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1.仪器、试剂以及耗材

仪器

Raykol QS 60 全自动 QuEChERS 净化仪

Raykol Auto Prep 200 全自动液体样品处理工作站

Raykol Auto EVA 80 高通量全自动平行浓缩仪

Agilent 1260 高效液相色谱（HPLC）、Agilent 6410 质谱检测器（MS）

耗材

m-PFC CP 净化柱（多壁碳纳米管）: 180mg/3mL

试剂

乙腈：HPLC 级

甲酸：HPLC 级

氯吡脲基质工作溶液

2.标准曲线配制

使用 Auto Prep 200 液体样品处理工作站可进行氯吡脲标准工作溶液的配制。将配制的

氯吡脲标准储备液（100μg/mL）直接稀释为氯吡脲标准使用液（1μg/mL），然后配制一条

浓度分别为 0.0μg/L，10.0μg/L，20.0μg/L，50.0μg/L，100.0μg/L、200.0μg/L 的标

准工作溶液。具体配制方法如图-1 所示。

空白基质溶液用 Auto EVA 80 高通量全自动浓缩仪氮吹干后，分别加入 1mL 上述标准工

作溶液复溶，过 0.22μm 的有机相微孔滤膜配制成系列基质工作溶液，供液相色谱-质谱联用

仪测定。

图-1 Auto Prep 200 的氯吡脲标准溶液配制方法
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3.样品前处理

3.1 提取

称取 10g 西瓜试样（精确至 0.01g）于 50mL 塑料离心管中，准确加入 10mL 乙腈，涡旋

3min 后加入 4g 无水硫酸镁、1g 氯化钠，再涡旋 1min 后离心 5min，上层清液备用。

3.2 净化

取上清液于 QS 60 的样品盘位中，将 CP 型号的 m-PFC 柱安装在 QS 60 的柱架上，运行仪

器方法（图-2），净化后的样液即可上高效液相色谱质谱检测。

图-2 QS 60 净化方法

4.检测条件

4.1 HPLC-MS/MS 条件

色谱柱 Waters BEH C18 (100 mm×2.1 mm×1.7 μm)
流速 0.3 mL/min
流动相 A: Acetonitrile；B: H20 (0.2% formic acid)
柱温 45 °C
进样体积 5 μL
离子模式 ESI+

干燥气 10 L/min
氮气温度 350 ℃
雾化压力 35 psi

梯度洗脱
起始 10 %乙腈，1.5 min内升至 90 %的乙腈，保持 1 min；然后降至 10%，

保持 2.5 min

表-1 氯吡脲液质检测条件

4.2 MRM 参数

化合物
定量离子对（碰撞能量 V、

锥孔电压 V）
定性离子对 (碰撞能量 V、

锥孔电压 V）
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氯吡脲 248.0>129.0 (16, 20) 248.0>93.0 (34, 20)

表-2 氯吡脲串联质谱检测参数

5.样品测试

5.1 基质标准工作曲线

选择定量离子的峰面积作为纵坐标，浓度作为横坐标，做相关曲线，曲线为线性回归，

各点权重相等，拟合出工作曲线，要求 R2>0.995；此曲线两周需要重新配置一次。

5.2 基质加标回收实验

现取 10g 空白西瓜样，氯吡脲加标水平为 20μg/L、40μg/L、100μg/L，进行上述步骤

的前处理，使用液质进行分析检测，样品回收率和相对标准偏差如下表-3 所示：

名称
20 μg/L (n=4) 40 μg/L (n=4) 100 μg/L (n=4)

平均回收率 RSD 平均回收率 RSD 平均回收率 RSD

氯吡脲 80.3 3.8 93.6 1.7 89.1 1.5

表-3 平均回收率和相对标准偏差 (n=4)

6.总结

本文参考《GB 23200.110-2018 食品安全国家标准 植物源性食品中氯吡脲残留量的测定

液相色谱-质谱联用法》，进行液相色谱-质谱/质谱法分析检测。

睿科 QS 60 全自动 QuEChERS 净化仪系统，采用比表面积大的多壁碳纳米管柱对西瓜样品

中氯吡脲目标化合 物有较为高效的萃取结果，得到了较好的回收率和 RSD，应注意的是过柱

洗脱速度的影响，洗脱速度以 1~3mL/min 为宜，特别是色素含量高、含油量高等样品。

睿科 QS 60 全自动 QuEChERS 净化仪系统一步到位净化样品，避免离心和涡旋步骤，省时

省力，从而实现高 通量处理，为批量检测提供帮助。

全自动 QuEChERS 净化仪 全自动平行浓缩仪 全自动液体样品处理工作站

净化 浓缩 标曲配制
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