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   测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 

巧克力、薯片、面包、方便面、银

耳、蜂蜜、酱油、鸡蛋干、腌渍海

藻 

项目编号 20240301-160 

样品批号 / 样品性状 / 

收样日期 2024/3/10 测试期间 2024/3/11-2024/3/18 

标样信息 

名称 规格 数量 

乙二胺四乙酸二钠 15mL离心管 2 支 

   

   

实验要求 

优化前处理条件，确保回收率满足国标要求 

参考方法 

GB 5009.278-2016 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

三氯化铁 AR 麦克林 

甲醇 HPLC 月旭 

三氯甲烷 HPLC 泰坦 

四丁基溴化铵 AR 麦克林 

磷酸 AR 沪式 

盐酸 AR 沪式 

乙酸钠 AR 阿拉丁 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

赛默飞 U3000 

1.试验过程 
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1.1.色谱条件  

1.2. 溶液配制 

1.2.1. 流动相配制： 

四丁基溴化铵-乙酸钠混合溶液（pH4.0）：称取 6.45g 四丁基溴化铵、2.46g 乙酸钠，加 1000mL 水超声溶解，加

入磷酸调节 pH 至 4.0； 

1.2.2. 溶液配制： 

乙二胺四乙酸二钠贮存液：准确称取乙二胺四乙酸二钠 100mg，用水溶解并定容到 10 mL，混匀备用； 

乙二胺四乙酸二钠中间液：准确移取 1mL 乙二胺四乙酸二钠贮存液，加水定容至 10mL。 

1.2.3 样品前处理 1：（巧克力、薯片、面包、鸡蛋干、腌渍海藻、方便面） 

称取 5 g 样品（精确至 0.01 g）于 50 mL 离心管中，加入 25 mL 水，涡旋混匀，超声 20min，7500r/min，离

心 5min，取上清液转移至另一 50 mL 离心管中；剩余残渣重复提取一次，离心后合并上清液，加水定容至 50 mL。

吸取 10mL，加入 5mL 三氯甲烷，混匀后超声 20min，7500r/min，离心 5min，取上清液 5mL，加入三氯化铁溶

液 0.5mL，超声 20min，过膜，上机。 

1.2.4 样品前处理 2：（蜂蜜） 

称取 5 g 样品（精确至 0.01 g）于 50 mL 离心管中，加水定容至 50mL 刻度，涡旋混匀，超声 20min，取上

清液 5mL，加入三氯化铁溶液 0.5mL，超声 20min，过膜，上机。 

1.2.4 样品前处理 3：（银耳、酱油） 

称取酱油 5 g，银耳 2g（精确至 0.01 g）于坩埚中，电炉碳化，将样品用 25mL 水冲洗至 50mL 离心管中，

色谱柱 UItimate ® Plus-C18（4.6×250mm,5μm） 

流动相 甲醇：四丁基溴化铵-乙酸钠混合溶液（pH4.0）=15:85 ； 

柱温 35℃ 

流速 0.8 mL/min 

进样量 10 μL 

参考色谱条件 
时间/min A/% B/% 

/ / / 

注意事项 / 
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涡旋混匀，超声 20min，7500r/min，离心 5min，取上清液转移至另一 50 mL 离心管中；剩余残渣重复提取一次，

离心后合并上清液，加水定容至 50 mL。取上清液 5mL，加入三氯化铁溶液 0.5mL，超声 20min，过膜，上机。 

1.3.谱图和数据 

（1）试剂空白溶液检测图谱 

 

（2）5μg/mL 标准溶液检测图谱 

 

（3）鸡蛋干加标溶液检测图谱 
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（4）腌渍海藻加标溶液检测图谱 
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（5）面包本底和样品加标溶液检测图谱 
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（6）蜂蜜加标溶液检测图谱 

 

（7）方便面加标溶液检测图谱 
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（8）巧克力加标溶液检测图谱 

 

 

（9）薯片样品本底和加标溶液检测图谱 
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2.结论 

经检测发现，盐含量较高的样品经过 P-SAX 时，会导致目标物无法吸附，降低回收率，现使用三氯甲烷净

化方法，UItimate ® Plus-C18（4.6×250mm,5μm）分离，检测客户指定样品，回收率分别为 ： 

序号 样品 回收率 

1 巧克力 88.2% 

2 薯片 121% 

3 面包 104% 

4 方便面 97.5% 

5 蜂蜜 103% 

6 鸡蛋干 111% 

7 腌渍海藻 99.8% 

                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                             

报告人:Chilli 

审核人:Tim 

日  期: 2024/3/18 
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附 件 

1、 薯片样品存在干扰，当称样量为 5g，仪器浓度为 0.5μg/mL 时，干扰明显 

 

2、 银耳基质尝试方法（样品为干银耳） 

（1）1g 样品加水超声 20min 后，定容至 50mL，取 5mL 上清液，加入 0.5mL 氯化铁溶液，超声

20min，过膜进样；结果干扰严重。 

 

（2）1g 样品加水超声 20min 后，定容至 50mL，取 2mL 提取液并加入 2mL 浓盐酸，68℃水解

15min，冷却后，调节 pH 至中性，定容至 10mL，取上清液 5mL 加 0.5mL 氯化铁溶液，超声

20min，过膜，上机。结果：有严重干扰。 
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（3）尝试将银耳碳化处理后进样，结果：并无明显改善。 

 

3、 酱油样品尝试方法 

（1） 活性炭吸附法：称取 5g 样后用 200mg 活性炭填料进行吸附，并用三氯甲烷除油，结果干扰

严重。 
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（2） 尝试碳化处理，去除有机物，结果：效果不明显。 

 

建议后续可以考虑用微波消解或者灰化等方法去除杂质，但需要验证 EDTA 在消解或高温

环境中是否稳定。 


