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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 猪肉 编   号 Z20220701-001 

样品重量 / 剂   型 / 

收样日期 2022/07/01 测试期间 2022/07/01-2022/07/06 

样品描述 / 

测试需求 

测试成分 金刚乙胺、阿昔洛韦、咪喹莫特、奥司他韦、美金刚 

参考标准 

参考标准 SN/T 4253-2015 标样 有 

仪器信息 

测试仪器 高效液相色串联质谱仪 仪器型号 Xevo TQ-S micro 

 

⚫ 色谱条件：  

色谱柱： 月旭 Boltimate®  HILIC Core-Shell (2.1×100mm,2.7μm) 

流动相: 

时间 

流动相 A% 

（5mmol/L 0.2%甲酸溶液） 

流动相 B% 

（乙腈溶液） 

0 5 95 

2 5 95 

4 30 70 

5 60 40 

6 5 95 

8 5 95 
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⚫ 流动相的配置： 

流动相 A ：称取 0.1926 g 乙酸铵，加水 500 mL，加 1.0 mL 甲酸，混匀，抽滤； 

流动相 B ：取色谱级乙腈，经 0.22 μm 滤膜抽滤，即得。 

⚫ 质谱条件： 

离子源：ESI   

检测方式：MRM 

干燥气：氮气，400℃，流速：1000L/Hr 

碰撞气：氩气 

离子喷雾电压：0.5 kV 

 

名称 母离子（m/z） 子离子（m/z） Cone (V) Collision (V) Polarity 

金刚乙胺 180.5 
163.4 

30 
12 

Positive 
107.3 24 

美金刚 180.4 
163.3 

28 
14 

Positive 
92.9 28 

阿昔洛韦 226.4 
152.3 

18 
10 

Positive 
135.2 30 

咪喹莫特 241.4 
185.3 

18 
24 

Positive 
168.2 30 

奥司他韦 313.5 
166.3 

26 
18 

Positive 
225.3 8 

 

 

  柱温： 30℃ 

流速: 0.4 mL/min 

进样量： 2μL 

注意事项： 
样品受基质干扰严重且有可能会和样品发生反应，建议使用内标法，本

次测试采用基质曲线，氮吹时不能完全吹干，会导致回收率下降。  
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⚫ 溶液配置： 

金刚乙胺储备液：称取 0.0010 g 标准品，加入 10 mL 甲醇溶解，混匀。 

阿昔洛韦储备液：称取 0.0020 g 标准品，加入少量二甲基亚砜溶液，直到其溶解后，加入甲醇

至 10 mL，混匀。 

咪喹莫特储备液：称取 0.0014 g 标准品，加入 10 mL 甲醇溶解，混匀。 

奥司他韦储备液：称取 0.0017 g 标准品，加入 10 mL 甲醇溶解，混匀。 

美金刚储备液：称取 0.0016 g 标准品，加入 10 mL 甲醇溶解，混匀。 

混合标准中间液 1 μg/mL：移取金刚乙胺储备液 100 μL，阿昔洛韦储备液 50 μL，咪喹莫特储

备液 70 μL，奥斯他韦储备液 85 μL，甲醇稀释至 10 mL，混匀。 

美金刚中间液：移取美金刚储备液 80 μL 加甲醇稀释至 10 mL，混匀。 

2%甲酸水溶液：量取 98 mL 水加入 2 mL 甲酸，混匀。 

1%甲酸乙腈溶液：量取 1 mL 甲酸乙腈稀释至 50 mL，混匀。 

三氯乙酸溶液：10 g 三氯乙酸加 500 mL 水溶解混匀。 

三氯乙酸乙腈溶液：450 mL 三氯乙酸溶液加入 50 mL 乙腈，混匀。 

5 mol/L 乙酸铵溶液：称取乙酸铵 50.5 g 加适量水溶解，氨水调 pH=7.0，定容至 130 mL。 

洗脱液：取 95 mL 甲醇、2.5 mL 5mol/L 乙酸铵溶液、2.5 mL 氨水混匀。 

 

⚫ 样品提取： 

样品：称取 5.0 g 猪肉试样于 50 mL 离心管中，加入水 15 mL 三氯乙酸乙腈溶液，涡旋混匀，

超声 10 min，4℃条件 10000 r/min 离心 15 分钟，取出上清液，再加入 10 mL 三氯乙酸乙腈溶

液重复提取一次，离心后合并上清液，乙腈定容至 25 mL。 

样品+标（混合标准中间液）：称取 5.0 g 猪肉试样于 50 mL 离心管中，加入混合标准中间液

10 μL，加入水 15 mL 三氯乙酸乙腈溶液，涡旋混匀，超声 10 min，4℃条件 10000 r/min 离心

15 分钟，取出上清液，再加入 10 mL 三氯乙酸乙腈溶液重复提取一次，离心后合并上清液，

乙腈定容至 25 mL。 

样品+标（美金刚中间液）：称取 5.0 g 猪肉试样于 50 mL 离心管中，加入美金刚中间液 10 μL，

加入水 15 mL 三氯乙酸乙腈溶液，涡旋混匀，超声 10 min，4℃条件 10000 r/min 离心 15 分钟，

取出上清液，再加入 10 mL 三氯乙酸乙腈溶液重复提取一次，离心后合并上清液，乙腈定容至
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25 mL。 

⚫ 样品净化： 

1) 活化：月旭 P-SCX 60 mg/3mL 固相萃取柱依次用 3 mL 甲醇、3 mL 水、3 mL 2%甲酸水活化，

保持柱体湿润。 

2) 净化：准确移取 5 mL 上清液加入到混合阳离子交换固相萃取小柱，以每秒一滴速率过柱，依

次用 5 mL 2%甲酸水溶液、3 mL 1%甲酸乙腈淋洗，抽干小柱，用 4 mL 洗脱液洗脱，收集洗

脱液，在 50 ℃氮吹浓缩近干，加入乙腈-甲醇-水（7:1:2）定容至 1 mL，涡旋后过 0.22 μm 滤

膜，供液相色谱-质谱测定。此样应在 48 h 内测定完毕。 

注： 

1、固相萃取柱流速控制在每秒一滴。 
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⚫ 谱图和数据 

（1）试剂空白。 
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（2）金刚乙胺、阿昔洛韦、咪喹莫特、奥司他韦、美金刚标准品溶液 2 ng/mL。（因为金刚乙

烷和美金刚特征离子峰相同，出峰时间相同，所以无法完全分离（与检测标准一致），建议分

开进样检测。） 
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（3）猪肉本底。 

 

 

  



 

 

报告编号：Z20220701-001 

 

 
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      

 

 

 

第 8 页 共 10 

页 

（4）加标回收：金刚乙胺、阿昔洛韦、咪喹莫特、奥司他韦、美金刚标准品溶液 2 ng/mL。  
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⚫ 结论： 

化合物 实际浓度 ng/mL 理论浓度 ng/mL 平均回收率，% 

金刚乙胺 
1.981 

2 

90.9 
1.655 

美金刚 
2.094 

107.2 
2.194 

阿昔洛韦 
0.186 

9.4 
0.189 

咪喹莫特 
1.454 

71.4 
1.401 

奥司他韦 
2.234 

108.4 
2.103 

 

使用 Welchrom® P-SCX 60 mg/3 mL 检测猪肉中金刚乙胺、美金刚、咪喹莫特、奥司他韦，净

化效果好，回收率符合要求，但在实验中发现在氮吹吹干的情况下，样品加标回收率会严重下降，

因此只能吹至近干，建议使用内标法校准基质效应；在检测阿昔洛韦时回收率低，原因可能是由于

阿昔洛韦与样品基质发生反应引起，建议使用内标法进行校准。 

日期: 2022/07/10 


