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1.仪器与耗材

仪器和耗材

睿科 Fotector Plus 高通量全自动固相萃取仪

睿科 MPE 真空平行浓缩仪

睿科 Auto EVA 80 全自动平行浓缩仪

高效液相色谱 (HPLC) Agilent 1290 带质谱检测器 (MS) Agilent 6470

C18固相萃取柱（RayCure，500mg/6mL，货号：RC-204-16004）

乙腈（色谱纯），超纯水

20%乙腈水溶液：将 20mL 乙腈与 80mL 水混合

2. 样品制备

称取牛奶试样 10g（奶粉样品称 2g，加入 10mL 水涡旋混匀 30 秒）于 50mL 离心管中，加入 20mL 乙腈，

涡旋混匀 1 分钟，以 8000r/min 冷冻离心 10 min。移取上清液至浓缩杯中，用睿科 MPE 真空平行浓缩仪

于 45℃条件下浓缩至小于 5mL，转移至上样管中，待净化。

3. 净化

先用 5mL 乙腈和 5mL 水活化 C18小柱，然后以 1mL/min 的速度上样，用 2mL 超纯水清洗样品瓶，一并

过柱，接着用 3mL 超纯水淋洗柱子。将柱子推干后，用 5mL 乙腈洗脱，收集洗脱液。用睿科 EVA 80 全自

动平行浓缩仪在 45℃条件下浓缩至干，用 1mL 20%乙腈水溶液定容，涡旋混匀，过滤膜上机检测。

表-1 固相萃取净化条件

全自动固相萃取仪 睿科 Fotector Plus

固相萃取柱 C18(RayCure，500mg/6mL)

淋洗 乙腈，水

洗脱 乙腈
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图-1. Fotector Plus牛奶和奶粉中的地塞米松固相萃取净化方法

4.液质检测条件

4.1 液相色谱条件

液相色谱柱：Eclipse SB C18, 1.8μm × 50mm × 2.1mm (内径)

流动相及洗脱条件见表 2

表-2 流动相及梯度洗脱条件

时间（min） 流动相 A（甲醇） 流动相 B（0.1%甲酸水溶液）

0.00 40% 60%
5.00 40% 60%
5.50 50% 50%
7.00 50% 50%
7.10 60% 40%
8.00 60% 40%
8.50 75% 25%
9.00 100% 0%
10.00 100% 0%

平衡时间：5min

流动相流速：0.4mL/min

色谱柱温度：40℃

进样体积： 5µL
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4.2 质谱仪器参数

离子源 电喷雾源

电离模式 多离子反应监测（负）模式

喷雾针压力 45 psi

喷雾加热区电压 1500V

干燥气（氮气）温度 325 ℃

干燥气流速 5L/min

鞘气温度 350℃

鞘气流速 10L/min

毛细管电压 4000V

增益电压 600V

4.3 MRM 参数

No.
序号

Compound Name
化合物名称

Precursor
Ion

母离子

Product Ion
子离子

Dwell
离子监测时间

Fragmentor
裂解电压

Collision Energy
碰撞能量

1 地塞米松 437.3
361.3 * 50 110 10

307.3 50 110 31

带*的为定量离子对

5.结果与讨论

为了验证该方法的回收率，本实验向空白奶粉和牛奶试样中加入地塞米松标准品进行加标回收验证

(n=3)。数据如表-2 所示，加标回收率均在 70%-90%之间，RSD 值控制在 10%以内。说明该方法能够很好地

用于牛奶和奶粉样品中地塞米松的检测。

表-3牛奶和奶粉加标回收率及 RSD值（n=3）

样品基质
添加浓度

/µg.kg-1
平均回收

率/%
RSD/%

牛奶

0.4 75.3 7.8

1.0 81.8 5.3
5.0 87.4 3.9

奶粉

4.0 70.5 6.6

10.0 76.8 5.3
20.0 89.3 4.2

6.总结
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睿科 MPE 真空平行浓缩仪适合于大体积提取液的批量浓缩，浓缩效率是单台旋蒸的 10 倍以上。独特

的尾管设计方便用户观察剩余体积和定容。

睿科 EVA 80 全自动平行浓缩仪通过独特的氮吹针自动追随液面技术可以极大地减少氮气使用量，同

时避免手动氮吹需要经常去调节氮吹针高度带来的麻烦。

睿科 Fotector Plus 固相萃取仪采用全自动操作，可以排除人员操作带来的误差，从活化到上样、洗

脱一步到位，六通道同时进行；同时 Fotector Plus 能够实现高通量处理，最多一天能够处理 180 个样品，

省时省力，真正为批量检测提供帮助。

真空平行浓缩仪 全自动固相萃取仪 全自动平行浓缩仪

浓缩 净化 浓缩
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