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食品安全地方标准 

食品中喹啉黄的检测 高效液相色谱法、液相色谱-质谱/质谱法 

1 范围 

ῆ ҩ ѐ ч ̇ - / Ȃ 

ῆ ұ ȁ ȁ Ἷ╒⁸ ѐ Ȃ 

第一法 高效液相色谱法 

2 原理 

ѐ ̆ ע᾿ ̆ ̆ ᶑ

ȁԈ Ȃ 

3 试剂和材料 

3.1 总则 

̆ ₉ ѝ ̆ ѝGB/T 6682 У Ȃ 

3.2 试剂 

3.2.1 ̂CH3OH̃̔ Ȃ 

3.2.2 ̂HCOOH̃̔ Ȃ 

3.2.3 ̂NH3ÅH2Õ̔ 20%͘25%Ȃ 

3.2.4 Ѽ ̂CH3COONH4̃Ȃ 

3.2.5 ̂C6H8O7ÅH2ÕȂ 

3.3 试剂配制 

3.3.1 - ̂1+9̆ᴇ ̃̔ 10mLȁ 90mL̆ ⸗Ȃ 

3.3.2 - ̂7+3̆ᴇ ̃̔ 70mLȁ 30mL̆ ⸗Ȃ 

3.3.3 - - ̂2+2+6̆ᴇ ̃̔ 20mLȁ 20mLȁ 60mL̆ ⸗Ȃ 

3.3.4 ̂20g/L̃̔ 2.0g ̆╗ 100mLȂ 

3.3.5 Ѽ ̂0.02mol/L̃: 1.54gѼ ̆╗ 1000mL̆ 0.45ɛm

Ȃ 

3.3.6  ╟ ̔ 20mL ȁ80mLѼ ̂0.02mol/L̃̂3.3.5̃̆ ⸗Ȃ 

3.4 喹啉黄标准品：纯度大于 97%。 
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ῆ ԈQYNa2ŇȁQYNa2ňȁQYNaŇȁQYNaňѝў Ȃ ῆ ᶕ

 AȂ 

3.5 标准溶液配制 

3.5.1 ẏ ̂1.0mg/mL̃ ̔ῆ ῆ ̂3.4 1̃00.0mğ 100mL̆

ᶑ Ȃ 

3.5.2 ῆ ᴐ ̔ ῆẏ ̆  ѝ5.0ɛg/mLȁ10.0ɛg/mLȁ

20.0ɛg/mLȁ50.0ɛg/mLȁ100.0ɛg/mLῆ Ȃ 

4 仪器和设备 

4.1 ԍ̆ Ȃ 

4.2 ԍȂ 

4.3 ̔ Ó5000r/minȂ 

4.4 ̔ ѝ 0.001g 0.0001gȂ 

4.5 έ ̔50mLȂ 

4.6 Ȃ 

4.7 Ȃ 

4.8 ̂500mğ3mL̃ Ȃᴳ ₥Ἴᵑ 3mL ȁ3mL  Ȃע

4.9 ̔0.45ɛmȂ 

5 分析步骤 

5.1 试样制备 

5.1.1 提取 

5.1.1.1 酒 

2.0mL ұ50mLέ ѐ̆╗ὡ10mL ⸗ ̆  Ȃע᾿

5.1.1.2 糖果 

2ĝ 0.01g̃ ұ50mLέ ѐ̆╗ 10mL̆ ̆ 5min

̂5000r/miñ̆ Э У ѐ̆ 5mL У ̆  Ȃע᾿

5.1.1.3 巧克力 

2ĝ 0.01g̃ ұ50mLέ ѐ̆╗ὡ10mL - ̂3.3.2̃,

⸗5min̆ 5min̂5000r/miñ̆ Э У ѐ̆ 5mL - ̂3.3.2̃

У ̆  Ȃע᾿

5.1.2 净化 

pHḣ̆ pHḣ>6̆ (3.2.4) pHḣ4.0±0.2Ȃ

ע ̂4.8̃ѐ̆ᾋ 1mL - - ̂3.3.3̃Ἱ ̆ὤ

ѐ̆   ̕ ᵑ 3mL - - ̂3.3.3̃ 3mL ̆
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Ȃ ῏ ̂ 1miñ 5mL - ̂3.3.1̃ ̆ ⁸

ұ1mL/min̆ 60Ņ Ю ̆ 1.0mL ╟ ̂3.3.6̃ ̆

̆ ̂0.45ɛm̃ ̆ Э  Ȃ 

5.2 仪器参考条件 

5.2.1 ̔C18 έ ὲӹ ̆4.6mm×150mm̆5µmȂ 

5.2.2 ̔20.0ɛLȂ 

5.2.3 ̔415nmȂ 

5.2.4 ╟ ̔A-0.02mol/LѼ ̆B- Ȃ 1̔ 

表 1 梯度洗脱表 

 

min 

 

mL/min 

╟ A 

% 

╟ B 

% 

0 1.0 80.0 20.0 

5.0 1.0 80.0 20.0 

20.0 1.0 10.0 90.0 

23.0 1.0 80.0 20.0 

25.0 1.0 80.0 20.0 

5.3 标准曲线的制作 

ῆ ᴐ ᴂ ̆Ԉ ῆ ᴐ ѐ  ѝ ̆

Ԉ ѝ ̆⁞ ⁸QYNa2ŇȁQYNa2ňȁQYNaŇȁQYNaň ῆ Ȃ 

注1： ῆ ᴐ ѐ  = ῆ ᴐ × ῆ ѐ  (wi)Ȃ 

注2： ῆ  CȂ 

5.4 空白实验 

а╗ ̆ Э ᴐ Ȃ 

5.5 定量测定 

Ȃ ѐ  ḣ ῆ ᾃȂ 

6 分析结果的表述 

ѐ  ֒ ̂1̃ Ȃ ḣȂ 

 
( )

1000

10000

³

³³-
=

m

VCC
X i

i  ................................  ( 1)  

ѐ̔ 

Xiðð ѐ  ̆mg/kĝ mg/L̃; 

Ciðð ѐ  ̆ɛg/mL̕ 

C0ðð ѐ  ̆ɛg/mL; 

Vðð ᴇ ̆ ᴁѝ ̂mL̃̕ 
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mðð ̆g( mL)̕ 

Ԉ ֒Ю ч ḣ ̆ᶑ Ьᴁ Ȃ 

ԈQYNa2ŇȁQYNa2ňȁQYNaŇȁQYNaň Ȃ 

7 方法定量限和回收率 

7.1 方法定量限 

Ԉᶕ а ұ10̂S/NÓ10̃ ̔2.5mg/kĝ mg/L̃ 

7.2 回收率 

╗  2.5mg/kĝ mg/L̃~100.0mg/kĝ mg/L̃ ᾃ̆ 80%~110%Ѯ Ȃ 

8 精密度 

֒Ю ч Ḷ а ḣ 10%Ȃ 

第二法 液相色谱-质谱/质谱法 

9 原理 

ѐ ̆ ע᾿ ̆  ̆ ╟ ע

ὡ ̆ ₉ ע ̆ ѝע ̆ѕ ̆

ᶕ ע ̆ Ȃ 

10 试剂和材料 

10.1 总则 

̆ ₉ ѝ ̆ ѝGB/T 6682 У Ȃ 

10.2 试剂 

3.2 

10.3 试剂配制 

10.3.1 Ѽ ̂0.01mol/L̃: 0.77gѼ ̆╗ 1000mL̆ 0.45ɛm

Ȃ 

10.3.2  ╟ ̔ 20mL ȁ80mLѼ ̂0.01mol/L̃̂10.3.1̃̆ ⸗Ȃ 

10.3.3 ὲӹ ₉ ⁸ 3.3Ȃ 

10.4 标准品 

3.4Ȃ 

10.5 标准溶液配制 
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10.5.1 ẏ ̔ 3.5.1Ȃ 

10.5.2 ῆ ᴐ ̔⁞ 12.1 Ȃ ῆẏ

̆  ѝ5.0ɛg/mLȁ10.0ɛg/mLȁ20.0ɛg/mLȁ50.0ɛg/mLȁ100.0ɛg/mLῆ

Ȃ 

11 仪器和设备 

11.1 - / ̂LC-MS/MS̃ԍ̔ ̂ESĨȂ 

11.2 ὲӹԍ 4.2͘4.9Ȃ 

12 分析步骤 

12.1 试样制备 

12.1.1 提取 

5.1.1Ȃ 

12.1.2 净化 

5.1.2 ᴐ 60Ņ Ю Ȃ 1.0mL ╟

̂10.3.2̃ ̆ ̆ ̂0.45ɛm̃ ̆ Э  Ȃ 

12.2 液相色谱-质谱/质谱测定 

12.2.1 色谱参考条件 

12.2.1.1 ̔C18 έ ὲӹ ̆4.6mm×150mm̆5µmȂ  

12.2.1.2 ̔10.0µLȂ 

12.2.1.3 ╟ ̔A-0.01mol/LѼ ̆B- Ȃ 2̔ 

表 2 梯度洗脱表 

 

min 

 

mL/min 

╟ A 

% 

╟ B 

% 

0 0.3 80.0 20.0 

1.0 0.3 80.0 20.0 

20.0 0.3 10.0 90.0 

22.0 0.3 80.0 20.0 

25.0 0.3 80.0 20.0 

12.2.2 质谱条件 

BȂ 

12.3 标准曲线的建立 

ῆ ᴐ ᴂ ̆Ԉ ῆ ᴐ ѐ  ѝ ̆

Ԉ ѝ ̆⁞ ⁸QYNa2ŇȁQYNa2ňȁQYNaŇȁQYNaň ῆ Ȃ 
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注3： ῆ ᴐ ѐ  = ῆ ᴐ × ẏ ѐ  ( wi)Ȃ 

注4： ῆ  ̂MRM ̃ CȂ 

12.4 试样溶液的测定 

 ὡѕ ԍѐ̆  ᶑ ᶕ

ḣ̆ ῆ  ע ̆ а ұч Ȃ 

12.5 定性判定 

̆   ᶑ б ῆ У ̆ з

ѐ̆ ѓ б ֒Ю  ῆ ̆ ἵ Ḷ а

3ѐ ̆‡ ″ ѐ Ȃ 

表 3 定性时相对离子丰度的最大允许偏差 

ѓ / % ̘50 ̘20~50 ̘10~20 Ů10 

ἵ Ḷ / % ±20 ±25 ±30 ±50 

12.6 定量测定 

Ȃ ѐ  ḣ ῆ ᾃȂ ῆ ᴐ ᴇ

Ӈ Ȃ 

12.7 空白实验 

а╗ ̆ Э ᴐ Ȃ 

13 分析结果的表述 

6Ȃ 

14 方法定量限和回收率 

14.1 方法定量限 

Ԉᶕ а ұ10̂S/Nů10̃ ̔2.5mg/kĝ mg/L̃Ȃ 

14.2 回收率 

╗ 2.5mg/kĝ mg/L̃~100mg/kĝ mg/L̃ ᾃ̆ 80%~110%Ѯ Ȃ 

15 精密度 

֒Ю ч ḣа ḣ 10%Ȃ 
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附 录 A 

（规范性附录） 

喹啉黄标准品及标准品各组分含量的测定 

A.1 喹啉黄标准品说明 

ѝ2-(2- )- -1,3-ү ̂QYNã 2-(2- )- -1,3-ү ү

ү ̂QYNa2̃ ȂQYNaȁQYNa2 чэ  ᴇ̆ ᶑ ₥ ⁞ Ѭѝ̔ 

QYNa2ŇȁQYNa2ňȁQYNaŇȁQYNaňȂ ѐ ȁ ȁע ȁCAS ȁ

 A.1Ȃ 

表A.1 喹啉黄中英文名称、分子式、化学结构式、CAS号、相对分子量 

 
/ѐ / / ע   CAS  

 

1 

Sodium 2-(2-quinolyl)-indan-1,3-dionemonosulfonates 

2-(2- )- -1,3-ү ̂QYNã

C18H10NNaO5S 
 

8004-92-0 

375 

2 

Disodium 2-(2-quinolyl)-indan-1,3-dionemonosulfonates 

2-(2- )- -1,3-ү ү ү (QYNa2)  

C18H9NNa2O8S2  

477 

A.2 标准品中各组分含量的测定 

A.2.1 方法提要 

ԍ а   ̆ Уע Ȃ 

A.2.2 液相色谱参考条件 

5.2Ȃ 

A.2.3 分析步骤 

ԍȂ ԍ ᴐ ֒ ̆ ẏ ὡ ԍѐ̆

̆ ᴐ ԍ Ȃ 

A.2.4 结果计算 

ẏ  Ԉwi ̆ ḣԈ% ̆ ̂A.1̃ ̔ 



DBS 32/012ð2016 

8 

 100³=
ä i

i
i

A

A
w  ................................ ..  ( A.1)  

ѐ̔ 

Aiðð ѐ i ̕ 

ɆAiðð ѐ i Ѯ Ȃ 

ᶑ Ьᴁ Ȃ 

ḣа ұ1.0˿̆ ὲ ḣᴐѝ Ȃ 
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附 录 B 

（资料性附录） 

液相色谱-质谱/质谱测定参考条件 

B.1 液相色谱-质谱/质谱测定参考条件 

a)  ̔  

b)  ̔  

c)  ̔  

d)  ̔- 4000 V 

e)  ̔300Ņ 

f)  ̔5 L/min  

g) ע  ╒̔45 psi  

h)  ̔250Ņ 

i)  ̔11 L/min  

j)  ȁ ȁ ȁ ̆ B.1Ȃ 

表A.2 QYNa2Ⅰ、QYNa2Ⅱ、QYNaⅠ、QYNaⅡ的定性离子对、定量离子对、碎裂电压、碰撞能量 

 
̂m/z̃ 

( / ) 

̂m/z̃ 

( / ) 
/V /eV 

QYNa2ŇȁQYNa2ň 
432.0/288.0 

432.0/368.0 
432.0/288.0 

150 

150 

36 

28 

QYNaŇȁQYNaň 
352.0/287.9 

352.0/244.2 
352.0/287.9 

150 

150 

30 

32 
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附 录 C 

（资料性附录） 

喹啉黄标准品色谱图 

 

图A.1 喹啉黄标准品的 HPLC色谱图 

（QYNa2Ň:8.8 min; QYNa2ň:10.5 min; QYNaŇ:15.1 min; QYNaň:15.7 min） 

 

图A.2 QYNa2Ⅰ、QYNa2Ⅱ的特征离子质量色谱图 

(QYNa2Ň：10.6 min, QYNa2ň:12.0 min  定性离子对：432.0/288.0，432.0/368.0) 
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图A.3 QYNaⅠ、QYNaⅡ的特征离子质量色谱图 

(QYNaŇ:18.3 min, QYNaň:19.2 min 定性离子对：352.0/287.9，352.0/244.2) 

_________________________________ 


