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试剂耗材

主要试剂 乙腈、超纯水、乙酸铵

标准品
孔雀石绿、隐色孔雀石绿、氘代孔雀石绿、氘代

隐色孔雀石绿、结晶紫、隐色结晶紫

主要耗材

名称 规格 生产商 货号

固相
萃取柱

Cleanert® 
Alumina N 
1000 mg/6 mL

Agela AL0003-N

色谱柱 Venusil MP C18 
3 μm, 100 Å, 
3.0×50 mm

Agela VA930503-0

样品处理

提取

1. 称取均质样品5 g置于50 mL离心管中，加入200 μL的内标标准溶

液，再加入11 mL乙腈，超声提取2 min，8000 r/min匀浆30 s，

4000 r/min离心5 min，取全部上清液置于25 mL比色管中。

2. 取另一离心管加入11 mL乙腈洗涤匀浆刀头10 s，合并于装有样

品残渣的离心管中，残渣用玻璃棒捣碎，涡旋30 s，超声振荡

5 min，4000 r/min离心5 min，合并两次上清液，用乙腈定容至

25 mL，摇匀。

净化

1. 将Cleanert®  Alumina N小柱用5 mL乙腈活化。

2. 从上述待净化液中取出5 mL上样于小柱上，收集流出液于KD浓

缩瓶中。

3. 用4 mL乙腈洗涤小柱，收集流出液于同一KD浓缩瓶中。

4. 将流出液于45℃旋蒸至小于1 mL，用乙腈定容至1 mL，超声振

荡5 min。
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5. 加入1 mL浓度为5 mmol/L的乙酸铵溶液，超声振荡1 min，经

0.22 μm尼龙针式过滤器过滤。

色谱条件

柱温：30℃ 

进样量：5 μL

流动相A：0.1%甲酸水溶液 

流动相B：纯乙腈 

流动相梯度洗脱条件见下表：

时间(min) 流速(μL/min) A% B%

0 300 60 40

1 300 60 40

2 300 10 90

6 300 10 90

6.1 400 60 40

10 300 60 40

质谱条件

喷雾电压IS：5500 V 

气帘气CUR：25 psi

雾化气GS1：50 psi 

辅助气GS2：50 psi

源温度TEM：500℃ 

碰撞气CAD：9/Medium
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离子对信息

化合物名称 Q1 Q3 DP CE

孔雀石绿 329.3
313.2 101 53

208 101 46

隐色孔雀石绿 331.3
239.1 76 45

315.3 76 32

结晶紫 371.9
356.1 40 45

251.3 40 50

隐色结晶紫 374.3
358.3 40 54

253.3 40 48


