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前　　言

　　本标准的附录Ａ为资料性附录。

本标准由全国饲料工业标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ７６）提出并归口。

本标准主要起草单位：农业部饲料质量监督检验测试中心（济南）。

本标准主要起草人：李俊玲、李会荣、强莉、刘继明、门晓冬、李宏、杨志强。
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饲料中４种巴比妥类药物的测定

１　范围

本标准规定了饲料中巴比妥、苯巴比妥、异戊巴比妥和司可巴比妥的高效液相色谱测定方法和液相

色谱串联质谱测定法。

本标准适用于配合饲料、浓缩饲料和添加剂预混合饲料中４种巴比妥类药物的测定。高效液相色

谱测定方法定量限为１ｍｇ／ｋｇ，液相色谱串联质谱方法定量限为０．０５ｍｇ／ｋｇ。

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—２００８，ＩＳＯ３６９６：１９８７，ＭＯＤ）

ＧＢ／Ｔ１４６９９．１　饲料　采样（ＧＢ／Ｔ１４６９９．１—２００５，ＩＳＯ６４９７：２００２，ＩＤＴ）

ＧＢ／Ｔ２０１９５　动物饲料　试样的制备（ＧＢ／Ｔ２０１９５—２００６，ＩＳＯ６４９８：１９９８，ＩＤＴ）

３　方法原理

试样中的４种巴比妥类药物用三氯甲烷提取、过滤，滤液吹干后溶解过固相萃取小柱净化，洗脱液

蒸干后用甲醇水溶解，在高效液相色谱仪上分离、测定，或在高效液相色谱串联质谱仪上测定，外标法

定量。

４　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，实验室用水符合ＧＢ／Ｔ６６８２一级水的规定。

４．１　甲醇：色谱纯。

４．２　乙腈：色谱纯。

４．３　三氯甲烷。

４．４　二氯甲烷。

４．５　２％甲醇水溶液：取２ｍＬ甲醇与９８ｍＬ水混合。

４．６　甲醇水溶液：１＋１。

４．７　乙腈水溶液：３０＋７０。

４．８　磷酸盐缓冲液：犮（Ｎａ２ＨＰＯ４＋ＮａＨ２ＰＯ４·２Ｈ２Ｏ）＝０．１ｍｍｏｌ／Ｌ，ｐＨ＝６．０。称取１４．２ｇ的无水

磷酸氢二钠（Ｎａ２ＨＰＯ４），加水定容至１０００ｍＬ，摇匀；另称取１５．６ｇ的磷酸二氢钠（ＮａＨ２ＰＯ４·

２Ｈ２Ｏ），加水定容至１０００ｍＬ，摇匀。取上述两种溶液按１２３＋８７７的比例混匀即可。

４．９　流动相：甲醇＋水＝４５＋５５。

４．１０　巴比妥、苯巴比妥、异戊巴比妥和司可巴比妥标准品：纯度≥９９．０％。

４．１１　标准贮备液：准确称取巴比妥、苯巴比妥、异戊巴比妥和司可巴比妥标准品各２５ｍｇ，分别用甲醇

（４．１）溶解，定容至２５ｍＬ，配成浓度为１ｍｇ／ｍＬ的标准贮备液。２℃～８℃冷藏保存，有效期三个月。

４．１２　混合标准中间液：准确移取巴比妥、苯巴比妥、异戊巴比妥和司可巴比妥贮备液（４．１１）各５ｍＬ，

用甲醇（４．１）定容至５０ｍＬ，该混合溶液中巴比妥、苯巴比妥、异戊巴比妥和司可巴比妥的浓度均为

１００μｇ／ｍＬ。２℃～８℃冷藏保存，有效期一个月。
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