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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 杂质 B 与杂质 E 项目编号 SHGZL-20230605-006 

样品批号 / 样品性状 粉末、液体 

收样日期 2023/06/15 测试期间 2023/06/16-2023/06/26 

标样信息 

名称 规格 数量 

供试品 / 2 

杂质 B 0.2mg/mL 1 

杂质 E 0.2mg/mL 1 

实验要求 

旧柱子的出峰情况，在 4 个主峰后没有辅料峰出来，且客户验证方法用过 15%缓冲盐，也没有辅料

出峰，平常用 70%乙腈水的条件也没有异常物质出峰，客户购买的两根新柱子出现目标峰后，出现

2 个辅料峰的情况，验证该情况是否是色谱柱引起的。 

参考方法 

客户提供 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

乙腈 色谱纯 月旭 

醋酸铵 AR 泰坦 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

赛默飞 Thermo UltiMate 3000 

安捷伦 Agilent 1260 

1.试验过程 

1.1.色谱条件 

色谱柱： Ultimate® HILIC Silica （4.6×250mm,5μm） 

流动相： 0.02mol/L 醋酸铵溶液（用冰醋酸调节 pH 值至 3.5）-乙腈（10：90） 
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1.2.溶液配制 

1.2.1.流动相配制 

0.02mol/L 醋酸铵：称取醋酸铵 1.54g，加水 1000mL 使溶解，用冰醋酸调节 pH 值至 3.5，混 

匀，抽滤过 0.45μm 微孔滤膜即得； 

量取 0.02mol/L 醋酸铵 100mL 加入乙腈 900mL，混合均匀，超声脱气即得； 

1.2.2.溶剂配制：量取 0.02mol/L 醋酸铵 35mL 加入乙腈 65mL，混合均匀即得； 

1.2.3.对照品溶解配制：精密移取杂质 E 与杂质 B 储备液（客户提供）各 20μL，加入溶剂至 1mL，

混匀即得； 

1.2.4.供试品溶解配制：取本品 1 瓶，精密量取溶剂 6ml 加入容器中，振摇使溶解，摇匀，即得； 

2.谱图和数据 

（1）空白（新色谱柱-Thermo UltiMate 3000） 

 

流  速： 1.0mL/mim 

进样量： 10μL 

柱  温： 30℃ 

检测器： 紫外 

检测波长： 254nm 

洗脱程序 等度 

注意事项 / 
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（2）对照品（新色谱柱-Thermo UltiMate 3000） 

 
（3）供试品（新色谱柱-Thermo UltiMate 3000） 

 

（4）供试品+标（新色谱柱-Thermo UltiMate 3000） 

积分结果
序号 保留时间 峰面积 峰高 塔板数 分离度 不对称度     (USP)  (USP)  (EP)

min mAU*min mAU
1  6.927 0.877 6.730 18527 25.43 0.94
2  15.307 0.747 2.566 18061 n.a. 0.95

总和: 22.233 9.295 36588.00 25.43 
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（5）供试品（新色谱柱-Agilent 1260） 

 
（6）供试品+标（新色谱柱-Agilent 1260） 

 
（7）供试品（客户色谱柱-Agilent 1260） 

积分结果
序号 保留时间 峰面积 峰高 塔板数 分离度 不对称度     (USP)  (USP)  (EP)

min mAU*min mAU
1  6.925 0.856 6.563 18397 25.10 0.95
2  15.323 0.728 2.502 17370 n.a. 0.94

总和: 22.248 9.065 35767.00 25.10 
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（8）供试品+标（客户色谱柱-Agilent 1260） 

 

3.结论 

20min 之后出现了新的未知杂质峰，初步判断为供试品长时间降解产生的杂质；客户色谱柱在

17-18min 位置坐标放大可以看到有辅料峰，使用月旭 Ultimate® HILIC Silica （4.6×250mm,5μm）

新批次色谱柱，在此色谱条件下测定，无辅料峰，与客户以前的结果可对应。 

 

报告人：Lily 

审核人：Tim 

日  期：2023/06/26 


