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KB BHlmUEEMRINE
AEBIE-BEREAEFETHRIEE

EE AGERERMRFIFRERRE AR MM ASMT, BCH 32 N 78 XA P T,
BAER AR EZ R MB TP R, 8 =M AR AN -

1 EAEHE

AFRHERLE T W2 K A A WL A A (R €l - F B & 55 58 TR I v

AFRAEE T HIERIK . HUROK ., MK, AR KR T KR = T 545 (DDT) « =T
Y (TDT) . —ZHEY (DPT)  =F#EY (TPT) HIMIE.

MR HZERGE, BUFEREA 1L, WREEECN 1 ml, #EFEEN 20.0 pl B, 7724 H RN
0.003 pg/L~0.005 pg/L, 5% FIRA 0.012 ug/L~0.020 pg/L; 4K F B, B E
9200 pl B, VAR HIBR A 3 pg/L~5 pg/L, M NIRA 12 pg/L~20 pg/L. 7 WL A

2 HseMsImxH

AFRAEGI T RSO 0 253K FURANE B I 51 I SCHE, oA JORATE T A it o
GB/T 14581  7KJii WHTEAIZK PERFEH AR 45 3

HJ 442 AT J7 M 5 0 RV

HJ/T 91 iy 2 AR 7K e ARG

HJ/T 164 iR K RS R

HI/T 493 IKJBE i PR DR A AN BB AR R

3 FERE

K HIA NG S DB A BGE & R BRI 5, TR G 2, B 555
BT ABOE G E . ARIEOR BRI [RE N, AMREER.

4 AR

BRAE A UL, oIk B4 FH A5 G L S b o 1) 4 A 4 70 A S 3 B K
4.1 ZfF (CHaND: WRAH G4l
4.2 418 (CH3COOH): g4k,
4.3 =M (CeHisND: g4l
4.4 W (CH;OH): WAHEIEAE,
4.5 AR (CH;COCH;): SAHfig4l,
4.6 “HFH (CHLL): REED



4.7 SALHY (NaCD : g4,

7E 400°C NHIRE 2 h, B EHGE T T8 HRAT
4.8 hER: p (HCD =1.19 g/ml, g4l
4.9 FHRIEW: 1+1 (V/V).

L 50.0 ml 2hIR (4.8), FHELIGH/KFEZ 100 ml.

4.10 ERFRIFEW: 1+99 (V/V).

HH 1.0 ml #hE (4.8), HSLEGH/KFBEE S 100 ml.
4.1 JTKBRERS (NaxSO4) .

T 400°C FHIKE 4 h, AHET TSR
4.12 HHGIHEL W p=1000 mg/L.

HERAFREL 13.05 mg CR5HAE] 0.01 mg) — T34 11.22 mg = T &P, 12.60 mg
TOREEE M) 1142 mg —REEMSAREYI L, AT HEE (4.4) BUNEH (4.5 B, ER
£ 10.00 mlo {E-18CHARFM T, AIERAF 1 4F. AT BRI LA UEFR HEVE T o
4.13  HAHGIREMS M p=10.0 mg/L.

HE 1.0 ml AHUEARAET W (4.12) HAFE (4.1 &% % 100 ml. 1E-18 CA R
T, ARAF 20 Ko
4.14 e iSLIERE: 0.22 pm.

4.15 FIR M FLIERE: 0.22 pm.
4.16 @ AEALT 99.99 %.
4.17 HMIIAR: 80%R S 20% ARG (VIV), SAMASMAEIAET 99.99%.

5 {YEEANEE

BRAERSA U, A B AT & B Kb A RBOH A
5.1 HUEREE SR TRFUEAC RSN IEHI It FERARHE . SHEIHE A LR AR

pizen

E o

5.2 WAHEIEAL

5.3 it RPN 5.0 um, FEK 250 mm, NE 4.6 mm [ Cis A, BB SO
o

IR HE: TR 8RR E . KD IRAAS . B ACEOL & 1 R AH 2 1) B4
SR 2F: 2000 ml.

FREFERI: 2.0 ml
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RPIS

IR CERAE 2.5 LKME, IINEEERR (4.9 , WTTHEM pH<2. HEMEDL. #
i (4°C) BHIARAE . RAFEBUER, FAE 24 h NIERFEMA, B ATRAE 7d; R
Y EFRHERRARS, FE S NIAE 24 h AT HT 58 HE

6.2 HEERIHIE
6.2.1 RKRERGE

6.2.1.1 #H

BRI E 2=, WELL pH, 25 pH KT 2, H 2R (4.9) AN pH<2. &HL 1000
ml FE 5T 2000 ml 20300 FH S, II 30 ¢ SALEA (4D 5] N 60 ml (1) =& H )it (4.6),
%Y Smin, FESE, KAV HEHBGE, B 60ml & F L (4.6) ZEIH
K, B ZIRERR, FTKRER (4.12) BiK.

S WEREROS R A, ATLCR AR B0 BRI AR IE L

2 KRS 29> NaCl & .

VE 30 EVRAILIR P It o Bt 5 RS A AR PR AR I A R
6.2.1.2 W4

FIRYESR B (5.4) BAERBIREEL 0.5 ml, A 1 ml ZHE (4.1, iIR4EE 2 0.5 ml,
MEEMOKE 4.0 w452 Ik, BEHRIHERSE 1.0ml. LUK (4.14) W5, BT
BEEFERR (5.6) ., £,

6.2.2 EREHHE

PR IRE E SR, WEH pH, R (4.9) FEATEES pH<2. B 1.0 ml ZKkE S5
(4.15) bk, JEMUCEEREOREST (5.6) F, FHE 1.0ml 285 (4.1) ¥EkiZIemE, ¥k
B AR RN (5.6) 1, FF.

6.3 ZHIRFEHEIE
PASEIS KA B RS, FIRRAE IS % (6.2) AHTFN A5 R i & 2 (ki

~

TSR

7.1 UESEEEFEH

~
N

A RHEeIESEEY

7111 FEE: V(2 I VOK) D V(ZRR) D V(Z4E)=65:23:12:0.05.
7.1.1.2 JiiE: 0.8 m/min.
7.1.1.3 @FHEE: 20.0 pl.

7.1.2 HEREBEFBETHRESESRNY

ICP-MS & %/ W% 1.



=1 ICP-NS TIERHGREH

Z ¥ gIEN

SR 1600 W
KAEURE 9.0 mm

LB TFRMAESR (ERD 15.0L * min’!
R (&S0 0.00 L « min!
A (@O 0.55 L * min’!
AR CREIRES) 0.25L * min™
KEEHEE R 1.0 mm
HHHEE R 0.4 mm
KA ][] 43 %
KA [H] 1200 s

For I T 2% 16 | 18gp | 120Gp

7.2 FRERZEVES
7.2.1 FRERTINEIE

7. 211 IR ZEBCERRHE R A%

WA WG bR A VAR (4.13) IR AR (7.1.1. 1D F#RE % 10.0 pg/L20.0 pug/L+ 50.0 pug/L-
100 pg/L+ 150 pg/L. 200 pg/L HIAnE RS, WAAERR ARG (5.6) .
7.2.1.2 BEEHEREEARE RV H] 2%

W A5 WG B v A5 VAT (4.13) F SRR VA (4.10) BB % 10.0 png/L+ 20.0 pug/L+ 50.0 pug/L-
100 pg/L+ 150 pg/L. 200 pg/L HIbsE RS, WAAERREARE G (5.6) .

7.2.2 FRERMZAEE L

B 20.0 Wl ARHERFIEW, JEANBAH OIS, LIRS HRIE (7.0 BATIE, UH
PRV BENREAAR, W RAE N ARAR,  Zaifill it 2k o

7.3 MmO
B 20.0 pl FE (6.2) , $2 M8 S hp it 2 28 AR [R) B D BRI T I E
7.4 ALK

I 20.0 pl FHEAFE (6.3) , BSFEHT (7.3) MHEZERHATINE .
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HE 40 5 B Bsf ) s e o
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1-—2REY (DPT); 2- T34 (DBT); 3-=Z3:4 (TPT); 4-=T 34 (TBT)

1 AL Ao i
8.2 #ERIE
8.2.1 ZHUX
FEM AR, AKX (D BT

:/OlXV
P v,

A
P R eh B BB IR R, pe/L;
P pybru i T R R LB B R B, pg/Ls
V—— R AR, mls
Vo—REEUKFEARL, ml.

8.2.2 HEHHE
FEM AL R EIRE, SR AR (2 #ATiT5.

p=p, xDx2

A
P R b B BB IR RR I, p/L;
P dybru i T R R LB P R B, pg/Ls
D —FE GRS
2—FESVAFA) 2 £ (1.0ml BEfb+1.0ml 2.
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8.3 ZRERT

DE G5 RN E S 05 0 IR R B — 2L, e 2 IR = A T
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9 HEEMERE

9.1 %

Tt

T

6 FKSLI E XA HLE IMFRIK BN 0.100 pg/L FIHEZR 7K. 0.020 ng/L FIH T ZKF 0.020 pg/L
(RHE KRR S AT 6 Y I E , SR 0e 5 ARE NS B A 22 Ya L 2 0N 1.6 %~5.1 % 2.4 %~
9.9 % 2.5 %~9.8 %, S5a: 5 8] AH X b A i 22 98 B 43 A 2.0 %~3.5 % 3.1 %~5.9 %Al
4.6 %~13 %, B2 MERIEE 5N 0.007 pg/L~0.010 ug/L. 0.003 ug/L~0.004 pg/L 1 0.003
ug/L~0.005 ug/L, FEHLMHEFRYE 4> 514 0.008 pg/L~0.011 pg/L 0.003 ug/L~0.005 pg/L
0.003 pg/L~0.008 pg/L.

6 X ILI8 =X A NG AR FE Y 100 pg/L B AR WET5 7K FN 200 pg/L Tl 7K FE i dE 4T 6
REENE, SZU0E PN AR bR 22 Ta B2 008 0.8 %~5.5 %M1 0.9 %~4.6 %, 556 = [H]4H
S hr AR 2 VO 3 TN 3.2 %~ 12 %M1 1.3 %~9.4 %, ERMERIEE S5 4 ng/L~8 ng/L
A 10 pg/L~15 pg/L, FILHEFRYEE 43 708 10 pg/L~37 pg/L F 15 pg/L~47 pg/L.

9.2 ERRE

6 FK LI E XA N MFRIK BN 0.100 pg/L FIHEZR 7K. 0.020 ng/L FIH T ZKF 0.020 pg/L
(K EEAT I 52 , AR RS2 43 A 74.6 %~90.3 %+68.5 %~93.0 %A1 69.0 %~109 %,
TR [ 6 5 22 AE YE B2 9N 77.5 %+3.2 %~86.1 %=+5.0 % 78.8 %+12.4 %~85.9 %=+8.4 %
F177.3 %+7.2 %~90.3 %+24.2 %.

6 K SEIG XA LB INFR AR E N 100 pg/L 1A TG 15 KR 200 pg/L Tl R K AE i 34T
SE, IR EIS RIS 40 5 80.4 %~ 106 %A1 80.5 %~102 %, A [EI Y fie & AH T 43 31
N 86.4 %£5.6 %~93.7 %+13.2 %Fl 86.4 %+16.6 %~94.3 %£7.0 %.

i a5 FEE AR At 52 1) AR B8 LI 3% B

10 FREFRIEMREITE

101 SIS (I 45 SR NAR T 7 VEA HE PR

10.2 B 20 MRE R EVEIL (D F 20 /NRE /AL Z00FH s o 28 1) R (D9 B s AT 1 IO
HERAZ, PRAERAZ AR ZE R <<20%, 75 WS B4R 5 IR, Bpr il brit d 2k . vl th 2211
FHIR RENY. =0.99.

10.3 B 20 MR R EUEEIK (D 20 MRES/ALD ROERE— AR R TPAT 08T, AT
TED & 45 SR (R AE T s 22 . < 20% o

10. 4 FEHURE G R —ADFERIIER,  IIAR ISR RIAE 65%~120%[7] .
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KR AERA NIRRT R, R0 TR A S ALt AT Ab 2

12 FEEWM

12,1 HAEHE S AR B DUEIEE T, NG 25 AT T Bedm st A e lsr i e, i 2

B A
12.2 FrA BRI RTT, HFRMHH 5% (4.8) WiRIRIE 24 h LL I,



MR A
(FSE MR
T3 A B9 H PR AN E T PR

AL B st Sk t FRATIN E R IR ALl
® A1 ZEHUER H BRADE T PR

Frs &R KR (pg/L) Mg TR (ug/L)
1 ZREY 0.003 0.012
2 ZTEY 0.005 0.020
3 =ZREY 0.003 0.012
4 =THEY 0.003 0.012

FLIRHEAHES H AR S P IS BRATIE N IR W3R A2,
® A2 EEEEERG HBRFLNE TR

s W& LR PR (pg/L) M5 TR (ug/L)
1 TR 3 12
2 T 5 20
3 =RE 3 12
4 =THY 3 12




B.1 AL

REUERE BRI AR NAE B.1.1.

e

Mi% B
4 BsR)

AR R EFUERE

#=B.1.1 ZBUABEE
e WwEM CAS & FF i wE SIS 2 P AR X BRAE SEIG A bR AE | EEMIR | HIUER R
=2 =) N N
B Tk (pg/L) ImZETEE (%) ImZETEE (%) r (pug/L) (ng/L)
R IK 0.100 24 ~ 5.1 3.1 0.010 0.011
R
1 1135-99-5 | HiF7K 0.020 34 ~ 99 7.8 0.003 0.005
14 ,
K 0.020 48 ~ 8.5 4.6 0.003 0.003
- K 0.100 24 ~ 49 2.9 0.009 0.010
2 - 683-18-1 | iRk 0.020 29 ~ 99 4.9 0.004 0.004
4 ,
K 0.020 7.5 ~ 938 13 0.005 0.008
. R IK 0.100 1.6 ~ 3.7 3.5 0.007 0.011
BN
3 639-58-7 | HiFK 0.020 24 ~ 8.8 5.9 0.003 0.004
14 ‘
K 0.020 25 ~ 94 8.7 0.004 0.006
. R IK 0.100 1.9 ~ 3.7 2.0 0.007 0.008
4 - 1461-22-9 | Hi K 0.020 3.6 ~ 8.6 3.1 0.003 0.003
4 ,
K 0.020 39 ~ 79 9.3 0.003 0.005
ARG FE V55 5 % B.1.2,
FB.1.2 ZEHULERE
&Y SEBRRE SRR TR JE 5 i B = —
75 CAS 5 P 2T 0 S P+25-(%
ZFR - E (ug/L) (ng/L) P(%) P P( )
K 0.000 0.100 71.5 24 775+48
R
1 x5 1135-99-5 HR K 0.000 0.020 78.8 6.2 78.8 +12.4
S
HEK 0.000 0.020 77.3 3.6 773+72
- HRIK 0.000 0.100 86.1 2.5 86.1+5.0
2 - 683-18-1 HR K 0.000 0.020 85.9 42 85.9+8.4
)
WK 0.000 0.020 90.3 12 90.3 £24.2
o HF K 0.000 0.100 86.0 3.0 86.0+6.0
=K
3 545 639-58-7 R IK 0.000 0.020 83.7 5.0 83.7+10.0
K 0.000 0.020 88.2 7.6 88.2+15.2
- HuZRK 0.000 0.100 80.2 1.6 80.2+3.2
4 ;;% 1461-22-9 HR K 0.000 0.020 84.8 2.7 84.8+5.4
S
WK 0.000 0.020 80.6 7.5 80.6 +15.0

B.2 BRI




EARMHER LS S R L B2 1.

F B2 EE#HELIEZE
SRS AR XS L -
Fo| WED . Ff i wE Af e S 6 = (A AE X b EEMRE | BOUHER
CAS 5 . A m TS |
5 2K ik (pg/L) o0 WERZEVE (%) (pg/L) (ng/L)
(]

N HETETE 7K 100 1.6 ~ 4.7 12 8 37
1 1135-99-5

F4 TRk 200 15 ~ 39 94 13 47

=7 HETETE K 100 1.0 ~ 2.1 7.6 4 20
2 683-18-1

FHP TolkEK 200 09 ~ 238 3.7 10 21

=% HETETE K 100 0.8 ~ 3.9 7.1 6 19
3 639-58-7

) TolkEK 200 1.7 ~ 44 4.4 15 26

=T HEETE K 100 15 ~ 55 3.2 7 10
4 1461-22-9

) TRk 200 14 ~ 46 1.3 15 15

BRI R S R LK B.2.2,
FzB22 HEHHLERE

WA SEBREEAR | bR SRR = —
75 CAS 5 P 2T 0 S P+25- (%

R e B (ug/L) | #E (ug/L) P(%) P P( °)

S HETETE 7K 0 100 92.3 11 9234214
1 1135-99-5

Y TolkEK 0 200 86.4 8.3 86.4 +16.6

=T HETETE K 0 100 92.8 7.3 92.8 +14.6
2 683-18-1

2 TolkEK 0 200 94.3 3.5 943 +7.0

= HETETE K 0 100 93.7 6.6 93.7 +13.2
3 639-58-7

14 TRk 0 200 88.5 3.9 88.5 +7.8

=% HETETS K 0 100 86.4 2.8 86.4 +5.6
4 1461-22-9

Y TRk 0 200 91.3 1.2 913 +24

T CAS SXf KI5 N A L -
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	1　适用范围
	2　规范性引用文件
	3　方法原理
	4　试剂和材料
	4.1　乙腈（C2H3N）：液相色谱纯。
	4.2　乙酸（CH3COOH）：优级纯。
	4.3　三乙胺（C6H15N）：优级纯。
	4.4　甲醇（CH3OH）：液相色谱纯。
	4.5　丙酮（CH3COCH3）：气相色谱纯。
	4.6　二氯甲烷（CH2Cl2）：农残级。
	4.7　氯化钠（NaCl）：优级纯。
	在400℃下灼烧2 h，冷却后于干燥器中保存。
	4.8　盐酸：ρ（HCl）= 1.19 g/ml，优级纯。
	4.9　盐酸溶液：1+1（V/V）。
	量取50.0 ml盐酸（4.8），用实验用水稀释至100 ml。
	4.10　盐酸溶液：1+99（V/V）。
	量取1.0 ml盐酸（4.8），用实验用水稀释至100 ml。
	4.11　无水硫酸钠（Na2SO4）。
	于400℃下灼烧4 h，冷却后于干燥器中保存。
	4.12　有机锡标准贮备液：ρ=1000 mg/L。
	准确称取13.05 mg（精确到0.01 mg）二丁基氯化锡、11.22 mg三丁基氯化锡、12.6
	4.13　有机锡标准使用液：ρ=10.0 mg/L。
	量取1.0 ml有机锡标准贮备液（4.12）用乙腈（4.1）定容至100 ml。在-18℃冷冻条件下
	4.14　尼龙微孔滤膜：0.22 µm。
	4.15　聚四氟乙烯微孔滤膜：0.22 µm。
	4.16　氩气：纯度不低于99.99 %。
	4.17　外加气：80%氩气和20%氧气混合气（V/V），氩气和氧气的纯度均不低于99.99%。

	5　仪器和设备
	5.1　电感耦合等离子体质谱仪：配备外加气控制单元、铂采样锥、铂截取锥及有机专用矩管。
	5.2　液相色谱仪。
	5.3　色谱柱：填料粒径为5.0 μm，柱长250 mm，内径 4.6 mm的C18柱，或其它等效色谱柱。
	5.4　浓缩装置：旋转蒸发装置、KD浓缩器、氮吹仪或其它性能相当的设备。
	5.5　分液漏斗：2000 ml。
	5.6　棕色样品瓶：2.0 ml。
	5.7　十万分之一天平。
	5.8　一般实验室常用仪器和设备。

	6　样品
	6.1　样品的采集与保存
	6.2　试样的制备
	6.2.1　液液萃取法
	6.2.2　直接进样法

	6.3　空白试样的制备

	7　分析步骤
	7.1　仪器参考条件
	7.1.1　液相色谱参考条件
	7.1.2　电感耦合等离子体质谱参考条件

	7.2　标准曲线的建立
	7.2.1　标准系列的制备
	7.2.2　标准曲线的建立

	7.3　样品分析
	7.4　空白试验

	8　结果计算与表示
	8.1　定性分析
	8.2　结果计算
	8.2.1　萃取法
	8.2.2　直接进样法

	8.3　结果表示

	9　精密度和准确度
	9.1　精密度
	9.2　准确度

	10　质量保证和质量控制
	10.1　实验室空白测定结果应低于方法检出限。
	10.2　每20个样品或每批次（少于20个样品/批）须用标准曲线的中间浓度点进行1次标准校核，标准校核的相对误
	10.3　每20个样品或每批次（少于20个样品/批）应选择一个样品进行平行分析，平行双样测定结果的相对偏差应≤
	10.4　每批样品应做一个样品加标，加标回收率应在65%～120%之间。

	11　废物处理
	12　注意事项
	12.1　当仪器信号本底较高或出现倒峰时，应检查乙腈和用于配制流动相的试剂纯度，必要时更换试剂。
	12.2　所有玻璃器皿使用前，均需使用5%盐酸（4.8）溶液浸泡24 h以上。

	附录A（规范性附录）方法的检出限和测定下限
	附录B（资料性附录）方法的精密度和准确度

