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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 杂质 IIb-1 编   号 20230330-236 

样品重量 / 剂   型 / 

收样日期 2023/04/05 测试期间 2023/04/06-2023/04/11 

样品描述 / 

试验需求 

测试成分 API，IIb-1，混杂 

参考标准 

参考标准 客户标准 标样 API/ IIb-1 

仪器信息 

测试仪器 高效液相色谱仪 仪器型号 WelPrep 2000 

⚫ 流动相的配置： 

流动相 A:称取磷酸二氢钾 0.68g，用 500ml 纯水溶解，用磷酸调节 pH=2.5，摇匀混溶，过滤

超声即得。 

流动相 B:量取 500ml 色谱级甲醇，过滤超声即得。 

⚫ 样品溶液的配置：  

稀释剂：移取 27ml 四氢呋喃和 3ml 水，混匀，即得； 

API溶液：称取 API 样品 18.13mg，用 0.9ml 稀释剂溶解并过滤至进样小瓶，即得； 

杂质 IIb-1 溶液：称取 IIb-1 杂质 2.03mg，用 10ml 水溶解混匀后，移取 3ml 置于 20ml 容量瓶

中，用稀释剂稀释定容至 20ml，即得； 

混标溶液：从混标中移取 30ul，用 3ml 水稀释，过滤至进样小瓶，即得； 

空白溶液：即稀释剂； 
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⚫ 色谱条件：  

⚫ 谱图和数据 

（1）空白检测图谱 

 

色谱柱：  Ultimate OAA  4.6×300mm，5μm 

柱温： 35℃ 

检测波长： 205nm 

流动相 A： 10mM 磷酸二氢钾（用磷酸调节 pH=2.5） 

流动相 B 甲醇 

流速: 0.5mL/min 

进样量： API (10ul)/混标 (10ul) / IIb-1（20ul）  空白（10ul） 

注意事项： N/A 

梯度洗脱程序: 

时间（min） 流动相 A（%） 流动相 B（%） 

0 100 0 

10 100 0 

11 50 50 

12 10 90 

35 10 90 
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（2） API 溶液检测图谱 

 

（3）IIb-1 溶液检测图谱 
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（4）混杂溶液检测图谱 

 

⚫ 结论： 

使用月旭 Ultimate OAA  4.6×300mm，5μm在此色谱条件下，检测结果符合要求。 

 

日期: 2023/04/17 


