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   测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 猪肉 项目编号 SHZ-20231103-003 

样品批号 / 样品性状 / 

收样日期 2023/12/04 测试期间 2023/12/11-2023/12/15 

标样信息 

名称 规格 数量 

盐酸替扎尼定 10 mg 1 瓶 

盐酸噻拉嗪 10 mg 1 瓶 

溴莫尼定 10 mg 1 瓶 

安普乐定 10 mg 1 瓶 

可乐定 10 mg 1 瓶 

实验要求 

验证 SPE 小柱回收率 

参考方法 

GB 31660.6-2019 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

乙腈 HPLC 月旭 

甲酸 GC 麦克林 

甲醇 HPLC 月旭 

氨水 AR 泰坦 

无水碳酸钠 AR 泰坦 

碳酸氢钠 AR 麦克林 

乙酸乙酯 HPLC 月旭 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

Waters Xevo TQ-S micro 

1.试验过程 
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1.1.色谱条件  

1.2.质谱条件 

⚫ 质谱条件： 

离子源：ESI   

检测方式：MRM 

干燥气：氮气，200 ℃，流速：550 L/Hr 

碰撞气：氩气 

离子喷雾电压：1kV 

 

名称 
母离子

（m/z） 

子离子

（m/z） 
Cone (V) Collision (V) Polarity 

盐酸替扎尼定 254.2 

59.2 

54 

28 

Positive 210.3 28 

254．1 26 

盐酸噻拉嗪 221.3 
90.1 

2 
22 

Positive 
164.2 20 

溴莫尼定 292.2 
156.2 

64 
40 

Positive 
212.3 30 

色谱柱 UItimate ®UHPLC AQ-C18（2.1×100mm,1.8μm） 

流动相 A: 乙腈;  B:0.2%甲酸溶液 ； 

柱温 30℃ 

流速 0.3 mL/min 

进样量 1 μL 

参考色谱条件 

时间/min A/% B/% 

0.00 10 90 

3.00 30 70 

4.00 30 70 

4.50 80 20 

5.50 80 20 

5.60 10 90 
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安普乐定 245.2 
174.2 

8 
24 

Positive 
209.2 22 

可乐定 230.2 

59.2 

44 

24 

Positive 124.2 46 

213.1 24 

 

1.3. 溶液配制 

1.3.1.加标浓度： 

 盐酸替扎尼定、盐酸噻拉嗪、溴莫尼定、安普乐定、可乐定：10 ng/mL。 

1.3.2. 流动相配制： 

0.2 %甲酸水溶液：取甲酸 1 mL，用水定容至 500 mL，摇匀待用； 

1.3.3. 溶液配制： 

碳酸钠溶液：取无水碳酸钠 10.6 g，用水溶解并稀释至 100 mL。 

碳酸氢钠缓冲溶液：取碳酸氢钠 8.4 g，用水溶解并稀释至 100 mL。 

碳酸钠缓冲溶液：取碳酸钠溶液 90 mL、碳酸氢钠溶液 10 mL，混匀，现用现配。 

甲酸-乙腈溶液：取 0.2 %甲酸溶液 80 mL，加乙腈 20 mL，混匀。 

5 %氨水甲醇溶液：取氨水 5 mL，用甲醇稀释至 100 mL。 

1.3.4. 标准溶液配制： 

将上标准品溶液用甲醇稀释至 0.5 mg/L，供仪器调谐使用； 

1.3.5 样品溶液配制：（猪肉） 

称取 2 g 样品（准确至±20 mg）于 50 mL 离心管中，准确加入 5 mL 碳酸钠缓冲溶液，振荡混匀，加入乙酸

乙酯 10 mL，涡旋 30 s 充分振荡，于 8000 r/min 离心 5 min，吸取上清液于鸡心瓶中，下层溶液中加乙酸乙酯 10 

mL 重复提取一次，合并两次上清液。于 55℃下旋转蒸发至干，用 4 mL 甲酸-乙腈溶液溶解残余物，备用。 

Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL：（实验室领用） 
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活化：3 mL 甲醇、3 mL 水； 

上样：4 mL 备用液；； 

淋洗：3 mL 水、3 mL 甲醇，抽至近干； 

洗脱：6 mL 5%氨水甲醇溶液洗脱，收集全部洗脱液； 

将洗脱液于 60 ℃水浴下氮吹干，用甲酸-乙腈溶液 1 mL 复溶，混匀过 0.22 μm 尼龙滤膜，待测。                                                                                                 

1.3.5.1 样品量 

方法空白(Method Blank)、基质空白（Sample）、基质曲线（Sample+Std）基质加标(Spike1、Spike2)、方

法加标(Method Spike) 

1.3.5.2 谱图和数据 

（1）基质空白（Sample）溶液检测图谱 
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（2）基质曲线（Sample+Std）溶液检测图谱 

 

（3）基质加标(Spike1、Spike2) 溶液检测图谱 
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（4）方法加标(Method Spike)溶液溶液检测图谱 

 

1.3.5.3 结果与分析 

替扎尼定、噻拉嗪、溴莫尼定、安普乐定、可乐定回收率分别为 73.4%、76.2%、89.9%、21.4%、84.1%，

其中安普乐定回收率偏低。  

 

1.3.6 样品溶液配制：（猪肉）      

称取 2 g 样品（准确至±20 mg）于 50 mL 离心管中，准确加入 5 mL 碳酸钠缓冲溶液，振荡混匀，加入乙酸

乙酯 10 mL，涡旋 30 s 充分振荡，于 8000 r/min 离心 5 min，吸取上清液于鸡心瓶中，下层溶液中加乙酸乙酯 10 

mL 重复提取一次，合并两次上清液。于 55℃下旋转蒸发至干，用 4 mL 甲酸-乙腈溶液溶解残余物，备用。 

Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL：（研发提供小柱） 

活化：3 mL 甲醇、3 mL 水； 

上样：4 mL 备用液，收集； 



  

 
                                                                       报告编号：SHZ-20231103-003 

 

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 

Add:江苏省南京市六合区天圣路 22 号 F 栋 4 楼                                                                                 邮编：211500 

Tel:400-810-6969                                                                                                                                                                                            

 

 

 

第 9 页 共 33 

页 

淋洗：3 mL 水、3 mL 甲醇，抽至近干，收集； 

洗脱：6 mL 5%氨水甲醇溶液洗脱，收集全部洗脱液； 

将收集液于 60 ℃水浴下氮吹干，用甲酸-乙腈溶液 1 mL 复溶，混匀过 0.22 μm 尼龙滤膜，待测。                                                                                                   

1.3.6.1 样品量 

方法空白(Method Blank)、基质空白（Sample）、基质曲线（Sample+Std）基质加标(Spike1、Spike2)、方

法加标(Method Spike)、10 ng/mL 混合标准上机溶液。 

1.3.6.2 谱图和数据 

（1）基质空白（Sample）溶液检测图谱（依次为上样、淋洗、洗脱样品） 
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（2）基质曲线（Sample+Std）溶液检测图谱（依次为上样、淋洗、洗脱样品） 
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（3）基质加标(Spike1、Spike2) 溶液检测图谱（依次为上样、淋洗、洗脱样品） 
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（4）方法加标(Method Spike)溶液溶液检测图谱（依次为上样、淋洗、洗脱样品） 
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（5）方法空白(Method Blank)溶液检测图谱（依次为上样、淋洗、洗脱样品） 
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(6) 10 ng/mL 混合标准上机溶液 
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1.3.6.3 结果与分析 

使用研发提供 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱，以 10 ng/mL 混合标准溶液计基质加标样品盐酸替扎尼

定回收率为：57.4 %、86.9 %，盐酸噻拉嗪回收率为：47.4 %、70.1%，溴莫尼定回收率为：73.8 %、79.8 %，安

普乐定回收率为：59.0%、76.1 %，可乐定回收率为： 60.0 %、98.8 %；以 10 ng/mL 混合标准溶液计基质后加标

样品盐酸替扎尼定回收率为：109.0 %，盐酸噻拉嗪回收率为：115.3%，溴莫尼定回收率为：118.7 %，安普乐定

回收率为：105.0 %，可乐定回收率为： 123.5 %；以 10 ng/mL 混合标准溶液计方法加标样品盐酸替扎尼定回收

率为：28.3 %，盐酸噻拉嗪回收率为：1.1%，溴莫尼定回收率为：21.8 %，安普乐定回收率为：1.2%，可乐定回

收率为： 21.3 %； 

 

1.3.7 样品溶液配制：（柱加标验证） 

将混合加标溶液加入甲酸-乙腈溶液，使得最后上机浓度为 10 ng/mL，为备用液。 

Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL：（研发提供小柱） 
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活化：3 mL 甲醇、3 mL 水； 

上样：4 mL 备用液，收集； 

淋洗：3 mL 水、3 mL 甲醇，抽至近干，收集； 

洗脱：6 mL 5%氨水甲醇溶液洗脱，收集全部洗脱液； 

将收集液于 60 ℃水浴下氮吹干，用甲酸-乙腈溶液 1 mL 复溶，混匀过 0.22 μm 尼龙滤膜，待测。                                                                                               

1.3.7.1 样品量 

A1、A2、A3、A4、A5、A6、10 ng/mL 混合标准上机溶液 

1.3.7.2 谱图和数据 

（1）平行测试样品 A1： 

 

（2）平行测试样品 A2： 
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（3）平行测试样品 A3： 
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（4）平行测试样品 A4： 

 

（5）平行测试样品 A5： 
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（6）平行测试样品 A6： 
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（7）10 ng/mL 混合标准上机溶液： 
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1.3.7.3 结果与分析 

使用研发提供批次 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱以 10 ng/mL 混合标准溶液计柱加标，盐酸替扎尼定

回收率为：51.5 %、58.4 %、45.6 %、53.4 %、59.9 %、72.4%，盐酸噻拉嗪回收率为：19.9 %、10.9%、11.1 %、

15.5 %、22.9 %、28.1 %，溴莫尼定回收率为：46.8 %、53.6 %、57.5 %、65.9 %、57.5 %、72.2 %，安普乐定回

收率为：54.8 %、62.4 %、61.5 %、66.6 %、66.9 %、60.3 %，可乐定回收率为：47.3 % %、43.3 %、51.8 %、55.8 %、

67.1 %、59.4 %； 

回收率不符合要求且存在样品不平行现象。 

 

1.3.8 样品溶液配制：（柱加标验证） 

将混合加标溶液加入甲酸-乙腈溶液，使得最后上机浓度为 10 ng/mL，为备用液。 

Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL：（实验室领用） 

活化：3 mL 甲醇、3 mL 水； 

上样：4 mL 备用液，收集； 

淋洗：3 mL 水、3 mL 甲醇，抽至近干，收集； 

洗脱：6 mL 5%氨水甲醇溶液洗脱，收集全部洗脱液； 

将收集液于 60 ℃水浴下氮吹干，用甲酸-乙腈溶液 1 mL 复溶，混匀过 0.22 μm 尼龙滤膜，待测。                                                                                               

1.3.8.1 样品量 

A1、A2、A3、A4、10 ng/mL 混合标准上机溶液 

1.3.8.2 谱图和数据 

（1）平行测试样品 A1： 
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（2）平行测试样品 A2： 
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（3）平行测试样品 A3： 

 

（4）平行测试样品 A4： 
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（5）10 ng/mL 混合标准上机溶液： 
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1.3.8.3 结果与分析 

使用实验室领用 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱使用研发提供 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱，以

10 ng/mL 混合标准溶液计柱加标样品盐酸替扎尼定回收率为： 80.0 %、79.2 %、83.3 %、76.7 %，盐酸噻拉嗪回

收率为：78.1 %、77.4 %、81.9 %、81.6 %，溴莫尼定回收率为：75.4 %、66.8 %、65.2 %、66.2 %，安普乐定回

收率为：59.3 %、60.5 %、66.6 %、61.9 %，可乐定回收率为：72.0 %、71.0 %、82.9 %、75.5%； 

回收率普遍高于研发提供小柱，且样品平行性较好。 

 

2. 结论 

2.1 加标回收实验： 

使用实验室领用 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱，替扎尼定、噻拉嗪、溴莫尼定、安普乐定、可乐定回

收率分别为 73.4%、76.2%、89.9%、21.4%、84.1%，其中安普乐定回收率偏低。  

使用研发提供 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱，以 10 ng/mL 混合标准溶液计样品加标回收，盐酸替扎

尼定回收率为：57.4 %、86.9 %，盐酸噻拉嗪回收率为：47.4 %、70.1%，溴莫尼定回收率为：73.8 %、79.8 %，

安普乐定回收率为：59.0%、76.1 %，可乐定回收率为： 60.0 %、98.8 %；以 10 ng/mL 混合标准溶液计基质曲线

盐酸替扎尼定回收率为：109.0 %，盐酸噻拉嗪回收率为：115.3%，溴莫尼定回收率为：118.7 %，安普乐定回收

率为：105.0 %，可乐定回收率为： 123.5 %；以 10 ng/mL 混合标准溶液计标过柱盐酸替扎尼定回收率为：28.3 %，

盐酸噻拉嗪回收率为：1.1%，溴莫尼定回收率为：21.8 %，安普乐定回收率为：1.2%，可乐定回收率为： 21.3 %；

由此结果表明，样品回收率低是由于 SPE 柱原因，并非基质效应。 

2.2 平行性验证实验中： 

使用研发提供批次 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱使用研发提供 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱，

以 10 ng/mL 混合标准溶液计柱加标样品盐酸替扎尼定回收率为：51.5 %、58.4 %、45.6 %、53.4 %、59.9 %、72.4%，

盐酸噻拉嗪回收率为：19.9 %、10.9%、11.1 %、15.5 %、22.9 %、28.1 %，溴莫尼定回收率为：46.8 %、53.6 %、

57.5 %、65.9 %、57.5 %、72.2 %，安普乐定回收率为：54.8 %、62.4 %、61.5 %、66.6 %、66.9 %、60.3 %，可

乐定回收率为：47.3 % %、43.3 %、51.8 %、55.8 %、67.1 %、59.4 %；回收率不符合要求且存在样品不平行现象。 

使用实验室领用 Welchrom® P-SCX , 60 mg/3 mL 小柱，以 10 ng/mL 混合标准溶液计柱加标样品盐酸替扎尼

定回收率为： 80.0 %、79.2 %、83.3 %、76.7 %，盐酸噻拉嗪回收率为：78.1 %、77.4 %、81.9 %、81.6 %，溴

莫尼定回收率为：75.4 %、66.8 %、65.2 %、66.2 %，安普乐定回收率为：59.3 %、60.5 %、66.6 %、61.9 %，可

乐定回收率为：72.0 %、71.0 %、82.9 %、75.5%；回收率普遍高于研发提供小柱，且样品平行性较好。 
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