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前　　言

本文件按照 GB/T１􀆰１—２０２０«标准化工作导则　第１部分:标准化文件的结构和起草规则»的规定

起草.
本文件系国内首次发布.
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食品安全国家标准
植物源性食品中硫酰氟残留量的测定

气相色谱法

１　范围

本文件规定了植物源性食品中硫酰氟残留量的气相色谱测定方法.
本文件适用于植物源性食品中硫酰氟残留量的测定.

２　规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款.其中,注日期的引用文件,
仅该日期对应的版本适用于本文件;不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于本

文件.

GB２７６３—２０２６　食品安全国家标准　食品中农药最大残留限量

GB/T６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

３　原理

试样加水提取后,目标物硫酰氟分子在加温条件下自顶空瓶中挥发,在载气辅助下进到气相色谱柱分

离,采用带顶空进样装置的气相色谱电子捕获检测器(ECD)进行检测,外标法定量.

４　试剂和材料

除非另有说明,在分析中仅使用确认为色谱纯的试剂和符合 GB/T６６８２规定的一级水.

４􀆰１　试剂

４􀆰１􀆰１　丙酮(CH３COCH３,CAS号:６７Ｇ６４Ｇ１).

４􀆰１􀆰２　氯化铵(NH４Cl,CAS号:１２１２５Ｇ０２Ｇ９).

４􀆰２　标准品

硫酰氟(SO２F２,CAS号:２６９９Ｇ７９Ｇ８):纯度≥９９􀆰０％(用铝箔气体进样袋保存).硫酰氟标准物质的信

息见附录 A中表 A􀆰１.

４􀆰３　标准溶液配制

安全警示———丙酮冷冻应在防爆冰箱中进行.

４􀆰３􀆰１　硫酰氟标准储备溶液:取装有约９０mL冷丙酮(置于－１８ ℃及以下条件冰箱中预冷的丙酮)的

１００mL顶空瓶,加瓶塞,称量.再将铝箔气体取样袋中的硫酰氟通过取样袋上的气体进出阀门缓慢注入

丙酮中,注入时间约２min(或用注射器注入硫酰氟约４８mL至丙酮中),迅速塞上瓶塞,于分析天平(精确

至０􀆰１mg)上称量,２次称量之差即为溶液中硫酰氟的质量.然后准确加入１０mL 冷丙酮(置于－１８℃
及以下条件冰箱中预冷的丙酮),制得浓度约为２０００mg/L的硫酰氟标准储备溶液.于－１８℃及以下条

件低温冰箱中避光保存,有效期１个月.

４􀆰３􀆰２　硫酰氟标准中间溶液(约２０mg/L):准确吸取１􀆰０mL的硫酰氟标准储备溶液于１００mL顶空瓶

中(预先装有９０mL置于低于－１８℃冰箱预冷的丙酮),准确加入９mL冷丙酮(置于－１８℃及以下条件

冰箱中预冷的丙酮),制得质量浓度约为２０mg/L的硫酰氟标准中间溶液,现用现配.

４􀆰３􀆰３　硫酰氟标准工作溶液(约１mg/L):准确吸取５􀆰０mL的硫酰氟标准中间溶液于１００mL顶空瓶中

(预先装有９０mL置于低于－１８℃冰箱预冷的丙酮),准确加入５mL冷丙酮(置于－１８℃及以下条件冰

箱中预冷的丙酮),制得质量浓度约为１mg/L的硫酰氟标准工作溶液,现用现配.
１
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５　仪器和设备

５􀆰１　气相色谱仪:配有电子捕获检测器(ECD).

５􀆰２　自动顶空进样器.

５􀆰３　顶空瓶:２０mL和１００mL(带气密性瓶盖).

５􀆰４　分析天平:感量０􀆰０１g和０􀆰１mg.

５􀆰５　组织捣碎仪:转速不低于２５０００r/min.

６　试样制备

６􀆰１　试样制备

样品采集后尽快送往实验室检测.
样品测定部位按照 GB２７６３—２０２６中附录 A的规定执行.取样量按照相关标准或规定执行.
对于个体较小的样品,取样后全部处理;对于个体较大的基本均匀样品,可在对称轴或对称面上分割

或切成小块后处理;对于细长、扁平或组分含量在各部分有差异的样品,可在不同部位切取小片或截成小

段或处理;取后的样品将其粗切或粗粉碎,大小为１cm~２cm,充分混匀,用四分法取一部分或全部放入

聚乙烯瓶中冷冻保存.
食用菌、水果和蔬菜(个体较大的先粗切,大小为１cm~２cm)充分混匀,用四分法取一部分或全部置

于－１８℃及以下条件保存.待其完全冷冻后,取出,缓至适合粉碎时,打碎样品,立即称量提取.
干制蔬菜、水果和食用菌(个体较大的先粗切,大小为１cm~２cm)充分混匀,用四分法取一部分或全

部置于－１８℃及以下条件保存,待其完全冷冻后,取出打碎,立即称量提取.
油料、茶叶、坚果和香辛料(调味料)(个体较大的先粗粉碎,大小为１cm~２cm)充分混匀,用四分法

取一部分或全部置于－１８℃及以下条件保存,待其完全冷冻后,取出后打碎,立即称量提取.
谷类直接于－１８℃及以下条件保存,待其完全冷冻后,取出打碎,立即称量提取.
植物油类搅拌均匀,置于－１８℃及以下条件保存,取出后化冻,立即称量提取.

６􀆰２　试样储存

将试样按照测试和备用分别存放,于－１８℃及以下条件保存.

７　分析步骤

７􀆰１　样品前处理

称取２g(精确至０􀆰０１g)试样于２０mL顶空瓶中[预先装入０􀆰１g氯化铵(４􀆰１􀆰２)],加入１０mL水,
迅速密封顶空瓶,置于自动顶空进样器进样盘中,待自动顶空平衡后进样,气相色谱ECD测定.

７􀆰２　仪器参考条件

７􀆰２􀆰１　气相色谱参考条件

a)　色谱柱:固定液为键合的聚苯乙烯Ｇ二乙烯基苯色谱柱,３０m×０􀆰５３mm,４０μm,或相当者;

b) 柱温:７０℃保持５min,然后以２０℃/min程序升温至２００℃,保持５min;

c) 进样口温度:２００℃;

d) 检测器温度:２５０℃;

e) 进样模式:分流进样;分流比２０∶１;

f) 载气:高纯氮气,纯度≥９９􀆰９９９％;

g) 恒流模式:４􀆰５mL/min;

７􀆰２􀆰２　顶空进样器参考条件

a)　平衡温度:５０℃;

b) 平衡时间:３０min;

c) 定量环温度:６０℃;
２
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d) 传输线温度:７０℃:

e) 进样体积:１mL.

７􀆰３　标准曲线

７􀆰３􀆰１　硫酰氟标准溶液的制备

取８个顶空瓶,用水代替试样,加入０􀆰１g氯化铵,加入１０mL水,分别向顶空瓶中加入不同量的硫酰氟标

准溶液,使系列标准最终浓度为０􀆰００５mg/L、０􀆰０１mg/L、０􀆰０５mg/L、０􀆰１mg/L、０􀆰５mg/L、１mg/L、６mg/L、

１０mg/L,迅速密封顶空瓶,置于自动顶空进样器进样盘中,待自动顶空平衡后进样,气相色谱ECD测定.

７􀆰３􀆰２　硫酰氟标准工作曲线

将７􀆰３􀆰１测定结果以硫酰氟质量浓度为横坐标、硫酰氟的峰面积为纵坐标,绘制标准曲线.

７􀆰４　定性及定量

７􀆰４􀆰１　保留时间

在上述条件下,硫酰氟的保留时间为２􀆰４２６min.被测试样中硫酰氟色谱峰的保留时间与相应标准

色谱峰的保留时间相比,相对偏差应在±２􀆰５％之内.

７􀆰５　测定

将标准溶液和待测溶液经自动顶空进样器运行平衡程序后,以保留时间定性,以单点外标法定量.同

时做空白试验.

７􀆰６　空白试验

不加试样,采用完全相同的步骤进行平行操作.

８　结果计算

试样中硫酰氟残留量以质量分数ω 计,单位以毫克每千克(mg/kg)表示,按公式(１)计算.

ω＝
Ai×ρ×V
AS×m

(１)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:

ω ———试样中硫酰氟残留质量分数,单位为毫克每千克(mg/kg);

Ai———样液中硫酰氟的峰面积;

ρ ———标准溶液中所含硫酰氟的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

V ———标准溶液的进样体积,单位为毫升(mL);

AS———标准溶液中硫酰氟的峰面积;

m ———称取试样的质量,单位为克(g).
计算结果以重复性条件下获得的２次独立测定结果的算术平均值表示,保留２位有效数字.当结果

大于１mg/kg时,保留３位有效数字.

９　精密度

９􀆰１　在重复性条件下,获得的２次独立测试结果的绝对差值不得超过重复性限(r),见表１.

表１　重复性限(r)

农药中文名 农药英文名
重复性限(r)

０􀆰０１mg/kg ０􀆰０５mg/kg ０􀆰１mg/kg ０􀆰５mg/kg １mg/kg
硫酰氟 Sulfurylfluoride ０􀆰００３３ ０􀆰０１３ ０􀆰０２５ ０􀆰１０ ０􀆰２４

９􀆰２　在再现性条件下,获得的２次独立测试结果的绝对差值不得超过再现性限(R),见表２.

表２　再现性限(R)

农药中文名 农药英文名
再现性限(R)

０􀆰０１mg/kg ０􀆰０５mg/kg ０􀆰１mg/kg ０􀆰５mg/kg １mg/kg
硫酰氟 Sulfurylfluoride ０􀆰００５１ ０􀆰０１７ ０􀆰０４０ ０􀆰１６ ０􀆰４１

３
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１０　方法定量限

本方法对植物源性基质样品的定量限均为０􀆰０１mg/kg.

１１　图谱

韭菜添加０􀆰０１mg/kg硫酰氟的气相色谱图见附录B中的图B􀆰１.
茶叶添加０􀆰０１mg/kg硫酰氟的气相色谱图见图B􀆰２.

４
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附　录　A
(资料性)

硫酰氟标准物质的信息

　
硫酰氟的中文名称、英文名称、IUPAC名称、CAS号、分子式、相对分子质量和化学结构式见表 A􀆰１.

表A􀆰１　硫酰氟标准物质的信息

中文名称 硫酰氟

英文名称 Sulfurylfluoride
IUPAC名称 Sulfurylfluoride

CAS号 ２６９９Ｇ７９Ｇ８
分子式 SO２F２

相对分子质量 １０２􀆰０６

化学结构式

５
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附　录　B
(资料性)

硫酰氟气相色谱图

　
韭菜添加０􀆰０１mg/kg硫酰氟的气相色谱图见图B􀆰１,茶叶添加０􀆰０１mg/kg硫酰氟的气相色谱图见

图B􀆰２.

图B􀆰１　韭菜添加０􀆰０１mg/kg硫酰氟的气相色谱图

图B􀆰２　茶叶添加０􀆰０１mg/kg硫酰氟的气相色谱图
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