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 前 言 

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。 

专利免责声明：本文件的某些内容可能涉及专利，本文件的发布 机构不承担识别专利的责任。 

本文件由宁夏回族自治区农业农村厅提出。 

本文件由宁夏回族自治区农学会归口。 

本文件由团体成员约定采用或按本团体规定供社会自愿采用。 

本文件起草单位：宁夏兽药饲料监察所、宁夏泰益欣生物科技有限公司、宁夏泰瑞制药股份有限公

司。 

本文件主要起草人：刘维华、马春芳、杨文亮、于荣、管金富、张慧宁、吴春燕、孔祥明、卜宁霞、

陈娟、杨俊华、李永琴、李昕、黄龙、谭倩、崔生玲、张雯、邓亚婷、陈建蓉、马岩。 
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硫氰酸红霉素中丙酮溶剂残留量的测定  气相色谱法 

1 范围 

本文件规定了硫氰酸红霉素中丙酮溶剂残留的气相色谱检测方法。 

本文件适用于硫氰酸红霉素中丙酮溶剂残留量的测定。  

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。 

《中国兽药典》（2020年版二部）附录0816：残留溶剂测定法指导原则 

3 原理 

用带有氢火焰离子化检测器的气相色谱法仪对硫氰酸红霉素中丙酮溶剂进行分离、分析、测定，外

标法定量。 

4 仪器和设备 

4.1 气相色谱仪：配有氢火焰离子化检测器，顶空进样器 

4.2 电子天平：感量 0.0001 g 

4.3 容量瓶：25 mL、50 mL 

4.4 移液管:1 mL、5 mL 

4.5 顶空瓶：20 mL 

5 试剂 

5.1 丙酮（CH3COCH3），色谱纯 

5.2 对照品溶液 

准确称取丙酮0.25 g（精确至0.0001 g），置25 mL容量瓶中，加水溶解稀释至刻度，摇匀，再准

确量取1.00 mL，置50 mL容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，再迅速准确量取5.00 mL置20 mL顶空瓶中，

密封，作为对照品溶液。 

6 测定 

6.1 色谱条件 

a）色谱柱: 固定液为6 %氰丙基苯-94 %二甲基硅氧烷的毛细管柱（30 m×530 um，3.0 um），除

另有规定外，极性相近具有同等分离效果色谱柱之间可以互换使用； 

b)载气: 氮气(纯度>99.999 %)； 

c)载气流速:5 mL/min； 

d)分流比：20:1； 

e)柱温: 初始温度：40 ℃，初始温度下保留5 min，以30 ℃/min的升温速率升温至200 ℃，并在

200 ℃保持2.67 min； 

f)进样口温度: 200 ℃； 

g)检测器:氢火焰离子化检测器(FID),温度250 ℃。 

6.2 顶空进样器条件 
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a)平衡温度为80 ℃； 

b)定量管温度100 ℃； 

c)传输线温度110 ℃，温度到达时顶空瓶平衡30 min； 

d)进样量1 mL； 

e)取样间隔28 min； 

f)顶空瓶振摇方式：关闭。 

6.3 测定方法 

6.3.1 准确称取供试品 1 g（精确至 0.0001 g），置于 25 mL 容量瓶中，加水溶解稀释至刻度，摇匀，

再迅速准确量取 5.00 mL，置顶空瓶中，密封，作为供试品溶液。 

6.3.2 分别将对照品溶液、供试品溶液在顶空进样器中平衡 30 min 后注入气相色谱仪，记录色谱图。

按外标法以峰面积计算。 

6.4 结果计算 

供试品中溶剂残留含量按公式（1）计算： 

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

式中： 

X 为供试品中溶剂残留丙酮的含量，单位为毫克每千克（mg/kg）； 

Ax为供试品溶液中丙酮的峰面积或峰高； 

CR 为对照品溶液的浓度，ug/mL； 

25为供试品定容体积，mL； 
AR为对照品溶液在丙酮的峰面积或峰高； 

 m 为供试品的称量质量，g。 

5为供试品溶液转入顶空瓶的体积，mL。 
注1：由于静态顶空进样时，抽取的是处于气态平衡的顶空气，所以每个顶空瓶只能取样一次；供试品必须放入2（n）

个顶空瓶中，以保证2（n）次进样的要求。 

注2：应根据供试品残留溶剂的沸点选择顶空温度。对沸点较高的残留溶剂，通常选择较高的顶空平衡温度；但此

时应兼顾供试品的热分解特性，尽量避免供试品产生的挥发性热分解产物对测定的干扰。 

注3：顶空平衡时间一般为30 min～45 min，以保证供试品溶液的气、液两相有足够的时间达到平衡。顶空时间通

常不宜过长，如超过60 min，可能引起顶空瓶的气密性变差，导致定量准确性的降低。 

注4：对于有传输管的顶空进样器，传输管温度应适当，通常比进样针温度高10 ℃左右。 

注5：对照品溶液与供试品溶液必须使用相同的顶空条件。 

注6：结果保留3位有效数字。 

7 允许差 

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的差值的绝对值≤50 mg/kg。 

8 精密度 

在重复性条件下，所得的丙酮含量的相对标准偏差（RSD）≤10 %。 

9 准确度  

样品的加标回收率应控制在92 %～105 %之间。 全
国
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附 录 A  

（资料性） 

丙酮残留气相色谱仪色谱图 

A.1 丙酮对照品色谱图 

 

 

图A.1 丙酮对照色谱图（浓度 227.57ppm） 

 

A.2 硫氰酸红霉素丙酮残留气相色谱图 

 

 

图A.2 硫氰酸红霉素丙酮残留气相色谱图 
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