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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 合成四环素 项目编号 SHGZL-20230505-006 

样品批号 / 样品性状 黄色粉末 

收样日期 2023/05/12 测试期间 2023/05/29-2023/06/06 

标样信息 

名称 规格 数量 

5029-2 / 3 

5019-4 / 1 

5019-5 / 1 

5019-6 / 1 

实验要求 

要求出峰稳定，目标峰分离。能连续进样 15 针，确保出峰稳定柱效稳定。 

参考方法 

客户提供 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

甲酸 AR 国药 

乙腈 色谱纯 月旭 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

赛默飞 Thermo UltiMate 3000 

1.试验过程 

1.1.色谱条件一 

色谱柱： Xtimate® C18 （4.6×150mm,3μm） 

流动相： 5mM 甲酸铵-0.1%甲酸乙腈 

流  速： 1.0mL/mim 

进样量： 10μL 



  
 

                                                                     报告编号：SHGZL-20230505-006 
 

声明：除非另有说明，此报告结果仅对该测试样品负责。本报告未经公司许可，不可复制。 
Add:上海市松江区明南路 85 号启迪漕河泾（中山）科技园.紫荆园 10 号楼                                                        邮编：201600 
Add:浙江省金华市婺城区双林南街 168 号                                                                                      邮编：321000 
Add:江苏省南京市六合区天圣路 22 号 F 栋 4 楼                                                                                 邮编：211500 
Tel:400-810-6969                                                                                                                                                                                            
 
 
 

第 2 页 共 11 

1.2.溶液配制 

1.2.1.流动相配制 

流动相 A：精密称取 0.3153g 甲酸铵，加水至 1000mL，溶解，甲酸调 pH 至 2.7，混匀即得； 

流动相 B：量取 400mL 乙腈，加入 0.5mL 甲酸，再加乙腈至 500mL，混匀即得； 

1.2.2.溶剂配制 

醋酸铵缓冲液（取醋酸铵 771mg，加水 1000mL 使溶解，混匀，用三氟乙酸调 pH 至 3.3 即得）

-乙腈=99：1 

1.2.3.供试品溶液配制 

5019-2-230117-7B4：精密称取 0.0099g 于 10mL 离心管，加入 4mL 乙腈，溶解，在缓慢加入水

至 10mL 刻度，混匀即得； 

5019-2-230117-7A4：精密称取 0.0099g 于 10mL 离心管，加入 4mL 乙腈，溶解，在缓慢加入水

至 10mL 刻度，混匀即得； 

5019-4：精密称取 0.0102g 于 10mL 离心管，加入溶剂至 10mL 刻度，混匀即得； 

2.谱图和数据 

（1）5019-2-230117-7B4 

柱  温： 30℃ 

检测器： 紫外 

检测波长： 220nm 

洗脱程序 

时间 A%（5mM 甲酸铵） B%（0.1%甲酸乙腈） 
0 95 5 
10 95 5 
20 60 40 
30 60 40 
35 10 90 

35.1 95 5 
45 95 5 

注意事项 / 
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（2）5019-2-230117-7B4 多针叠加 

 

（3）5019-2-230117-7A4 

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  17.685 6.364 78.512 313293 3.77 0.84
2  18.187 5.786 65.363 272103 14.81 0.86
3  19.822 1.925 38.289 948544 1.41 0.89
4  19.935 3.797 75.842 1014737 3.60 1.06
5  20.252 0.712 11.707 701509 3.74 1.25
6  20.607 25.814 404.830 781975 19.95 1.06
7  22.578 6.444 97.941 747386 5.10 1.08
8  23.188 733.188 5097.170 473059 2.23 1.04
9  23.492 52.475 653.815 465917 7.22 1.00
10  24.565 22.145 206.543 379619 3.47 0.89
11  25.152 147.957 1217.140 316264 n.a. 0.96

总和: 235.461 7947.154 6414406.00 65.29 
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（4）5019-2-230117-7A4 多针叠加 

 
（5）5019-4 

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  17.723 2.317 25.669 235585 3.32 0.89
2  18.238 5.290 51.263 197433 12.60 0.88
3  19.858 9.251 157.546 729699 1.37 0.89
4  19.978 3.718 72.661 933649 7.57 1.09
5  20.675 13.057 190.347 665388 14.52 1.06
6  22.045 2.231 40.401 1018655 6.54 0.93
7  22.647 6.485 105.166 880508 4.37 0.90
8  23.198 848.187 5133.672 354926 2.46 1.13
9  23.585 45.201 455.079 352438 6.36 0.95
10  24.625 11.553 104.997 342382 3.09 0.97
11  25.190 161.864 1196.687 262169 n.a. 0.98

总和: 237.762 7533.488 5972832.00 62.19 
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（6）5019-4 多针叠加 

 

3.色谱条件二 

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  15.798 1.500 30.953 701541 4.83 0.98
2  16.102 288.761 4924.839 1655498 2.57 1.06
3  16.243 2.118 59.155 1159705 5.74 1.22
4  16.635 1.017 21.393 761796 22.16 1.11
5  18.288 1.740 38.064 1004853 2.00 0.90
6  18.440 1.631 30.927 873066 7.85 0.82
7  19.038 4.107 92.511 1072276 1.32 1.00
8  19.133 1.615 38.122 1197748 17.36 1.11
9  20.612 3.978 58.526 674133 n.a. 0.96

总和: 160.289 5294.489 9100616.00 63.82 

色谱柱： Xtimate® UHPLC C18 （2.1×50mm,W-Port,1.8μm） 

流动相： 5mM 甲酸铵-0.1%甲酸乙腈 

流  速： 0.7mL/mim 
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4.谱图和数据 

（1）5019-2-230117-7B4 第 1 针 

 

进样量： 5μL 

柱  温： 30℃ 

检测器： 紫外 

检测波长： 220nm 

洗脱程序 

时间 A%（5mM 甲酸铵） B%（0.1%甲酸乙腈） 
0 95 5 
3 95 5 
7 70 30 
10 70 30 
12 10 90 
13 95 5 
16 95 5 

注意事项 / 
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（2）5019-2-230117-7B4 第 15 针 
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（3）5019-2-230117-7A4 第 1 针 

 
（4）5019-2-230117-7A4 第 15 针 
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（5）5019-4 第 1 针 
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（6）5019-4 第 15 针 
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5.结论 

使用月旭 Xtimate® C18 （4.6×150mm,3μm）与月旭 Xtimate® UHPLC C18 （2.1×50mm,1.8μm）

在此色谱条件下，出峰较为稳定，满足检测要求。 

 

报告人:Lily 

审核人：Tim 

日  期:2023/06/06 


