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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 RF7 项目编号 20240702-620 

样品批号 / 样品性状 固体 

收样日期 2024/07/09 测试期间 2024/07/15-07/26 

标样信息 

名称 规格 数量 

RF7 / 5 

RF6 / 5 

实验要求 

选用合适的色谱柱，减弱 RF7 和 FR6 的保留，以及改善拖尾 

参考方法 

客户方法 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

甲酸 LC-MS 级 麦克林 

甲酸铵 AR 级 阿拉丁 

乙腈 HPLC 级 月旭科技 

仪器信息 

仪器厂家 仪器型号 

Waters Acquity UPLC H-Class – Xevo TQ-S micro 

 

1. 试验过程 

1.1. 色谱条件  

色谱柱： Ultimate® XB-C18（2.1×50 mm, 3 μm） 

流动相： 

条件 1 A：0.1%甲酸水溶液 B：0.1%甲酸乙腈 

条件 2 A：0.1%甲酸和 10 mM 的甲酸铵水溶液 B：0.1%甲酸乙腈 

流  速： 0.3 mL/min 和 0.4 mL/min 
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1.2. 溶液配制 

1.2.1. 条件 1 流动相配制 

取 500 mL 水，加入 500 μL 甲酸，混匀即得流动相 A；取 500 mL 乙腈，加入 500 μL 甲酸，混

匀即得流动相 B； 

1.2.2. 条件 2 流动相配制 

称 0.315 g 甲酸铵，加入 500 mL 和 500 μL 甲酸，混匀即得流动相 A；取 500 mL 乙腈，加入

500 μL 甲酸，混匀即得流动相 B； 

进样量： 5 μL 

质谱条件： 

电离模式 ESI+ 

毛细管电压 3.5 kV 

锥孔电压 50 V 

脱溶剂气温度 350 ℃ 

脱溶剂气流速 1000 L/Hr 

锥孔气流速 30 L/Hr 

离子源温度 150 ℃ 

RF7 质谱参数 

离子对 碰撞电压（V） 

441 > 288.2 20 

441 > 367.1 15 

FR6 质谱参数 
401.3 > 285.2 10 

401.3 > 166.1 15 

柱  温： 35 ℃ 

洗脱程序： 

时间（min） A（%） B（%） 

0 95 5 

3 5 95 

7 5 95 

7.1 95 5 

10 95 5 

注意事项 / 
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1.2.3. 样品溶液配制 

取客户称好的 1.3 mg 的 RF7，加入 1.3 mL 的水溶解，即得 1 mg/mL 的储备液；取客户称好的

1.3 mg 的 FR6，加入 1.3 mL 的水溶解，即得 1 mg/mL 的储备液； 

分别取 10 μL 的 RF7 和 FR6 储备液，加入 9.980 mL 的水稀释，即得 1 ppm 的上机测试工作液；  

 

2. 谱图和数据 

（1）条件 1 检测质谱图谱（流速 0.3 mL/min） 

 

 

 
（2）条件 1 检测质谱图谱（流速 0.4 mL/min） 
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（3）条件 2 检测质谱图谱（流速 0.3 mL/min） 
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（4）条件 2 检测质谱图谱（流速 0.4 mL/min） 
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3. 结论 

使用月旭 Ultimate® XB-C18（2.1×50 mm, 3 μm） 色谱柱，分别以 0.1%甲酸和 0.1%甲酸和 10 

mM 甲酸铵做流动相添加剂，以甲酸做流动相添加剂时测试信号响应比甲酸和甲酸铵做流动相添加

剂时信号响应高 5 倍左右。流速分别设置 0.3 mL/min 和 0.4 mL/min，0.3 mL/min 流速测得信号要

比 0.4 mL/min 响应要高 1.5 倍左右。但以 0.1%甲酸和 10 mM 甲酸铵做流动相添加剂以及增加流速

可以增加改善拖尾，但会抑制信号响应。 

客户需要做临床血样，在测试时基质效应会比较明显，如需提高响应可使用 0.1%甲酸作为流

动相添加剂。另血样样品成分，容易污染色谱柱，在色谱柱前需要接保护柱，以增加色谱柱使用寿

命。 

 

报告人: Lucy 

审核人: Tim 

日  期: 2024/07/26 


