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��$��ก *+��@)	��	)�����!����C��*E� 
�����"#�$ "���-�����.�!���-4 /��ก�@����>��/��"	��
��$"��$ 
= �(�����ก��*��*?6������-��/;$�
��$����."ก "	��
��$���� 
�$!4ก����-�����
�/-�	F����.ก�กC�-��*�.��2/;$/@� 
%�$/���-�����> �
;����0���ก.� 1 ppm ����-����������ก��� 
2.5 ppm ����-������ 
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��#-��
��!�.!'�

�K(��'!���'"ก��A? (�	>$�.!�.�'!���'"ก��A? 
���กL�:'!���'"ก��A?) �"��.!�.�'!���'"ก��A? 

��/�*!'"��.�"��4 ��/���ก�����*��/.�D.1�(ก��� 
กL�:'!���'"ก��A?��/�*!'"��.�"��4 �	>$��>�(���!���  
�C��*E������"#�$�*E��*�$/����>�-#�*E���@(	�D 4 
(derivatization) �(����-#���-
0�#/C�-�	) ก���.�!���-4 
'�
กL�:'!���'"ก��A? (/��/�$"	���> ���;**�ก". 
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�ก �M$"#�$�*�$�*E���@(	�D4 ก���ก���.�!���-4 
'�
��#กL�:'!���'"ก��A?) 
ก����#�!����$0�������*!����@/;$ (High Capacity 

Trap--HCTultra) �-���ก	)$��ก���.�!���-4 
��>�(���/����B "����	��)) FullScan, MSn ��� 
MRM. ก����� HCTultra /����B��ก���.�!���-4 �)) 
FullScan ���
�-#/����B"����	� unknown0�#�� 

��������
)ก	) triple quadrupole. HCT 

��%���ก���	��	����$��
"��ก����#$�� ���BM$/����B 
*�	)�!����$�(���$�� MRM '�
�	"'�� 	".. 
��
$����>�C��/�� 0�������* !����@/;$ HCTultra 
����ก	)!��	��4 Acclaim mixed-mode WAX-1 

��ก Dionex. 

 

ก����)*�+��+�* , -�*	��./�* 
���-��
��	01���
ก��#���* 
"	�����
�ก���.!�.�'!���'"ก��A? ��ก Burdick and 

Jackson (Morristown, NJ, USA), 
/����"��F���#�$�.$����������ก��0:
��;�.! ��ก 
Sigma-Aldrich (St. Louis, MO, USA) 

�>C�/C�-�	) '!���'"ก��A? 0�#�	)ก��ก��$ '�
��# Milli-

QTM, (Millipore corporation, Billerica, MA, 



USA) �!����$�����#  HCTultra, Bruker Daltonics ��� 
Ultimate 3000 ��ก Dionex. 
 

ก������*ก�������	2���/
 (Calibration Curve) 

��.����ก 1 mg/mL  %�$/������
%�$/�����"��F�� 
�#�$�.$���������$ "�������$�(����-#0�#!����%#�%#� 0.1-

1000 ng/mL (ppb). /������
 Stock �"��
���ก 
ก������
/���� MeOH:H2O 1:1 /C�-�	)ก������
 
�(����C��!�.�)��	���	>� ��# ACN:H2O 1:4 

 

ก��	����
����� +�* (Sample Extraction) 
���$���กB;ก/ก	��� ACN:H2O 1:4 '�
��# ultrasonic 

bath N  ���� ���"���#�
ก��*+O��
ก��� 10,000 rpm 

�*E����� �  ���� /������
B;ก�
ก���*+O��
ก:>C���� 
12,000rpm �*E������
 ���� ��ก�	>�/������
���0�# 
B;ก�C�0*����
"��0*��ก�(����-#0�#!����%#�% #�����-���/� 
/C�-�	) ก��"����	�'�
��# �.!�.�'!���'"ก��A?��/�*!- 
'"��.�"��4 (0.1-1000ppm) /���#�$�.$�����#�".��$0* 
��/��"	��
��$���$���ก(spike)ก�B;ก/ก	�'�
�.D����
�ก	� 
 

ก�����2���������
���ก��� � (LC-MS 

conditions) 
ก������$!�	>$��>��#�!����$�.!�.�'!���'"ก��A? Ultimate 

3000 Dionex column Mixed Mode WAX-1 

(Dionex, Sunnyvale, CA,USA) 2.1x150mm,   

5um '�
�	ก&��@2-1;�.!��	��4��� 40 C. '!���'"ก��A 
B;ก�)�$�*E�/�$/�����ก�2�ก��"����	�������� ���ก�� 
0:
��;�.!(�#�� = ก	���!������
� mobile phase H2O 

+ 0.1 % formic acid ACN gradient program 

*��กQ��"���$ Table 1 flow = 0.3 ml/min 

Injection volume = 10 uL 
 

Table 1 HPLC Gradient 

Time %A %B 

0.0 90 10 

2.0 50 50 

2.5 90 10 

5.0 90 10 

 

FullScan 

 

HCTultra ultrascan  

50-200 m/z,  
������� %	>�)�ก positive mode 

ก��0:
��;�.! %	>��) negative mode 

��# accumulation time  !$������ 20 msec 
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Figure 1 Less than 5 mins for the detection 

of melamine (positive mode, RT=1.75min) 

and cyanuric acid (negative mode, 

RT=3.25min) 

 

Multiple reaction monitoring (MRM)  

1�( Figure 3 �/�$%���C�ก	�ก���	� (lmiit of 

detection --LOD) �
;���� 0.05 ppb (S/N = 

50:1) ก������$ spike ��ก���".����������� 
ก��0:
��;�.! �C����!����%#�%#� 1.0 ppm ��� 2.5 

ppm �(�����/�)!���/����B ��ก��"����	� 
%�$�!����$��� �-"@�����#/�$!����>�(����*E�!�������$ก�� 
กC�-����# ��ก��!�)!@�!@21�( 
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/��"	��
��$ � "	��
��$0�#�	)����ก*����R��� 
�	��
��$��ก �-#!��ก���	��� 17ppm ���" 	��
��$���/�$��� 
9ppm :M�$ �	>$/�$��*�.��2 
�������/;$ก��������$ก��กC�-�� 0�#��ก 



 

Figure 2 Calibration curve of MRM for 

melamine (1 – 1000 ppb) 

 

Figure 3 positive EIC trace of m/z 85.3 & 

68.5 for 0.05ppb injection of melamine. 

 
 

 

MRM parameters 
ก�� isolate ��!���/C�!	,��ก��ก���(.�� 
!����K(�������$���!�������
C���ก���	� 
:M�$0�#�	)ก��*�	)�-#�-���/��	$����-���#�����$ 

Melamine 

Isolate: 127.1 

Width: 0.6 m/z 

Amplitude: 0.6 V 

 

��5�3�ก��#���* 
ก��"����	�����������!����%#�%#�"�C� = /����B�C�0�# 
'�
/���ก ก����# HCT /����B"����	�*�.��2%�$ 
/������������!����%#�%#�"�������$ก��กC�-��1�
��   

 ���� 

 

Figure 4 Instruments used for study 
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