
书书书

犐犆犛６７．０５０
犅４５

中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准

犌犅／犜２３４０６—２００９

肠衣中硝基咪唑类药物及其代谢物

残留量的测定　液相色谱质谱／质谱法

犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳狉犲狊犻犱狌犲狊狅犳狀犻狋狉狅犻犿犻犱犪狕狅犾犲狊犪狀犱狋犺犲犻狉犿犲狋犪犫狅犾犻狋犲狊犻狀犮犪狊犻狀犵—

犔犆犕犛／犕犛犿犲狋犺狅犱

２００９０３２８发布 ２００９０７０１实施

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局
中 国 国 家 标 准 化 管 理 委 员 会 发 布



书书书

前　　言

　　本标准的附录Ａ、附录Ｂ、附录Ｃ和附录Ｄ为资料性附录。

本标准由中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局提出并归口。

本标准起草单位：中华人民共和国江苏出入境检验检疫局。

本标准主要起草人：陈惠兰、丁涛、沈崇钰、张晓燕、杨雯筌、张玲、蔡宝亮、蒋原、陶宏锦。
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肠衣中硝基咪唑类药物及其代谢物

残留量的测定　液相色谱质谱／质谱法

１　范围

本标准规定了肠衣中甲硝唑（简称 ＭＮＺ，下同）及其代谢物１（２羟乙基）２羟甲基５硝基咪唑（简

称 ＭＮＺＯＨ，下同），二甲硝咪唑（简称 ＤＭＺ，下同）及其代谢物２羟甲基１甲基５硝基咪唑（简称

ＨＭＭＮＩ，下同），异丙硝唑（简称ＩＰＺ，下同）及其代谢物２（２羟异丙基）１甲基５硝基咪唑（简称

ＩＰＺＯＨ），洛硝哒唑（简称 ＲＮＺ，下同）残留量的液相色谱质谱／质谱测定方法。上述硝基咪唑类药物中

英文名称、结构式、ＣＡＳ号和相对分子质量参见附录Ａ。

本标准适用于肠衣中硝基咪唑类药物及其代谢物残留量的测定。

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）

３　方法提要

试样加入相应内标后用乙酸乙酯提取硝基咪唑类药物及其代谢物，蒸干提取溶液，利用液相色谱

串联质谱仪测定，梯度洗脱，内标法定量。

４　试剂和材料

除非另有说明，所有试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。

４．１　甲醇：ＨＰＬＣ级。

４．２　乙酸乙酯。

４．３　乙酸铵：ＨＰＬＣ级。

４．４　同位素内标：ＤＭＺＤ３、ＩＰＺＯＨＤ３、ＨＭＭＮＩＤ３，纯度≥９８％。

４．５　ＭＮＺ、ＭＮＺＯＨ、ＤＭＺ、ＨＭＭＮＩ、ＩＰＺ、ＩＰＺＯＨ和ＲＮＺ标准品：纯度≥９８％。

４．６　ＭＮＺ、ＭＮＺＯＨ、ＤＭＺ、ＨＭＭＮＩ、ＩＰＺ、ＩＰＺＯＨ和ＲＮＺ标准储备溶液：１．０ｍｇ／ｍＬ。准确称取适

量的ＭＮＺ、ＭＮＺＯＨ、ＤＭＺ、ＨＭＭＮＩ、ＩＰＺ、ＩＰＺＯＨ和ＲＮＺ标准品（４．５），用甲醇（４．１）配成１．０ｍｇ／ｍＬ

的标准储备液，储备液贮存在４℃冰箱中，可保存６个月。

４．７　ＤＭＺＤ３、ＩＰＺＯＨＤ３ 和ＨＭＭＮＩＤ３内标储备溶液：１００μｇ／ｍＬ。称取适量的ＤＭＺＤ３、ＩＰＺＯＨＤ３ 和

ＨＭＭＮＩＤ３ 内标物（４．４），用甲醇（４．１）配成１００μｇ／ｍＬ储备液，储备液贮存在４℃冰箱中。

４．８　ＤＭＺＤ３、ＩＰＺＯＨＤ３ 和ＨＭＭＮＩＤ３ 内标工作溶液：１μｇ／ｍＬ。取适量内标储备液（４．７）用甲醇

（４．１）稀释成１μｇ／ｍＬ工作溶液，内标工作溶液在４℃保存。

４．９　ＭＮＺ、ＭＮＺＯＨ、ＤＭＺ、ＨＭＭＮＩ、ＩＰＺ、ＩＰＺＯＨ和ＲＮＺ标准工作溶液：用甲醇（４．１）分别配成浓度

范围为１ｎｇ／ｍＬ～５０ｎｇ／ｍＬ标准工作溶液，其中内标溶液浓度为５０ｎｇ／ｍＬ，现配。

４．１０　甲醇水（２＋８，体积比）：量取２０ｍＬ甲醇（４．１）于８０ｍＬ水中，混合均匀。
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