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2 I B Rhodamine B 81-88-9 Ca3H31CIN2O3 479.01

3.12 WP B brdEfE AW AEBRFRECE FLE] B AR dE S 10 mg CRE#RZ 0.0001 g) , BT
100 mL A&, HWEEEIFERRZIE, $B5, HRIKE N 100 pg/mL FIARAERE 2
W 2GR, ET-18CEDLRTE, ARIHAN6 MH.

3.13  HAlbRHEE R : HEFIREE 0.5 mL 2 PFH B FRiERE R (3.12) 100 mL FEHT,
HHBEERRZIE, B, WERFKRE N 500 ng/mL. BT 4 CELIRIE, AN 14
He

314 FRE LAREM: HE 0.1%M RN CHE KIS (3.9) K [albrdE il (3.13) Mk
0.0 ng/mL. 0.5 ng/mL. 1.0 ng/mL. 2.0 ng/mL~ 5.0 ng/mL. 10.0 ng/mL. 20.0 ng/mL. 50.0 ng/mL
FIARE AR I IR .

3.15 RGPS TREAAR: (60 mg/3mL) : JE N KRR FI R K M- — LMK =
BV, S E . AHAMRKH 3 mL HEE, 3 mL KiGfk.

3.16 &I T .

IN

(ERFNL &

1 WBAHEREN: BB EE.

TR T - BT R/ A A HmE S B IR (ESLYRD
ETRTR L 2% o

B0l #3E =>8000 t/min.

B R 70 0.0001 g A10.01 go
HAZEFELE: 50mL.

HYGTEHL

[F] FHACHUE 1

N T R
0o N o0 A WN

5 WHHEHESHEE

5.1 FEIZSFERE
BOGERER, #58F, R, WiRRAEN.
5.2 TEHRIEH
HOSE S, e 40 B, #RREEH.
5.3 TEHUH
TR, HR R
54 4RATF
BOSE B, M1, AW, Wil .
5.5 Eik. KRFHlm
BOG B, M1, WEHS, WiliRarEgH.




6 MELER

6.1 RFERTALIE

6. 1.1 FREL: AEWIFREL 2 g (FERFEMARE 1 g, FEMZE 0.01 g) iFEE T 50 mL %Rl 5
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6.1.2 ik HERARSEL 1.0 mL 3RBGK (6.1.1) ZREAFERHE (3.15) #, #KIXH 3 mL 0.1%
R /KI (3.5) « 3mL 7K. 3 mL FEEM SR EAHZE AU . ) 6 mL 20K VAW (3.10)
Vel Hbr, R, Peliimise 45CF, HEAREIR T, EH 1.0mL 0.1%%
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6.2 UF/EEFMH

a) fOi%F: CiHi, 4.6 mmx100mm, KifE 3.5 um, BRMEREM 4.

b) JshAH: AN 0.1%FERIKER (3.5), B ALK (3.2), BEEMMFEF LE 2.
) ¥ii#: 1.0 mL/min.

d) fE: 35C.

e) HFEE: 10 uL.

£ PR 550 nm; KRAHHE: 580 nm.
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i} 8] (min) WEH A (%) WENF B (%)
Initial 65 35
0.1 65 35
6.0 30 70
6.5 30 70
8.0 65 35
10.0 65 35
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B.1. RE&IE-FUE/FUESE &M

a) (uilffE: Ciskl, 100x3.0mm, Riff 1.7 pm, BRPEREATE
b) WAEIAH: A N 0.1%FRRMKER (3.8) , BN 0.1%F IR ZIEHW (3.9, BhE
Vel B W3 B.1.

¢) ik: 0.4 mL/min.

d) fHi: 40C.

e) HEFfR: 1uL.

h) B2 %2 W, B.2

N

*B.1 BEEERRFN

i [E] (min) WA A (%) WA B (%)
0.00 80 20
1.5 80 20
2.5 5 95
3.5 5 95
4.5 80 20
5.5 80 20

B.2 Ri&E&EEH

a) BT M E IR (ESITED.

b) fd7r: 2 &I (MRMD.

o) ARG RAIEE FHE .

d) HMiZHE: 5500 V.

e) TR 550°C.

) ZASESI: 60.0 psio

g) B SUE 1. 50.0 psi

h) AMAAES: 25.0 psi
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	食品中罗丹明B的测定
	1　范围
	本方法规定了食品中罗丹明B的液相色谱测定方法及液相色谱-质谱/质谱确证方法。
	本方法适用于半固态调味料、花椒及花椒粉、花椒油、牛肉干、蜜饯、水果干制品中罗丹明B的测定和确证。
	2　原理
	试样中罗丹明B用含酸的甲醇水溶液提取后，经混合型阳离子固相萃取小柱净化，采用液相色谱荧光检测器检测，
	3　试剂和材料
	3.1　甲醇（CH3OH）：色谱纯。
	3.2　乙腈（C2H3N）：色谱纯。
	3.3　甲酸（CH2O2）：色谱纯。
	3.4　氨水（NH₃·H₂O）：色谱纯。
	3.5　含0.1%甲酸的水溶液: 取甲酸（3.3）1 mL用水稀释至1000 mL， 用滤膜（0.22 μm
	3.6　50%甲醇水溶液:准确量取500 mL甲醇（3.1）于1 L容量瓶中，用水定容至刻度。
	3.7　含0.1%甲酸的甲醇水溶液：取1 mL甲酸（3.3），用甲醇水溶液（3.6）稀释至1000 mL。
	3.8　含0.1%甲酸的乙腈溶液：取1 mL甲酸（3.3），用乙腈（3.2）稀释至1000 mL，滤膜（0.
	3.9　含0.1%甲酸的乙腈水溶液：取0.1 mL甲酸（3.3）和35 mL乙腈（3.2），用水稀释至100
	3.10　含5%氨水的甲醇溶液：取5 mL氨水（3.4），用甲醇稀释至100mL，混匀。（临用现配）
	3.11　罗丹明B标准品： 
	罗丹明B标准品的分子式、相对分子量、英文名称、CAS登录号见表1，纯度≥99%。

	表1 罗丹明B标准品的中文名称、英文名称、CAS登录号、分子式、相对分子量
	3.12　罗丹明B标准储备液：准确称取罗丹明B标准品10 mg（精确至0.0001 g），置于100 mL容量
	3.13　中间标准溶液：准确移取0.5 mL罗丹明B标准储备液（3.12）于100 mL容量瓶中，用甲醇定容至
	3.14　标准工作溶液：用含0.1%甲酸的乙腈水溶液（3.9）将中间标准溶液（3.13）稀释成0.0 ng/m
	3.15　混合型阳离子固相萃取柱（60 mg/3mL）：基质为苯磺酸化的聚苯乙烯-二乙烯基苯高聚物，或相当者。
	3.16　陶瓷均质子。

	4　仪器和设备
	4.1　液相色谱仪：配荧光检测器。
	4.2　液相色谱-质谱/质谱仪：配有电喷雾离子源（ESI源）。
	4.3　旋涡混合器。
	4.4　离心机：转速≥8000 r/min。
	4.5　电子天平：感量分别为0.0001 g和0.01 g。
	4.6　具塞离心管：50 mL。
	4.7　组织捣碎机。
	4.8　固相萃取装置。

	5　试样制备与保存
	5.1　半固态调味料
	5.2　花椒及花椒粉
	5.3　花椒油
	5.4　牛肉干
	5.5　蜜饯、水果干制品

	6　测定步骤
	6.1　试样前处理
	6.1.1　提取：准确称取2 g（香辛料样品称取1 g，精确至0.01 g）试样置于50 mL塑料离心管中，准确
	6.1.2　净化：准确移取1.0 mL提取液（6.1.1）至固相萃取柱（3.15）中，依次用3 mL 0.1%甲

	6.2　仪器参考条件
	表2 梯度洗脱程序

	6.3　空白试验

	7　结果计算
	   试样中罗丹明B的含量按式（1）计算获得：
	计算结果以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，结果保留三位有效数字。
	8　精密度 
	在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10%。
	9　其他 
	当称样量为2 g （香辛料样品称取1 g） 时，本方法中罗丹明B的检出限为0.0025 mg/kg，
	10　确证实验
	    当试样中检出罗丹明B时，可按附录B方法进行确证。
	B.1. 液相色谱-质谱/质谱参考条件
	B.2 质谱参考条件
	B.3.定性判定
	表B.3 定性确证时相对离子丰度的最大允许偏差



