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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 阿法骨化醇滴剂 项目编号 20240222-125 

样品批号 / 样品性状 / 

收样日期 2024/02/28 测试期间 2024/03/18-2024/03/27 

标样信息 

名称 规格 数量 

阿法骨化醇 20 μg/mL 50 mL 

α-生育酚 200 μg/mL 50 mL 

实验要求 

SPE 柱回收率、重现性符合要求 

参考方法 

客户方法 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

甲醇 HPLC 月旭 

乙腈 HPLC 月旭 

2，6-二叔丁基对甲酚 AR 沪试 

乙醇 HPLC 月旭 

异丙醇 HPLC 月旭 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

岛津 Shimadzu LC-20A 

1. 试验过程 

1.1. 色谱条件  
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1.2. 溶液配制 

1.2.1. 溶液配制 

    0.05 % 2，6-二叔丁基对甲酚(BHT)的乙醇溶液：准确称 BHT 0.05 g，用乙醇溶解至 100 g，混匀待用； 

    甲醇-水（2+98）：准确量取 2 mL 甲醇，与 98 mL 水混匀，待用； 

    乙醇-水（50+50）：取等体积的水和乙醇混合均匀，待用； 

1.2.2. 样品溶液配制 

称取 3.6 g 试样（精确到 0.01 g）于 15 mL 离心管中，加入 0.5 mL0.05 % 2，6-二叔丁基对甲酚(BHT)

的乙醇溶液，加入标准试剂溶液，混合均匀，待净化。 

Welchrom® C18E 1 g/6mL: 

活化：10 mL 甲醇、10 mL 甲醇-水（2+98）； 

上样：待净化液，控制流速 1 s/滴，； 

淋洗：5 mL 水、5 mL 乙醇-水（50+50）； 

洗脱：6 mL 异丙醇、2 mL 甲醇（收集），抽干； 

将洗脱液收集于 15 mL 离心管中，用水定容至 10 mL，过 0.22 μm 滤膜，上机。 

1.2.3. 样品量 

色谱柱： UItimate® AQ-C18（4.6×150mm,3μm） 

流动相： A:水；B：乙腈 

流  速： 1.6 mL/min 

进样量： 100 μL 

柱  温： 35℃ 

检测器： UV 

波长： 阿法骨化醇：265 nm；α-生育酚：293 nm 

洗脱程序 

时间（min） 流动相 A（%） 流动相 B（%） 

0 25 75 

24 25 75 

26 3 97 

45 3 97 

45.1 25 75 

55 25 75 
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上机浓度：阿法骨化醇：0.6 μg/mL；α-生育酚：6 μg/mL； 

样品空白溶液、样品加标溶液 1-15、混合标准上机溶液； 

2. 谱图和数据 

（1）方法空白溶液检测图谱 

 

（2）空白辅料检测图谱 
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（3）样品加标溶液 1检测图谱 

 

（4）样品加标溶液 2检测图谱 

 

（5）样品加标溶液 3检测图谱 
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（6）样品加标溶液 4检测图谱 

 

（7）样品加标溶液 5检测图谱 
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（8）样品加标溶液 6检测图谱 
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（9）样品加标溶液 7检测图谱 

 

（10）样品加标溶液 8检测图谱 

 

（11）样品加标溶液 9检测图谱 
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（12）样品加标溶液 10检测图谱 
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（13）样品加标溶液 11检测图谱 

 

（14）样品加标溶液 12检测图谱 
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（15）样品加标溶液 13检测图谱 

 

（16）样品加标溶液 14检测图谱 
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（17）样品加标溶液 15检测图谱 

 

（18）混合标准上机溶液 
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3. 总结 

3.1. 原始数据 

3.1.1 第一组数据： 

  峰面积 回收率% 
平均

值 

RSD 

% 

平均

值 

RSD 

% 

 样品名称   
组分名

 
阿法骨化

醇 

α-生育

酚 

阿法骨化

醇 

α-生育

酚 
阿法骨化醇 α-生育酚 

C18E 

1g/6m

L 

空白 / / / / 

99.55  0.90  99.34  0.66  

标准上机溶液

1 
182127 285944 / / 

基质加标 1 181271 282142 99.53  98.67  

基质加标 2 180638 283002 99.18  98.97  

基质加标 3 180731 283560 99.23  99.17  

基质加标 4 182745 287077 100.34  100.40  

基质加标 5 182218 285660 100.05  99.90  

基质加标 6 181156 285299 99.47  99.77  

基质加标 7 179949 283283 98.80  99.07  

基质加标 8 179396 282560 98.50  98.82  

基质加标 9 178279 280645 97.89  98.15  

基质加标 10 183660 286293 100.84  100.12  

基质加标 11 183350 284720 100.67  99.57  

基质加标 12 182292 284537 100.09  99.51  

基质加标 13 179122 279689 98.35  97.81  

基质加标 14 179129 280062 98.35  97.94  

基质加标 15 178114 277153 97.80  96.93  
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3.1.2 第二组数据 

  峰面积 回收率% 
平均

值 

RSD 

% 

平均

值 

RSD 

% 

 样品名称  
组分名

 
阿法骨化

醇 

α-生育

酚 

阿法骨化

醇 

α-生育

酚 
阿法骨化醇 α-生育酚 

C18E 

1g/6m

L 

空白 / / / / 

99.09  0.92  105.18  0.81  

标准品平均

值 

179847 283565 / / 

基质加标 1 178391 299799 99.19  105.72  

基质加标 2 178046 300614 99.00  106.01  

基质加标 3 178158 299878 99.06  105.75  

基质加标 4 179042 300385 99.55  105.93  

基质加标 5 178769 300694 99.40  106.04  

基质加标 6 178797 294344 99.42  103.80  

基质加标 7 176054 295141 97.89  104.08  

基质加标 8 175274 297465 97.46  104.90  

基质加标 9 175948 294533 97.83  103.87  

基质加标 10 180207 299394 100.20  105.58  

基质加标 11 180057 297160 100.12  104.79  

基质加标 12 179684 299520 99.91  105.63  

基质加标 13 175116 295695 97.37  104.28  

基质加标 14 174481 294819 97.02  103.97  

基质加标 15 174955 294427 97.28  103.83  

 

3.2. 结论 

使用月旭 UItimate® AQ-C18（4.6×150mm,3μm））色谱柱、Welchrom® C18E 1 g/6mL SPE 柱净化样品

后，以混合标准上机溶液计算样品加标回收率如 3.1 所示，满足回收率要求，且样品见 RSD

小于 1 %，重复性符合要求。 
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报告人:Chilli 

审核人:Tim 

日  期: 2024/03/27 


