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1.2 BigEsH

AL Venusil HILIC, 250 mmx4.6mm , Sum.
WMENAH: 5+ B EET (0.01mol/L, PH=4.20) =90+10, 0.45 um JERETE.
JE: 1.0 mL/min.
Rl 220 nm.
FEd: 30°C.
HEFEE: 20 uL.
1.3 AR

PRI 1g Wk Ff it T 50mL HZE B0 Y, I 2mL 7K, i€ 30s, i 2ml &
IRTE 30s. PRI 2mL OB, EE FIRREUPIR. W ZRBUPIRES 2 K, 15
FIFLITZ) 10mL EEEUR . LA 4000r/min B0 Smin, HX 2mL b3 I XUFAZ
L ER R8h 30s, ARG IRIE 30s J5, 4000r/min B0 10min, HU4EE_EiEH(4
10mL) FEGARE T+, 50°C FRAKT, T 50%ZME/KEWR, #25), it 0.22um
TUALUENEL, , AR

2 ER5THe
2.1 trERZKRLE]

2.1.1 ARvEEA RG]

BUFRIEARHERE W HERRRR USRS AE i 10mg T 10mL A&, hnK
R R, SRR S R FE N Img/mL.

BRI AR AR R LR AE 257 ImL T 100mL A&+,
L B R AR VA O FE N 10pg/mL .. 20 W EX 10pg/mL XUE NG bR 1 7 Wl
5.0, 2.0, 1.0, 0.5\ 0.ImL T 10mL A&+, HIMEBERZE, WhETIE
WKE N 5.0 2.0, 1.0, 0.5 0.1pg/mL.
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2.3 [EYgZRLLG
FEREF BN 0.14 0.5. 1.0mL f) 10pg/mL FIARTEAER, $% ik kit
ITREMALEE, 53] BBCR T N RN

FFa FrE (10pug/mL ARAEERD S (%)
(mL)

1 0.1 98.7

2 0.5 95.5

3 1.0 95.1

1 BRIk
2.4 FEERESLIG
MEIRELET, =0 5, 230N 0.5mL i) 10pg/mL FIPRERR, 4
BITF:

H oy 2K Bl | S odilE | S=IME | RSD (%)
251 (mg/kg) | 455 (mg/kg) | 458 (mg/kg)
XUF 4.9 5.1 5.3 3.92

2.5 s/MVE R

DA 3 5 AR 2R e e o H B A HE BR A 0.4mg/kg

3 FHig

FI LC-5500 1 ROBAR (i 3 A 22 401 ) Lok b SUEURG IR &5 8, U8 R
EEME R, TR 0.1~10.0 pg/mL ¥R FE T Bl Y 261G R LT, (IR
£ 95.1%~98.7% 1], i 2o HrEEaK .
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	婴幼儿奶粉中双氰胺的测定
	LC5500高效液相色谱仪：配有紫外检测器
	DM-100在线脱气机
	超声波水浴
	离心机
	乙腈
	乙酸铵溶液（0.01mol/L）
	乙酸
	双氰胺净化管
	双氰胺标准品（含量≥99.0%）
	1.2色谱条件
	色谱柱：VenusilHILIC，250mm×4.6mm，5μm。
	流动相：乙腈+乙酸铵溶液（0.01mol/L，PH=4.20）=90＋10，0.45μm滤膜过滤。
	流速：1.0mL/min。
	检测波长：220nm。
	柱温：30℃。
	进样量：20μL。
	1.3试样处理
	称取1g奶粉样品于50mL具塞离心管中，加2mL水，涡旋30s，加2ml乙腈涡旋30s。再加入2mL


	2.1.1标准溶液配制
	双氰胺标准储备液：准确称取双氰胺标准品10mg于10mL容量瓶中，加水溶解并稀释至刻度，此标准贮备液
	双氰胺标准工作液：吸取双氰胺标准贮备液1mL于100mL容量瓶中，用乙腈定容配成标准溶液浓度为10
	标准曲线
	在样品中分别加入0.1、0.5、1.0mL的10µg/mL的标准溶液，按上述方法进行样品处理，得到回
	序号
	加标量（10µg/mL标准溶液）
	（mL）
	回收率（%）
	1
	0.1
	98.7
	2
	0.5
	95.5
	3
	1.0
	95.1
	表1回收率实验
	相同的条件下，取三份样品，分别加入0.5mL的10µg/mL的标准溶液，结果如下：
	组分名称
	第一次测定结果（mg/kg）
	第二次测定结果（mg/kg）
	第三次测定结果（mg/kg）
	RSD（％）
	双氰胺
	4.9
	5.1
	5.3
	3.92
	以3倍的基线噪声计算出检出限为0.4mg/kg。



