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测试报告 

样品信息 

样品名称 氨基酸样品 1-3 项目编号 20230731-668-01 

样品批号 / 样品性状 固体粉末 

收样日期 2023/08/02 测试期间 2023/08/10~08/22 

标样信息 

名称 规格 数量 

氨基酸混合对照品 瓶 1 

样品 1 袋 1 

样品 2 袋 1 

样品 3 袋 1 

实验要求 

非衍生方法，测定三种样品中氨基酸含量 

参考方法 

无 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

乙腈 色谱级 月旭 

七氟丁酸 色谱级 阿拉丁 

醋酸铵 分析级 阿拉丁 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

安捷伦 1260 

岛津 LC-20AD 

1. 试验过程 

1.1. 色谱条件（一） 

色谱柱： 月旭 Ultimate® Amino Acid Plus（4.6×300mm，5μm） 

流动相： 流动相 A：0.3%七氟丁酸   流动相 B：乙腈 
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1.2. 溶液配制 

1.2.1. 流动相配制 

流动相 A：取 3mL 七氟丁酸，加水稀释至 1000mL，混匀，超声脱气，即得。 

流动相 B：取色谱级乙腈，超声脱气，即得。 

1.2.2. 混合对照品溶液：取客户提供对照品，用水稀释 4 倍，即得。 

1.2.3. 供试品溶液：取样品 1g，加 6mol/L 盐酸 5mL 摇匀，充氮至排尽空气，静置 24 小时，取上

清液 1mL 挥干，用水 2mL 复溶，过滤，用水稀释 5 倍，再过滤，即得（样品 1、2、3 同操

作）。 

 

 

 

 

 

流 速： 1.0mL/min 

进样量： 20μL 

柱 温： 30℃ 

检测器： ELSD 

检测条件：  T 漂移管=80℃   V 载气=1.6mL/min 

洗脱程序 

时间 A B 

0 100 0 

10 100 0 

15 93 7 

40 50 50 

41 100 0 

55 100 0 

注意事项 \ 
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1.3. 色谱条件（二） 

1.4. 溶液配制 

1.4.1. 流动相配制 

流动相 A：取 13.6g 醋酸钠，加入 1000mL 水，混匀，抽滤，用冰醋酸调节 pH 至 6.5；取上述

溶液 930mL 与 70mL 乙腈混合，超声脱气，即得。 

流动相 B：取色谱级乙腈，超声脱气，即得。 

1.4.2. 空白衍生溶液：取超纯水 160μL，置于试管中，加入稀释后的 A 衍生试剂 100μL 和 B 衍生

试剂 100μL，摇匀，室温反应 60min，然后加入正己烷 400μL 旋紧瓶盖后振摇 5~10 秒，室

温静置分层，取下层 200μL 溶液，加入 800μL 水混合均匀，再取 200μL 加入 800μL 水混合

色谱柱： 月旭 Ultimate® Amino Acid（4.6×250mm，5μm） 

流动相： 流动相 A：0.1mol/L 醋酸钠（pH6.5）/乙腈=93/7 流动相 B：乙腈/水=80/20 

流 速： 1.0mL/min 

进样量： 10μL 

柱 温： 40℃ 

检测器： UV 

检测波长： 254nm 

洗脱程序 

时间 A B 

0 100 0 

11 93 7 

13.9 88 12 

14 85 15 

29 66 34 

32 30 70 

35 0 100 

42 0 100 

45 100 0 

60 100 0 

注意事项 \ 
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均匀，用孔径为 0.22μm 有机膜滤过，即得。 

1.4.3. 混合对照品衍生溶液：取客户提供对照品 160μL，置于试管中，加入稀释后的 A 衍生试剂

100μL 和 B 衍生试剂 100μL，摇匀，室温反应 60min，然后加入正己烷 400μL 旋紧瓶盖后振

摇 5~10 秒，室温静置分层，取下层 200μL 溶液，加入 800μL 水混合均匀，再取 200μL 加入

800μL 水混合均匀，用孔径为 0.22μm 有机膜滤过，即得。 

1.4.4. 供试品衍生溶液：取样品 1g，加 6mol/L 盐酸 5mL 摇匀，充氮至排尽空气，静置 24 小时，

去上清液 1mL 挥干，用水 2mL 复溶，过滤，用水稀释 5 倍，再过滤，取续滤液 160μL，置

于试管中，加入稀释后的 A 衍生试剂 100μL 和 B 衍生试剂各 100μL，摇匀，室温反应 60min，

然后加入正己烷 400μL 旋紧瓶盖后振摇 5~10 秒，室温静置分层，取下层 200μL 溶液，加入

800μL 水混合均匀，再取 200μL 加入 800μL 水混合均匀，用孔径为 0.22μm 有机膜滤过，即

得（样品 1、2、3 同操作）。 
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2. 谱图和数据 

（1）色谱条件一色谱图 

1.1 混合对照品溶液检测图谱 
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1.2 样品 1 溶液检测图谱 
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1.3 样品 2 溶液检测图谱 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.4 样品 3 溶液检测图谱 
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（2）色谱条件二色谱图 

2.1 衍生空白溶液检测图谱 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.2 衍生混合标准溶液检测图谱 
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2.3 衍生样品 1 溶液检测图谱 
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2.4 衍生样品 2 溶液检测图谱 
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2.5 衍生样品 3 溶液检测图谱 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3. 结论 

使用月旭 Ultimate® Amino Acid Plus（4.6×300mm，5μm）和月旭 Ultimate® Amino Acid

（4.6×250mm，5μm）两款色谱柱，在以上色谱条件下，均满足检测要求。 
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