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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 巯基乙酸等 8 种原料 样品性状 固体 

收样日期 2024/04/28 测试期间 2024/07/26~07/31 

测试成分及结构式 

巯基乙酸、甘油巯基乙酸酯、巯基乙酸甲酯、二硫代二甘醇酸二铵、巯基乙酸乙酯、巯基乙酸异丙

酯、巯基乙酸丁酯、巯基乙酸异辛酯 

实验要求 

分离度满足要求 

参考方法 

标准 

试剂信息 

试剂名称 级别 品牌 

乙腈 色谱纯 月旭 

磷酸 / 泰坦 

仪器信息 

测试仪器 仪器型号 

高效液相色谱仪 赛默飞 U3000 

1. 试验过程 

1.1. 色谱条件 

色谱柱： Xtimate® C18（4.6×250mm,5μm） 

流动相： 0.05%磷酸溶液-0.05%磷酸的乙腈溶液 

流  速： 1.0mL/min 

进样量： 20μL 

柱  温： 30℃ 

检测器： UV 

检测波长： 210nm 

梯度程序 1 时间 A%（0.05%磷酸水） B%（0.05%磷酸乙腈） 
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1.2. 溶液配制 

1.2.1. 流动相配制 

流动相 A：移取 0.5mL 磷酸，加水至 1000mL，混匀即得； 

流动相 B：移取 0.5mL 磷酸，加乙腈至 1000mL，混匀即得； 

1.2.2. 样品配制 

1.2.2.1 单标储备液 

巯基乙酸、亚二硫基二乙酸单标标准储备溶液（1 g/L）：分别精密称取巯基乙酸、亚二硫基

二乙酸各 0.10 g，分别置于不同的 100 mL 棕色容量瓶中，用乙腈水溶液（1+9）溶解并定容至刻度，

摇匀，分别作为巯基乙酸、亚二硫基二乙酸单标标准储备溶液。临用现配。 

甘油巯基乙酸酯、巯基乙酸甲酯、巯基乙酸乙酯和巯基乙酸异丙酯单标标准储备溶液（1 g/L）：

精密称取甘油巯基乙酸酯、巯基乙酸甲酯、巯基乙酸乙酯和巯基乙酸异丙酯各 0.10 g，分别置于不

同的 10 mL 棕色容量瓶中，用乙腈溶解并定容至刻度，摇匀；再分别精密吸取 1 mL 置于不同的 10 

（1 组样品） 
0.0 96 4 

10.0 96 4 

20.0 93 7 

20.1 75 25 

40.0 10 90 

40.1 0 100 

50.0 0 100 

50.1 96 4 

55.0 96 4 

梯度程序 2 

（2 组样品） 

时间 A%（0.05%磷酸水） B%（0.05%磷酸乙腈） 

0.0 50 50 

35.0 20 80 

40.0 20 80 

40.1 50 50 

45.0 50 50 

注意事项 / 
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mL 棕色容量瓶中，用乙腈水溶液（1+9）定容至刻度，摇匀，分别作为甘油巯基乙酸酯、巯基乙

酸甲酯、巯基乙酸乙酯和巯基乙酸异丙酯单标标准储备溶液。临用现配。 

巯基乙酸丁酯和巯基乙酸异辛酯单标标准储备溶液（1 g/L）：精密称取巯基乙酸丁酯和巯基

乙酸异辛酯各 0.10 g，分别置于不同的 100 mL 棕色容量瓶中，用乙腈溶解并定容至刻度，摇匀，

分别作为巯基乙酸丁酯和巯基乙酸异辛酯单标标准储备溶液。临用现配。 

1.2.2.2 混合标准液 

Ⅰ组混合标准储备溶液【巯基乙酸、甘油巯基乙酸酯、巯基乙酸甲酯、亚二硫基二乙酸、巯基

乙酸乙酯和巯基乙酸异丙酯混合标准溶液（0.1 g/L）】：分别准确移取巯基乙酸、亚二硫基二乙酸

单标标准储备溶液和甘油巯基乙酸酯、巯基乙酸甲酯、巯基乙酸乙酯和巯基乙酸异丙酯单标标准储

备溶液各 5 mL 于同一 50 mL 棕色容量瓶中，用乙腈磷酸溶液（1+9）定容至刻度，摇匀，作为Ⅰ组

混合标准溶液。临用现配。 

Ⅱ组混合标准储备溶液【巯基乙酸丁酯和巯基乙酸异辛酯混合标准溶液（0.1g/L）】：分别准

确移取巯基乙酸丁酯和巯基乙酸异辛酯单标标准储备溶液各 5 mL 置于同一 50 mL 棕色容量瓶中，

用乙腈磷酸溶液（8+2）定容至刻度，摇匀，作为Ⅱ组混合标准溶液。临用现配。 

1.2.2.3 样品处理 

测定除巯基乙酸丁酯和巯基乙酸异辛酯外的 6 种原料 

称取化妆水 0.25 g 于 25 mL 具塞比色管中，加乙腈磷酸溶液（1+9）20 mL，涡旋处理 1 min

后，超声处理 15 min，再加乙腈磷酸溶液（1+9）定容至 25 mL，摇匀，以 10000 rpm 离心 5 min，

取上清液作为待测溶液。 

测定巯基乙酸丁酯和巯基乙酸异辛酯 

称取样品 0.25 g 于 25 mL 具塞比色管中，加乙腈磷酸溶液（8+2）20 mL，涡旋处理 1 min 后，

超声处理 15 min，再加乙腈磷酸溶液（8+2）定容至 25 mL，摇匀，以 10000 rpm 离心 5 min，取上

清液作为待测溶液。如果样品中原料含量超过标准曲线范围，可用乙腈磷酸溶液（8+2）适当稀释

后进行测定。 

注：样品处理需避光操作，样品溶液需在 24 小时内完成测定。 

2. 谱图和数据 

（1）Ⅰ组空白 
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（2）Ⅰ组混标 

 

（3）Ⅰ组样品（化妆水） 

 

（4）Ⅰ组样品+标 
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（5）Ⅱ组空白 

 

（6）Ⅱ组混标 
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（7）Ⅱ组样品（化妆水） 

 

（8）Ⅱ组样品+标 

 

3. 结论 

使用客户 Xtimate® C18（4.6×250mm,5μm）色谱柱按照标准方法进行测试，分离度 1.5 以上，

可满足要求。 


