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内容概要

　　《出入境检验检疫行业标准汇编·食品化妆品检验卷：兽药残留检测方法（下）》规定了蜂王浆
及冻干粉中氯霉素残留量的酶联免疫测定方法。

　　《出入境检验检疫行业标准汇编·食品化妆品检验卷：兽药残留检测方法（下）》适用于蜂王浆
及冻干粉中氯霉素残留量的测定。
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章节摘录

版权页：   插图：   5.12 标准物质：氯丙嗪、D6—氯丙嗪和地西泮标准品：纯度≥90％。
 5.12.1 标准储备溶液：分别称取氯丙嗪、D6—氯丙嗪和地西泮标准品约0.0100 g标准品，用甲醇溶解，
移入100 mL棕色容量瓶并用甲醇定容，溶液浓度约为100 μg／mL。
在—18℃下避光保存。
 5.12.2 内标储备溶液：称取D6—氯丙嗪内标约0.0100 g标准品，用甲醇溶解，移入100 mL棕色容量瓶并
用甲醇定容，溶液浓度约为100 μg／mL。
在—18℃下避光保存。
 5.12.3 中间标准溶液：各移取1.00 mL标准储备溶液于100 mL棕色容量瓶并用甲醇定容，溶液浓度约为1
μg／mL。
在—18℃下避光保存。
 5.12.4 内标中间溶液：移取1.00 mL内标储备溶液于100 mL棕色容量瓶并用甲醇定容，溶液浓度约为1
μg／mL。
在—18℃下避光保存。
 5.12.5 标准工作液：临用前根据需要，移取适量的中间标准溶液和内标储备溶液，用水稀释至适当浓
度，作为混合标准工作液，在1℃～4℃避光保存，可使用1周。
 6 仪器和设备 6.1 高效液相色谱-质谱／质谱仪：配有电喷雾离子源（ESI）。
 6.2 均质器。
 6.3 离心机。
 6.4 氮吹仪。
 6.5 涡旋混合器。
 6.6 超声波发生器。
 6.7 pH计。
 6.8 固相萃取装置。
 6.9 离心管：具螺旋盖聚丙烯离心管，50 mL。
 7 测定步骤 7.1 提取 称取5 g均匀试样（精确到0.01 g）置于50 mL具螺旋盖聚丙烯离心管中，加入0.1 mL
的0.05 μg／mL D6—氯丙嗪内标溶液，再加入20 mL乙腈，在均质器中均质2 min，再在超声波发生器
中超声2 min。
于4 000 r／min离心8 min，将上层乙腈提取液过滤于25 mL棕色容量瓶中，加乙腈定容。
精确移取5 mL乙腈提取液，加入20 mL20％氯化钠水溶液，混匀。
用0.01 mol／L硫酸调节pH为4.8～5.0，待净化。
 7.2 净化 将OASIS HLB净化柱安装到固相萃取装置上，用5 mL甲醇和5 mlL水活化，装上30 mL储液斗，
将上述提取液转移至OASIS HLB净化柱中，控制流速约为1 mL／min，待提取液全部通过后，保持较强
压力抽气2 min。
用15 mL酸性乙腈洗脱，收集洗脱液。
将洗脱液在40℃的水浴中用氮气吹至0.5 mL，加入0.5 mL水，涡旋10 S，过0.45 μm滤膜，供LC—MS
／MS测定。
此样液应在48 h内测定完毕。
 7.3 测定 7.3.1 液相色谱条件 a） 色谱柱：Supelco Discovery—C18，柱长150，内径2.1 mm，粒度5μm，
或相当者； b） 流动相：A：乙腈+0.1％甲酸，B：水+2 mmol／L乙酸铵+0.1％甲酸； c） 流速：200
μL／min； d）流动相梯度洗脱程序：见表1； e）进样量：20μL。
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