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PROTOCOLO DE CONTROL DE LA CALIDAD DEL CAFE PARA
EXPORTACION AL MERCADO JAPONES- VERSION 1-

l. Objeto

Este protocolo define lineamientos genercles sobre toma de muesiras, empaque,
precauciones generales y condiciones de los certificados emitidos para la evaluacion de
calidad de café verde en almendra con destine al mercado de Japdn y cuyo objeto sea la
evaluacion de residuos de agroquimicos y de manera particular el contenido de la molécula
chlorpyrifos.

II. Alcance
Aplica para todo el café verde en aimendra Colombiano de Exportacion.

El requisito para la exportacién de café con destino al mercado japonés se cumple con la
presentacion y verificacion ante la FNC -en el puertc Colombiano- de los andlisis de
laboratorios acreditados, que confirmen el cumplimiento de los estandares y limites exigidos
para la molécula Chlorpyrifos (de manera particular).

Si en la corrida cromatografica del método "mulii residuos”, hay alguna evidencia de la
presencia de la molécula "Chlorpyrifos"”, este valor se debe confirmar mediante método
especifico para dicha molécula.

La “Lista positiva” — Anexo 1- para café (Emitida por el MHWL de Japén) contempla un total
de 140 principios activos que pueden ser evaluados mediante la técnica de analisis "Multi
screening” (protocolo anexo 2). Si es detectado 6 se tiene duda sobre la presencia de alguno
6 algunos de estos principios activos, se aplica un método especifico para ese 6 esos
compuestos hallados.

Para el caso de cualquier principio activo ¢ pesticida, el limite maximo permitido es el valor
que se menciona en la “Llista positiva" - Anexo 1-. Puede leerse de este listado, que para el
caso de la molécula “Chlorpyrifos" el Limite Maximo permitido (MRLs) es de 0,05 ppm (partes
por millén, ng/Kg).
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La preparacion de la muestra para la marcha analitica, asi como todas las etapas de
extraccién, concentracién, obtencion del extracto y las condiciones de las corridas
cromatograficas se muestran en el Anexo 2 de este protocolo.

I Consideraciones bdsicas
La muestra es el elemento de partida basico para un buen andlisis de calidad.

La probabilidad de que el 100% de los granos que componen un lote de café tenga presencia
de residuos de agroquimicos es muy baja. Por el contrario, es mucho mds probable que
fracciones de un lote de café sean las que contengan alguna cantidad de una sustancia
determinada.

Las cantidades de residuos de agroquimicos, cuando estdn presentes, son muy pequenas, del
orden de las partes por millén (ppm, pg/Kg) y menores.

Por ser muy pequefas las cantidades a identificar, cualquier cambio 6 alteracion de la
muestra, puede conducir a errores en su determinacion.

Tomar una muestra del 100% de las unidades de inspeccién minima (sacos), conduce a la
dilucién de la sustancia y su posibilidad de ser encontrada disminuye sustancialmente. En
consecuencia, una muestra comercial no es apropiada para este tipo de andlisis.

La mayoria de estas sustancias & moléculas o principios activos (agroquimicos) se alojan en
los tejidos grasos & sustancias lipidicas.

El método andlitico para la determinacién del contenido de agroquimicos debe estar
validado.

Iv. Procedimiento de toma de muestras especifico andlisis de residuos de agroquimicos

A continuacién el procedimiento rutinario para la toma de muestras con este proposito
especifico.

NOTA: Este procedimiento difiere de la toma de muesira comercial normal con la que
usualmente se hace los andlisis rutinarios de calidad. El muestreo para andlisis de
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residuos de. agroquimicos es diferente al comercial v la muestra no se obtiene de
particién de una muestra general,
Emplear una sola sonda de café, especifica para esta tarea de muestreo.

La sonda se limpia con alcohol Metilico (Metanol), antes y después del muestreo. Tome
las precauciones necesarias para la salud del operario.

Seleccione al azar el 10% aprox. De las unidades bdsicas de inspeccion para la toma
de la muestra. De un lote de 250 sacos se selecciona al azar una estiba (25 sacos) y de
alli se foma la muestra a enviar.

Tome un incremento por cada sace que compone el 10% de la fraccién de lote.

Toda la muestra que se obtiene es enviada a los laboratorios de andilisis. La cantidad
aprox. que se obtendra es de alrededor de 1,0 Kg.

La identificacion de la muestra (etiqueta) debe colocarse fuera de la bolsa que
contiene la muesira de café verde en almendra. Evitar el contacto de la muestra con
materiales o productos que puedan contaminaria.

Asegurese tanto de la integridad en el selle de la bolsa como de su adecuada
proteccion para su manipulacién en el envia a los laboratorios de andilisis.

Emplear bolsas pldsticas nuevas & empaques inertes.

Precauciones a lo largo del protocolo

En regiones cdlidas, tener precaucion cuando se redlice el confrol de insectos
{mosquites), para evitar contaminacién cruzada.

No emplear herramientas & utensilios de cuya procedencia © manejo no se tenga
certeza (sondas, bolscs, etiquetas).

El empaque (sacos de Figue) en donde se embala el café debe manejarse con
precaucion y evitar que sea fumigado con productos de alta toxicidad ¢ prolongados
tiempo de descomposicion. Ellos pueden ser fuente de contaminacion cruzada.

Si realizan talleres de calidad, mencionar el tema de residuos de agroguimicos, haga

énfasis en la necesidad de tener un producto limpio / seguro y seguir las instrucciones
del comité de cafeteros — Servicio de extensién-.
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VI, Del certificado de andlisis

Emitido por un laboratorio acreditado bajo la norma ISO IEC 17025:2005 para andlisis de
residuos de agrogquimicos, ante el ente normalizador nacional de cada pals (ONAC en el
caso de Colombia).

Este documento debe tener los siguientes requisitos bdsicos, los cuales se revisardn en el
momento de su presentacion ante la autoridad cafetera:

a) Un tfitulo [por ejemplo, “informe de ensayos").

b) Nombre y direccién del laboratorio y el lugar donde se realizaron los ensayos.

c) Una identificacion unica del informe de ensayo.

d) Nombre y direccién del cliente.

e) Idenfificacién del método empleado, indicando la incertidumiore del mismo.

f) Una descripcidn no ambigua de los ftems/ muestras ensayados.

g) Fecha de recepcidn del item/muestra a ensayar y fecha de realizacion del ensayo.
h) Los resultados del ensayo, con sus unidades de medida.

i) Nombres, funciones y firmas & equivalente, de las personas que autorizan el informe.

El certificade emitido por un laboeratorio ubicado fuera de Colombia, deberd presentarse para
su revision a la FNC en el idioma oficial de la OMC, es decir en espariol, inglés o francés. Este
serd entregado en el momento que se indique en la respectiva reglamentacion.

Los altos estandares de calidad del café de Colombia son un compromiso de todos, para €l
mundo.

VIl.  Ofras consideraciones — Laboratorios Acreditados para la toma de muestras a nivel
nacional e internacional.

El exportador para la toma de muestras a que se refiere este profocolo, podra acudir a
laboratorios en Colombia o en el exterior - autorizados ante el organismo nacional acreditador
de cada pafs, en el cumplimiento de la norma ISO IEC 17025:2005 para andlisis de residuos
de Agroguimicos- para aplicar las pruebas que cumplan con el Profocolo Andlisis de la
determinacién de residuos de agroquimicos en muestras de café empleando la fécnica de
mulfiresiducs, utilizando cromatografic de gases con detector selectivo de masas (GC-
MS/SIM) norma de referencia AOAC 2007.01 Protocolos MHLW notificacion No 429",

El exportador de café correrd con los costos que ello implique y asumird por su propia cuenta
y riesgo los perjuicios e indemnizaciones que se deriven de su no aplicacion y de la veracidad
de la informacion.
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En todo caso, la Federacion Nacional de Cafeteros o quien haga sus veces, como encargada
de la vigilancia del cumplimientoe de la medida de confrol de la calidad de café para
exportacion al mercado japonés, no se hard responsable de las diferencias estadisticas entre
los resultados obtenidos en origen y cualquier otro andlisis posterior que se desarrolle en
destino, asi como de las consecuencias derivadas de estos hallazgos'.

Firma,

— P i

OCTAVIO CASTILL ;
Gerente general ALMA E S.A.

DIRECAOR OFICINA CALIDAD DE CAFE

1

Artleuln 23 dul Decreto 1461 de 1932: "8} al inear dit colidend o procedencia ded cofé salido de Colombia, se enconirare que aguefia no estd o 1o estdn de acnerdo con lo que
aparezea en el respective conociatiento de embergue, o en fa declaraciin g lex ol sy cafetern, enalguice responsabilided o indemmizacion o gue hubicre higar serd de corgo
exclive el exportadar,
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ANEXO 1
Lista Positiva

Limite Maximo de residuos para pesticidas en café verde

The list of maximum residue limits (MRLs) for pesticide in green coffee beans.

i MRL
lien (English) HomitJeppntet) {ppe)

|| 1 —NAPHTHALENEACETIC  ACID 1=9-7 & L ik 0.1
4 |13, 2-0PA 2, 2-DP 0. 05
3 [4-cea 4-2 BT = ) R 0. 02
4 |ABAMECTIN TR YF 0,008
& |ACEQUINOCYL Tk s e 0. 02
6 [ALDICARD |Fnshns 01
T |ASULAM Tadh 0. 02
B |AZDXYSTROBIN TYHYA Oy 0,02
9 | BENSULFURON-METHYL. RUANT AL AT 0. 02
10 {BENSULIDE ArAl R 0.03
11 | BENTAZONE B e S8 0,02
12 [BENZYLADENTNE (BENZYLAMINOPURIN) MNEPNT Ty (SrPn7 27 vEnd, ) 0.02
13 | BIFENAZATE BTz ¥— P RUS YFaELS (A—F pRSETzop—3—AN) ¥ 0. 02

THE =t —FOneE LT
14 | BILANAFOS (BIALATIDS) EF ISR 0,001
15 IB]URES!MEWHI.\: leAdrast by 0.1
16 |BroDIFACOU FuFLIravh 0.001
17 [BROWIDE (METIYI. BROMIDE) BUR (SUE A F ) 60
18 |CARBENDAZIM, BENOWYL, TILOPHANATE-METIVL |~ ¥ S h FAdT e d— b FAT 75—k AF ARV 20 (R 0.1
2133, )

19 |CARBOFURAN AT T 1
20 | CARFENTRAZOSE-ETIIYEL ANTF = b TS TN 0.1
21 | CARPROPAMID HWTRSATF 0,1
22 | ClLORFLUAZURON ranInTAay 0.03
23 | CIILOROTIALONTL. supdo= 0,2
24 |CIILORPYRTFOS ZaLE YA 0. 05
25 | CLODINAFOP—PROPARGY L. yaydRe7TasE L 0.0z
26 |CLOFENTEZINE YRT LTI 0.0z
27 | CLOVAZONE yawy 0.0z
28 | CLOTHIANIDIN raFyr=i 0.0
29 |COPPER NONYLPIENOLSULFONATE ST = ) e AR N 0.0
30 | COPPER TELEPITHALATE F L7 ¥ NfEH 0.5

150 fao1
GHEAS 18001
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31 | CUMYLURON ryinny 0.02
42 |CVCLOPROTIRIN vruTa bl 0.02
33 |CVELOXYDIN T A-E SZEN 0,05
34 [CYFLUTHRIN T U 0.02
35 | CYMDXANIL vEF=n 0.05
36 |CYPERMETHRIN WA Y 0.05
37 | CYPROCONAZOLE vFaatS—n 0.1
38 | CYROMAZINE 2 0,02
39 |DBEDC DEEDC 0.5
A0 |DELTAMETHRIN, TRALOMETHRIN FrsApY U RZar Yy @eng, ) 2
A1 | DEMETON-5-METHYL FR 52T 0.05
12 | DIAFENTHIURON ST FzrFuny 0.02
13 |DICHLORVOS, NALED FoaLRARUFLVF 02
44 |DICLOVEZ INE voniis 0,02
45 [DIELDRIN, ALDRIN T FY L RUF 40 FY Y (@InEv5, ) 0.1
A6 | FENZOQUAT YTz a—} 0,05
AT | DIFLUBENZURON SN Koy 0.05
48 [ DIFLUFENICAN PINT = 0.002
49 [ DIFLUFENZOPY R CINT2SEL 0. 05
50 [ DIMETHIPIN CAFEY 0. 04
51 | DIGUAT Pr9u b 0, 05
§2 | DISULFOTON YA b 0.2
53 | DITIIOCARBAMATES Dt i — b 5
§4 | DILRON vhay 0,02
55 | ENDOSULEAN Ty FALT 7 0.1
6 | ENDRIN xv Y » KD
§7 | ETHEPIDN x=Fih 0.1
§8 | ETHIPROLE xFFa—p 0.02
§9 | ETIOPROPIOS = | Fakx 0,005
60 | ETHORYQUIN B 0. 05
1 | ETHYCHLOZATE xFrot—} 0,05
#2 | NAPROPAMIDE FFEAIF 0,1
63 |ETUYLENE DIBROMIDE (EDB) 1B S N
61 [FENBUTATIN OXIDE k7 =rryax 0. 05
65 |FENOXYCARD Tz HHNT 0. 05
66 | FENPYROXIMATE TzrERFLA—} 0, 02
67 |FENTIN TxF 0.1
68 [FIPRONIL T4FE=N 0, Doz
69 | FLAZASULFURON FSFRANT R 0,02
70 | FLUAZIFOP T e T 0.1
71 |FLUCYTIRINATE T b U F— | 0.05
72 |FLUFENDXUROR INTz /IR 0.02
73 | FLUOVIETURGN Zntivay 0.02
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74 |FLUOROINIDE T 0.04
75 |FOSETYL itz T 0.5
T | FURAMETIVR FIANER 0,1
97 |GLUFDSINATE Yt g—b 0,05
78 |GLYPHOSATE Y Uk—b I
79 |HALOSULFURON METIVL NIRRT AT 0,02
80 [HEXACONAZOLE ~Ftad S —n 0.05
B | HEXAFLUMURON ~FGT LT 0,02
B2 [HYDROGEN CYANIDE o (3 1
B3 [HYDROGEN PHOSPHIDE DIg [ 0. 06
81 |HYMEXAZOL E AN~ 0,02
5 | IMAZAQUIN A wiF¥ 0,05
B6 [ TMAZETHAPYR  AMMONIUM A wESELT = A 0.05
BT [ TWINCCTADINE EEVE & A 0,02
BB | IPRODIONE P2 b 0.05
89 | 1SOURON fybny 0,02
00 | LINDANE { gamma—BIiC) JFy (y—ic) 0.002
a1 [LENURON J=any 0.02
52 [LUFENURON NZ=ROol 0,02
U3 [MALATIION =F3FA4y 0.5
04 [MALEIC HYDRAZIDE wlA e FFUF 0.2
96 |METHIDATIIION |rFYTA 1
96 (METHOMYL. . THIODICARD FALHATRUAY I @BV, ) 1
97 [WILBEMECTIN TANASF 0. 02
98 |MOLINATE EYF—F 0,02
99 |NITENPYRAY =SFETL 0.03
100 | NOYALURDY Jriay 0.02
101 | OXAMYL At 0.1
102 |0XAZ ICLOMEFONE e 0. 02
103 | OXYFLUDRFEY ARLIAANT 2 0.05
104 |ORYZALIN A VY 01
105 |PARAGUAT MnFa—f 0,03
106 |PENCYCURON Rypyar 01
107 | PERMETHRIN A Y 0.05
108 | PIENDTHRIN Zx/) bRV .02
109 PIDRATE dr—F 0.02
110 [PIDXIH BN 0.02
111 |PIKDDKE LS 0,001
112 | PROBENAZOLE Faalg =L 0,03
113 | PROCHLORAZ FayuzX 0.2
11 | PHONEXAD TONE-CALCILM Fudh o h i B 0.02
115 |PROPICONAZOLE FaEatS—n 0.1
116 | PYRAZOLYNATE EFVY = 0.02
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117 |PYRETHRINS Er kY 0.05
118 |PYRIDALYL EYZY 0,02
119 |PYRIPROXYFEN EYFefer=ls 01
120 |Sec-BUTYLAMINE See-FFILT I 01
121 |SILAFLUOFEN “EINAT = 0,05
122 |SULFENTRAZONE ANF o TS 0.05
123 | SULFURYL  FLUORIDE Z o fLRiZ Y 1
124 | TEBUFENGZ 1DE FIFZ=IVE 0.05
125 | TEBUTHIURON FAFIa. 0.02
126 | TEFLUBENZURON FINArEa 0,02
127 | TEPRALDKYDIN FIIaFLVN 0,05
128 | TERBUFOS FTEHRA 0,05
129 | THIAMETHOXAM FT A SRS 0.04
140 | TRIADIMERON RUTZAd 0.05
131 | TRIADIMENOL FUF LA — 0.1
132 | TRIAZOPHOS FUFSRR N.D.
143 | TRICHLAMIDE RS A3 0.1
L34 [TRICLOPYR FUyabn 0,03
L35 | TRIFLUMTZO0LE FUZAS S —i 0,05
136 | TRIFLUMURON FUZHLOL 0. 062
137 | TRICYCLAZOLE FY ey S =i 0.02
138 | TRINEXAPAC-ETHYL b Y Sty s mFoa 0.02
139 |VAMIDOTIHION 245 Bk 0,02
140 | RARFARTN TATrY 0. 001

150 9001
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ANEXO 2
Andlisis de Multi residuos de pesticidas
GC/Ms

MHLW Notification No499
Multi-residue pesticide analysis using GC/MS (for agricultural products)

1. Analytical objects
See attached appendix 1..
2. Instrument
Gas-chromatograph mass spectrometer (GC/MS)
3. Reagents
4. Preparation of testing liquid
1) Extraction
1)-1 For grains and beans

Sample 10.0g

| add 20ml water l
|

| stand for 15min. I

< add.50ml aceionitrile

| homogenize

fileer |

| rcsid_ﬁ’

le——————— add 20ml acctonitrile
| homogcnize I

filter

I combine the filtrates |

< add acetonitrile

| adjust the filtrate to 100mi |

continued to the next page
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from the previous page

|
take 20ml of the filtrate

——  add 10g of NaCl
¢——  add 20ml of 0.5mol/L. phosphate buffer (pH 7.0)

shake for 10min.

«—— stand still to separate layers

take acetonitrile layer

ODS column octadesylsilyl silica gel mini-column (1.0g)
chromatography condition with 10ml acetonitrile

4— Load acetonitrile layer

¢— Elute with 2ml of acetonitrile

dry over anh. Na2S04

filter

concentrate | to almost dryness below 40°C

) dissolve the residue with 2ml of 1:3 toluene : acetonitrile

to purification
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1)-2 For vegetable and fruit

Sample 20.0g ||

< add 50ml acetonitrile

homogenize |
flter |————
| residue |

«—— add 20ml acetonitrile

| homogenize

! filter |

| combine the filtrates I

l4——— add acetonitrile

I adjust the filtrate to 100ml |

| take 20ml of the filtrate |
' adid IQg of NaCl
[ 4————— add 20ml of 0.5mol/L phosphate buffer (pH 7.0)

| shake for 10min. |

stand still to separate layers

| take acetonitrile layer |

| dry over anh. Na2504 |

| concentrate | to almost dryness below 40°C

<+—  dissolve the residue with 2ml of 1:3 toluene : acetonitrile

to purification
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2) purification

ENVI-Carb/LC-NH2 Carbon graphite/aminopropylsilyl silica gel , 6ml (500mg/500mg)
column chromatography | condition the column with 10ml of 1:3 toluene : acetonitrile

——
[ Load the crude extract

<4+— elute the column with 20ml of 1:3 toluene : acetonitrile

| collect the cluates I

! concentrate | to Iml below 40°C

<4— add 10ml of acetone and concentrate to 1ml

*— add 5ml of acetone and concentrate to dryness

dissolve the residue in 1:1 acetone : n-hexane
< and adjust the volume to 1ml precisely

|Test so]utionl

h 4

| GC/MS analysis |

5. Preparation of calibration curve
Prepare the standard pesticide mixture of several different concentration in 1:1 acetone : n-hexane,
mixing the individual objective pesticides solutions in acetone.
Prepare the calibration curve utilizing the peak-height or the peak-area acquired by 2pl
injections of the standard mixtures.
6. Quantitative analysis
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Inject 2l of testing liquid and calculate the amount of pesticides using the calibration
curve prepared in 5.
7. Confirmation
The results should be confirmed by GC/MS.
8. Measuring conditions
GC/MS
Column ; 5% phenyl-methyl-silicone 30m x 0.25mm i.d., 0.25p. film thickness
Column oven program ; 50°C (1 min) — 25°C/min — 125°C (0 min) —10°C/min
— 300°C (6.5 min)
Injection temp. ; 250°C
Carrier gas ; He
Carrier gas flow rate ; Iml/min
Injection volume ; 2pl (splitless)
Ionization ; EI (70eV)
Monitoring ions ; see appendix 1
Retention indices ; see appendix 1
9. Detection limit
See appendix 1 (The measuring limit (ng) of the analytical instrument is listed.)
10. Important notices for the analysis
11. References
Fillion, J. et.al. J. AOAC Int, 83, 698~713 (2000)
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Multi-residue pesticide analysis using LC/MS (for agricultural products)

1. Analytical objects
See aitached appendix 2..
2. Instrument
HPLC mass spectrometer (LC/MS) or HPLC tandem mass spectrometer (LC/MS/MS)
3. Reagents
4. Preparation of testing liquid
1) Extraction
1)-1 For grains and beans

Sample 10.0g

| add 20ml water I
|

| stand for 15min. I

add 50ml acetonitrile

| homogenize |

fitter |-

msicE

| g——————— add 20ml acetonitrile

| homogenize |

filter

| combine the filtrates [

le———— add acctonitrile

| adjust the filtrate to 100ml |

continued to the next page
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from the previous page

|
take 20ml of the filtrate
—— add 10g of NaCl

4——— add 20m] of 0.5mol/L phosphate buffer (pH 7.0)

shake for 10min.

€ stand still to separate layers

take acetonitrile layer

0DS column octadesylsilyl silica gel mini-column (1.0g)
chromatography |  condition with 10ml acetonitrile

<«— Load acetonirile layer

<4— Elute with 2ml of acetonitrile

dry over anh. Na2S04

filter

|

concentrate | to almost dryness below 40°C

< dissolve the residue with 2ml of 1:3 toluene:acetonitrile

to purification
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1)-2 For vegetable & fruit

Sample 20.0g

add 50ml acetonitrile

homogenize |
| filter

residue

l¢————— add 20ml acetonitrile

homogenizel

filter

| combine the filtrates |

|¢————————  add acetonitrile

| adjust the filtrate to 100ml !

| take 20ml of the filtrate |
(——— add 10g of NaCl
<4——— add 20ml of 0.5mol/L. phosphate bufTer (pH 7.0)

| shake for 10min, |
T P S ——

stand still to separate layers

| take acetonitrile layer |

| dry over anh. Na2SQ4 |

| concentrate |to almost dryness below 40°C

| 4—— dissolve the residue with 2ml of 1:3 toluene : acetonitrile

to purification
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2) purification

ENVI-Carb/LC-NH2
column chromatography

o ———

collect the eluates

e ——

—

Test solution

D: Callz 73

Oficina Principal
No. 8- 13, Bogola
T: +57 [1) 3137200

www.almacafe.com.co

Carbon graphite/aminopropylsilyl silica gel , 6ml (500mg/500mg)
condition the column with 10ml of 1:3 toluene:acetonitrile

Y || Load the crude extract

elute the column with 20ml of 1:3 toluene : acetonitrile

concentrate | to Iml below 40°C

add 10ml of acetone and concentrate to 1ml

add 5ml of acetone and concentrate to dryness

dissolve the residue into methanol
and adjust the volume to 4ml precisely

LC/MS or LC/MS/MS analysis
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5. Preparation of calibration curve
Prepare the standard pesticide mixture of several different concentration in methanol :,
mixing the individual objective pesticides solutions in acetonitrile.
Prepare the calibration curve utilizing the peak-height or the peak-area acquired by 5l
injections of the standard mixtures.
6. Quantitative analysis
Inject 5 ul of testing liquid and calculate the amount of pesticides using the calibration curve
prepared in 5.
7. Confirmation
The results should be confirmed by LC/MS or LC/MS/MS.
8. Measuring conditions
LC/MS
Column ; octadesyl silyl silica gel (particle size 3 - 3.51) 150mm x 2 - 2.1mm i.d.
Column oven temp. ; 40°C
Eluent ; Gradient solution system
Gradient program

time A% B%
0 85 15
1 60 40
3.5 60 40
5 50 50
7 45 55
18.5 5 95
30 5 95
30 85 15

A ; 5Smmol ammonium acetate aqueous solution
B ; Smmol ammonium acetate methanol solution
Flow rate ; 0.2ml/min
Injection volume ; 5pul
Ionization ; ESI
Monitoring ions ; see appendix 2
Retention indices ; see appendix 2
9. Detection limit
See appendix 2 (The measuring limit (ng) of the analytical instrument is listed.)
0. Important notices for the analysis
1. References
Fillion, J. et.al. J. AOAC Int, 83, 698~713 (2000)
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