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试剂耗材

试剂

甲醇（色谱纯），乙腈（色谱纯），乙酸乙酯，

乙二胺四乙酸二钠（Na2EDTA·2H2O），三氟乙

酸，柠檬酸，磷酸二氢钠，磷酸氢二钾，乙酸，

二甲亚砜，盐酸，氢氧化钠，2-硝基苯甲醛（2-

NBA）

标准品

二甲胺四环素（Minocycline）、土霉素

（Oxytetracycline）、四环素（Tetracycline）、

去甲基金霉素（Demeclocycline）、金

霉素（Chlortetracycline）、甲烯土霉素

（Methacycline）、强力霉素（Doxycycline）

主要耗材

名称 规格 生产商 货号

固相

萃取柱

Cleanert® PS Agela S2006

针式

过滤器

0.22 μm Agela AS021320

色谱柱 Kinetex F5, 
3.0×50 mm, 
2.6 μm

Phenomenex 00B-4723-Y0

样品处理

1. 称取5.0 g均质样品，至于50 mL离心管中，分别用20 mL、

20 mL和10 mL浓度为0.1 mol/L的EDTA-Mcllvaine缓冲液冰水浴超

声提取3次，每次漩涡混匀1 min，超声提取10 min，3000 rpm

离心5  m i n（低于1 5℃），合并上清液，定容至5 0  m L。

5000 r/ min离心10 min（低于15℃），滤纸过滤备用。

2. 准确移取10 mL提取液，加入活化好的固相萃取柱，以5 mL水

和5 mL甲醇水溶液淋洗，弃去淋洗液。抽干后用10 mL甲醇/乙

酸乙酯（体积比1+9）洗脱。洗脱液氮气吹干后，以1 mL甲醇

+10 mmol/L三氟乙酸（50+950）溶液定容，针式过滤器过滤，

取50 μL供仪器测定。
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Food and Environmental

色谱条件

柱温：40℃ 

进样量：20 μL

流动相A：含0.1%甲酸的水溶液

流动相B：含0.1%甲酸的甲醇溶液 

流动相梯度洗脱条件见下表：

时间(min) 流速(μL/min) A% B%

0 400 90 10

1.1 400 90 10

3.5 400 70 30

4.5 400 70 30

6.4 400 25 75

6.46 400 5 95

8.2 400 5 95

8.21 400 90 10

9.5 400 90 10

质谱条件

喷雾电压IS：5500 V 

气帘气CUR：30p si

雾化气GS1：50p si 

辅助气GS2：60p si

源温度TEM：600℃ 

碰撞气CAD：9/Medium
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离子对信息

化合物名称 Q1 Q3 DP CE

二甲胺四环素 458
352 80 45

441 80 27

土霉素 461.2
426.2 80 25

443.2 80 17

四环素 445.1
410.2 80 24

427.1 80 19

去甲基金霉素 465
430 80 19

448 80 31

金霉素 479.1
462 80 24

444 80 28

甲烯土霉素 443
381 80 33

425 80 25

强力霉素 445
428.1 80 24

154.1 80 35


