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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口。

本标准起草单位：中华人民共和国江苏出入境检验检疫局。

本标准主要起草人：黄娟、刘艳、柳菡、李静静、姜珊、陈惠兰、殷耀、张晓燕、丁涛。
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出口花粉中链霉素和双氢链霉素的测定方法

液相色谱质谱／质谱法

１　范围

本标准规定了出口花粉中链霉素和双氢链霉素的液相色谱质谱／质谱法测定方法。

本标准适用于出口松花粉、玉米花粉、茶花粉、葵花粉、油菜花粉和杂花粉等中链霉素和双氢链霉素

的测定和确证。

２　规范性文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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。

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

３　方法提要

样品中的链霉素和双氢链霉素经提取溶液提取，三氯甲烷沉淀样品中的蛋白质，清液过Ｃ１８小柱净

化后用液相色谱质谱／质谱法测定。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分析纯的试剂，水采用ＧＢ／Ｔ６６８２中规定的一级水。

４．１　甲醇：高效液相色谱级。

４．２　磷酸。

４．３　叔丁基甲基醚。

４．４　甲酸：高效液相色谱级。

４．５　正己烷。

４．６　三氯甲烷。

４．７　乙酸铵：ＣＨ３ＣＯ２ＮＨ４，高效液相色谱级。

４．８　庚烷磺酸钠（Ｃ７Ｈ１５ＳＯ３Ｎａ）。

４．９　磷酸钠［Ｎａ３ＰＯ４·（Ｈ２Ｏ）１２］。

４．１０　提取溶液：准确称取１０．１ｇ庚烷磺酸钠（４．８），４．１ｇ磷酸钠（４．９），用水溶解并转移至１０００ｍＬ容

量瓶中，加５ｍＬ磷酸（４．２），用水定容至刻度。

４．１１　叔丁基甲基醚正己烷溶液（４＋１，体积比）：准确量取４００ｍＬ叔丁基甲基醚（４．３），加入１００ｍＬ

正己烷（４．５），混合均匀。

４．１２　甲酸溶液（５‰，体积比）：准确量取５ｍＬ甲酸（４．４），加入至１０００ｍＬ容量瓶中，用水定容至

刻度。

４．１３　０．０２ｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液：准确称取１．５４ｇ乙酸铵（４．７），用水溶解并转移至１０００ｍＬ容量瓶中，

用水定容至刻度。
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