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Determination of pentachlorophenol in feeds —
Liquid chromatography — tandem mass spectrometry
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1 SEHE

AR SCAERIR T ARk A T SR I ) VRORH €6 T — B T B S T .

A E TSR ek R TSR WRAINF TR SRR RS AVE R b A R R
R LA R I 5E .

ASCAERIRE H PR NS ng/kg, & &R0 ngkg.
2 MEMsIAXE

AN ST R R P 2 8 I SR RS 1 5 R TR AR SO A AN AT D R AR R e, v H AR 51 S,
0% H #3 B FARASIE A SCE s AN H IR S Sc, HBoHiRA (BTG e EH T4
A

GB/T 6682 43 #5286 28 FH 7K FUA& Ak 56 7 v

GB/T 20195  sh¥takl FE R H) 4
3 ARIBMEX

RSB T B I ARTERE L.
4 JRIE

BURE T A T SR B R SR B TR L, 2208 & TR i {8 7 S e [ A A B 44, VBURE B0 - FR G
JRAEASCRT I, FE BT VC REARME VAR HE, AR E B

5 SR

BrAR A ME, DU 7 A 2l

5.1 7/K: GB/T 6682, —%.

5.2 HIEE. g,

5.3 Ji§: a4k,

5.4 L% k.

5.5 Smmol /L LIREH: FREL 0385 ¢ LFRE: (5.4) , FH/KIEMIEMFEE 1000 mL, JRA].

5.6 0.1 mmol /L ZFEZ¥VEW: B 20 mL 5 mmol /L ZFRAEW (5.5) , F/KF#BEZE 1000 mL, JBA].
5.7 - AER: B 700 mL 2/ (5.3) + 0.1 mmol /L ZFREHAEW (5.6) 300 mL , JB%].
5.8 10 mol /L EEAANEM: FREL 40 g Z AN, HKIEMIFMEEZE 100 mL, VRS, TR
% JUE WA T it
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5.9 FREUAW: BLS0mL =%, HOM-CBEE M (5.7 MBEZE 1000mL, WA, HEE
ARV (5.8) YT pH 2 12 +£0.20

5.10 5% KVEW: BUEIK 50 mL, FI/KFFEZE 1000 mL, JRA].

511 5%WROEHEK: W50mL HEE, AN (5.3) k% 1000mL, R,

5.12 50% T EEFW: B 50 mL FHIEE (5.2) , A/KH#REA 100 mL, VB2,

5.13 MRiEMEEE (1 mg/mL) « EMRMRITLERES (CAS: 131-52-2, 4li[E>98%) Friffih 10 mg
CAE RO, FSHHZE 0.01 mg) , FFE (5.2) EREHEMIFHEE 10mL HEMT, 5%, R’
F-18 CLATRAE, HZI 12 MH . Bl A IFARAEVE .

5.14 FrAEH AR (10 pg/mL) « AEFIFEEL | mL FRAERE VA (5.13) T 100 mL FEHH, HHE
(5.2) BB, R . T-18°CLL I RAE, B 6 1MH.

5.15 i RFVEW: HERFEBUE R ARE P RS (5.14) TREMF, H 50%FEER (5.12) #ifk,
Bic i1 BB SR 43 1A 50 ng/mL. 100 ng/mL. 200 ng/mL. 500 ng/mL. 800 ng/mL. 1 000 ng/mL #5if
RHNER . W FH LA .

5.16 [HAHZERCIME: AR B 122 #ekt, 150 mg/6 mL, BiMH% .

5.17 TALIERE: 0.22 um, BEEBFAN, BiM4% .

6 /K&

AR S — R DRI O R 55 B TR
ST R KEFE 0.1 mg A1 0.01 mg.
e IR A A o

P B VRS -

BOHL: FEAMIET 10 000 r/mins

[ AH A A

BIRAL

pHit: F5E £0.01.
ZIFEEOE: K5 0.1 mL.

o o o000 oo o
NV 00 N O O DA WO N -

7

F%ZGB/T 201951 % AE i, 270200 g, Frefi 4= 36t 0.425 mmfLAR R EG T, 7R E], ZEAN
AR, FH . RIS AR SREAFE, B8 —8, HAERFNY R BE I ] AR A 28w NAE N T 5 1
SE R PR30%MITARME b, AE T ARES .

8 HELE

8.1 1=

SPAT R AR . FREGAFE 2 ¢ REFIZE 0.1 mg) T S0 mL B0 A, A 10 mL $#2EUAR (5.9)
WAHEIRS 1 min, BAEFEEL 10 min, HE 7S48 2 &, T 10 000 r/min 550> 5 min, W EEBRE S — 5
OV, PRBEERI LK, A LER, &H.

8.2 Ak
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HUE AR BT (5.16) , RS mLHEE (5.2) 15 mLAKIEIL. K& W (8.1) 4ipidk:, 4
2~3F0 13 . RIS mL 5% ZUKIE (5.100 « SmLFEE (5.2) Wik, T . FI8 mL 5% F R 4 M i
(5.11) P, T, WCERBEBR T 208 T, T35 CRR AR MR EZ)1 mL, HKRRE
HE2mL, IR, FWALIEE (5.17) JE, .

8.3 ERILEATERTARAIFI %

PRECES B2 FARE, #48. T8 240 AT 217 B L LI v, B HUFRHE RPN (5.15) &, HTH
FEFRIE RS, O 5 B NS ng/mL. 10 ng/mL. 20 ng/mL. 50 ng/mL. 80 ng/mL. 100 ng/mLI[¥]
FE R VEECARE RN

8.4 JME
8.4.1 HHEBESELY

AR IS S 25T

a) BREAE: Ciskt, K100 mm, HE2.1 mm, FiEE1.7 um, BFH2E

b) H:iE: 40 °C;

¢) Jiti#: 0.3 mL/min;

d) FHFEE: 5SpL;

e) MEhM: A AN 5 mmol /L ZRREAEW (5.5) , BHINHEE (5.2) , BAEHRBAETILE 1.

* 1 BERRERF

S [A] A B
min % %
0.0 85 15
0.5 85 15
2.0 50 50
7.0 5 95
8.5 5 95
8.6 85 15
11.0 85 15

8.4.2 MRitsEXH

e S I

a) AT EmIEHEE, B TR (ESD)
b) RilTr: 2SN (MRMD

o) WiZHk: -45kV;

d EFIFIREZ: 650 °C;

e) AAA: 60psi (413 kPa) ;

£) FWS: 60psi (413 kPa) .

WW%%% FIR LR ARl A B AR 2.
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*®2 ZRNBENETX. XERERMEEENSEE

- W T F A R e it
BN 2 T
m/z v eV
262.8/262.8 -55 -10
. 264.8/264.8 -55 -10
TLEEM
266.8/266.8 —90 -10
268.8/268.8 -85 -10
BT

8.4.3 EFLERERTERMINFERME

FEAER IR ZRAE T, 70 B ST UL RCARHE R IR (8.3) AAREIEMR (8.2) LAHLIIE. FL&EIK
Moy 22 St DL BC AR HE IR B 1 (T T LB = A
8.4.4 EM

FEAHFIRIS SR AT T, BRI S 2 UL FC AR A R BV BRI ) vh TSR X DR B e TR A
X i 72 NEAES2.5 % 2 A o AR 20 £ (0 B I B8 - 0F 5 BB i 1] v o SRR T M 8 5 AR o 1

5 oA FEE FT Y 3R o UG PE s 74 2R 0 R R 2 ) 00 8 xR AR R SR R, R ZE AN I R 3
WURE BOVE R, AT 5 Db i P AEAE TSR

*®3 EMNEREMNBEFEENRARITRE

BACNE S
MM BT EE >50 >20~50 >10~20 <10
B R +20 +25 +30 +50

8.4.5 EE

DAL f5 DG BC b 4 22 91 b TSR (A B ik B OB A, 8 S 1 b e T A (R NEAED 92
AR, ZRIRRAE I, ARt 2 AR OC RBUNAMIK T 0.99. TR -5 5 5 L C b A VA VI Hh TSR Y
Wi 7 AL 45 WA A AS I PRI ZR VRV R Y, 0 HR 2 P Y R B Rk 6 o PR A HE S B, RV P L
STy PR o R P 5 i o VG O A HE T B R A ZE AN T 30%.

9 HIEHIELLIE

OB T SURRY 0 A VR AN w o, MDA T3 (ugke) 0% % MRaERAR (1)
L SRR AR (2) T

_p XV x 1000
T m x 1000

w

EVCLF

p —— HbRHE il 245 21 1 R R P TLEOR B I BRI L, AN e RE 2T (ng/mL)
V——R ARBTG5 E AR, AN T (mL)

m ——AFEE, BN (2) 5
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1000——H 5 250,

w:AXCsXVXIOOO ...................................................... (2)

A, x m x 1000

A

A —— R P T SR T A 1 U T A

Cs —HE VL EC R AEVA B LRI O BURIR L, BRI e 2Tt (ng/mL)
V——R ARG e € AR, AT (mL)

Ay —HE 5 UL BC AR AE I b T SR B ) € v D T AR
m AR, BAINT () s

1000—HH 25,
g 25 B LPATINE M EAR P EMER R, REE3NH BT .

B

g

FEHRBVESFAT T, PIOMSIIE 4551 5 AR E 40 Z AR T ZERFEIEKI20%.
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M R A
(ERHE)
IRFMBERSARNERERAERREERTRIEE

TSEORE A IC & R B UL s A E B T ik | WA AL

TR
264.8>264.8

A AEFEER AARRERLEFERR (10ngml) EEBFRIEE
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	饲料中五氯苯酚的测定 液相色谱-串联质谱法 
	1　范围
	2　规范性引用文件
	3　术语和定义
	4　原理
	5　试剂或材料
	5.1　水：GB/T 6682，一级。
	5.2　甲醇：色谱纯。
	5.3　乙腈：色谱纯。
	5.4　乙酸铵：色谱纯。
	5.5　5 mmol /L乙酸铵溶液：称取0.385 g乙酸铵（5.4），用水溶解并稀释至1 000 mL，
	5.6　0.1 mmol /L乙酸铵溶液：取20 mL 5 mmol /L乙酸铵溶液（5.5），用水稀释至1
	5.7　乙腈–乙酸铵缓冲盐溶液：取700 mL乙腈（5.3）、0.1 mmol /L乙酸铵溶液（5.6）30
	5.8　10 mol /L氢氧化钠溶液：称取40 g氢氧化钠，用水溶解并稀释至100 mL，混匀，储存于聚乙
	5.9　提取溶液：取50 mL三乙胺，用乙腈–乙酸铵缓冲盐溶液（5.7）稀释至1 000 mL，混匀，用氢氧
	5.10　5%氨水溶液：取氨水50 mL，用水稀释至1 000 mL，混匀。
	5.11　5%甲酸乙腈溶液：取50 mL甲酸，用乙腈（5.3）稀释至1 000 mL，混匀。
	5.12　50%甲醇溶液：取50 mL甲醇（5.2），用水稀释至100 mL，混匀。
	5.13　标准储备溶液（1 mg/mL）：准确称取五氯苯酚钠（CAS：131-52-2，纯度≥98%）标准品1
	5.14　标准中间溶液（10 μg/mL）：准确移取1 mL标准储备溶液（5.13）于100 mL容量瓶中，用
	5.15　标准系列溶液：准确移取适量标准中间溶液（5.14）于容量瓶中，用50%甲醇溶液（5.12）稀释，配制
	5.16　固相萃取小柱：混合型强阴离子交换柱，150 mg/6 mL，或相当者。
	5.17　微孔滤膜：0.22 μm，聚醚砜，或相当者。

	6　仪器设备
	6.1　液相色谱–串联质谱仪：配有电喷雾离子源。
	6.2　分析天平：精度0.1 mg和0.01 mg。
	6.3　旋涡混合器。
	6.4　超声波清洗器。
	6.5　离心机：转速不低于10 000 r/min。
	6.6　固相萃取装置。
	6.7　氮吹仪。
	6.8　pH计：精度 ± 0.01。
	6.9　刻度离心管：精度0.1 mL。

	7　样品
	8　试验步骤
	8.1　提取
	平行做两份试验。称取试样2 g（精确至0.1 mg）于50 mL离心管中，加入10 mL提取溶液（5
	8.2　净化
	8.3　基质匹配标准系列溶液的制备
	8.4　测定
	c）流速：0.3 mL/min；
	d）进样量：5 (L；
	e）流动相：A相为5 mmol /L乙酸铵溶液（5.5），B相为甲醇（5.2），梯度洗脱程序见表1。
	质谱参考条件如下：
	a）电离方式：电喷雾电离，负离子模式（ESI–）；
	b）检测方式：多反应监测（MRM）；
	c）喷雾电压：- 4.5 kV；
	d）离子源温度：650 ℃；
	e）气帘气：60 psi（413 kPa）；
	f）雾化气：60 psi（413 kPa）。
	监测离子对、去簇电压及碰撞能量见表2。

	以基质匹配标准系列溶液中五氯苯酚的质量浓度为横坐标，定量离子对色谱峰面积（响应值）为纵坐标，绘制标准

	9　试验数据处理
	10　精密度

	(资料性)

