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前　　言

　　本标准第一法对应于ＩＳＯ１４５０１：２００７Ｍｉｌｋａｎｄｍｉｌｋｐｏｗｄｅｒ—ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｆｌａｔｏｘｉｎＭ１ｃｏｎ

ｔｅｎｔ—Ｃｌｅａｎｕｐｂｙｉｍｍｕｎｏａｆｆｉｎｉｔｙｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙａｎｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄ

ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，本标准第一法与ＩＳＯ１４５０１：２００７的一致性程度为非等效；本标准第二法和第三法代

替ＧＢ／Ｔ１８９８０—２００３；本标准第四法来自于ＮＹ／Ｔ１６６４—２００８《牛乳中黄曲霉毒素 Ｍ１ 的快速检测　

双流向酶联免疫法》。

本标准附录Ａ和附录Ｂ为资料性附录。
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食品安全国家标准

乳和乳制品中黄曲霉毒素 犕１的测定

１　范围

本标准规定了乳和乳制品中黄曲霉毒素 Ｍ１ 的测定方法。

本标准第一法适用于乳和乳制品中黄曲霉毒素 Ｍ１ 的测定；第二法适用于乳、乳粉，以及低脂乳、脱

脂乳、低脂乳粉和脱脂乳粉中黄曲霉毒素 Ｍ１ 的测定；第三法适用于乳和乳粉中黄曲霉毒素 Ｍ１ 的测

定；第四法适用于液态乳和乳粉中黄曲霉毒素 Ｍ１ 的测定。

２　规范性引用文件

本标准中引用的文件对于本标准的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版

本适用于本标准。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本标准。

第一法　免疫亲和层析净化　液相色谱串联质谱法

３　原理

试样液体或固体试样提取液经均质、超声提取、离心，取上清液经免疫亲和柱净化，洗脱液经氮气吹

干，定容，微孔滤膜过滤，经液相色谱分离，电喷雾离子源离子化，多反应离子监测（ＭＲＭ）方式检测。

基质加标外标法定量。

４　试剂和材料

除非另有规定，本方法所用试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。

４．１　甲酸（ＨＣＯＯＨ）。

４．２　乙腈 （ＣＨ３ＣＮ）：色谱纯。

４．３　石油醚（Ｃ狀Ｈ２狀＋２）：沸程为３０℃～６０℃。

４．４　三氯甲烷（ＣＨＣｌ３）。

４．５　氮气：纯度≥９９．９％。

４．６　黄曲霉毒素 Ｍ１ 标准样品：纯度≥９８％。

４．７　乙腈水溶液（１＋４）：在４００ｍＬ水中加入１００ｍＬ乙腈。

４．８　乙腈水溶液（１＋９）：在４５０ｍＬ水中加入５０ｍＬ乙腈。

４．９　０．１％甲酸水溶液：吸取１ｍＬ甲酸（４．１），用水稀释至１０００ｍＬ。

４．１０　乙腈甲醇溶液（５０＋５０）：在５００ｍＬ乙腈中加入５００ｍＬ甲醇。

４．１１　氢氧化钠溶液（０．５ｍｏｌ／Ｌ）：称取２ｇ氢氧化钠溶解于１００ｍＬ水中。

４．１２　空白基质溶液

分别称取与待测样品基质相同的、不含所测黄曲霉毒素的阴性试样８份于１００ｍＬ烧杯中。以下

操作按６．１试液提取和６．２净化步骤进行。合并所得８份试样的纯化液，用０．２２μｍ微孔滤膜的一次

性滤头（５．２３）过滤。弃去前０．５ｍＬ滤液，接取少量滤液供液相色谱质谱联用仪检测。

获得色谱质谱图后，对照附录Ａ中的图Ａ．２，在相应的保留时间处，应不含黄曲霉毒素 Ｍ１。剩余

滤液转移至棕色瓶中，在－２０℃电冰箱内保存，供配制标准系列溶液使用。
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