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牛奶中双甲脒残留标志物残留量的测定 

气相色谱法 

1  

ῆ ҩ ѐ ⁸ Ȃ 

ῆ ұ ѐ 2̆4-ү Ȃ 

2 ֒ 

Ю‟ ֒ѐ ῆ ѝ ῆ Ȃῤ ֒ ὲ̆

ᶢ ̂аꜛ ☼ ᾃ ̃ ᶢ а ұ ῆ̆ ̆ ╨ ῆ

ᴳ Ҿ ֒ Ȃῤ а ֒̆ὲ ұ ῆȂ 

GB/T 1.1-2000 ῆע ᴐ ‡ 1 ‍̔ ῆ ᾗ ‡ 

GB/T 6682 ‍ ‡  

3   

ѐ ̆ ע ̆ ̆ ̆Ц Ф ̆ -

̆ Ȃ 

4  ₉  

ԈЮ ₉̆ ⁞ ѝ‍ ₉̕ ѝ GB/T 6682 У Ȃ 

4.1  双甲脒对照品： ů99˿̕2，4-二甲基苯胺对照品̔ ů95˿Ȃ 

4.2  氢氧化钠：ִ Ȃ 

4.3  碳酸氢钠：ִ Ȃ 

4.4  无水硫酸钠：ִ Ȃ 

4.5  七氟丁酸酐： Ȃ 

4.6  正己烷： Ȃ 

4.7  1 mol/L 氢氧化钠溶液： ע 40 ğ 1 000 mLȂ  

4.8  碱性水溶液： 1 000 mL̆ 1 mol/L ע pH 9.0Ȃ 

4.9  饱和碳酸氢钠溶液： 10.35 ğ 1 000 mLȂ  

4.10  1 mg/mL 双甲脒和 2，4-二甲基苯胺标准贮备液： 2̆4-ү
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10 mğ‍⁞ұ 10 mL ѐ̆ ₂ ̆ ⁸ ѝ 1 mg/mL

ῆ 2̆4-ү ῆ Ȃ2͘8Ņᶑ ̆ 3 э Ȃ  

4.11  10 μg/mL 混合标准工作液： 1 mg/mL ῆ 2̆4-ү ῆ

1.0 mL̆ұ 100 mL ѐ̆ ₂ ̆ ⁸ ѝ 10 μg/mL ῆ ᴐ Ȃ

2͘8Ņ Ἵᶑ ̆ 1 Ȃ 

5 ԍ  

5.1  气相色谱仪： Ȃ 

5.2  分析天平̔ 0.000 01 gȂ 

5.3  天平： 0.01 gȂ 

5.4  离心机  

5.5  旋涡混合器 

5.6  均质机 

5.7  恒温干燥箱 

5.8  聚丙烯离心管 

5.9  具塞离心管 

5.10  圆底烧瓶 

6 ⁸ бᶑ  

6.1 试料的制备 

ᾶ ᵏ ̆ ⸗Ȃ 

—— ᵏ ̆ᴐѝᵏ Ȃ  

—— ̆ᴐѝ Ȃ  

—— ̆ ╗ ῆ ᴐ ̆ᴐѝ ╗ Ȃ  

6.2 试料的保存 

-20ŅԈЮᶑ Ȃ 
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7  

7.1  标准曲线的制备 

2̆4-ү ῆ ̆ ̆ ⁸ ѝ 10ȁ20ȁ50ȁ100ȁ200

400 ng/mL ‟ ῆ ̆ 2.0 mL̆ ע ̆ᵏ ȂԈ ѝ

̆ ῆ ѝ ̆ ⁸ ῆ Ȃ Ὧ Ȃ 

7.2 提取和水解 

̂5±0.05 g̃ ұ̆ м ѐ ╗̆ 10 mL̆ ⸗ 4̆ 200 r/min 10 min̆

Э ұ У м ѐ̆ ѐ╗ 10 mL̆ У ̆ ч Э Ȃұ

70Ņ ѐ 50 min ᾶ̆ ╗̆ 10 mL̆ ⸗̆ 5 min 4̆ 200 r/min 10 min̆

Э ұ ѐ̆Ю ╗ 5 mL У ̆ ч ̆ұ 45Ņ

̆ 2.0 mL ᴍ ̆ Ȃ 

7.3 衍生和净化 

ұέ ѐ̆╗Ц Ф 10 μL̆ ⸗̆ұ 60Ņ 90 min̆ὲ 30 min  

5 minȂ 10 min̆╗ 2 mL̆ ⸗̆ ̆╗ 2 g

̆ᵏ Ȃ 

7.4 测定 

7.4.1 色谱条件 

̔Rtx-1 ̂30 m0.25 mm̃̆ ̕  

̔ ̕ 

1  

 

Ņ/ min 

‫  

Ņ 

ṃ  

min 

 50 0 

7 220 5 

̔1 mL/min̆‍ ̔27 min̕ 

̔250Ņ̕ 

̔1 µL̕ 
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̔ ̂  ů 99.999%̃̆ 30 mL/min̕ 

‍ ̔‍ ̆‍   1̕׃50

̔300ŅȂ 

7.4.2 测定法 

ῆ ̆ᴐ ῆ̆ ̆Ԉ Ȃ ῆ

ѐ 2̆4-ү ḣ ԍ ѮᾃȂ Э ֒Ю̆ ῆ

╗ AȂ 

7.5 空白试验 

а╗ ̆ ὤ ᴐȂ 

8 б  

ѐ ̂µg/ kg̃̔ Ю  

mAs

VCsA
X






21.1
 

  ѐ̔ 

X—ᵏ ѐ ̆µg/ kg̕ 

A— ѐ 2̆4-ү Ц Ф ̕ 

AS— ῆ ᴐ ѐ 2̆4-ү Ц Ф ̕ 

CS— ῆ ᴐ ѐ 2̆4-ү ̆ng/mL̕ 

V— ᴇ ̆mL̕ 

m—ᵏ ̆gȂ 

1.21—2̆4-ү Ȃ  

̔ ḣ̆ ḣ ̆ᶑ Ьᴁ Ȃ 

9 ȁῆ ȁ  

9.1 灵敏度 

ѝ 2 µg/kğ ѝ 5 µg/kgȂ 
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9.2 准确度 

5͘20 µg/kg ╗ Э ѝ 70%͘110%Ȃ 

9.3 精密度 

ᾃ ῆḶ Ů15%̆ ῆḶ Ů20%Ȃ 
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附录 A 

̂ ̃ 

 

A1 2̆4-ү ῆ ̂10 µg/L̃ 

 

A2  

 

A3 ╗ ̂5 µg/kg̃ 

 


