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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 

原料（结构中含苯环、三氮唑环、酯

键、酰胺键、羟基、吡啶环、氨基、氮

正离子、硫酸氢根；本品属于内盐、呈

酸性） 

项目编号 20230804-699 

样品批号 / 样品性状 液体 

收样日期 2023/08/09 测试期间 2023/09/05-9/11 

标样信息 

名称 规格 数量 

原料供试品 液体 1 

实验要求 

分离样品中醋酸根和三氟乙酸根 

参考方法 

客户方法 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

甲醇 HPLC 级 月旭科技（上海）股份有限公司 

磷酸 AR 级 上海麦克林生化科技股份有限公司 

氢氧化钠 AR 级 上海阿拉丁生化科技股份有限公司 

冰醋酸 AR 级 国药集团 

三氟乙酸 AR 级 上海阿拉丁生化科技股份有限公司 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

岛津 LC20A 

 

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 

向 1000 mL 水中加入 0.7 mL 磷酸，用 0.42%氢氧化钠调 pH 至 3.0，抽滤即得流动相 A； 

取甲醇，即得流动相 B； 

1.2.2. 对照品配制 

取 10 μL 冰醋酸，加入 990 μL 甲醇溶解即得 0.1%冰醋酸； 

取 10 μL 三氟乙酸，加入 990 μL 甲醇溶解即得 0.1%三氟乙酸 

1.2.3. 样品溶液配制 

称 2.8 mg 供试品，加入 1.4 mL 甲醇溶解，即得 2 mg/mL 的上机测试样 

1.2.4. 空白溶液配制 

以纯甲醇为空白 

2. 谱图和数据 

（1）空白对照品检测图谱（195 nm） 

色谱柱： Ultimate LP-C18（4.6×250 mm, 5 μm） 

流动相： A：0.07%磷酸缓冲液液（0.42%氢氧化钠调 pH3.0） B：甲醇 

流  速： 1 mL/min 

进样量： 10 μL 

柱  温： 30 ℃ 

检测器： PDA （三氟乙酸 195 nm，醋酸 210 nm） 

洗脱程序 

时间（min） A（%） B（%） 

0 95 5 

5 95 5 

5.1 50 50 

20 20 80 

20.1 95 5 

30 95 5 

注意事项 / 
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（2）空白对照品检测图谱（210 nm） 

 

 
（3）0.1%三氟乙酸检测图谱（210 nm） 
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（4）0.1%冰醋酸检测图谱（195 nm） 
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（5）供试品检测图谱（195 nm） 

 

 

（6）供试品检测图谱（210 nm） 
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3. 结论 

使用月旭 Ultimate® LP-C18（4.6×250 mm, 5 μm） 色谱柱在此色谱条件下测得的醋酸根和三

氟乙酸根可以分离，样品中可以检出醋酸根，但未检出三氟乙酸根。 

 

报告人: Lucy 

审核人:Tim 

日  期: 2023/11/14 


