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前  言

  本文件按照GB/T1.1—2020《标准化工作导则 第1部分:标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。
本文件代替GB/T17818—2010《饲料中维生素D3 的测定 高效液相色谱法》。与GB/T17818—

2010相比,除结构调整和编辑性改动外,主要技术变化如下:

a) 更改了适用范围,增加了精料补充料,更改了“第一法 皂化提取法”定量限(见第1章,2010
年版的第1章);

b) 更改了“第二法 直接提取法”定量限(见第1章,2010年版的第1章);

c) 增加了“第一法 皂化提取法”维生素D3 标准系列溶液(见4.2.21);

d) 更改了“第一法 皂化提取法”中配合饲料、精料补充料、浓缩饲料样品制备方法为试样全部通

过1mm孔筛(见4.4,2010年版的3.5);

e) 更改了“第一法 皂化提取法”提取剂为“石油醚”(沸程30℃~60℃)(见4.5.1.2.1,2010年版

的3.6.1.2);

f) 增加了离线固相萃取法(见4.5.1.2.2)和在线固相萃取法(见4.5.1.2.3);

g) 增加了液相色谱参考条件(见4.5.2.2,4.5.2.3);

h) 增加了定性检测方法,定量检测增加多点校正(见4.5.2.5,4.5.2.6);

i) 删除了高效液相色谱净化柱净化(见2010年版的3.6.1.4);

j) 删除了高效液相色谱净化条件(见2010年版的3.6.2.1);

k) 删除了正相色谱(见2010年版的3.6.2.2.1);

l) 增加维生素D3 含量在100IU/kg~1000IU/kg范围时精密度要求(见4.7,2010年版的

3.6.2.5);

m) 更改了“第二法 直接提取法”,水浴温度不应超过65℃(见5.5.1,2010年版的4.6.1);

n) 增加了定性检测方法(见5.5.2.3)。
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饲料中维生素D3 的测定

高效液相色谱法

1 范围

本文件描述了饲料中维生素D3 的高效液相色谱测定方法。
本文件中“第一法 皂化提取法”适用于配合饲料、精料补充料、浓缩饲料、复合预混合饲料中维生

素D3 的测定,“第二法 直接提取法”适用于维生素预混合饲料中维生素D3 的测定。
本文件第一法定量限为100IU/kg,第二法定量限为2.00×105IU/kg。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中,注日期的引用文

件,仅该日期对应的版本适用于本文件;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

GB/T20195 动物饲料 试样的制备

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 第一法 皂化提取法

注意:分液漏斗活塞玻璃表面不涂油,处理过程在避光下操作;提取过程在通风柜中操作。

4.1 原理

试样用氢氧化钾乙醇溶液皂化,经液液萃取或固相萃取净化、浓缩后,用二维色谱系统分离,紫外检

测器检测,外标法定量。复合预混合饲料也可直接用反相色谱柱分离,紫外检测器检测,外标法定量。

4.2 试剂或材料

除非另有规定,仅使用分析纯试剂。

4.2.1 水:GB/T6682,一级。

4.2.2 无水乙醇:色谱纯。

4.2.3 无水乙醇。

4.2.4 石油醚(沸程30℃~60℃)。

4.2.5 甲醇:色谱纯。

4.2.6 乙腈:色谱纯。

4.2.7 甲酸:色谱纯。

4.2.8 异丙醇:色谱纯。
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