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TIRFARRY ZUFTRANE SERIE-RIEE

5 SHRPAABNAFIRENRABSAETYR, WERRES KRR ENER
MR #ET; RAER IR E MBI IFER R, B BEEM AR

1 EHSeE

AARERLE T W AN GTRR Y b 22 B0 05 R R SR il -

AARAEE T HIRATURY T 16 FIZ S5 R mE, BRmass. 25, Bk, . 25, 95, B
FRL WL AR (@) BB, FOF (b)) WEL AIF GO WEL I () . SHIF (ah) B K
I (ghi) JEFEIFH (1,2,3,-c,d) tE .

MEVREEN 20.0 g, WG ERAAN 1.0 ml B, SRR RME, BARYI TSR IR N
0.08 mg/kg~0.17 mg/kg, ME FFRA 0.32 mg/kg~0.68 mg/kg. P ULHIZ A.

2 HsEMs|AxH

AFREANR ST SO s g sk FLR AT H RS RIS, A MR A E T A bR
k.

GB 17378.3 WPEIR RS 55 3 &0 FEACREE. AR SIEH
GB 17378.5 PRI MIRE 565 5 30 DU #r

HJ 613 T3 FYEAK RN E R

HI/T 166 IR BT I A

HJ 783 AP AN R A A

3 AR

FIERGURYI P I 2 A7 R R A& & A RO % CRIRERI ISR A ESE ) SRHG, ARAERE bl 2
TP DL 5 E A T CHUB IR SRR ATAL . AR BE /ML BB S 18 (i) X SRHGRLEAL -
Wi, EAR, UM R FUERI . i SARMEYI RS KL OREEN R B RS B b R A
FEHEHEAT B, WAREE R .

4 WFHIRTRRE

BRAES A ULEH, 2 b e 348 P AF 18 b (9 A At - SR R 7K i 46 IROER 4t /KBRS TRK

4.1 Al (C3HeO): FHKDK .

42 1EEkE (CeHia): ARFRLK

43 “HEHE K (CHCL): RERD,

4.4 LIRS (CiHsOn): A& o

4.5 &bt (CsHip): ARFRZK.

4.6 RekE (CeHin): ARFRLK .

4.7 TNEA-1E QiR AR 1+1,



FIECKE (42) FRE (4.1 3% 1:1 BHIEA .
4.8 M- IR GV 243

&R (4.3) Fkkt (4.5 % 2:3 RRILIRA .
4.9 “EFRE-IE kR AER: 149

=& W (4.3) FIECKE (4.2) 4% 1.9 BRLLRE .
4.10 EHEBEGERERSIM: ZROEE (44) KOk (4.6) BAVER (1+1), %A rE P )
A 2R o
4.11 fHIR: p (HNO3) =1.42 g/ml, g4l
4.12 FHBRVEW: 1+1 (viv), FIREER (4.11) BCH).
413 4Ky (Cud: 4hiE N 99.5%

{8 AT RS BRIV (4.12) KFRER R IEAY), FH SIS ERRER, I (4.1) 3E%k

5, HEARWRTAH, SRIGHETAAE, REFRH R .
4.14 ZIRFSIRFRUER 2 p=1000 mg/L~5000 mg/L, TG UEARAETE R .
4.15 ZIF AP : p=200 pg/ml~500 pg/ml

FAAEA-1E iR S A7 (4.7) #2005 PR 40 (4.14),
4.16 WHRIE#H: p=5000 mg/L

ZE—ds\ Ji- dio~ FE- dios - dio F3E- dio, THERUEPREE W . 7100 308 FH A P S5 AR T A 24 1
AR
4.17 WERHEIR: p=200 pg/ml~400 pg/ml

FAPIR- 1 Qe iR A5 (4.7) FBe bRt 4 (4.16).
4.18 BAMI 4 p=2000 mg/L~4000 mg/L, THEHIEMERR.

2R AN =R -das IR AT AR 2 30 05 R AR A
4.19 BRI p=500 pg/ml

FITARER-1E Ok iR &7 (4.7 FERIIT &0 (4.18).
420 T =KW (DFTPP): p=50 mg/L, MiEFRHEER. 78] RIGHE L DFTPP brfEvai, H
THEHRE (4.3) FRERL 50 mg/L.
421 BHEBE OIRERAEET: &4 oKk (25 mg/mD . 482 I — (2- 2% 23 B (1 mg/ml).
PR 36 (200 mg/L). 46 (20 mg/L) A (80 mg/L) KRS B Wi,
422 TR RBATOKERIREN (NaxSO4) BURLIREEEE .

BT HHH 400CHE 4 h, AHEENEOBBPES, TSP R,
4.23 FERRIHF): 75 pm (200 HD ~150 pm (100 H)

BFREIAp, DRHRGAEE, 130CHENED 16 h, BUHBANTESTAE. fH. IR
1.
424 BEEENTH: N 20mm A4, K 10 em~20 cm, HERPUH L0 %
4.25 RERRBEIFL/IME: SERONRERREE, 1000 mg, FHEAAEN 6 ml.
426 FYefb: 150 um (100 H) ~830 um (20 H)

BTl 400°CHE 4 h, A HE RN EE D B FR & BHRAT



4.27 PRIBKRERIRIB LTSN B AT & (4.3) Bk, ST 43 BERTE, B TEO
IR B HRAE
428 AR mAESA, 4N 99.999%L L.

5 (UHEMRE

5.1 SAHEIE/ R BFES (ED B,

52 (il AEEMER, K30m, MR 025mm, BEE 0.25um, [EEMA 5%- F k- IR
Bt, AN BN (A .

5.3 PREUEE: RGN I A2 B PR REAR M 545

54 BHRZBEGERE (GPC): H 254 nm @R KK MRS, SHABRIURFF 0

5.5 WRAGEE . R AR FWAEHAD R S PERE R B o

5.6 HAWTRTIRAG AL 13 Pa AN,

5.7 MEAHZEEUCREE

5.8 —MELI = A SR AR .

6 FEdm

6.1 HmHRESRE

T IERE S AL HI/T 166 MR SESRREFORAE, DURMIAE M GB 17378.3 [FAH G B R R A
TRAF o B LT3 4 (9 B AR A BRI P R AT o ISR TP 25 L BBk, 4°CRL TR 45 AN Re LB
SNT, N 4CUURA . B, BHEARGE, RN 10 K.
6.2 IKGFHIME

R ST B E R HY 613 AT, DTARIIRE SR S E 15 GB 17378.5 AT
6.3 IHHERIHI &
6.3.1 HEmER

W BTk LIEE TR YIRS B T IR B e, BREEE. . ATFSERY, RS W
20 g CRERAZE 0.01 @) HrEEFE g7 K, A& ETOKIRIREN (4.22), BHIH5], BHEESnRaR.
WURAE NS AR ZEEL, W APRCIRESE - (4.22) B TKRIREN (4.22) BiKBFEE .

VL TSRS TR (5.6) SHREREATIRA, H A i% J5 BORE ST 78IRS . B4k 1 mm 72 A5 (940
A

PEYID B2 I HY 783 PUAT .
6.3.2 #=E

6.3.2.1 $REUVETTIERER IRFEHL. IR B LSS 75

RIRRHL: R &40 1 3R s TR RE B AR 80.0 pl B AR AR IR (4.19), K4 RE /G
HANAURERE T, AU ERE TR IRIEHE ERE T, 2RISR I 100 ml R - 1E SR
B (47D, $EHL16 h~18 h, [RIyA I8 B i FEBE /N 4 IR~6 . WCERHRBGK .

I AR A UL ] HI 783 $04T
6.3.2.2 WIERIRHGH (6.3.2.1) fAAERHRIKSY, FREIERMIK. fEBFIR - R — R asih s s 4



YEPENE (4.27), MOAZS g TKIREREN (4.22), 4R JE BRI . P H /b & - I O
TRAEVER (4.7) PRI A 3 UG BRIRBFENE ol ug, &5 A EW - 1E ChuR AV (4.7
MRS, AR BIRAE AR I, RRIRYE.

6.3.3 iR4E

WA TTEHERAE FH DL R A7 2.
6.3.3.1 AWk

FRERERFRmMA RS GBS NE, HIESk (4.2) Z2REFERRERES
T HIIRAE 2 BE . BHATIRL, HERGEL 0.5 ml, MAERWNARF AR (4.17) (I ARk E
FURHE 26 P R IR FE R FF— B0 TR A ER-IE SRR AR (47) A% 1.0ml, £l

LA, EEEBRBUR (6.3.2) WAEELZ) 2 ml. 4k B BE GREER, kSR 5 ml
BRBE CIRREAE (4.10) BHTERE, FIRAEEL 2 ml, fHf: S AR Z M,
AL 4 ml ROk (4.6) BATIEFRE, FHIRATERZ 2 ml, Rl GG ARG G
OB, BRI TR A FDIRIR 4 240 2 ml,  RHfL.
6.3.3.2  NEHEZE KR

MRS U B P PR B 26, BT L, IR A 220 2 ml, FH— IRPER B 45
W 2 B2 kg2 I, /DRI -1 CReiR S E R (4.7) Fiels 28 ROMRHB e 2 I, &9
AEBIIRAE, PR EWORA R 0.5 ml, IINIEENARR R (4.17) 830 Py bRk B AN vt it 26
WARIR R FE—3, FFFANER-1E OB GEA (47 BAZE 1.0ml, £,

FFEAL, HEEBRIBUN (632) WAEL 2ml, H4EBHEME HZI SRS SR, 25k 5KkE
FHOTEER, AREEIMAL) 5 ml BEEREE RN (4.10) BT, FIRk4EE2) 2 ml, £7E4L;
ik FATER EATAE GRS, dREEIIANZ) 4 ml FR O (4.6) HEATIRFEH, FRRAERZ 2 ml, R
3k AR B A MR, BHAR AR TR AR R P BRIRAE 2240 2 ml,  F5i4HbL.

6.3.4 FifR

WRAR G HIFRBOR (6.3.3) BUEIIRES, ZUHEATINUAR . TEH] & U R E AT A B0E b 5 (115 FH AL L
FE BINNL 2 g 4%y (4.13), fffk (6.3.5.1 5 6.3.5.2), (H$REUK (6.3.3) RiEAEH: i Ha oh
HBEAT AR o

RSB BRI (6.3.5.3), FIEIEIAT L.

6.3.5 &t

RFEAEEAL AR E TR . RERRBE A N AR VB E i 3 Fhid by 2.

6.3.5.1 FERZHTAEF1L
(1) RS Z BT R %

FEPIFEZHTHE (4.24) RHIENBEEM (4.27), RIKIAL 1.5 cm JE R TKEREREY (4.22) F110
g FERRWL PR TR (4.23), FRRZHTAERE, (ERERRPR A (4.23) Y. TERERR B ) Lo inAg) 1.5
em JETEKBRIRAN (4.22), IINERE FHFE (4.3) ik, BrEHiEee, A0, R,
PREFRL AW & (4.3), CHIEZE, BIERED 10 min, BUHZEHE (4.3), 482180
ANIECHEE (4.2) 30 ml~60 ml #kk, 4 Lo Jo/KBREREN 16 I 5 85 TR il, RENGZER .



(2) ¥k

F1 40 ml ke (4.5) TRIMBER] &0 rIRERR ENTAE, RBEE I 7E 2 ml/min, 7E b3 0 /K BREREN
(4.22) BUBLERAR B (4.13) 258 5 T8 S 00, RS MRS 28, 78 20 W0e o ek 4 Ja I F UK (6.3.3)
HRERENH, H2ml Ak (4.6) 7 3 PIETRAESE, SHBNENH CGEAUbE, Rk
BORTACER L) 5 4380, FTIFIRZE, ZBZEINN 25 ml [kt (4.5) Welid, FF2:ubii etk .

3 25 ml SR - IR A VAR (4.8) VEME, FEATTICARILBE R, R EORSE (6.3.6).
6.3.5.2 FERREE T/

WRERBEPL /N (4.25) FE/EFEAAREREE (5.7) L, H4ml Z&FH (4.3) #Eiitb/
FE, IO Sml iECHE (4.2) Rk 783 5 OC IR 6 RIRE S min, ZE8FTHF IR, 4k S ml
IECkt (42), EEEBLRE TR, KGR, FEERER. BRAEPIRIGE (6.3.3) ¥#%
F/NEEF, H2ml ECk (4.2) 2 ZIREERIRAE I, Pl A N MEFR CEBET, SOk I
WOR AR 12 S 8D AT IR, TEDR BT 5 5 TS il G %I, I 5 ml
AR IECRIRGEN (4.9) HEATHRML, S8 FT T MR AR D BB A S R PR IR, 1R
I 2 min, ZZEEFTITHEMHIE, ZREEINAN 5 ml ZS P Le-IECRR AN (4.9, FFUEEETBEMK, fF
FIKIRYE (6.3.6),
6.3.5.3 ERBIE AL AL

(1) BB IE (O 08 R AR HE

F AR UL BB RBE (il (GPC) MEREATRLHE, GPC RUER (4.21) 1931 ) (i I 3 2
DU A FTA TR SRR FORIMAIAT R iR — (2- =280 B kg [/ 53 KT
85%; AR HIIR— (- A FRANH S R0 1) i 0 2 [R] 23 HE R KT 85%;  HH 48 ik 3o A
TER EREIE 2 [ 73 HEE KT 85%: JEABRAI GBI AR AN, 20 B KT 90%.

Z 75 K IR WO BF 1] PR 7E K U J5 AR B 0, JER e B I, SR R .

(2) 1k

T 1) — A2 o4 ot 2 H T SO B2 1) 2 IR 5 R TR A AR AT T, T BB HE B A 5 WS BT D, K TR A A
HEV A v Ak, AR 230 05 R VR G R v VAt W T T, TR RSO T TR SRR 5 Ui
SERFIA], P UCREZ P TR) SO B TR A AR AT ORI A, I R, M HARY (BRI dEsh) (Al
W KT 90%HT, RIFTHZ LA PRI AL i, 75 I 75 4k SR %2 .

W40 5 IR BUR (6.3.3), I GPC HIFEIAH (4.10) ERE GPC & =T EMAR, 1%z
JE A BBl R, R ORSE (6.3.6).

6.3.6 W4\ AR

FAE IR (6.3.5) FRIE IR AR BRI 25 ki (6.3.3) WP IRBHTIRG . I IE RN

PRI (4.17), HEARZE 1.0ml, RAJGHEBE 2 ml FEEMHT, 0.
6.4 7% FHAFE (1] %
AR (4.26) REFLFRFEG, HIBEEEIHIE (6.3) MR ESI& 2 FHAFE .

7 SR

7.1 FEEEFEH



7.1.1 SHEGBIESELH

BERETTIRBE: 280°C, AAriat, B REERE CFF ik BE L BN R R SR 0B

HFEE: 1.0, HE: 1.0 mU/min (PHD;

FE#R: 80°C LR 2 min; PA 20 “C/min SEFF+ 4 180°C, £+ 5 min; FLA 10 ‘C/min JHEF+ % 290°C,
{24 5 min.
7.1.2 BESH %At

&R (ED;

BFURIEE: 230 C;

BTLRERE: 70eV;

PR E: 280 C;

VUZATifE: 150 C;

JREARTEE: 45 amu~450 amu;

TEFULEIRBS[A): 5 min;

P A Scan BUERE R TN (SIMD A,
72 RHE
721 iR A

FERAIHTRT, DTS B sh R, Rk SR € v AT D A e 2 b VR BRI B &, IF
REFANUIRAS, @S GEIEIEE O EEEN 1.0 ul HER=EZEBE (DFTPP) (4.20), 754, 5
BT =R O, TR R R T N AT AR 1 R IR . 15 A B A B IR

F£1 +THE=ZFEMR (DFTPP) R4 E T A% T HE

Fitaftt (m/z) FEF = FE RV Fitar bt (m/z) HEF = FE RV
51 198 I (L&) 1) 30-60% 199 198 U] 5-9%
68 /NT 69 U 2% 275 FEUE 10-30%
70 /INTF 69 UET 2% 365 KT AL 1%
127 FIE 1) 40-60% 441 A B/NT 443 18
197 /NT 198 W) 1% 442 F KT 198 1K) 40%
198 BV, FFE 100% 443 442 VE) 17-23%

7.2.2 RAERDZE I 2]

S A S ml &N, BRI 2 ml WER-1ECRRAER (4.7, 7 BIFIUE & 1) 2 3 55 e hrifk
R (415 BAWHIERE (419 FIRFRHIEE (4.17), HAREE-IECHIREER (4.7) E%,
BLil e 22 b 5 ANKREE s bR e R Y1, 815 230 75 e A BAR (1) 5 9 B33 43 1R 2.0 pg/ml. 5.0 pg/ml.
10.0 pg/ml. 20.0pg/mls 40.0pg/ml, HARFTEKRIZEEA 20.0 pg/ml. W AT FRHE A ES R G0UE 5% H AR =
T 1) e A R P2 7K T O A 2R 57

AR S &AM (7.0, MRIRFE R m ik AR 4T . DL E bRAb & Wik FE A N FR il & Pk
FELAE A REAL bR DL H AREE P58 B 3 0 BB A N bR S B3 TS E, SWAREY)



J R BE TR M AL b, il IR it 25
7.2.3 FRAERE ) i ]
B 1 ONEARREHER AR S H T, HARYI B & T il .

&
b
[=]
b= i

& 11

EHNELJ kuJﬁ_JLu_ o it Lka. |

™ T ™ ™ =TT =T ™7 =T T T T T T T
.00 2.00 1000 1200 1a.00 1E.00 1E.00 Iooo 200 Za00 200

1. Z5-ds (AR D)5 2.0 285 3. 2-5UCK (B s 4. JEks; 5. 8 i-dio (WFR2); 6. JE; 7. Zjs 8. JE-dio (AR 3);

9. dF; 10. B 11, Z9EL 12, T 130 WEEEd (B 2): 14 B9F () B 150 MT-din (WEE4): 16, /T
17. 3 (b) 288, 18. FIF (k) WHE, 19. I (a) ¥ 20. Fb-dip (HAF 5); 21. B (123-cd) TE; 22. ZZ I (ah)
B 23, ZKIF[gh,ildE

E 1 RS TERNRIEEEFRIEE

7.3 BRERIIE

Rl A (6.3.3 80 6.3.6) R SGHlRHEf 4 (7.2.2) MR 26 AT 0 5E «
74 FHRK

KBraileE (6.4) RS IRFERNE (7.3) MRS af 3T 2 BRI E .

8 HRITESFRT

8.1 sEMAHT

RS E AR S AR RS BRI LR IR S L R R e b A AR B
B, X HARIEEAT B M B2 IR T AR RS B B AR R OR BE BT T3 AE,  DASP- 3 OR BB ] 43 £ 1)
P 22 S OR B B TRD 2 1, Rt b E B2 P O B Bk ) 7 G L Y

R A 5T 1 P oA = B v T 30% 0 T 1 LT i BT 1 B A7 AE A ot o P AT S
TP R RRAE B8 (AR G T P M 25 B AE £+ 30% 2 P o — SBRERR I B 0 4 1 B 10, B LA
FEART 30%, WRLZIE AR A PIKYE . QR SEhrRe AAE R I 5T P, LU RIARR T 5%
AN
8.2 EEmAHT

FEXF H AR 2 MR LAl b, AR E B S TR AR, RN T E . Uk B AR
AYINEES A THE, TAMETER. 281 MPETS UM% B.



8.3 LRI
8.3.1 “FIIMIM WIRE T (RRF ) [it5
FRER BN 1 S H AU A X SR (RRFD, #EEAR (1) 1H5H.

A, .
RRFi — IR, pISz D
A Pi
X H: RRF; FritE R A AR 1 B AR PR AR X i R PR 5
Ai FRER G 1 bR E P 5E BB 1 1R R A
Alsi PRER G AR 1 5 H ARG E PR SN AR E BB R VA 5
pisi FrifE R AT BRI S B, pg/ml s
pi PRER SIS 1 B EIEIKE, pg/ml.
ReE il 28 b B ARSI AR X0 B2 B 7 RRE 3388 A3 (2) 14
zn: RRF
RRF == 2)
n
X RrRE ——HERN G B AL & W~ 5 A e 2 [R5
RRF—5fE R4 5 1 i B bR A 4 (0 RE %o i %7 B 5
n PRt 2R 91 R
8.3.2 TIEFEM AR
TP EARE S S E o (mgkg), #HBAX 3) SHTIHH.
Ax ><p[S XVx (3)

w =
A xRRF xmxW,

qrb: o—FEMT I ERYE 2, mgkg:
A—— e HARE &Y E B 8 5 i e T AR
Ars ——RAFE A FR LA 52 B T T
Pis A WARIIREE, pg/ml;
RRF ——ICHE- 2 v H AR 510 01 S50 R e o J32 [R5 5
Vi— RFEERERER, ml;
M—— FEREIPREBCE, g
BTV EE, %o

Wdm

8.3.3 UIBWIFE R 4s Rit 5
TIRWIEER PR LGS B o (mgkg), ZRAIL (4 5.



A X pgxV,

W= 4
A,g x RRF xmx(1-w)

e

o —FER I BRI A R, m/ke:

Ae—— DR R A5 B T M T AL
Ais—— DR BRI & 105 2 T IO M T
i —— R FFRIOIRE . pgfml s

RRE —— R 22 0 T 4 FEL 0 0 2 R

Vy KA AR, ml;

m— R, g

w—FEER ISR, %,

8.4 ZEHKIR
2 E RN T 1 mgkg B, ANEAEI RS AR IR — 8 e g5 R KT EEET 1 mg/kg
i, 2 REZ R =0E R

9 BEEMERE

9.1 KR

6 X SR 2 BT IR EE A 0.25 mg/kg- 0.50 mg/kg A1 1.00 mg/kg (1) 16 Fh 2 3855 IR IR A FrifE 4t
—RERHEHT TIE . S2IGE AR ZE 20 BN 4.0%~23% 5.0%~32%F1 4.0%~22%;  SZ56: % [A] A 5t
ZE5r N 11%~38% 9%~27%F1 9%~32%; E LR 73724 0.04 mg/kg~0.08 mg/kg. 0.12 mg/kg~0.24
mg/kg F1 0.21 mg/kg~0.38 mg/kg; FF IR 75124 0.05 mg/kg~0.24 mg/kg. 0.19 mg/kg~0.38 mg/kg Fll
0.35 mg/kg~0.84 mg/kg.
9.2 Wk

6 KT % 43 %F 20 g PP bR L IERE SR — FRUTRRE S AT T AR ISR E, AR
1.00 mg/kgo AAREISCRT-IMETEE 4 308 T3 60%~104%, TR 63%~107%. TP
PRI R B AE 0 HIN: 60%+26%~104%+44%. 63%+22%~107%+20%

i 5 R T A P 250 9 LB S Ce

10 RERIEFMREITH)

10.1 25 ik

RHHEFES OREIT 20 MFERD FU—AN72 RS, W 5E 45 1 H AP0k AN R IS 7 VAR H PR
B, RS ERA S . ARG DT AR
10.2 etk 2k

REHE it 22 AR A A AR R e 82 R PR AR R A AR 22 /N T BRAE T 20%. B0, BREHHERE DBl
WHAAE T, T B BRI 4.



SESEAMTRT, 45 24 h 4K — UoRerE B P I HCRE £, LI 405 TR 5 S P (LR B i 22 2./
FEEET 20%. A, U HAHIRE %,
10.3 “FATFE

SEAILRE R (B 20 MVRERLD BIAMHT 1 R FATRE, SPATREI & 45 BAR X 22 /N T 30%.
10.4 FEARTFR

ERET (% 20 AREM) S | R bR B B MR b R o e 2
40%~150%.
10.5 BRI

S % I S PR IITRR S B, e — 3R (20 %5 30 AMRERD HEATSEH, IR BBEA,
HE B A TR p BB RRERE s, 900381207 vk B AR M I W BRI 7E p£3s .

11 EYaE

RIG PP A BT JRIBRUR Y CRESHEN G AR BB % R s A7, ZH0A %R s
RbFE
12 FEEm

o T )30 3% R IR R A RS . bR TR B Ry R R AR R A B, i
FI BT ALEH BN PAEREZ T, HEtEr G LRAR, Klgs BAAE— e XK Rk, A7k
W, MY EFY G2EIE () . HIE (ghi) 25 B4 m 77 2Rk H BRAS B8 2 7 ok
i, AT A AR R G AR [ SZIR R X H bR 2 7 T4 (R, 5 Al R A k%
BRI g AT e E . R AT

10



Mk A
(FSE MR
T3 7ER94E H BRAD E TS PR

A1 GH T A BRI S BRANE TR

A ﬁiﬁ*ﬁﬂjl‘&*ﬂ/ﬂ“i?“ﬁ AT mg/kg
EoeEE LRl DIRFS
5 W
oz HH R g TR

1 % 0.09 0.36
2 JjeH 0.09 0.36

3 & 0.12 0.48
4 % 0.08 0.32

5 E[= 0.10 0.40
6 ) 0.12 0.48

7 T 0.14 0.56

8 e 0.13 0.52

9 K () B 0.12 0.48
10 = 0.14 0.56
11 FI (b)) WHE 0.17 0.68
12 FIH (k) WHE 0.11 0.44
13 #I () B 0.17 0.68
14 gidf (1, 2, 3-cd) B 0.13 0.52
15 TG (a, b B 0.13 0.52
16 #HIF (g h, D 0.12 0.48

T BTAEEETS 5ON 20 e FRE S, SRR SAR R, IR G0 28 R RO 4, 1 N BEBE I8 (i
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M1k B
(BRI B3R
Bt EPRNESESH

#B.1 H[HTEHHFRELEY. Air. BRYPVUZEHEIZS CAS. EEBFFMHBEF.
#*B.1 BHFUEMHNNESESH
- - CAS EEET BB
(m/z) (m/z)

1 Z5-ds (R D 136 108, 154

2 ES 91-20-3 128 127, 129

3 2-FRICR (B AR 321-60-8 172 171 170

4 T 208-96-8 152 151, 153

5 JEt-dio (AR 2D 162 167, 160 163

6 JieA 83-32-9 154 153, 152

7 % 86-73-7 166 165. 167

8 FE-dio (PIFF 3D 188 189, 160, 94

9 3k 85-01-8 178 179. 176

10 B 120-12-7 178 179, 176

11 e 206-44-0 202 200. 203, 101. 100
12 [ 129-00-0 202 200. 203, 101. 100
13 44 =Tk -diy CEARD 1718-51-0 244 245 243

14 FIF () B 56-55-3 228 226, 229. 114, 113
15 E-dn (Fki 4) 240 236, 238, 241
16 = 218-01-9 228 226, 229, 114, 113
17 HI (b) PHE 205-99-2 252 253, 250, 251
18 HIH (k) PHE 207-08-9 252 253, 250, 251
19 FIE () B 50-32-8 252 253, 250, 251
20 JE-diz (HFF 5) 264 260, 265, 263
21 gidf (123-cd) B 193-39-5 276 277, 275, 274
22 —HIF (ah) M 53-70-3 278 276, 279. 138
23 I [gh,ildE 191-24-2 276 275, 274, 138
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Mk C
(ERHERR)
FERIE R E R ERE

FTCl. Cl AT HZENBEE . ERELREE.
FzC1 FEHBEELS

PN — _te 3T SO e . SIS ) o
%;? 222; ii;;;f *%;;2?“ BN (mg/kg) | HILEER R (mglkg)
0.25 6.0~13 14 0.04 0.06
%% 0.50 12~29 12 0.19 0.21
1.00 14~22 17 0.31 0.39
. 0.25 9.0~19 38 0.10 0.26
igﬁ;‘; 0.50 7.0~29 25 0.22 0.39
1.00 5.0~21 15 0.28 0.46
0.25 6.0~19 22 0.04 0.09
jed 0.50 6.0~16 20 0.12 0.20
1.00 11~21 18 0.30 0.40
0.25 6.0~15 15 0.05 0.07
e 0.50 10~32 12 0.17 0.19
1.00 7.0~10 16 0.25 0.40
0.25 6.0~15 38 0.04 0.18
%j 0.50 8.0~25 15 0.14 0.21
1.00 7.0~12 17 0.20 0.43
0.25 7.0~16 37 0.07 0.23
3k 0.50 11~25 23 0.23 0.35
1.00 7.0~12 19 0.22 0.45
0.25 7.0~17 30 0.06 0.20
i< 0.50 10~28 23 0.23 0.34
1.00 8.0~16 22 0.27 0.54
0.25 5.0~18 34 0.07 0.23
W 0.50 9.0~27 18 0.23 0.28
1.00 8.0~15 9 0.30 0.33
0.25 4.0~17 29 0.06 0.20
e 0.50 9.0~28 11 0.16 0.20
1.00 7.0~19 12 0.29 0.38
44 =Ty 0.25 9.0~19 36 0.10 0.26
BRI 0.50 7.0~20 20 0.22 0.39
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o =K SrIs | Sz e R
4;;% fﬁ;ﬁ; ’ﬁ;};ﬁf *%;;;jm WM (mg/kg) | HILEER R (mglkg)
1.00 5.0~14 16 0.28 0.46
0.25 6.0~18 20 0.08 0.23
K () H 0.50 8.0~18 9 0.16 0.18
1.00 9.0~14 15 0.32 0.52
0.25 10~17 25 0.09 0.21
= 0.50 8.0~15 25 0.14 0.23
1.00 50~12 15 0.23 0.45
0.25 6.0~16 15 0.07 0.10
FH (b) B 0.50 8.0~15 1 0.15 0.19
1.00 14~18 14 0.38 0.45
0.25 9.0~23 35 0.08 0.22
FH (k) 0.50 8.0~12 13 0.16 0.22
1.00 8.0~10 32 0.25 0.76
0.25 9.0~20 11 0.08 0.10
K (a) 0.50 13~19 27 0.13 0.24
1.00 8.0~17 17 0.27 0.37
0.25 6.0~23 31 0.06 0.15
gfiFf (1, 2, 3-cd)
" 0.50 7.0~15 21 0.15 033
1.00 4.0~13 18 0.34 0.51
0.25 50~17 35 0.08 0.18
I (a, ) 0.50 50~13 15 0.14 0.26
1.00 7.0~12 14 0.28 0.46
0.25 6.0~19 23 0.07 0.11
FH (ghi) 0.50 50~13 20 0.14 0.25
1.00 7.0~12 18 0.26 0.45
e RIREER RN 20 WA AR, SIERAEFER, FAWORAE, BRISE G, e 2 R A EWORGETT A E IR,

AR BT - SRS o M 3R AT
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Mize C.2 7 ERVERELS

Wa N IR B2 FfEy | EeRY | S5% =
4Rk PR (mg/kg) il <o | oo | (p£2550 %
o

bt 1.00 44~178 62 13 62426

% FHE L 1.00 44~77 60 13 60+26

RALY | 1.00 53~81 63 11 63+22

o bt 1.00 63~85 72 9 72+18

) FHE L 1.00 72~114 93 20 93+40

RALY | 1.00 68~91 79 20 79420

(i 1.00 53~81 64 13 64+26

A HHEL 1.00 44~78 72 11 72422

RALY | 1.00 48~87 65 15 65+30

W+ 1.00 48~80 65 14 65+28

—AE BHEL 1.00 60~85 72 12 72424

RALY | 1.00 53~86 70 9 70+18

W+ 1.00 48~80 79 21 79+42

] BHEL 1.00 66~92 79 15 79+30

TR 1.00 74~87 79 8 79+16

W+ 1.00 55~124 91 24 91+48

3k BHE L 1.00 62~96 100 14 100+28

RALY | 1.00 84~122 85 13 85+26

W+ 1.00 67~107 81 15 81430

58 HHE L 1.00 88~96 91 4 9148

RALY | 1.00 71~100 86 10 86+20

W+ 1.00 73~101 89 24 8948

W HHE L 1.00 76~96 102 14 102428

TR 1.00 58~121 84 11 84422

W+ 1.00 56~117 88 22 88+44

2 BHEL 1.00 75~111 102 14 102428

TR 1.00 73~101 82 12 82+24

. W+ 1.00 77~93 85 8 85+16

- js,g;ff@f du PHE -+ 1.00 6785 76 7 76+14

RALY | 1.00 65~120 107 10 10720

PR+ 1.00 59~125 92 22 92+44

#IF () E FHE L 1.00 76~116 103 15 103+30

TR 1.00 78~105 85 10 85+20
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W o Inbm e B2 &SSO R NETeS ] %
27 Friade mgky | EE 0 | oo | ‘ )%
o
W+ 1.00 57~118 88 24 88+48
= HHE L 1.00 75~111 101 13 101426
RALY | 1.00 79~113 80 15 80+30
W+ 1.00 59~125 85 25 85+50
I (b) HHEL 1.00 76~116 104 22 104+44
RALY | 1.00 78~105 86 14 86+28
W+ 1.00 72~105 92 26 92452
I (k) WH HHE L 1.00 71~109 97 15 97+30
RALY | 1.00 55~123 87 12 87+24
W+ 1.00 42~81 61 13 61426
Kt () B HHEL 1.00 56~99 80 15 80+30
RALY | 1.00 60~97 74 15 74430
W+ 1.00 52~143 93 33 93+66
Bfigf (1, 2, 3-cd)
o HHE L 1.00 69~132 98 21 98+42
RALY | 1.00 68~102 77 18 77+36
(i 1.00 51~122 94 27 94454
ZGF (a, b B HHEL 1.00 67~128 97 21 97+42
RALY | 1.00 70~125 87 15 87+30
bt 1.00 49~133 93 33 93466
#HIE (ghi) B HHEL 1.00 64~118 93 19 93438
RALY | 1.00 67~117 85 14 85+28

T EIREERY 20 FOSCBRRE R, ZINERURAE I, BGRAT, BERSIE il Ak, R M RO A T B IR
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	附录B（资料性附录）目标化合物的测定
	附录C（资料性附录）方法的精密度和准
	本标准规定了测定土壤和沉积物中16种多环芳烃的气相色谱-质谱法。
	本标准规定了测定土壤和沉积物中多环芳烃的气相色谱-质谱法。
	本标准适用于土壤和沉积物中16种多环芳烃的测定，目标物包括：萘、苊烯、苊、芴、菲、蒽、荧蒽、芘、苯并
	当取样量为20.0 g，浓缩后定容体积为1.0 ml时，采用全扫描方式测定，目标物的方法检出限为0.
	本标准内容引用了下列文件或其中的条款。凡是不注明日期的引用文件，其有效版本适用于本标准。 
	GB 17378.3海洋监测规范 第3部分：样品采集、贮存与运输
	HJ/T 166土壤环境监测技术规范
	HJ 783              土壤和沉积物  有机物的提取  加压流体萃取法
	除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂。实验用水为新制备的超纯水或蒸馏水。
	4.1 丙酮（C3H6O)：农残级。
	4.2 正己烷（C6H14)：农残级。
	4.3 二氯甲烷（CH2Cl2)：农残级。
	4.4 乙酸乙酯（C4H8O2)：农残级。
	4.5 戊烷（C5H12)：农残级。
	4.6 环己烷（C6H12)：农残级。
	4.7 丙酮-正己烷混合溶剂：1+1。
	   用正己烷（4.2）和丙酮（4.1）按1:1体积比混合。
	4.8 二氯甲烷-戊烷混合溶剂：2+3
	   用二氯甲烷（4.3）和戊烷（4.5）按2:3体积比混合。
	4.9 二氯甲烷-正己烷混合溶剂：1+9
	   用二氯甲烷（4.3）和正己烷（4.2）按1:9体积比混合。
	4.10 凝胶渗透色谱流动相：乙酸乙酯（4.4）-环己烷（4.6）混合溶剂（1+1），或按仪器说明书
	4.11 硝酸：ρ（HNO3）=1.42 g/ml，优级纯。
	4.13 铜粉（Cu）：纯度为99.5%
	 使用前用硝酸溶液（4.12）去除铜粉表面的氧化物，用实验用水冲洗除酸，并用丙酮（4.1）清洗后，用
	4.14 多环芳烃标准贮备液：ρ=1000 mg/L～5000 mg/L，市售有证标准溶液。
	4.15 多环芳烃标准中间液：ρ=200 µg/ml～500 µg/ml
	用丙酮-正己烷混合溶剂（4.7）稀释多环芳烃标准贮备液（4.14）。
	4.16 内标贮备液：ρ=5000 mg/L
	萘-d8、苊- d10、菲- d10、- d12和苝- d12，市售有证标准溶液。亦可选用其他性质
	4.17 内标中间液：ρ=200 µg/ml～400 µg/ml
	用丙酮-正己烷混合溶剂（4.7）稀释内标贮备液（4.16）。
	4.18 替代物贮备液：ρ=2000 mg/L～4000 mg/L，市售有证标准溶液。
	2-氟联苯和对三联苯-d14；亦可选用氘代多环芳烃做替代物。
	用丙酮-正己烷混合溶剂（4.7）稀释替代物贮备液（4.18）。
	4.20 十氟三苯基膦（DFTPP）：ρ=50 mg/L，市售标准溶液。亦可采购较高浓度DFTPP标
	4.21 凝胶渗透色谱校准溶液：含有玉米油（25 mg/ml）、邻苯二甲酸二（2-二乙基己基）酯（1
	4.22 干燥剂：优级纯无水硫酸钠（Na2SO4）或粒状硅藻土。
	    置于马弗炉中400℃烘4 h，冷却后装入磨口玻璃瓶中密封，于干燥器中保存。
	4.23 硅胶吸附剂：75 µm（200目）~150 µm（100目）
	置于表面皿中，以铝箔或锡纸轻覆，130℃活化至少16 h，取出放入干燥器中冷却、待用。临用前活化。
	4.24 玻璃层析柱：内径20 mm左右，长10 cm～20 cm，具聚四氟乙烯活塞。
	4.25 硅酸镁净化小柱：填料为硅酸镁，1000 mg，柱体积为6 ml。
	4.26 石英砂：150 µm（100目）~ 830 µm（20目）
	置于马弗炉中400℃烘4 h，冷却后装入磨口玻璃瓶中密封保存。
	4.27 玻璃棉或玻璃纤维滤膜：使用前用二氯甲烷（4.3）浸洗，待二氯甲烷（4.3）挥发干后，贮于磨
	4.28 载气：高纯氦气，纯度为99.999%以上。
	5.1气相色谱/质谱仪：电子轰击（EI）电离源。
	5.2色谱柱：石英毛细管柱，长30 m，内径0.25 mm，膜厚0.25 (m，固定相为5%-苯基
	5.3 提取装置：索氏提取或加压流体萃取仪等性能相当的设备。
	5.4凝胶渗透色谱仪（GPC）：具254 nm固定波长紫外检测器，填充凝胶填料的净化柱。
	5.5浓缩装置：旋转蒸发仪、氮吹仪或其他同等性能的设备。
	5.6 真空冷冻干燥仪：空载真空度达13 Pa以下。
	5.7 固相萃取装置。
	5.8一般实验室常用仪器和设备。
	6.1 样品的采集与保存
	土壤样品按照HJ/T 166的相关要求采集和保存，沉积物样品按照GB 17378.3的相关要求采集和
	6.2水分的测定
	土壤样品干物质含量测定按照HJ 613执行，沉积物样品含水率测定按照GB 17378.5执行。
	6.3 试样的制备
	6.3.1 样品准备
	将所采土壤或沉积物样品置于搪瓷或玻璃托盘中，除去枝棒、叶片、石子等异物，充分混匀。称取20 g（精确
	注1：也可采用真空冷冻干燥仪（5.6）对样品进行脱水，将冷冻后的样品进行充分研磨、均化成1 mm左右
	详细步骤按照HJ 783执行。
	6.3.2 提取
	6.3.2.1 提取方法可选择索氏提取、加压流体萃取等方法。
	索氏提取：在制备好的土壤或沉积物样品中加入80.0 µl替代物中间液（4.19），将全部样品小心转入
	加压流体萃取按照HJ 783执行。
	6.3.2.2 如果提取液（6.3.2.1）存在明显水分，需要过滤和脱水。在玻璃漏斗上垫一层玻璃棉或
	6.3.3 浓缩
	浓缩方法推荐使用以下两种方式。
	6.3.3.1氮吹浓缩
	开启氮气至溶剂表面有气流波动（避免形成气涡）为宜，用正己烷（4.2）多次洗涤氮吹过程中已露出的浓缩器
	若需净化，直接将提取液（6.3.2）浓缩至约2 ml。当选用凝胶渗透色谱法时，继续加入约5 ml凝胶
	6.3.3.2旋转蒸发浓缩
	根据仪器说明书设定加热温度条件，若不需净化，将提取液浓缩至约2 ml，用一次性滴管将浓缩液转移至具刻
	若需净化，直接将提取液（6.3.2）浓缩至约2 ml，并全量转移至具刻度浓缩器皿。当选用凝胶渗透色谱
	6.3.4 脱硫
	    浓缩后的提取液（6.3.3）颜色较深时，须进行脱硫。在制备好的硅胶层析柱或活化后的固相萃取柱
	若使用凝胶渗透色谱净化（6.3.5.3），可省略脱硫步骤。
	6.3.5 净化
	本方法推荐使用硅胶层析柱、硅酸镁净化小柱和凝胶渗透色谱3种净化方式。
	6.3.5.1 硅胶层析柱净化
	    （1）硅胶层析柱制备
	在玻璃层析柱（4.24）底部填入玻璃棉（4.27），依次加入约1.5 cm厚的无水硫酸钠（4.22）
	（2）净化
	用40 ml戊烷（4.5）预淋洗制备好的硅胶层析柱，淋洗速度控制在2 ml/min，在上端无水硫酸钠
	另用25 ml二氯甲烷-戊烷混合溶剂（4.8）洗脱，并全部收集此洗脱液，待再次浓缩（6.3.6）。
	6.3.5.2 硅酸镁净化小柱
	将硅酸镁净化小柱（4.25）固定在固相萃取装置（5.7）上，用4 ml二氯甲烷（4.3）淋洗净化小柱
	6.3.5.3 凝胶渗透色谱净化
	（1）凝胶渗透色谱柱的校准
	按照仪器说明书对凝胶渗透色谱（GPC）柱进行校准，GPC校准液（4.21）得到的色谱峰应满足以下条件
	多环芳烃的收集时间限定在玉米油出峰后至硫出峰前，苝的色谱峰出现后，立即停止收集。
	（2）净化
	配制一个校准曲线中间点浓度的多环芳烃混合标准溶液，按照校准时确定的收集时间，将混合标准溶液全部通过净
	    将浓缩后的提取液（6.3.3），用GPC的流动相（4.10）定容至GPC定量环需要的体积，按
	6.3.6  浓缩、加内标
	净化后的试液（6.3.5）再次按照氮吹浓缩或旋转蒸发浓缩（6.3.3）的步骤进行浓缩、加入适量内标中
	6.4 空白试样的制备
	   用石英砂（4.26）代替实际样品，按照与试样的制备（6.3）相同步骤制备空白试样。
	7.1仪器参考条件
	7.1.1 气相色谱参考条件
	7.1.2 质谱参考条件
	电子轰击源（EI）；
	离子源温度：230 ℃；
	离子化能量：70 eV；
	接口温度：280 ℃；
	四级杆温度：150 ℃；
	质量扫描范围：45 amu~450 amu；
	溶剂延迟时间：5 min；
	扫描模式：全扫描Scan或选择离子模式（SIM）模式。
	取5个5 ml容量瓶，预先加入2 ml丙酮-正己烷混合溶剂（4.7），分别移取适量的多环芳烃标准中间
	图1  十六种多环芳烃的质谱总离子流谱图
	7.3 试样的测定
	将待测的试样（6.3.3或6.3.6）按照与绘制校准曲线（7.2.2）相同的仪器分析条件进行测定。
	将空白试样（6.4）按照与试样的测定（7.3）相同的仪器分析条件进行空白试样的测定。
	标准系列第i点中目标化合物的相对响应因子（RRFi），按照公式（1）计算。             
	6家实验室分别对20 g两种实际土壤样品和一种沉积物样品进行了加标回收率测定，加标浓度为1.00 m
	精密度和准确度数据详见附录C。
	每批样品（不超过20个样品）须做一个空白试验，测定结果中目标物浓度不应超过方法检出限。否则，应检查试
	   校准曲线中目标化合物相对响应因子的相对标准偏差应小于或等于20%。否则，说明进样口或色谱柱存在
	连续分析时，每24 h分析一次校准曲线中间浓度点，其测定结果与实际浓度值相对标准偏差应小于或等于20
	每批样品（最多20个样品）应分析1对平行样，平行样测定结果相对偏差应小于30%。
	 每批样品（最多20个样品）应分析1对基体加标样品。土壤和沉积物加标样品回收率控制范围为40%～15
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