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测 试 报 告

样品信息

样品名称 制元胡，九香虫 编 号 \

样品重量 剂 型 /

收样日期 \ 测试期间 2020/07/25-08/01

样品描述 \

测试需求

测试成分 黄曲霉毒素 B1/B2/G1/G2

参考标准

参考标准 2020版中国药典 标样 黄曲霉毒素混标

仪器信息

测试仪器 高效液相色谱仪 仪器型号 岛津 LC-20AT

 色谱条件：

色谱柱： 月旭 Ultimate® ODS-3 (4.6×300mm，5μm)

流动相 A：B=55:45

柱温： 30℃

衍生方法 光化学衍生

检测波长 激发波长：360nm 发射波长：450nm

流速 0.8mL/min

进样量： 25 μl

注意事项： \

 流动相的配制：
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流动相 A：取超纯水 500ml，经 0.45 μm滤膜抽滤，即得。

流动相 B:精密量取色谱纯甲醇 300ml，色谱纯乙腈 220ml，混匀后经 0.45 μm滤膜抽滤，即得。

 样品溶液的配制：

标准储备液：精密量取黄曲霉毒素混合对照品溶液（黄曲霉毒素 B1、黄曲霉毒素 B2、黄曲霉

毒素 G1、黄曲霉毒素 G2标示浓度分别为 1.0μg/ml、0.3μg/ml、1.0μg/ml、0.3μg/ml）1ml，置于 20ml

容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，作为标准储备液，摇匀，备用。

混合对照品溶液：精密量取标准储备液 1ml，置于 25ml容量瓶，加甲醇稀释至刻度，摇匀，

即得。

定量限样品溶液：精密移取混合对照品溶液 1ml，加甲醇稀释 3.5倍后，摇匀，滤过即得。

检出限样品溶液：精密移取混合对照品溶液 1ml，加甲醇稀释 7倍后，摇匀，滤过即得。

供试品溶液：取供试品粉末 15g，精密称定，置于均质瓶中，加入氯化钠 3g，精密加入 70%

甲醇 75ml。高速搅拌 2分钟（搅拌速度大于 11000r/min）；离心 5分钟（离心速度 4000 r/min），

精密量取上清液 15ml，置于 50ml容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，离心 10分钟（离心速度

4000r/min），精密量取上清液 20ml，通过免疫亲和小柱，流速 3ml/min，用 20ml水洗脱，弃去洗

脱液，使空气进入柱子，再用 1.5ml甲醇洗脱，收集洗脱液，置于 2ml容量瓶，加甲醇稀释至刻度，

摇匀，用微孔滤膜过滤，取续滤液，即得。

注意事项:

1. 按照标准方法离心后，若样品溶液不澄清或有悬浮颗粒，则采用 10000r/min离心 10min。

 谱图和数据

使用仪器：岛津 LC-20AD 月旭 Ultimate®ODS-3 (4.6×300mm，5μm)

1. 标准曲线的绘制：

分别精密吸取上述混合对照品溶液 5μl、10μl、15μl、20μl、25μl注入液相色谱仪，

测定峰面积。以进样量为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲线。色谱图数据如下：

（1） 标准曲线谱图 1（进样 5μl）：



报告编号： \ 打印日期：20200801页数：9

声明:除非另有说明，此报告结果仅对该测试样品负责。本报告未经公司许可，不可复制。

Add: 上海市松江区明南路 85号启迪漕河泾（中山）科技园.紫荆园 10号楼 邮编：201600
Add：浙江省金华市婺城区双林南街 168号 邮编：321000
Tel:400-810-6969 E-mail:yanzhichen@welchmat.com

（2） 标准曲线谱图 2（进样 10μl）：

（3） 标准曲线谱图 3（进样 15μl）：
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（4） 标准曲线谱图 4（进样 20μl）：

（5） 标准曲线谱图 5（进样 25μl）：
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根据以上色谱图数据，绘制 G2G1、B2、B1 四种物质进样量与峰面积的标准曲线，如下：
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2. 中药材样品溶液谱图：

（1）制元胡样品：

（2）制元胡样品加标：

（3）九香虫样品：
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（4）九香虫样品加标：

 结论总结：

中药中黄曲霉毒素测定结果汇总表

中药品种 加标水平 加标回收率（%）

G2 G1 B2 B1

制元胡 B1:1.0μg/kg
B2:0.3μg/kg
G1:1.0μg/kg
G1:0.3μg/kg

116.36 103.11 118.25 109.49

九香虫
103.91 106.35 103.77 116.55

报告签字:
测试: 陈艳芝 日期: 2020-08-01

审核: 陈再洁 日期: 2020-08-01


