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前　　言

　　本标准的附录Ａ、附录Ｂ、附录Ｃ、附录Ｄ和附录Ｅ均为资料性附录。

本标准由中华人民共和国质量监督检验检疫总局提出。

本标准由国家认证认可监督管理委员会归口。

本标准起草单位：中国检验检疫科学研究院、中华人民共和国山东出入境检验检疫局。

本标准主要起草人：邱月明、林黎明、李鹏、张鸿伟、赵海香、董益阳、蔡慧霞、谢孟峡、汪丽萍、孔莹。
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动物源性食品中氯霉素类药物

残留量测定

１　范围

本标准规定了动物源性食品中氯霉素类残留量的气相色谱质谱和液相色谱质谱／质谱测定

方法。

本标准适用于水产品、畜禽产品和畜禽副产品中氯霉素、氟甲砜霉素和甲砜霉素残留的定性确证和

定量测定。

２　气相色谱质谱法

２．１　原理

样品用乙酸乙酯提取，４％氯化钠溶液和正己烷液液分配净化，再经弗罗里硅土（Ｆｌｏｒｉｓｉｌ）柱净化

后，以甲苯为反应介质，用Ｎ，Ｏ双（三甲基硅基）三氟乙酰胺三甲基氯硅烷（ＢＳＴＦＡ＋ＴＭＣＳ，９９＋１）

于７０℃硅烷化，用气相色谱／负化学电离源质谱测定，内标工作曲线法定量。

２．２　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和二次去离子水或相当纯度的水。

２．２．１　甲醇：色谱纯。

２．２．２　甲苯：农残级。

２．２．３　正己烷：农残级。

２．２．４　乙酸乙酯。

２．２．５　乙醚。

２．２．６　氯化钠。

２．２．７　氯霉素（ＣＡＰ）、氟甲砜霉素（ＦＦ）、甲砜霉素（ＴＡＰ）标准物质：纯度≥９９％。

２．２．８　间硝基氯霉素（ｍＣＡＰ）标准物质：纯度≥９９％。

２．２．９　氯化钠溶液（４％）：称取适量氯化钠用水配置成４％的氯化钠溶液，常温保存，可使用１周。

２．２．１０　氯霉素类标准储备溶液：准确称取适量氯霉素、氟甲砜霉素和甲砜霉素标准物质（精确到

０．１ｍｇ），以甲醇配制成浓度为１００μｇ／ｍＬ的标准储备溶液。

２．２．１１　间硝基氯霉素内标工作溶液：准确称取适量间硝基氯霉素标准物质（精确到０．１ｍｇ），用甲醇

配制成１０ｎｇ／ｍＬ的标准工作溶液。

２．２．１２　氯霉素类基质标准工作溶液：选择不含氯霉素类的样品六份，分别添加１ｍＬ内标工作溶液

（２．２．１１），用这六份提取液分别配成氯霉素、氟甲砜霉素和甲砜霉素浓度为０．１ｎｇ／ｍＬ、０．２ｎｇ／ｍＬ、

１ｎｇ／ｍＬ、２ｎｇ／ｍＬ、４ｎｇ／ｍＬ、８ｎｇ／ｍＬ的溶液，按本方法提取（２．４．１）、净化（２．４．２），制成样品提取液，

用氮气缓慢吹干，硅烷化（２．４．３）后，制成标准工作溶液。

２．２．１３　衍生化试剂：Ｎ，Ｏ双（三甲基硅基）三氟乙酰胺三甲基氯硅烷（ＢＳＴＦＡ＋ＴＭＣＳ，９９＋１）。

２．２．１４　固相萃取柱：弗罗里硅土柱（６．０ｍＬ，１．０ｇ）。

２．３　仪器和设备

２．３．１　气相色谱／质谱联用仪：配有化学电离源（ＣＩ）。

２．３．２　组织捣碎机。
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