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烟草及烟草制品 麦角甾醇的测定
气相色谱-质谱联用法

1 范围

本标准规定了烟草及烟草制品中麦角甾醇的气相色谱-质谱联用测定方法。
本标准适用于烟草及烟草制品中麦角甾醇的测定。
本方法测定烟草及烟草制品中麦角甾醇的检出限为0.5mg/kg,定量限为1.5mg/kg。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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。

GB/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

YC/T31 烟草及烟草制品 试样的制备和水分测定 烘箱法

3 原理

烟草及烟草制品样品经水解溶液皂化、双(三甲基硅烷基)三氟乙酰胺衍生后,使用气相色谱-质谱

联用仪,采用同步特征选择离子监测/全扫描模式(SIM/SCAN),以保留时间与碎片的丰度比定性,内
标法进行定量测定。

4 试剂

除特殊要求外,所用试剂均为色谱纯级试剂,水应符合GB/T6682中一级水的规定。

4.1 甲醇。

4.2 正己烷。

4.3 氢氧化钠,分析纯。

4.4 麦角甾醇,(C28H44O,CAS:57-87-4),纯度≥99%。

4.5 7-去氢胆固醇(C27H44O,CAS:434-16-2,内标),纯度≥99%。

4.6 双(三甲基硅烷基)三氟乙酰胺(C8H18F3NOSi2,CAS:25561-30-2,BSTFA),纯度≥99%。

4.7 水解液

称取50.0g氢氧化钠(4.3),加入50mL水,搅拌使氢氧化钠充分溶解,然后加入950mL甲醇

(4.1),混匀。

4.8 标准溶液

4.8.1 标准储备液

准确称取100mg麦角甾醇(4.4)于100mL容量瓶中,精确至0.1mg,用甲醇(4.1)定容至刻度,
配成1mg/mL的标准储备液。该储备液4℃冰箱避光保存,有效期为1个月。

4.8.2 内标储备液

准确称取100mg7-去氢胆固醇(4.5)于1000mL容量瓶中,精确至0.1mg,用甲醇(4.1)定容至
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