准曲銭,考察其相美系数,相美系数表明方

法銭性良好,如表2。

1.3提取方法的化化

1.3.1元水硫酸納的作用

水果与疏菜、凋味品等祥品中含水量校高,而気乙醗腋易溶千水,如果直接

用乙酸乙酷提取,使得氣乙醗肢回収率偏低。以火尤果祥品力例,比較了加入元

水硫酸納除水后溶斉J提取和不加元水硫酸納直接提取的数果。回収率実馳結果如

表5,在乙酸乙酷提取前加入元水硫酸納除水的歩課,提取数果更好。

表 5元水硫酸納対回牧率的影哺 (n=6)

00 (100 00〉
00 (100 00)
00 (100 0o)



“

t変
加入元水硫酸t内 直接提取

回1文率 (%)  RSD(%) 回1文率 (%)  RSD〈 %)
氣乙醗腋

毒鼠張

936
100

51

85
715
985

60
67

1.3.2浄化方法的逃鋒

対千肉与肉制品癸祥品,含有大量脂癸基反千枕淑」定,比較了EMttLipid浄

化法和正己焼除油浄化法対再紳目林化合物回ll■率的影噛,如表6。 EMR‐Lipid

是一紳増張型基反去除浄化管,能鯵高逃拝性、高数地去除脂盾癸基反,最大程

度上減少目林物的損失,而正己焼在率取油脂的同吋也吸附了部分気乙醗肢,使

得氣乙醗肢回収率降低。

表 6両紳浄化方法対回牧率的影哺 (n=6)

it変
I〕MR― Lipid浄化法 il:己焼除油浄化法

回収率 (%) RSD(%) 回1文率 (%)  RSI)(%)
気乙醗肢

毒鼠張

712
104

39
27

538
984

56
40

1.3.3活性炭用量的碗定

本方法通辻向顔色校深的拭祥中添加活性炭,以去除色素影的,而活性炭対

気乙醗肢和毒鼠張也具有一定的吸附作用,以西笙柿力例,表 7考察了不同活性

炭用量対干提取数果的影的。当用量力毎克祥品20 mg活性炭吋,氣乙醗肢和毒

鼠張的回収率最高,且此吋西乞柿祥品高心后上晨溶液元色澄清,活性炭的用量

足以迷到去除色素的目的。

表 7活性炭用量対回ll■率的影哺 (n=6)
20 mg 50 mg 100 mg

鼠方 回1文率

(%)
RSD
(°/。 )

回収率

〈%)
RSD
(°/。 )

回収率

(%)
RSD
(°/。 )

氣乙醗肢

毒鼠張

918
962

107

56
876
89.6

82
45

823
856

８

　
３

６

　

５

1.3.4祥 品提取溶斉1有上机溶斉1的地捧



提取溶刺的逸拝上比較了乙脂和乙酸乙酷,二者提取数率相似,但以乙脂倣

最冬上机的溶斉J,結果出現了栓測信号逐漸降低的現象。炊圏6可以看到用乙晴

倣上机溶芥1,栓沢1-段吋同后,0.5 mg/L的混合林准溶液忠高子流色普圏中気乙

醗肢 (峰 1)和毒鼠張 (峰2)信号明昆低千初始吋的信号。乙購可能対色譜柱声

生了損傷,以乙酸乙酷作溶刺スJ没有出現遠神現象。

一-05 mgた混tr.
―-15天后05 mgノL混棒

=___卜
‐t

|  , =‐

I´_″・
´́
´

6       0       10      12      14      16      18

吋 103hh

困60.5 mg/L混棒恙高子流困同隔15天対比

而対千肉与肉制品癸祥品,由千EMR‐Lipid浄化依頼千体釈引卜阻和吸附刺均

脂反的K脂肪健官能囲之同的疏水相互作用,与水互溶的溶斉」乙購提取数果明塁

伐子乙酸乙酷,因此力了保江数据鰭果的穏定可皐,在乙購提取的最后一歩増加

了気吹操作,特溶刺乙脂替換力乙酸乙酷后上机栓淑J。

1.4銭性疱曰、栓出限、回lll率 、精密度

兄二 5碗定林准主要内容的沿据。

2萩期戒呆

本方法適用千常兄食品中毒鼠張与気乙醗肢的可皐定性均准碗定量,力突友

食物中毒、達法投毒事件的処畳起到一錘定音的作用。常兄食品包括根食与谷物、

水果与疏菜、肉与肉制品、凋味品四癸。本方法預期可以解決具象以上疾病預防

控制机杓及其他食品栓淑J机杓処置疑似毒鼠強和気乙醗肢早致突友公共安全吋

同吋元技木林准依据的局面。

15000

圏
1「  10000

5000

0



双国内外技木状況看,祥品中毒鼠強化学方法雅以栓出,主要依皐侠器分析

法。供器分析法包括薄晨居析法、気相色惜気憐栓測器及気相色譜‐反譜朕用法。

由千GC―MS法定性能力張、栓測貝敏度高,是日前主流的栓測技木,也是未来

的友展迫勢。

四、林准渉及的相美知沢声叔悦明

不渉及。

五、采用国昧林准的程度与水平的筒要滉明

1被淑1指林的基本情況

毒鼠張,CAS号 80-12-6,分子式C4H8N402S2,元 味的自色晶体或粉末,荘

溶子甲醇、乙醇和水,微溶千気傍和丙醐,可溶千乙酸乙酷和本,易溶千二甲基

正孤。化学性反ヨト常穏定,在稀酸或稀城中不分解,255℃ 分解,大鼠LD50姪口

025 mg/kg,人最低致死奔J量 5～ 10 mg。

気乙醗肢,CAS号 640-19‐7,分子式C2H40FN,自 色針状結晶,元臭元味 ,

易溶千水、乙醇、丙醐,易潮解,熔点107～ 108°C,沸点259℃ ,常温下化学性

盾校力稔定。大鼠LD50径 口15mり峰,人最低致死刺量5 mg/kg。

2々相美規疱性文件利共他林准的美系

相美林准:目前尚元食品中毒鼠彊的林准栓淑1方法。美子毒鼠彊的栓測方法

林准中,有公安部林准1項 :GA/T205-1999中 毒案件栓材中毒鼠張的気相色惜

定性及定量分析方法;不保部林准1項 :HJ614-20H土壌毒鼠張的測定 気相色惜

法 :

相美技木規疱:IJ亦泣急友 〈2011)94号 “美子印友突友中毒事件Il生成急

赴畳15今技木方案的通知"有美毒鼠彊与気乙醗肢的栓淑1技木方案力気相色普法 ,

核方法定性能力弱,用干突友中毒事件処置中毒物定性吋,存在催陶性的凩陰。

相美法律法規:《最高人民法院、最高人民栓察院美子亦理♯法制造、采美、

送輸、倍存毒鼠張等禁用刷毒化学品刑事案件具体立用法律若干同題的解経》在

2003.0904由 最高人民法院,最高人民栓察院頒布。自2003年 10月 1日起施行。

本項目与現有祢准方法、技木規池相じヒ,有 3今CJ新点:



a)己有林准的祥本分男J是生物栓材和土壌,本項目栓測対象力食品,且覆

蓋常兄食品Tlt癸 :

b)己有林准及規池道用千毒鼠張,本項目仇化了色惜柱,可以同吋測定毒

鼠張均気乙醗肢 (果鼠術生声吋,両者往往夏配使用);

c)己有林准使用的是気相色増法,本項目使用定性能力更可皐的気相色惜

反惜法,満足突友中毒事件准碗定性的需求。

3国外相美規定和林准情況

日前国外没有針対気乙醗腋和毒鼠張的栓測方法均坪介要求的林准。其中毒

鼠張自1982年在国内被禁止使用,在 日本或美国炊未注朋辻。国外文献根道的栓

淑1方法大多操作夏余、耗吋長。

六、重大意几分岐的炎理姪辻和依据

元

七、共化泣予悦明的事項

林准溶液保存期限参考 GB/T27404。

定性要求中被淑1拭祥中目林化合物色培峰的保留吋同均相庇林准色惜峰的

保留吋同相しヒ絞,相対涙差鹿在±10%え内,参考 JJG 700-2016。

在重夏性条件下荻得的両次独立淑J定結果的絶対差値不得超道算木平均値

的20%,此数据根据研制単位和三家唸II単位加林 RSD最大値的両倍碗定。


