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前　　言

　　本标准的附录Ａ为资料性附录。

本标准由中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局提出并归口。

本标准起草单位：中华人民共和国江苏出入境检验检疫局、中国兽医药品监察所。

本标准主要起草人：陈惠兰、吴斌、赵增运、沈崇钰、丁涛、黄娟、朱成晶、徐锦忠、蒋原、陶宏锦、

朱馨乐。
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蜂王浆中链霉素、双氢链霉素残留量测定

液相色谱法

１　范围

本标准规定了蜂王浆中链霉素和双氢链霉素残留的液相色谱柱后衍生化荧光测定方法。

本标准适用于蜂王浆中链霉素和双氢链霉素残留量的测定。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法（ＧＢ／Ｔ６６８２—１９９２，ｎｅｑＩＳＯ３６９６：１９８７）

３　方法提要

蜂王浆样品中链霉素和双氢链霉素用庚烷磺酸钠磷酸钠混合提取液提取，提取液用Ｃ１８固相萃取

柱净化，甲醇洗脱，旋转蒸发至干，用０．０１ｍｏｌ／Ｌ庚烷磺酸钠溶液溶解定容，样品溶液经高效液相色谱

柱后衍生，荧光检测器检测，外标法定量。

４　试剂和材料

４．１　甲醇：色谱纯。

４．２　水：应符合ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。

４．３　乙腈：色谱纯。

４．４　氢氧化钠：分析纯。

４．５　三氯甲烷：分析纯。

４．６　１，２萘醌４磺酸钠：色谱纯。

４．７　叔丁基甲基醚：色谱纯。

４．８　正己烷：分析纯。

４．９　庚烷磺酸钠：色谱纯。

４．１０　磷酸钠：分析纯。

４．１１　磷酸：分析纯。

４．１２　链霉素和双氢链霉素标准物质：纯度≥９９％。

４．１３　Ｃ１８固相萃取柱：５００ｍｇ，３ｍＬ。使用前用５ｍＬ甲醇１０ｍＬ水预洗并保持柱体湿润。

４．１４　庚烷磺酸钠磷酸钠混合提取液：称取１０．１０ｇ庚烷磺酸钠、４．１０ｇ磷酸钠，溶于１０００ｍＬ水中，

用磷酸（４．１１）调溶液ｐＨ３．３。

４．１５　叔丁基甲基醚正己烷溶液：取１０ｍＬ正己烷、４０ｍＬ叔丁基甲基醚，混匀。

４．１６　庚烷磺酸钠溶液：０．０１ｍｏｌ／Ｌ。称取２．０２ｇ庚烷磺酸钠，溶于１０００ｍＬ水中，用磷酸（４．１１）调

ｐＨ３．３。

４．１７　氢氧化钠溶液：０．２ｍｏｌ／Ｌ。称取８ｇ氢氧化钠（４．４），溶于１０００ｍＬ水中，过０．４５μｍ的滤膜，

抽滤脱气。
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