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FORARLE AR HPHENE

1 SEE

ASCEFFE T R A i ISR B 5 5 v (B —36) R BORE i A € 8 3 R N s v (58
—¥ .
AT A T IR P il g« RS — kR e 2R N2.5 mg/kg; 5 5 N0.1 mg/kg.

2 MetsIRAxH

TN EISCAE R P R I SO R 5| A AR ST AR AN BT D (R 4 R o R 33 H I 5 ST A,
A% H A N F AR ASE F T A SO AN H AR S SO, HEGAR (B3 FTA s &/ T4
A

GB/T 5491 . MWEHEIRFTFE. ke

GB/T 6682 43 #5256 = F A RS A1 36 J7 7%

3 ARIBRMENX

TAIARTEAE i A
3.1

58 mineral oil hydrocarbons, MOH

AWMV SE CEE. BEARS i (. S R st ss) Ay
B RIVFEAEY RS BN E SRR, TR — EmEEEHE (Cio~Cso) BEM G R EFR. 7]
53 R RRVEAT I RN 5 B IR P R

3.2

PAFIEH HI5H  mineral oil saturated hydrocarbons, MOSH
B SCEERTR DL (BRI B I S PR

3.3

FEIEH HH  mineral oil aromatic hydrocarbons, MOAH
THED RN GEBUCHD J7 &R EFR.

3.4

UCM E8IE unsolved complex mixture with hump peaks
W A LT A R SRR G, HAMEEEETESBENEREEY (UCMD
SN

$—% SHEeEE
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4 R

KRG Mh 2 1E e de B s, ARSI AR A U 1A . 70, AR ART Yol 505 7
A i, 23 A e DA S A B T AAS I 2R K SR s O E . AR E B

5 tsrlFnaR

BrdE AA BT, A SO FRR A W al, s 7k GBIT 6682 HIL5E 11— 27K
51 R

5.1.1 IEC¥t (CéHisy CAS5: 110-54-3) : KIELL.

. FORMAEHRE. Bl200 mLIECK, MA10 pLEFE/F5FET WimiR SRl (5.4.1.2) 2%k
X (2-23E T8 g (5.1.6) , JRIEIRAZ100065 (EIR4EZE0.2 mL) , B pLiE NSAH SO & . R
TE SRR AR 0 1 AN 10 mg/L

5.1.2 R (CAS 5: 112926-00-8) : 100~200 H 5% 60~200 um, FHFTE T S35, L (400£25) C
WAL 16 h, WAL B, JBHETERSET, 1T ANH A

5.1.3 FHM (AgNOs, CAS 5: 7761-88-8) .

5.1.4 “&Hk (CHCl, CASS: 75-09-2) : RKE.

E: CEHRA SR EE200 mL S, N0 pLMIRIE/ 5 RN YR A AR TR (5.4.1.2) FI2i
Rl (2-2204) B (5.1.6) , BEKRAZEIET, FH0.2 mLIECKER, B uLiE NSAH SO0 E,
BRI A T i S BN 10 mg/L.

5.1.5 HZ (CeHis, CAS5: 108-88-3) : (a4l
5.1.6 IR (2-25:C5) B (CaoHseO4, CAS 5: 142-16-5) .

5.2 HFIECH

5.2.1 FokE-—E - RBESEA (7542045, ) « 2 HER 75 mL Fckt (5.1.1) 20 mL
TEMHEE (5.1.4) MSmL HZE (5.1.5) TREfd, IR, BUAHILED.

5.2.2 MR (10g/L) : HEFMFEL1 g CHERIZE 0.01 g REERER (5.1.3) THIEBEEIMNERRAM
th, O\ 100 mL CRERAE] 1 mL) /KIEME. 185 . B IED.

5.3 tnEm

—_

IE+—%t (CiiHa4s CAS 5: 1120-21-4) : 2l =98.0%.
IE+=4t (CisHaxs, CAS 5: 629-50-5) : 4iJE=97.0%.

WO OKE (CioHyn, CAS 5: 92-51-3) & 4% =99.0%.
JRHE:ZK (CiHie, CAS 5: 538-68-1) : 4fif¥=96.0%.

1-H%EZE (CiHio, CAS 5: 90-12-0) : 41/ =>95.0%.

2-FHEZE (CiHio, CAS 5: 91-57-6) : 4l =97.0%.
1,3,5-=4UT 3% (CisHzo, CAS 5: 1460-02-2)

Sa-H{ FE (Cy7Has, CAS 5@ 481-21-0) : 4lifE=97.0%.

JE (CaHiy X4 ZZEA, CAS F: 198-55-0) : 4l =99.0%.

SRS IS RIS BRSNS S IS
NV 00 N OO0 o0 A WN
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e BT ke REER S A T AR Y S 5 A R D R R R AR L. PR CERIR O N R i
(5 B AR, TE+ = T MR CORR R O o F) 0 s e iy SR 2 A fff s AR, 2-FRBEZROR - F 2% 43 il
FAF- 55 B 0 0 (¥ PO AR B e A I o So-REES BE s 1,3,5- =40 T ZEZAIFE R M e fh . 2 B ol ¥ dsic
W, FrbSa-E S e n MORURT M0 (3 A, 1,3,5- AR T FEARITE BTG 7R 5 B S I (R A o A
A ity o
5.3.10  n-Cio~n-Cao IEMIIEETR A (1000 mg/L): 4353 &4 i ik FE 1000 mg/L # n-Ciovn-Cii...... .
n-Caon n-Cao, FTANASMEREH S, V] B LA UEFRAEY) A -
5.3.11  n-Cio~n-Cso BicE fr B I (A ¥ (100 mg/L): 433 & i SR FE 100 mg/L ) n-Cio~n-Ci1n-Ciss
n-Cign n-Caon n-Casn n-Cass n-Cass n-Cao Ml n-Cso, FTH WIMAL 3 v H R 73 BREGE ], 0] B0
SEA AR T o
5.3.12 WAk (CAS 5 8012-95-1) : 4l =99.0%.

5.4 tRAERRECH

5.4.1 WAYE S FEN P (MOSHMOAH) YR A& FriEiA R

5.4.1.1 BAFRUEMERIER (10 mg/mL) « AERIFREUEZ HLAi B 75N 100%)5 B E-+—% (5.3.1) |
IE+=4 (532) OOk (53.3) AR (53.4)  1-HHEEZE (53.5) | 2-FEZE (53.6) .
1,3,5- =0T HH (53.7) & 100 mg CHEHIZE 0.1 mg) , 20 BT 10 mL FEHA, HHIREM. T8,
B2, 4 °CTROLIRAE, 6 MH AN,

5.4.1.2 IRBAFRUEEI (125~500 mg/L) : HEMARIUZ LA EITH N 100%H 21 So-HE K (5.3.8)
AIEE (5.3.9) % 50mg CKERAZE 0.1 mg) , BT 100 mL HEMH: AR5, 2HIMEFFEE 2.5 mL IE+—
By RO O, RIEAR. 1-FSEZE, 2-FIHEZE, 1,3,5- U T IR bRUERE 2 7AW (5.4.1.1) F11.25
mL [E+ = brdE g A (5.4.1.1) TR— 100 mL FEHT, HBRERE. 2. R, 4°C i
FARAE, 6 DNMHWAEH . ] B0 S AR EY R -

5.4.2 n-Cio~n-Cao IEFMJSRIRIRETEM (100 mg/L) : MERHFZEL 1.00 mL Ji B34 1000 me/L ()
n-Cro~n-Cao IEFMIBEIEIRA TR (5.3.100 F 10 mL F&EJ+, FHIECKME. 2. B4, 4°CTEDE
RA7, 2 FWMER .

5.4.3 MR

5.4.3.1 & (100 mg/mL) : HEFIFREX 1 g GEREE 0.1 mg) WA AE (53.12) , BT 10 mL
A, HIECKMRE. 8. B, 4°CTFEXRT, 6 MHNMEH.

5.4.3.2 TAFW (10 mg/mL) : #ERIFZEL 1.00 mL AR AT i AR (5.4.3.1) T 10 mL FEHT,
FIECRiRiRe. E&. 5. 4°CRBRRAE, 2 FWEH.

5.5 &

5.5.1 [EAHAERUEFEE : BIEAMB, HK 7~11cm, WAE 11~13 mm, JE# A B4 i

5.5.2 1%RFHER: FREXL 99 ¢ REHIE] 0.01 g) FE TAMEER AN 1 L FRPRs LA s, H
— UM T B IR M 100 mL 1) 10 mg/mL fHRRARVER, i eahbei LA iR &, i
IN5E RS PR G 1 h CRRK R R 22 B T e i 28 AL, AT SIEIRFIR G + ARG ONER T84+,
F 70°CH)E 1 h, 85T 80 °CFTHE 1h, HJaT 90 °CFHE 12h, AEFIGH, BALROTIRIREI IR
17, LR
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5.5.3 03%MRFRER: FREL33 g CRERAE] 0.01 @) 1%4RIRER A 66 ¢ CRERAF 0.01 g) TR T-4MEEfL
FERE 1 L RS A 2588, F4MRS 12 h (AR B 22 B T heks 28 KA RS
B BB B2 B /A7, 2 RN .t mT I SIS 25 s FH R Ak Ae o
A ERIRICTE G o, BTN E KR,
5.5.4 [EAHREEUR:: HURHAE bedh iR ol g B IS ARk DL A (IR AR BB I 75 95 56 LAIE Cbeid vk
ELH IR MEMAEBAEE (55.1) , FEBHEEEEEE, A3 e CHEFE 0.01 2) 0.3%
R, BRI, M. MR R SR A .
SEe B SE TR 66 A0 o A M R AT 552, 807Vt VR0 L A MLRR 25 35 Rl e VB 2 b v VA
(5.4.1.2) THSIEH, FECHMBEEL] mL, #%E72~7.3 580 E . LA T T AR 5 S E
KR e R, DA2-F RSN AR A B B R R, 3,5- R T R A . M5a M S ke, TRIEHAIL3,5- =4
T i DA e L 906, O A R EURE P 4 96 A 4 BT SR
5.5.5 FAf: FTEAMIESLLE QBB E TN Wik .

6 UFEFMEE

6.1 SMEE (BREKIEE TN .

6.2 SHERERE: 100%% — F IR RO AR B4R AR (15 mX0.25 mmx0.1 pm) S GEAH 24 1)
R, e AR E =400 °C.

6.3 HTRF: 0.1 mgf0.01g.

6.4 ik,

6.5 fHIR TR

6.6 IRIEIRARS-

6.7 BEAWEFEAERA: L&KM E RS.

6.8 LWL

7 BRIEPR

7.1 W

F M GB/T 5491 X AOKFE M ATHFFE . 208

FREX 20 g CRERAE] 0.01 g) JOKFE R BIIEOE S, T 20 mL IECHFE. 20 uL MMFIE/ 75 &R
WIME S FRUEIR TR (5.4.1.2) , HAEIRZHIRI 30 min, ## & 30 min CHERLL 3000 r/min #3520 20
min) , W B TRAGH, KRB 10 mL IE ARSI 1R, &9 2 KERGH, BEKRFEZ) 1 mL,
% H.

FE: BRI T B R 2 B I AR (5.5.5) fRAT.

7.2 B

K A P AR RO (5.5.4) LIRFE . BESEIIN 10 mL 1F CUbeahde B A AU 57 L
o FRFEPR b J7 (AR S BT 1~2 mm B, —RPEIMA ARG (7.1 5 el Esn
1~2 mm B 6 mL 1E O ke AT bk Bk MBS 4 S B H W AR AR 5 RRAE IR b 07 3T = JE L 1~2 mm
N, IO 15 mL IE S-S - ZRIE SVEH) (5.2.1) Wdk. FEBTREM 2 mL, WEFESR T
(7 5 mL SREATET Yo SRS S SRR 12~13 mL 52155 &R0 Y. 2> BB USCEE Az A
J5 BRI R AR R 0.3~0.5 mL.
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7.3 MZE
7.3. 1 {UEEEH (5)

DA 7 R, R TRE: 360 °Cs HEFERD: 1 pl; ARRATHERET: &LHEHIE 60 °C, £
£F 3 min, A5 LA 15 °C/min HEAFETHE 120 °C, FLL 25 °C/min FIIEZFTF 2 360 °C, fRHF 6 min; %<
NEA (AiE=99.999%) , Yk 1.8 mL/min; PAKES: ZA (4f5>99.99%) , iiE 40 mL/min; B
KREA (RERKS AN , FE 400 mL/min; S S AL I 22135 B 9 380 °C. AR
FAGHE s 403 ANt S R B 0% (R R AR R R R 4t

7.3 2 {(FEMREE R

HERFEEL 1.00 mL 1) n-Cro~n-Cao I IEASEIETR VA (5.4.2) , E4HRE, B 1 uL NS EIE
10 BL7.3.1 BSR4 sE , 13 B IR B i S il B o DA n-Coo T RUAZ IR, 43T E n-Cion
n-Cii~ ...... v n-Czov n-Cao FHXT T n-Coo HIUETHIAR LUAR,  LUAENAE 0.80~1.20.

HERIAZEL1.00 mLBA A IS AR (5.4.3.2) T 10 mLAEEIRAF, IIAN200 pLIE AR/ 75 &R )
TR AARER (5.4.1.2) , FHIECKMREE. 22, B B pLiE NSHERE, PA7.3. 13451
Mg . U CHERCOLEANEY), BT ERARA R R, B RIEI0%~110%.

7.3.3 AENE

Rkl (7.2) FENRGIEA, P 7.3.0 BICERSRATRINE 20045 BV AR AN S & fea Pnith 1 il
B, 0l LA T el 2- HE 2508 WARYITH S A A 5 & e Wl i & 8 (mg/kg)

7.3.4 zZ=ARE

BRAIARESL, #2008 7.1~7.3 AT #8AE . 23 G i) UM Gl B AN & T ™ 0l 2 1) UCM . 5%
L, FELNITRNFE . 2 ARG A EARE R TR IE .

7.3.5 ERMEAER

N7 BRI WG BRI R RIS DL, o 7.3.4 WIS K], BE DA ORI U N bR
IR IET— &, DL 2-HEREZE NN R R & &, BRIE TG A2 2K 1 RIS % 1)
N 90%.

8 NI IELIE

8.1 WY mRIEEFR 4) HE

B )R G 1 20 UCM SR 8, WARTs™ )ik A7 Ak 4 ik S22 AR 7] 0 Ok
TR e THEAT P R e AR, B e 0T 5 UCM St g [ L B oim Q0 (R S T AR A4, 1% AR
THEITEE 1.
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uVv
800000 —

700000

600000 -

C
Cho

500000

Ccycy

400000 |

300000
200000 |

100000O f q LR‘HL_Q 4 iﬂi

L o e e L e e e e T LA e e
5 10 15 20 25

min

1 #4M UCM B 8IE R H Finlg 2 mR 4, RS E S X

Ay

RJE, BUPTHE UCM Sl FARIER) BTN 42, W5 B THHITE LA 2.

uVv
800000 —

700000 ]

600000

Cl1
Cho

500000

CyCy

400000

300000

C13

200000

] | )FLL I I
IOOOOOE K\ %_Jtﬂw

e S — T ‘
5 10 15 20 25
min

2 Wi UCM s ELE FRIg S ER 4 RS IHE R E

IR VAT KRR S T AR AR BN AR 208 M (G T AR (4, -
4, =4 - 4 (1

WEHRITFHE Cio~Cion Ci6~Ca0n C20~Casv Cas~Cssv C3s~Caon Cao~Cso JEFE (BYH & IREERED
YImE s, FEAEMBEUEEFEM (7.3.1) FOMr n-Cio~n-Cso BREUR BB RIER (5.3.11) o RAE{REHF
B e EGE R, %IRRT E S, RSN BEGE R R P9 UCM s g AR,

8.2 LZRItE
PR HR AN Il 505 & e i i A DL X T, BUE =R T (mgke) FoR, 148 (2)
B
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A, x mg x 1000

X. 2
l A x m, @
A
X, WA AR Y E S F R i &, BACAZ R T (mgkg)
A TARE LR A 03 B 5 B A 4 v 0 T A5

m,, ——ARYIIE, BAOZT (mg) ;

Ay —— AR TR ;

m, R, BAO8T (2) s

TS5 R DL SR AT TR IO O SL I 52 45 R HE AR E R, ORE SN S P

5

9 HWEE

E

UFRFEEAN20 g, EE SRS N IRAR PG OIS i 45 B a0t 22 (H NS AR P E 120%
10 Hfts
BFRFER 920 g, VOREA Wi A0 55 2 ke i i E B PR 4% 092.5 mg/kg.
FE RARIE-SHEGERRE
1" JRIE

TR BT P 28 1E e de B, Wi, UMttt B A (RS S a B Al &3 ) 14
Ay BRI E , He b O S 0 IEAE AR TR BRI =, RN B R ATE AN ST E AR Y, B
Je 3 DR il O S D EOR (CEE B A S AR AL 4t 2 UM B {x
Mg, WhREER.

12 W5RAnar R

FRAE BB UL, AT N bral, SEIRR /KA GB/T 6682 FiE ) —2% K.
12.1 5

12.1.1 IECKE (CeHiar CAS 5: 110-54-3) @ fKHkZ.
S IECMAiERE: B30 mLIECK, A0 pLBFE/ 25 FET YIS FRERR (12.3.1.3) 2Dk
R (2-Z. 303 B (5.1.6) , WIERRKMGEEL0.2 mL, 50 pLiFE AR ik S AR s B A & . %
SRIE eI G P T i & BN 0.2 mg/L.
12.1.2  Z&H ¥ (CHxCl, CAS 5: 75-09-2) : RERZK.
. CEERMAERE: BES0 mLTAR R, A0 uLBRE/ 55 FET Ve S bR R (12.3.1.3) F2ig
OoRERW (2-Z3E ) B (5.1.6) , WMERRKGEZET, H0.2 mLIECHEE; S0 pLiE A (i<,
AR TSI OO 52 o 2SR G a4 v A Pl & S AN 0.4 mg/Ls
12.1.3 HZ (C¢Hisr CAS 5: 108-88-3) : faifhali,
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12.2 ¥R
5.3,
12.3 RS RECH
12.3.1 WHRE/ G ERET P (MOSH/MOAH) TR A bR
12.3.1.1  BAFRAEMEIEM (10 mg/mL) : [F] 5.4.1.1.
12.3.1.2 RAEWAEMEEER (125~500 mg/L) : [A] 5.4.1.2,
12.3.1.3 JRAWAE TAERHE (12.5~50 mg/L) : #EFIFEHEL 1.00 mL IR EAREM SR (123.1.2) T
10 mL FEJfiF, HIECKME. ©&. 85, 4°CTELRMF, 2 FNMH.
12.3.2 n-Cr~n-Cao IEMJIEIRIR GVETR (100 mg/L) : [F] 5.4.2.
12.3.3 WA RSV
12.3.3.1 &AW (10 mg/mL) : EMFKE 100 mg GEFIZE 0.1 mg) WAAE (5.3.12) T 10 mL
HEMF, HIECKHMHE. E%. WA. 4°CTELRIE, 6 MHMWEM.
12.3.3.2  TAEVW (1 mg/mL) : AEMIFSEL 1.00 mL AR A IS5 AW (12.3.3.1) F 10 mL FEMF,
FIECRERMRE. B2 5. 4°CTIBRIRAE, 2 WM.

13 UEHE&E

13.1 AR SAN IS B (B LM% . I RS0, WA G- S a0, S XEs
TAAETES)

13.2 WM FE: 250 mmx2.1 mm (id) , #ifE 5 um EERRFE S AEAE 24 .

13.3 SMEEWH: 10 mx0.53 mm (id) THIMEREM XSE, Kl FRE =400 °C.

13.4 SRS HTAE: 100%5 = ISR AR it SR B4 A A (15 mx0.25 mmx0.25 pum) B PERE
A ISR, sl IR E =400 °C.

13.5 7 RF: &N 0.1 mg #10.01 g.

13.6 INlEIRA A

13.7 HEABEHERRI: B&KBMMMEsE R4 .

13.8 B0 M.

14 BIESTE

FEN A IR R S (s R, QSRR RS AR kA
14.1 $2HL

BRAEITIEIR 7.1, ORI IFREZRECA 40 pL WRUE/ 55 B G0 PR A ik TAEB(12.3.1.3),
14.2 E
14.2.1 (UHF|FEH (5F)

1) #EFEE: 50 uL;

2) WA BN IE Qe ST AUE 300 pul/min, RALEY 500 pL/min;
3) AAH



LS/T XXXXX—XXXX

iR BAAFER 60 °C, f£4F 6 min, LA 15 °C/min JF4 120 °C; #RJ5 LA 25 °C/min F+ % 370 °C
FHARFF 6 min;

WA AR (4iE>99.999%) WIUAE 1T 80 kPa, SEFHIAFHCA I® 5 [ 1T+ 150 kPa;

BRI AR (AiE>99.99%) , ifiE 40 mL/min; BIRSNZE R (FiEBAKDAHIYD
% 400 mL/min;

© RIEHEE 380 °C.

4) HABFERT S E TR Ao
14.2.2 {XFMHREER

HERAFZEL100 pLIn-Cro~n-Cao lEMIE IR BIER (12.3.2) T 10 mLEEMF, FHIE OB €5
TRAT; BUS0 pLiE AR R - S AR GRS, L4210 A B 2 E o An-Cool ST BN SR, 43
WitEn-Cion n-Crin ...... v n-Cov n-CaotHXF Fn-CoofPJUE AR LUARL,  EUAE N 7£0.80~1.20.

HEMREEL40 nLIBRNE/ 5 & G0 PrimiR & bedE TAEA W (12.3.1.3) , HIECHMBEZZ1 mL,
HU50 pLyE NBAH G- R O A, U142 XE &R . Hd i F—4e. Ok, B+
R RS oA BE R A IRE MR i I SAH R e rp s AR, 1-HIEZE, 2-HIEZE 13,5-=
BT BTN 2 A3 R ELTE 5 75 o Wi S i b ks, DR RS O AR R IE T+
—RER AR, PA2-FIEZ N RIS R IS &, 1B AR IR IR 1 & B AT T SEBRME 190%

ERAFEE0.5 mLR A A TAEEW (12.3.3.2) F10 mLEEM A, IIA40 uLIME AR/ 75 B0 )
TR EARERE VA (12.3.1.2) , FIE CREMRe. 25 1RATs HLS0 pLiE NAH (il - <A e s B A,
PL14.2. I 2RI E o DARR CUBR3R Qe N AR, AR v SRR A i 1R [RS8, [T UAC 3 R PE90%0~110%
14.2.3 REENE

B (14,1 FENBAR IS A ISR, BL 14.2.1 BAXERSFARIE, 15 200155 7
B g, 2l DR QOISR CUGE RN 2-FE R AR TH SR R AR 2 R A 1
&= (mgkg)

14.2.4 ZTHIRAW

BRANIIAAE AL, 42 H814.1~14.3100 47454 . 8 B8 1 SOM B B R AN & 300 10l 5E IRTUCM B¢

g, FELNIERIFE . 2 EREE S EA R TR IE .

15 RIGEIEALTE

Al “8 IR HRALHL”

4

2%
X4

16 FEE
PRFF 20 g, (EE S EIRAE T ARAG T UM IN 2 45 3R B2 2 (A AP E(E H920%.
17 Hit

PRFEE20 g, SERRART mLIN, HANURRAT A 57 2 kel Vi (1€ SR ¥40590.1 mg/kg.
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WHEEIEMNESEEN

HEFEE: 50 uL;

WA TEAE: 250 mmx2.1 mm (id.) , FifE S um IEARERAE B BEAH 245
WA Bk &k

AR TE R SHAH I TAE A4 IR AL

®A1 REBERIENITIESRME

BF1E] Cmind ECk (%) ZEFRE (%) JE (uL/min)

0 100 0 300
0.02 100 0 300
1.50 70 30 300
6.20 70 30 300
6.30 0 100 500
15.20 0 100 500
15.30 100 0 500
25.00 100 0 500
25.10 100 0 300
30.00 100 0 300

AW, VBURH U B O A S MG 2 P T ME LR SN AR ) AR IO, 1 ALT J9iBii (i I3 AR
AEE, IR REN AR, R ARSI RN .

uv
1250000;
1 Rl e
1000000 | : 4
750000 | mosH MOAH
/ Per
500000 -
2500005 L
. . N
oo so | w0 180 200 280  mn

E: MOSH—fAIEY ¥oii;  MOAH FEIEY Y Pe——dt.
B Al W Hha e EIMEN & i E

10
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1500000—

1000000

C13

Cho

uVv
2500000

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5

20.0 22.5 25.0

min

2000000

5B
IMN
IMN

1500000

TBB

1000000

500000

ol -

Per

2.5 5.0 7.5 10.0 12.5

E: Cu TE+—%t; Cycy ek Ak  Ci

SB—— IR, 2MN—2-Fi3E2%, IMN——1-F 325,

Per 3t

B e
20.0 22.5 25.0

min

Cho—S5a-H £ 4% 5
TBB——1,3,5-=#U T £,

B.1 {8fR/FERTPRESRERRNSHEEIEE

CEE: WAy i, TE: 558y mEs)

11
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	3　 术语和定义
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	4　 原理
	5　 试剂和材料
	5.1　 试剂
	5.1.1　 正己烷（C6H14，CAS号：110-54-3）：农残级。
	5.1.2　 硅胶（CAS号：112926-00-8）：100~200目或60~200 μm，使用前置于马弗炉，以（400±25） ℃活化16 h，冷却、取出，放在干燥器中，1个月内使用。
	5.1.3　 硝酸银（AgNO3，CAS号：7761-88-8）。
	5.1.4　 二氯甲烷（CH2Cl2，CAS号：75-09-2）：农残级。
	5.1.5　 甲苯（C6H14，CAS号：108-88-3）：色谱纯。
	5.1.6　 马来酸双（2-乙基己基）酯（C20H36O4，CAS号：142-16-5）。

	5.2　 试剂配制
	5.2.1　 正己烷-二氯甲烷-甲苯混合溶剂（75+20+5，体积比）：分别量取75 mL正己烷（5.1.1）、20 mL二氯甲烷（5.1.4）和5 mL甲苯（5.1.5）于烧杯中，混匀。现用现配。
	5.2.1　 正己烷-二氯甲烷-甲苯混合溶剂（75+20+5，体积比）：分别量取75 mL正己烷（5.1.1）、20 mL二氯甲烷（5.1.4）和5 mL甲苯（5.1.5）于烧杯中，混匀。现用现配。
	5.2.2　 硝酸银溶液（10 g/L）：准确称取1 g（精确到0.01 g）硝酸银（5.1.3）于铝箔包裹外壁的烧杯中，加入100 mL（精确到1 mL）水溶解、混匀。现用现配。

	5.3　 标准品
	5.3.1　 正十一烷（C11H24，CAS号：1120-21-4）：纯度≥98.0%。
	5.3.2　 正十三烷（C13H28，CAS号：629-50-5）：纯度≥97.0%。
	5.3.3　 环己基环己烷（C12H22，CAS号：92-51-3）：纯度≥99.0%。
	5.3.4　 戊基苯（C11H16，CAS号：538-68-1）：纯度≥96.0%。
	5.3.5　 1-甲基萘（C11H10，CAS号：90-12-0）：纯度≥95.0%。
	5.3.6　 2-甲基萘（C11H10，CAS号：91-57-6）：纯度≥97.0%。
	5.3.7　 1,3,5-三叔丁基苯（C18H30，CAS号：1460-02-2）。
	5.3.8　 5α-胆甾烷（C27H48，CAS号：481-21-0）：纯度≥97.0%。
	5.3.9　 苝（C20H12，又名二萘嵌苯，CAS号：198-55-0）：纯度≥99.0%。
	5.3.10　 n-C10~n-C40正构烷烃混合溶液（1000 mg/L）：分别含有质量浓度1000 mg/L的n-C10、n-C11、……、n-C39、n-C40，用于仪器性能考察，也可直接购买有证标准物质。
	5.3.10　 n-C10~n-C40正构烷烃混合溶液（1000 mg/L）：分别含有质量浓度1000 mg/L的n-C10、n-C11、……、n-C39、n-C40，用于仪器性能考察，也可直接购买有证标准物质。
	5.3.11　 n-C10~n-C50碳数保留时间溶液（100 mg/L）：分别含有质量浓度100 mg/L的n-C10、n-C11、n-C13、n-C16、n-C20、n-C24、n-C25、n-C35、n-C40和n-C50，用于矿物油积分计算时划分碳数范围，也可直接购买有证标准物质。
	5.3.11　 n-C10~n-C50碳数保留时间溶液（100 mg/L）：分别含有质量浓度100 mg/L的n-C10、n-C11、n-C13、n-C16、n-C20、n-C24、n-C25、n-C35、n-C40和n-C50，用于矿物油积分计算时划分碳数范围，也可直接购买有证标准物质。
	5.3.12　 液体石蜡（CAS号：8012-95-1）：纯度≥99.0%。

	5.4　 标准溶液配制
	5.4.1　 饱和烃与芳香烃矿物油（MOSH/MOAH）混合标准溶液
	5.4.2　 n-C10~n-C40正构烷烃混合溶液（100 mg/L）：准确移取1.00 mL质量浓度均为1000 mg/L的n-C10~n-C40正构烷烃混合溶液（5.3.10）于10 mL容量瓶中，用正己烷稀释、定容、混匀。4 ℃下避光保存，2周内使用。
	5.4.2　 n-C10~n-C40正构烷烃混合溶液（100 mg/L）：准确移取1.00 mL质量浓度均为1000 mg/L的n-C10~n-C40正构烷烃混合溶液（5.3.10）于10 mL容量瓶中，用正己烷稀释、定容、混匀。4 ℃下避光保存，2周内使用。
	5.4.3　 液体石蜡溶液


	5.4.3.1　 储备溶液（100 mg/mL）：准确称取1 g（精确至0.1 mg）液体石蜡（5.3.12），置于10 mL容量瓶中，用正己烷稀释、定容、混匀。4 ℃下避光保存，6个月内使用。
	5.4.3.1　 储备溶液（100 mg/mL）：准确称取1 g（精确至0.1 mg）液体石蜡（5.3.12），置于10 mL容量瓶中，用正己烷稀释、定容、混匀。4 ℃下避光保存，6个月内使用。
	5.4.3.2　 工作溶液（10 mg/mL）：准确移取1.00 mL液体石蜡储备溶液（5.4.3.1）于10 mL容量瓶中，用正己烷稀释、定容、混匀。4 ℃下避光保存，2周内使用。
	5.5　 材料
	5.5.1　 固相萃取柱柱管：玻璃材质，柱长7~11 cm，内径11~13 mm，底部可有烧结筛板。
	5.5.2　 1%银渍硅胶：称取99 g（精确到0.01 g）硅胶于外壁包裹铝箔的1 L圆底烧瓶或其他容器，用一次性玻璃滴管逐滴加入100 mL的10 mg/mL硝酸银溶液，边加液体边晃动烧瓶以充分混合，溶液滴加完成后再混合1 h（可将圆底烧瓶安置于旋转蒸发仪，进行匀速旋转混合）；然后放入恒温干燥箱中，于70 ℃干燥1 h，然后于80 ℃干燥1 h，最后于90 ℃干燥12 h，冷却后取出，放入棕色干燥器避光保存，1年内使用。
	5.5.2　 1%银渍硅胶：称取99 g（精确到0.01 g）硅胶于外壁包裹铝箔的1 L圆底烧瓶或其他容器，用一次性玻璃滴管逐滴加入100 mL的10 mg/mL硝酸银溶液，边加液体边晃动烧瓶以充分混合，溶液滴加完成后再混合1 h（可将圆底烧瓶安置于旋转蒸发仪，进行匀速旋转混合）；然后放入恒温干燥箱中，于70 ℃干燥1 h，然后于80 ℃干燥1 h，最后于90 ℃干燥12 h，冷却后取出，放入棕色干燥器避光保存，1年内使用。
	5.5.3　 0.3%银渍硅胶：称取33 g（精确到0.01 g）1%银渍硅胶和66 g（精确到0.01 g）硅胶于外壁包裹铝箔的1 L圆底烧瓶或其他容器，充分混合12 h（可将圆底烧瓶安置于旋转蒸发仪匀速旋转混合），取出、放入棕色干燥器避光保存，2周内使用。也可购买等效的商用银渍硅胶。
	5.5.3　 0.3%银渍硅胶：称取33 g（精确到0.01 g）1%银渍硅胶和66 g（精确到0.01 g）硅胶于外壁包裹铝箔的1 L圆底烧瓶或其他容器，充分混合12 h（可将圆底烧瓶安置于旋转蒸发仪匀速旋转混合），取出、放入棕色干燥器避光保存，2周内使用。也可购买等效的商用银渍硅胶。
	注：硝酸银见光容易分解，包裹铝箔的目的是避光。
	5.5.4　 固相萃取柱：取底部有烧结筛板或垫有圆形滤纸或玻璃棉（滤纸或玻璃棉需事先以正己烷清洗至无矿物油残留）的固相萃取柱柱管（5.5.1），用铝箔包裹柱管外壁，装入3 g（精确到0.01 g）0.3%银渍硅胶，轻轻敲实，备用。也可采用等效的商用成品净化柱。
	5.5.5　 铝箔：需事先烘烤或以正己烷清洗至无矿物油残留。


	6　 仪器和设备
	6.1　 气相色谱仪（配备氢火焰离子化检测器）。
	6.2　 气相色谱柱：100%聚二甲基硅氧烷耐高温毛细管色谱柱（15 m×0.25 mm×0.1 μm）或性能相当的色谱柱，最高使用温度≥400 ℃。
	6.3　 分析天平：0.1 mg和0.01 g。
	6.4　 马弗炉。
	6.5　 恒温干燥箱。
	6.6　 涡旋混合器。
	6.7　 真空旋转蒸发仪：配备水浴锅和真空控制系统。
	6.8　 离心机。

	7　 操作步骤
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