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   测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 / 项目编号 20240725-709 

样品批号 / 样品性状 / 

收样日期 2024/08/26 测试期间 2024/09/06-2024/09/18 

标样信息 

名称 规格 数量 

聚六亚甲基双胍盐酸盐

（PHMB） 
20 % 20 mL 

实验要求 

验证方法可行性 

参考方法 

客户 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

甲酸 AR 阿拉丁 

磷酸氢二钠 AR 阿拉丁 

柠檬酸三钠 AR 阿拉丁 

盐酸 AR 沪试 

乙酸铵 AR 阿拉丁 

甲醇 HPLC 月旭 

冰乙酸 AR 沪试 

乙腈 HPLC 月旭 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

赛默飞 U3000 

1.试验过程 

1.1.色谱条件  
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1.3. 溶液配制 

1.3.1. 溶液配制： 

20 mmol/L 乙酸铵（pH=4.0）：取乙酸铵 1.55 g，加纯水 1000 mL 溶解，用冰乙酸调节 pH 至 4.00； 

流动相 A：取 840 mL20 mmol/L 乙酸铵（pH=4.0）加入 160 mL 乙腈混合均匀，抽滤过 0.45 μm 滤膜即得； 

25 mmol/L 柠檬酸三钠缓冲溶液（pH=5.01）：取柠檬酸三钠 7.4 g，加纯水 1000 mL 溶解，用盐酸调节 pH

至 5.01，摇匀，备用； 

5 %甲酸-甲醇溶液：取甲酸 2.5 mL 至 50 mL 容量瓶中，加甲醇定容至刻度线，混匀，待用； 

1.3.2. 标准溶液配制： 

（1）聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）标准溶液（1 mg/mL）：准确称取 20 %聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）

溶液 50 mg，用水定容至 10 mL； 

（2）聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）标准溶液（0.1 mg/mL）：吸取聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）标

准溶液（1 mg/mL）1 mL 至 10 mL 容量瓶，用水定容至刻度线； 

1.4 样品溶液： 

备用液： 

色谱柱 UItimate® XB-C18（4.6×250mm,3 μm） 

流动相 A:20 mmol/L 乙酸铵（pH=4.0）：乙腈=84:16； 

柱温 30℃ 

检测器 UV 

波长 235 nm 

流速 1 mL/min 

进样量 20 μL 

参考色谱条件 

时间/min A/% B/% 

0.0 100 0 

30 100 0 
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样品空白：准确量取 40 mL 护理液样品； 

样品空白：准确量取 40 mL 护理液样品； 

样品加标 1：准确量取 40 mL 护理液样品加入聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）标准溶液（1 mg/mL）0.1 mL，

混匀待用； 

样品加标 2：准确量取 40 mL 护理液样品加入聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）标准溶液（1 mg/mL）0.1 mL，

混匀待用； 

方法空白：1 mL 纯水； 

方法加标：聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）标准溶液（0.1 mg/mL） 1 mL； 

Agilent Bond Elut CBA 固相萃取小柱 500 mg/ 3 mL： 

活化：6 mL 甲醇、3 mL 纯水； 

上样：取备用液分别过 Agilent Bond Elut CBA 固相萃取小柱； 

淋洗：6 mL 25 mmol/L 柠檬酸三钠缓冲溶液（pH=5.01），抽干； 

洗脱：4 mL 5 %甲酸-甲醇溶液； 

收集全部洗脱液于 15 mL 离心管中，于 40 ℃水浴下氮吹至干，用 0.5 mL 纯水溶解，过 0.22 μm 滤膜，待上

机。 

1.5 样品： 

样品空白、样品加标 1、样品加标 2、方法空白、方法加标、样品后加标 

样品后加标在氮吹前加入聚六亚甲基双胍盐酸盐（PHMB）标准溶液（1 mg/mL）0.1 mL； 

2 谱图与结果： 

（1）方法空白： 
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（2）方法加标： 

 

（3）样品空白： 
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（4）样品加标 1： 

 

（5）样品加标 2： 
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（6）样品后加标溶液： 

 

（7）空白溶液： 
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（8）50 mg/L 标准上机溶液： 

 

（9）100 mg/L 标准上机溶液： 
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（10）200mg/L 标准上机溶液： 

 

（11）500 mg/L 标准上机溶液 
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（12）1000 mg/L 标准上机溶液 

 

2.1 标准曲线： 

y = 0.029x + 0.0764 ，R2 = 1 
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2.2 结果： 

 

3 结论： 

使用月旭 UItimate® XB-C18（4.6×250mm,3 μm）色谱柱，准确移取样品护理液 40 mL，经前处理净化，以

1.7 所绘制标准曲线计算方法加标含量为 179.1 mg/L、样品空白含量为 180.153 mg/L、样品加标 1 含量为 296.345 

mg/L、样品加标 2 含量为 300.963 mg/L、样品后加标含量为 266.685 mg/L，此计算结果未折算为样品溶液含量。 

方法加标回收率为 89.6 %，符合回收率要求； 

样品加标 1、样品加标 2 回收率为：58.1 %、60.4 %； 

样品后加标回收率 43.3 %； 

样品加标回收率偏低，疑似基质干扰问题。 

报告人:Chilli 

审核人:Tim 

日  期: 2024/08/30 


