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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 ZT-0001 项目编号 20240108-022 

样品批号 / 样品性状 固体、液体 

收样日期 2024/01/12 测试期间 2024/01/15-2024/01/25    

标样信息 

名称 规格 数量 

分离度溶液 / 1 

系统适应性溶液 / 1 

杂质 I / 1 

杂质 II / 1 

杂质 III / 1 

杂质 IV / 1 

药片 5 片 / 1 

实验要求 

主峰前后杂质分离度大于 2.0，已知杂质分离度大于 1.5。 

参考方法 

/ 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

乙腈 色谱纯 月旭 

磷酸 AR 泰坦 

三乙胺 AR 阿拉丁 

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 
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1.2.溶液配制 

1.2.1.流动相配制： 

磷酸缓冲液（0.08mol/L）：取磷酸 5.2ml，置 1000ml 水中，用三乙胺调节 pH 值至 7.0±0.05，

混匀即得； 

流动相 A【水-磷酸缓冲液-乙腈（52：30：18）】：取水 520ml，磷酸缓冲液 300ml，乙腈 180ml，

混匀，脱气，即得； 

流动相 B【水-磷酸缓冲液-乙腈（10：30：60）】：取水 100ml，磷酸缓冲液 300ml，乙腈 600ml，

混匀，脱气，即得； 

1.2.2.样品溶液配制 

杂质定位溶液：客户提供； 

系统适应性：客户提供； 

分离度溶液：客户提供； 

供试品溶液：取本品 5 片，研磨细粉。取细粉 250mg，精密称定，置 50ml 量瓶中，加流动相

30ml，超声 15min，用流动相稀释至刻度，混匀，用 4000rpm、离心 10min，取上清液，过 0.22µm

滤头过滤即得； 

色谱柱 Boltimate® LP-C18 Core-Shell，（4.6×100mm,2.7μm） 

流动相 水-磷酸缓冲液-乙腈 

流  速 1.0mL/mim 

进样量 10μL 

柱  温 30℃ 

紫外检测器 238nm 

洗脱程序 

时间 
水-磷酸缓冲液-乙腈

（52:30:18） 

水-磷酸缓冲液-乙腈
（10:30:60） 

0 100 0 

3 100 0 

26.5 0 100 

26.6 100 0 

35 100 0 

注意事项 / 
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2.谱图和数据 

（1）空白 

 

（2）杂质 I 

 

（3）杂质 II 
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（4）杂质 III 

 

（5）杂质 IV 

 

（6）系统适应性 
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（7）分离度溶液 

 

（8）供试品 
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（9）供试品放大图 

 

（10）系统适用性（批次验证） 
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（11）分离度溶液（批次验证） 

 

（12）供试品放大图（批次验证） 
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3.结论 

使用月旭 Boltimate® LP-C18 Core-Shell，（4.6×100mm,2.7μm）在该色谱条件下，主峰前后杂

质分离度可达到 2.0 以上，已知杂质分离度大于 1.5，批次结果可重复，满足测试要求。 
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