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AHPREER, WII=FREREREZREENNE HHEEIE-
R EXBUE A

1 EE
ASAFE T IRM B FER . DUIK =2 5 3E R TERR 25 5% B B VA €0 18— o B Bl o2 77 v
A EH TR P ETEER . ST = 3 e 3L IR IR 25 5% B 2 e .
ARXFTEEFZR S N = 2 P SRR 2 (BAXUIE & oh) IAS H BR 4 31 8 0. 006 mg/kg A10. 0015
mg/kg; EEFESHIA0. 02 mg/kgF0. 005 mg/kg.
2 eS|t
TS HISCAE R P9 AR I SO I T 5 | TR AR ST A AN BT D [ AR R o R 3 H I 5 ST
A% B X B FIRRCASIE B T A SCfE s AN B3R 5 SCt, HecR s CBFEITA fisscs) EH A
A
GB 2763 B|MZEEZMNE B RZARAERERE
GB/T 6682 431 S % FH K HRES AR 36 75 vk
3 ARiBFMEX
A T B ARERE o
4 [RIE

IR B 2 TR R KRR EL, HLBIE R ZE R L5, 700 ZeSCX I AR A HURE - WX AH A5 B
A6, B G- R IR RNER I, AR E B

5 FIFIRAR
B A B BAh, B e A Bl st JKONGB/T 6682 #ILE i — 2K .

5.1 K7

5.1.1 &} (CHCN, CAS 5: 75-05-8) : fhiitali,

5.1.2 H g (CH:OH, CAS 5: 67-56-1) : fhiitali,

5.1.3 HIEE (HCOOH, CAS 5: 64-18-6) : faijf4li,

5.1.4 % (HC1, CAS 5: 7647-01-0) : KJEF 36%~38%.

5.1.5 &K (NH,OH, CAS %: 1336-21-6) : WJEF 22%~25% .

51.6 5 FH (CHCl,, CAS 5 75-09-2) : fajkaf,

5.1.7 HEHE: (HCONH,, CAS 5: 540-69-2) : foit4li,

5.2 ARECH

5.2.1 HWEEW (0.2%) : BE 2nL IR (5.1.3) , FAKFBEZE 1000mL, #E%H.
5.2.2 MWW (143, V/V) » EE10mL 285 (5.1.1) , A 30mL /K, #BEIEH.
5.2.3 ZJE-KERMEEm (142, V/V, 0. 1% W) « = 50mL &5 (5.1.1) , JuA 100mL 7KA0 0. 15

ml R (5.1.3) , #AI&H.

5.2.4 HE-ZFE@E® (149, V/V) . EE10mL Il (5.1.3) , M9omL &M (5.1.1) ik, #£5)
%H.

5.2.5 ELERAW (30 mmol/L) : FEHL0.25 mlL R (5.1.4) , HKME, £&ZE 100 L.

5.2.6 S/K-WEAEWR (5495, V/V) : EH50mL &K (5.1.5) , HOIA 950 mL FIEE (5.1.2) , #£5]
1
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%}ﬂ o

5.2.7 WM (0.4%) -HERE (5mmol/L) BRM/KE: FREL 0. 3153 ¢ HERE: (5.1.7) , %+ 100 mL
K, N 4nL HER (5.1.3) , FI/KEAEZE 1000nL, $£57, i 0. 22 pm SFLEJERE, B A .
5.2.8 HIE-HEIREK (0.4%) : BE 4ml R (5.1.3) , AFEE (5.1.2) &% 1000mL, #5),
i 0. 22 um FFLIEFERE, BHBIAD

5.3 tnEMR

5.3.1 TR IR AR UE S (CuHasNs0o-HC1-H,0, CAS 5: 200132-83-8) : 4liJ¥=96%, B HIrEY
JUE S R B = ARV

5.3.2 MIT =Lt R Eh R (CHisiN:0oSs, CAS 5: 169202-06-6) : 4l =99%, BN
JRBE R Eh AR vE S (CoHsaN:Os, CAS 5: 57520-17-9) : 4l =99%, BYAFRAEY T UE 1IN fbr it
B

5.4 FrAEBIRKRECH)

5.4.1 BEZFEME AR (1000 mg/L)

WERRFRENLL. 9 mgf R H XM AR (5.3. 1) CREMZEO0. 1 mg) T 10 LA, H AR
W (5.2.2) ¥R, ERZEZE, BT C~4 CHAE, BROH6MNH.

5.4.2 WAM=FIkBARERL (UNMFERIT) fmEEZAR (1000 mg/L)

HERAFREL3T. 5 mg XU = S5 e L IR 28 (BK15. 1 mg WU 2 FEBE R £ ) bR (5. 3. 2) CEERIZ0. 1
mg) T10 mLENIGEEMF, HEE (5.1.2) HEIFEREZZE, BT -18 CRLLUTNZHNAE, F
WO H .

S UK = o B AR Sh VA A FH B A AT
5.4.3 BEMERRK

AR EL. O mL bR FRERE S VAW (5. 4. 1F15. 4. 2) T 10 mL¥B RIS B+, H 245K R

(5.2.3) ERFEHIE100 mg/LANREFRMERTL HH LSRRV (5.2.3) BB, 735 ECh
10 mg/LANL mg/LEIR EFRAEVEW, T°0 'C~4 ClEAF, ARIHIANH.

5.5 ¥t

5.5.1 SCX [FEAHZEUK:: 500 mg, 6 mL BAH 4% .

5.5.2 HLB [EAHZEH:: 500 mg, 6 mL BAH 4% .

5.5.3 WCX FEAHZEEGH:: 500 mg, 3 mL BAH 4% .
5.5.4 JfLILERE CEAUMD « 0.22 um BUAHYSE .

6 UREFE

6.1 WAHBE- R BRI Bl BB % U8 (ESD) .
6.2 R BE0.01 mg FUKE 0. 01 g

6.3  ZHAFGHEAN .

6.4 RIEIRGAN.

6.5 BHL: FEHEAMET 4500 r/min, ECE NSO,
6.6 FHWAL.

7 Mm%

TR ot ERURE A7 42 FEGB 2763 E AT - BENLEUFE2 kg, FEANFSE (R +FX R TIFF A4 A,
W2 RN SN TP S R R AT 3, 4 B400 g~500 glN S 5 (T (0 IR IR 2 8 N, IR
ARG RIRE S, T-18 'C LA T & 4E .
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8.1 #2H

FRELLI0 gFE S CRERIZE0. 01 g) FH0 mLE OV A, IIAN10 mLEFRVEWR (5.2.1) , FINASL mL 4
Fe (5.1.6) , WWiER5min/G, LA4500r/ming 0oomin, FIEWRFEE 225mL A &M . FMA10mL
FRERVATR (5.2.1) , BEERI WK, &3 HER, FHHABREBHR (5.2.1) T&FE25nl.

8.2 A&k
8.2.1 HLB E+HZEE4E4 1L

HLBE AH A B AR 5 mLEFEE (5. 1.2) SmLERIAEWR (5.2. 1) A2 mL3BHGH (8. 1) Tk, FFJik
e, BT mLEEEUGE (8. 1) itkE, Bue b

8.2.2 SCX EHEZEEUE Sk

SCX[EAHREBUAE MR 5 mL R EE (5. 1.2). 5mL/K. 5 mLERERVAWR (5.2.5) Tk, FEMB.
HY3. OmLi 40 (8. 2. 1) i SCXFE AR A U, AR, #%E. KR5S mlAK, 5mLHFEE (5.1.2) ik
Ye, FEEMBEM . F10mLFHEE-Z KB (5. 2.6) Pl B ESCXIE AR B L/ Hbs¥, FRUIEEZ15
mL O H, F45 CKRBEWIE T AEE=ER, FAL oL /KBRMHER (5.2.3) BIRF%REY, &
0. 22 pmfl FLIE NS 98 f5 4 H o

8.2.3 WCX EHEZEEUE Sk

WCX AR ZE B AR 5 mLFFEE (5. 1.2) A5 mL/K TG, FEEMEER . B, 0mLigibi (8. 2. 1) i
WOXFIAB A BURE, R by, F25. MRS mLKs 5 mLHEE (5. 1.2) Wk, FEEmeem. FHH
10mL R - W5 (5. 2. 4) el B LEWCK [ A AL B B B AR, FFREESR 15mL 08 F45 C
KB EWGET, AHIZRER, HL 0oL E-/KBRMHER (5.2.3) HIREY, £0. 22 pmilfLIERE T
TENR N IEGB RS % H
8.3 ME
8.3.1 HRMlEHEFER, 8. 2.2 /5 EZEM 2, Hlle ML= it R s, 8. 2.3 )5 EHEM
o [FIFINE B E B R AN = 5 e e R ER Eh i, 2 RS HL 0. 5 mL £5 HVR (8. 2. 2) A1 0. 5 mL £ K
(8.2.3) THRWMHF, WIEiRSENE .

8.3.2 KwHGIEEY
WA S S5 A F -

—— i C18-AQ 2. 1 mmX 100 mm Kif% 1.9 pm BOHH 242

——RENA: AMARER (0.4%) -WERE (5mmol/L) FRYE/KIAW (5.2.7) , BAHAHEE-FEE
W (5.2.8) , UBAH R EHHBE B ALK 1;

—ii#E: 0.3 ml/min;

—— £ 40 °C;
— 3R 3 L.
1 ORSEREBESY
B (1] WBIAHA (%) WBIFEB (%)
0. 00 95 5
3.00 95 5
3. 10 5 95
6. 00 5 95
6.01 95 5
10. 00 95 5
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8.3.3 RiESE£HG

JRHE S %R

—— B TR, W T

—H T EE TR

—— MW EHE: 1E2T 4000V,

— B FIRIRE: 300 C;

—ZWS KT 0. 242 MPa;

—— BN F: 0. 242 MPa;

— R 2NN, FEHER. W= Ehe i mmiiR sy (CAXUIEiZ i) B4R B BT
BB, TETRESH, S0k 2.

*x2 BEBEHR. WI=FkEFERE (UNMFRZT) REBEE. 887, FETRRIESH

o , e B | RERE | BEEE [ETR ] B8 | s | S Gt | e
FE| R LA x| in) W (n/2) ) (n/2) W)
HEHFZE | Kasugamycin | IF 0.788 95 380. 3/112. 2 18 380. 3/200. 2 8
2 XUARERE | Iminoctadine | 1E 4.348 120 178.9/157.7 15 178.9/100. 3 16

8.3.4 KmEI{EshZ

AR IZ RS, 1. 8. 2147 BT A ER A B 2 [ B VAT - AR — TR A bR AR (5. 4. 3)
B P 7 1 R SR VA RO B R R S 0. 002mg/L 0. 005mg/L, 0.010mg/L+ 0.020mg/L+ 0. 050mg/L+
0. 100 mg/L+ 0.200 mg/L+ 0.500 mg/L{3E 5T VCHCARE T ARV, BIRZFH 25 (1 25 I v Y00 R7 B 1o Bk
F5£ 55 RV A R BE AR B RS i SR8 ARV, AR SR A S M R A I 75 LA A D TR . DLE &
TP 0 B A AARER AR R (28 57 VT BC bR AE AR VA5 S P N AL b, 2| 2 i L I
PRt TAE 25 o

8.3.5 EM

B f B A 0 UG 1) £ B IR 1] 5 4 A v €0 3 e P R B IS TR AR EL A, AR ZERAE £2.5%
Z W BRI B B P AT FE B, N2 SR A 2 AR IER AT AR 1 — 3, v = At R
SHUEMITEFE, TnBIWAE AR E ). BE SR W= e ok i 28 (CAOSUIERZ ) Aife
TR FILC-MS/MS 22 Jz Jo7 Wi ) ot 2 60 1% P 2 DL B 3% A o

*3 EMRBETFFEELLHNRRRITRE

BN S E
ETEEH >50 >20~50 >10~20 <10
FOVFAR S 2 +20 +25 +30 +50

8.3.6 FE.

o FE 5 UC L bR v AR VSRR Sl VA VRS R VRORR €00 — £ BB BTSSR, AR R B IR . B PR L
HEAT 58 M5 ARFEINAS 28 B 135 10 5t &= ot P g T AR S bR v B g T AR Ee B3k AT e & . [RJ I R AT 2 R o
9 IS EIEAIE

B P & A 255 B = DU & 2 ot #5240 &,

- XV XV3 X 1000
W = LoPOXVIXVSXT (1000 || oeeeeeeeeeeeesssseeesssesesissssssans (1)
mxvV, 1000

A

W ——FE RSN E R BUE, AT (ng/ke)

o —— NI UCEC AR #E TAF th 4 mh 45 2 FFE S VR R A DU 0 ot SR B M BUE, A= e
(mg/L) s

4
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£ 7 MIRE R VCHE bR T AE il 2% 19 30 5025 F R 6 T4 VR s 0 O R Rk P B, AR 5E
&It (mg/L) 5

V, — RIS, BT (L)

Vs ——SCXEAHAEBURE 4k . WOXE] AR R BUR: A0 JE RER A B & 8 AR AR, B 22 7 (L)

f ——[REE B R RN = e e R &, AR A € B R 5, =2 s =2
BRI = e e s R £, BRI e RE e, =1,

m ——FERRENEE, B (9);

Vo ——SCXEARAEEURE ik . WOXIE AR A BUE AL R B AV AL TBR R, AR 2 Tt ()

THEAR <1 mg/kefREE2 M A BT, MR =1 mg/kglhHH 3 AT

10 IR

101 EEBVERAF T HRAF AP AL I E S5 R ARR P i 22, AT AR 4 IESR
10.2  EFILESAE T RS I M AL I 5E 45 R ARRT P 22, BT AR 4 IESR

x4 BHEOTHRESECCERNNESM. BIMEMNRERENEX

R (o) AT A X B v e 2 T IR A X R v e 22
p <0. 001 mg/kg <30% <40%
0. 001 mg/kg< p <0. 01 mg/kg <20% <30%
0.01 mg/kg<< p <0. 1 mg/kg <15% <20%
0.1mg/kg<<p <10 000 mg/kg <10% <15%
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Mt X A
(ERHME)
BER. WII=ZFREERERE (UANAFERRIT) foEREZRAEN (MR ) RERIEE

FEBER . PUM= R R (CAXUIE Tt AR SN Bl (MRM ) i 2t 1% P DL &
A 1. KA. 2.

ESIT1 380.3/112.2 ESI1 380.3/200.2
MRM+ MRM+
XIC ¥IC
@ 8000 . 0788 & 0782
wRRE & 2000
2z 6000 ] 2
@ @
5 294 § 2000 ]
£ 4000 J =
1] @
£ 3,000 | g .
9 2,000 ] g 1000
0 0
< 1,000 ] <
U T 1 0 T 1
0 1 2 0 1 2
Retention Time (Minutes) Retention Time (Minutes)

BA 1 BFEBSRERRS RN (MR ) REGIEE

ESIN 178.9/157.7 ESI1 178.9/1003
MRM + MRM+
x 165 1c x1eS c
_. 250 "
4 | £ 200 |
Y 200 4.348 ) 4348
2 2
2 g 10
§ 1% §
= 5
= 100 = 100 §
2 =2
§ 050 § 050 4
< <
000 J 000 J§
30 35 40 45 30 35 40 45
Retention Time (Minutes) Retention Time (Minutes)

EA. 2 WAN= R R EERE (UNAERD) FRERRS RN ( MRM ) RE R EE




ot \ R R A
Mt R . U= ¥ G R R AR R B O
A € 5 3 R 5
T/GXAS 666—2023
P BERHEAL By 22 55— E
MER R



	前言
	1　 范围
	2　 规范性引用文件
	3　 术语和定义
	4　 原理
	5　 试剂和材料
	5.1　 试剂
	5.2　 溶液配制
	5.3　 标准品
	5.4　 标准溶液配制
	5.4.1　 春雷霉素标准储备溶液（1 000 mg/L）
	5.4.2　 双胍三辛烷基苯磺酸盐（以双胍辛胺计）标准储备溶液（1 000 mg/L）
	5.4.3　 混合标准溶液

	5.5　 材料

	6　 仪器设备
	7　 样品制备
	8　 试验步骤
	8.1　 提取
	8.2　 净化
	8.2.1　 HLB固相萃取柱净化
	8.2.2　 SCX固相萃取柱净化
	8.2.3　 WCX固相萃取柱净化

	8.3　 测定
	8.3.1　 只测定春雷霉素，8.2.2过膜后直接测定；只测定双胍三辛烷基苯磺酸盐，8.2.3过滤后直接测定。同时测定春雷霉素和双胍三辛烷基苯磺酸盐时，分别移取0.5 mL备用液(8.2.2)和0.5 mL备用液(8.2.3)于聚丙烯进样瓶，涡旋混匀后测定。
	8.3.2　 液相色谱条件
	液相色谱参考条件如下：
	8.3.3　 质谱参考条件
	8.3.4　 标准工作曲线
	8.3.5　 定性
	8.3.6　 定量。


	9　 试验数据处理
	10　 精密度
	附录A  （资料性） 春雷霉素、双胍三辛烷基苯磺酸盐（以双胍辛胺计）标准溶液多反应监测( MRM ) 质量色谱图
	
	前言
	1　 范围
	2　 规范性引用文件
	3　 术语和定义
	4　 原理
	5　 试剂和材料
	5.1　 试剂
	5.2　 溶液配制
	5.3　 标准品
	5.4　 标准溶液配制
	5.4.1　 春雷霉素标准储备溶液（1 000　mg/L）
	5.4.2　 双胍三辛烷基苯磺酸盐（以双胍辛胺计）标准储备溶液（1 000 mg/L）
	5.4.3　 混合标准溶液

	5.5　 材料

	6　 仪器设备
	7　 样品制备
	8　 试验步骤
	8.1　 提取
	8.2　 净化
	8.2.1　 HLB固相萃取柱净化
	8.2.2　 SCX固相萃取柱净化
	8.2.3　 WCX固相萃取柱净化

	8.3　 测定
	8.3.1　 只测定春雷霉素，8.2.2过膜后直接测定；只测定双胍三辛烷基苯磺酸盐，8.2.3过滤后直接测定。同时测定春雷霉素和双胍三辛烷基苯磺酸盐时，分别移取0.5 mL备用液(8.2.2)和0.5 mL备用液(8.2.3)于聚丙烯进样瓶，涡旋混匀后测定。
	8.3.2　 液相色谱条件
	液相色谱条件如下：
	8.3.3　 质谱参考条件
	8.3.4　 标准工作曲线
	8.3.5　 定性
	8.3.6　 定量。


	9　 试验数据处理
	10　 精密度
	附录A  （资料性） 春雷霉素、双胍三辛烷基苯磺酸盐（以双胍辛胺计）标准溶液多反应监测( MRM ) 质量色谱图




