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= 适用范围

=E= 本标准适用于生物F动物G如禽H畜H鱼H蚯蚓I植物G如粮食H水果H蔬菜H茶H藕J中六六六H滴滴涕的

分析K
=EL 本法采用丙酮B石油醚提取M以浓硫酸净化M用带电子捕获检测器的气相色谱仪测定K
=EA 本方法的最低检测浓度为 NENNNNOPNENNOQRST<UTK

L 试剂和材料

LE= 载气

氮气M纯度 VVEVVWM经去氧管过滤M氧的含量小于 XYYSM氢的含量小于 ZENYYSK
LEL 配制标准样品和试样预处理时使用的试剂和材料

使用的试剂系分析纯M有机溶剂经重蒸M浓缩 [N倍用气谱测定无干扰峰K
LELE= 色谱标准样品G\B六六六H]B六六六ĤB六六六H_B六六六HYMY‘BaabHcMY‘BaadHYMY‘BaaaHYM
Y‘BaadM含量 VQWPVVWM色谱纯K
LELEL 石油醚G沸程 eNPVNfK
LELEA 丙酮FghigjghiJK
LELE> 异辛烷FgQhZQJK
LELE? 苯FgeheJG优级纯K
LELEk 浓硫酸Fh[ljOJG密度为 ZEQOK
LELED 发烟硫酸Fh[ljOmnljiJK
LELEo 高氯酸FhgpjOJG优级纯K
LELE@ 冰乙酸FghigjjhJK
LELE=C 无水硫酸钠Fqr[ljOJG在 iNNf烘箱中烘烤 OsM备用K
LELE== 硫酸钠溶液G[NT<tK
LELE=L 硅藻土G试剂级K
LELE=A 三氯甲烷FghgpiJK
LELE=> 助滤剂 gupvwuXOXK
LELE=? 脱脂棉F或玻璃棉JG用丙酮回流 ZesM取出晾干后备用K
LELE=k 消化液G将 eNW高氯酸及冰乙酸等体积混合K
LEA 制备色谱柱时使用的试剂和材料

LEAE= 色谱柱和填充物FiEeEXJK

Z



!"#"! 涂渍固定液所用溶剂三氯甲烷$%"%"&’()

# 仪器

#"* 主要仪器+带电子捕获检测器的气相色谱仪)
#"! 控制载气的压力表及流量计)
#"# 进样器+全玻璃系统进样器)
#", 记录器+与仪器相匹配的记录仪)
#"- 检测器)
#"-"* 类型+电子捕获检测器)
#"-"! 器件的特征+可采用.’/0放射源或高温’1放射源)
#"-"# 检测器极化电压可采用直流电源或脉冲电源)
#"2 色谱柱)
#"2"* 色谱柱数量+%3’支)
#"2"! 色谱柱特征+
#"2"!"* 材料+硬质玻璃)
#"2"!"! 尺寸+长 &"43%"567内径 %3’66)
#"2"# 色谱柱类型+螺旋状填充柱)
#"2", 色谱柱预处理+经水冲洗后7在玻璃柱管内注满热洗液$.53859()浸泡 :;7然后用水冲洗至

中性7再用蒸馏水冲洗7烘干后进行硅烷化处理7将 .<3&5<的二氯二甲基硅烷甲醇溶液注满玻璃柱

管7浸泡 %;7然后用甲醇清洗至中性烘干备用)
#"2"- 填充物)
#"2"-"* 载体+=;>?6?@?>AB CBDEFGH或者 =;>?6?@?>AB CBDEFGHD1I7453&55目)
#"2"-"! 固定液+JKD&8$甲基硅酮(7最高使用温度 ’L59MNOD&或 JKD%&5$三氯丙基甲基硅酮(7最

高使用温度 %L59或 %8L9)
#"2"-"!"* 液相载荷+JKD&8为 &"L<MJKD%&5或 NOD&为 &"PL<)
#"2"-"!"! 涂渍固定液的方法+根据担体的重量称取一定量的固定液7溶在三氯甲烷中7待完全溶解

后7倒入盛有担体的烧杯中7再向其中加入三氯甲烷$%"%"&5(至液面高出 &3%=67摇匀后浸 %;)然后

在红外灯下将溶剂挥发干或在旋转蒸发器上慢速蒸干)再置于 &%59烘箱中7放置 :;后备用)
#"2"-"# 色谱柱的填充方法+将色谱柱的一端$接检测器(用硅烷化玻璃塞住7接真空泵7另一端接一漏

斗7开动真空泵后将固定相徐徐倾入色谱柱内7并轻轻拍打色谱柱7使固定相在色谱柱内填充紧密7至固

定相不再抽入柱内为止7装填完毕后7用硅烷化玻璃棉塞住色谱柱另一端)
#"2"-", 色谱柱的老化+将填充好的色谱柱进口按正常接在汽化室上7出口空着不接检测器7先用较低

载气流速7在略高于实际使用温度而不超过固定液的使用温度下处理 :3.;7然后逐渐提高载气流速

老化 %:3:4;7再降低至使用温度7接上检测器后7如基线稳定即可使用)
#"2"2 柱效能+在给定条件色谱柱总分离效能即分离度要求不小于 P5<)
#"Q 试样预处理时使用的仪器+
#"Q"* 样品瓶+适宜的玻璃磨口瓶)
#"Q"! 蒸发浓缩器)
#"Q"# 脂肪提取器)
#"Q", 水浴锅)
#"Q"- 振荡器)
#"Q"2 万能粉碎机)
#"Q"Q 组织捣碎机)
%
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