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SPE400 £ BaUMEBEEZEEYY ; SAEGIE-FUEERRIN ; Ml ; BIOL ; &MY
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Rl ; IECkt ; SR ; TOKFRERTA ; iEMEREEZEVIME | 3ml |, 1H7TY) 250mg ; it

SAEBEBZEEVIME |, 3ml, 1HEFEH 250mg
AEA-IECHT (143 ) 7ark : BX 100 mL BEY , SO 300 mL IECK: , ESI%H ;
AEA-IECKT (2+1) Ak - BX 200 mL PBEF , SO 100 mL IECKR , EIEE.
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HERRRREY 1g I9SHAEET 10mL BOES , IO 1g SR, IO 2mL ZRIEK |, TRSRR
iR 30s , 1&E 30min , FAON 4mL REMIECKERER  FERGR7 LB 2min, 12500
r/min FE/L Imin , IRE ERIECKERR T B — 15SmL ZIEXES., BoBIIIN 2mL A
MIESBESRESERMR , GFHREER 10N 1g TKFRERWTE, BTHEERIRT
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i ImL | 0.5mL/min 0s ImL 3
&t Fole ImL | 0.5mL/min 0s ImL 3
. ImL 2mL/min 0s 2mL 2
N—_—— Foye ImL | 60mL/min 0s 2mL 2
Vel | WERHIESHE (2+41)| Omb | Smbimin > 2ml :




fg”{] 4

Fda@ﬂ”‘ SINED#u GAS SPE-01-2019
HORE X &

07

BRI BET SO CTRSRNELT. &KERAECKkERT 0.5 mL , #HEED
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BigiE | ARTFHERE , SNAERERERKEER. 30m*0.2mm (RR) , KEO0.2
Sum , EHESE |

EBIEIERE ; 70°C{F4 2min |, LA 8°C/min FHZE 180°C , BELA 3°C/min _EFHZE 280°C , (R
% 18min ;

FHEEORE : 250°C ;

Big-FigkERE : 220°C;

ZHE5 85 (4E >99.995% ) , 0.6mL/min ;

HEEAR | Tt , Imin [FFHHE ;
EEEALI : EL;

FEBEREE : T0ev ;

WELR | EEEFENGR ;
WUEF (m/z)  ITRER

AFZER : 15min,
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K7y SKEERTIB)/min WSS (m/z)
e 15~20 173,187,.200*) 215
Z IR 20~25 187,198,2129285




m
Fﬁ)ﬂ anon s|neozy GAS SPE-01-2019
3

o #®
0
P 25~26.5 969,255,283,285
S 25~26.5 219,248,2789,287
HDEE 26.5~28.2 1739,215,240,296
I 28.2~30.5 1059,172,175,305
IR 30.5~36 1739,191,259,261
SRS 36~40.5 1399,219,251,330
Bk s 40.5~43 117,1479,309,364
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eS| {REBAYE)/min WNEFFEL
e e 18.14 173 : 187 : 200 : 215 ( 26:3:100:58 )
ZNEFIZF 21.09 187 : 198 : 212 : 285 ( 74:89:100:86 )
el 25.46 96 : 255 : 283 : 285 ( 100:8:69:5 )
SEN 25.67 219 : 248 : 278 : 287 ( 18:7:100:53 )
HPEE 27.33 173 : 215 : 240 : 296 ( 76:100:9:6 )
S 28.30 105 : 172 : 175 : 305 ( 100:35:25:6 )
PITRIM 32.20,32.58 173 1 191 : 259 : 261 ( 100:27:88:57 )
SR 39.12 139 : 219 : 251 : 330 ( 100:63:54:36)
ki 3 41.64 117 : 147 : 309 : 364 ( 15:100:7:6 )

4 ER5idie
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	固相萃取法用于茶叶中有机杂环类农药残留量的测定
	1 前言
	茶叶是一种天然的保健饮料药物，具有独特的香气，口感以及抗癌，延缓衰老等药用和保健功效。饮茶有利于健康
	2 仪器与试剂
	2.1 仪器
	SPE400全自动机械臂固相萃取仪；气相色谱-质谱联用仪；粉碎机；离心机；氮吹仪
	2.2 试剂及耗材
	丙酮；正己烷；氯化钠；无水硫酸钠；活性炭固相萃取小柱，3ml，填充物250mg；中性氧化铝固相萃取小

	丙酮-正己烷（1+3）溶液：取 100 mL 丙酮，加入 300 mL 正己烷，摇匀备用；
	3 实验方法
	3.1 实验步骤
	3.1.1 取样
	茶叶样品经过粉碎后通过孔径为0.84mm筛，混匀。
	3.1.2 提取
	准确称取1g均匀试样于10mL离心管中，加入1g氯化钠，加入2mL蒸馏水，于混匀器上混匀30s，放置
	3.1.3固相萃取仪器设定

	将收集的洗脱液置于50℃下氮气流吹至近干。最后用正己烷定容于 0.5 mL，供色谱分析备用。
	3.1.4 色谱测定条件
	4 结果与讨论
	4.1 实验过程为A/B串柱类型，经过活性炭固相萃取A柱的样品溶液上样后直接收集，收集液再过中性氧化
	4.2 活化过程中的0.5mL/min的流速为国标中明确要求，上样和洗脱过程流速应当适当慢一些，以使
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