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摘要： 目的　 建立高效液相⁃蒸发光散射检测器 （ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ） 法同时测定银怡片 （骨碎补、 葛根、 Ｄ⁃氨基葡萄糖硫

酸钾盐等） 中氨基葡萄糖、 硫酸软骨素的含有量。 方法　 该药物水提液的分析采用 Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ａｍｉｄｅ 色谱柱 （酰
胺柱， ４􀆰 ６ ｍｍ×１５０ ｍｍ， ３􀆰 ５ μｍ）， 以乙腈⁃５０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙酸铵 （含 ０􀆰 ６％ 三乙胺） 为流动相， 等度洗脱（７５ ∶ ２５）； 体

积流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ４０ ℃； 蒸发光散射检测器， 漂移管温度 １０５ ℃； 载气 Ｎ２， 体积流量 ２􀆰 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ。 结果　 氨

基葡萄糖盐酸盐、 硫酸软骨素钠分别在 ０􀆰 １７２ ５～０􀆰 ６８９ ９ ｍｇ ／ ｍＬ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９）、 ０􀆰 １６８ ７～０􀆰 ６７４ ７ ｍｇ ／ ｍＬ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ４）
范围内呈良好的线性关系， 平均加样回收率分别为 ９５􀆰 １９％ 、 １０３􀆰 ７２％ ， ＲＳＤ 分别为 １􀆰 １４％ 、 ２􀆰 ８４％ 。 结论　 该方法简

便灵敏， 重复性好， 可用于银怡片的质量控制。
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　 　 氨基葡萄糖是一种从天然甲壳中提取的氨基己糖，
为人体及动物体内关节组织中糖蛋白的天然成分 ［１］ ； 硫

酸软骨素是一种从动物软骨中提取的酸性粘多糖 ［２］ ， 两

者广泛用于增加骨密度类的保健食品中。 目前， 国内外

法规及文献报道的氨基葡萄糖常用检测方法有紫外分光

光度法 ［３⁃４］ 、 ＨＰＬＣ⁃ＵＶ 法 ［５⁃８］ 、 ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ 法 ［９⁃１１］ ， 其

中紫外分光光度法样品需衍生化处理， 操作繁琐， 稳定

性、 重复性差； ＨＰＬＣ⁃ＵＶ 法 （包括衍生化法） 灵敏度

低， 衍生操作繁琐； ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ 灵敏度高， 但色谱柱大

多采用 Ｃ１８， 出峰时间短， 分离效果差， 少数采用氨基

色谱柱， 但重复性差， 而硫酸软骨素常用的检测方法有

Ｅｌｓｏｎ⁃Ｍｏｒｇａｎ 法 ［１２］ 、 咔 唑 法 ［１３］ 、 滴 定 法 ［１４⁃１５］ 、 ＨＰＬＣ⁃
酶解 法 ［１６］ 、 ＨＰＬＣ⁃ＵＶ［１７⁃１８］ 法、 ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ 法 ［１９］ ， 其

中前三者操作繁琐， 专属性、 准确性差； ＨＰＬＣ⁃酶解法

专属性、 准确性好， 但样品处理繁琐， 而且酶试剂价格

较高； ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ 偶有报道， 但与氨糖一样， 配套的色

谱柱大多为 Ｃ１８ 和氨基； 目前， 以氨基葡萄糖和硫酸软

骨素为原料的保健食品中同时测定两者含有量时主要依

据 ＧＢ ／ Ｔ ２０３６５⁃２００６ ［２０］ ， 该方法采用紫外检测器、 强阴

离子 Ｃ１８色谱柱、 离子对试剂， 存在灵敏度低、 分离效

果差、 操作繁琐等不足， 故开发一种操作简便、 灵敏度

和准确度高、 重复性好的方法具有重要意义。 本实验针

对氨基葡萄糖、 硫酸软骨素紫外吸收弱和极性大的问

题， 采用高效液相⁃蒸发光散射检测器 （ ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ）
法结合酰胺色谱柱同时测定银怡片中两者含有量， 以期

为该制剂质量控制提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 试剂与药物　 Ｄ⁃葡萄糖盐酸盐 （含有量 １００％ ， 批号

１４０６４９⁃２０１３０４）、 硫酸软骨素钠 （含有量 ９９􀆰 １％ ， 批号

１４０７９２⁃２０１７０２） 对照品均购自中国食品药品检定研究院。
Ｄ⁃氨基葡萄糖硫酸钾盐 （批号 ０２２０１７０３５５）、 硫酸软骨素

（来源牛骨， 批号 ０７２０１７０２０） 原料药 （江苏奥新生物工程

有限公司）。 银怡片为江苏康缘药业股份有限公司在研品

种， 是由骨碎补、 葛根、 Ｄ⁃氨基葡萄糖硫酸钾盐、 硫酸软

骨素钠、 柠檬酸钙、 辅料经加工制成的保健食品， 批号

２０１８０２０１、 ２０１８０２０２、 ２０１８０２０３。 乙腈 （批号 １７０５０２８７）、
三乙胺 （批号 １６０５０７２１） 为色谱纯 （美国 Ｔｅｄｉａ 公司）； 乙

酸铵为色谱纯 ［批号 １７０４００５， 阿拉丁试剂 （上海） 有限

公司］； 超纯水 （１８ Ω）。
１􀆰 ２　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公
司）， 配置 Ａｌｌｔｅｃｈ ２０００ＥＳ ＥＬＳＤ 检测器； ＸＰ６ 电子天平

（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＢＳＡ２２４Ｓ⁃ＣＷ 电子天平 （德国

Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ 公司）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ Ａｃａｄｅｍｉｃ 超纯水机 （美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ
公司）； ＫＱ⁃５００ＤＢ 数控超声波清洗器 （昆山市超声仪器有

限公司）； ＣＩＭＯＤＨＧ⁃９１４３８Ｓ⁃Ⅲ电热恒温鼓风干燥箱 （上
海新苗医疗器械制造有限公司）。
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２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ａｍｉｄｅ 色谱柱 （酰胺柱，
４􀆰 ６ ｍｍ × １５０ ｍｍ， ３􀆰 ５ μｍ）； 以乙腈⁃５０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙酸铵

（含 ０􀆰 ６％ 三乙胺） 为流动相， 等度洗脱 （７５： ２５）； 体积

流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ４０ ℃； 蒸发光散射检测器， 漂移

管温度 １０５ ℃； 载气 Ｎ２， 体积流量 ２􀆰 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 进样量

５ μＬ。
２􀆰 ２　 对照品溶液制备　 分别精密称取经 １０５ ℃干燥 ４ ｈ 的

氨基 葡 萄 糖 盐 酸 盐、 硫 酸 软 骨 素 钠 对 照 品 ４􀆰 ６３１、
４􀆰 ７０５ ｍｇ， 置于 ２０ ｍＬ 量瓶中， 加入 ２ ｍＬ 乙腈振荡使其分

散均匀， 加水超声溶解后冷却至室温， 水定容至刻度， 摇

匀， 即得每 １ ｍＬ 分别含氨基葡萄糖盐酸盐、 硫酸软骨素钠

０􀆰 ２３１ ６、 ０􀆰 ２ ３３１ ｍｇ 的低浓度对照品溶液， 同法制备每

１ ｍＬ分别含两者 ０􀆰 ５８７ ７、 ０􀆰 ５８９ ３ ｍｇ 的高浓度对照品

溶液。
２􀆰 ３　 供试品溶液制备　 取本品适量， 除去薄膜衣研细， 精

密称取 １００ ｍｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 加入 ５ ｍＬ 乙腈超声

１ ｍｉｎ， 加水至接近刻度， 超声 １０ ｍｉｎ， 水定容至刻度， 摇

匀， 离心， 即得。
２􀆰 ４　 专属性试验　 取不含氨基葡萄糖硫酸钾盐、 硫酸软骨

素钠的阴性样品， 按 “２􀆰 ３” 项下方法制备阴性供试品溶

液。 精密吸取对照品、 供试品、 阴性供试品溶液各 ５ μＬ，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结果见图 １。 由图可

知， 供试品呈现与对照品保留时间一致的色谱峰， 阴性供

试品在相应保留时间处基本无杂质峰出现， 表明该方法专

属性良好。

１． 氨基葡萄糖　 ２． 硫酸软骨素

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ 色谱图

２􀆰 ５　 线性关系考察　 分别精密称取 １０５ ℃下干燥 ４ ｈ 的氨

基葡 萄 糖 盐 酸 盐、 硫 酸 软 骨 素 钠 对 照 品 ４３􀆰 １１８、
４２􀆰 ５５０ ｍｇ， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 加入 １ ｍＬ 乙腈振荡使其

分散均匀， 加水超声溶解后冷却至室温， 水定容至刻度，
摇匀， 即得每 １ ｍＬ 分别含氨基葡萄糖盐酸盐、 硫酸软骨素

钠 ４􀆰 ３１１ ８、 ４􀆰 ２１６ ７ ｍｇ 的贮备液， 精密量取 ０􀆰 ４、 ０􀆰 ６、
０􀆰 ８、 １􀆰 ０、 １􀆰 ２、 １􀆰 ４、 １􀆰 ６ ｍＬ 于 １０ ｍＬ 量瓶中， 水稀释至

刻度， 制成每 １ ｍＬ 含氨基葡萄糖盐酸盐 ０􀆰 １７２ ５、 ０􀆰 ２５８ ７、
０􀆰 ３４４ ９、 ０􀆰 ４３１ ２、 ０􀆰 ５１７ ４、 ０􀆰 ６０３ ７、 ０􀆰 ６８９ ９ ｍｇ， 含硫酸

软骨素钠 ０􀆰 １６８ ７、 ０􀆰 ２５３ ０、 ０􀆰 ３３７ ３、 ０􀆰 ４２１ ７、 ０􀆰 ５０６ ０、
０􀆰 ５９０ ３、 ０􀆰 ６７４ ７ ｍｇ 的系列质量浓度的对照品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以质量浓度的自然对数为

横坐标 （Ｘ）， 峰面积的自然对数为纵坐标 （Ｙ） 进行回归，
得方程分别为氨基葡萄糖盐酸盐 Ｙ ＝ １􀆰 ３６２ ５Ｘ ＋ ６􀆰 １２
（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９）、 硫 酸 软 骨 素 钠 Ｙ ＝ １􀆰 ３９８ ６Ｘ ＋ ５􀆰 ０７５ ８
（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ４）， 分 别 在 ０􀆰 １７２ ５ ～ ０􀆰 ６８９ ９、 ０􀆰 １６８ ７ ～
０􀆰 ６７４ ７ ｍｇ ／ ｍＬ范围内线性关系良好。
２􀆰 ６　 定量限检测　 取低质量浓度对照品溶液逐级稀释， 以

Ｓ ／ Ｎ＝ １０ 为定量限， 测得氨基葡萄糖盐酸盐、 硫酸软骨素

钠分别为 ０􀆰 １６２、 ０􀆰 ２８３ μｇ。
２􀆰 ７　 精密度试验　 取低、 中、 高质量浓度对照品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得氨基葡萄糖盐酸

盐峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ７３％ 、 ０􀆰 ６６％ 、 １􀆰 ３８％ ， 硫酸软骨

素钠分别为 ２􀆰 ４７％ 、 ２􀆰 ０９％ 、 １􀆰 ５７％ ， 表明仪器精密度

良好。
２􀆰 ８　 稳定性试验　 取同一对照品、 供试品溶液， 于 ０、 ２、
４、 ６、 ８、 １０、 １２、 １５ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
测得氨基葡萄糖盐酸盐峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ９６％ 、 １􀆰 ９７％ ，
硫酸软骨素钠分别为 １􀆰 ６５％ 、 ３􀆰 １５％ ， 表明溶液在 １５ ｈ 内

稳定性良好。
２􀆰 ９　 重复性试验 　 取同一批样品 （批号 ２０１８０２０１）， 按

“２􀆰 ３” 项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 测得氨基葡萄糖硫酸钾盐、 硫酸软

骨素钠含有量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ９５％ 、 ０􀆰 ３２％ ， 表明该方法重

复性良好。
２􀆰 １０　 加样回收率试验 　 精密称取本品 ５０ ｍｇ （批号

２０１８０２０１， 氨基葡萄糖硫酸钾盐、 硫酸软骨素钠含有量分

别为 ２７􀆰 ０２％ 、 ２３􀆰 １６％ ）， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 对照品加入

量与所取供试品中待测成分量之比为 １ ∶ １ （以固体形式加

入）， 按 “２􀆰 ３” 平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下测定， 结果见表 １。
２􀆰 １１　 样品含有量测定　 取本品 ３ 批， 按 “２􀆰 ３” 项下方法

制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结

果见表 ２。 此外， 由处方可测得氨基葡萄糖硫酸钾、 硫酸

软骨素钠理论含有量分别为 ２８％ 、 ２３％ ， 可知实测值与理

论值较为接近。
３　 讨论

３􀆰 １　 色谱柱选择　 亲水性色谱柱 （ＨＩＬＩＣ） 适合分离在反

相色谱柱上不保留的极性化合物， 尤其是对强极性碱性化
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　 表 １　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝６）
成分 称样量 ／ ｍｇ 原有量 ／ ｍｇ 加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

氨基葡萄糖 ４９􀆰 ５７ ９􀆰 ５４０ １０􀆰 １３６ １９􀆰 ３２６ ９６􀆰 ５５ ９５􀆰 １９ １􀆰 １４
５０􀆰 ０６ ９􀆰 ６３４ １０􀆰 ２４８ １９􀆰 １９９ ９３􀆰 ３４
４９􀆰 ８５ ９􀆰 ５９４ １０􀆰 ２２２ １９􀆰 ３００ ９４􀆰 ９６
４９􀆰 ３５ ９􀆰 ４９７ １０􀆰 ０６９ １９􀆰 ０７２ ９５􀆰 ０９
４９􀆰 １２ ９􀆰 ４５３ １０􀆰 １２８ １９􀆰 １７２ ９５􀆰 ９６
４９􀆰 ２４ ９􀆰 ４７６ １０􀆰 ００５ １９􀆰 ００７ ９５􀆰 ２６

硫酸软骨素 ４９􀆰 ５７ １１􀆰 ４８０ １１􀆰 ９０４ ２３􀆰 ４０２ １００􀆰 １５ １０３􀆰 ７２ ２􀆰 ８４
５０􀆰 ０６ １１􀆰 ５９４ １１􀆰 ０７３ ２３􀆰 ５０８ １０７􀆰 ６０
４９􀆰 ８５ １１􀆰 ５４５ １１􀆰 ００１ ２３􀆰 １２７ １０５􀆰 ２７
４９􀆰 ３５ １１􀆰 ４２９ １０􀆰 ９４４ ２２􀆰 ６１０ １０２􀆰 １６
４９􀆰 １２ １１􀆰 ３７６ １０􀆰 ９３１ ２２􀆰 ９５１ １０５􀆰 ８９
４９􀆰 ２４ １１􀆰 ４０４ １０􀆰 ９８４ ２２􀆰 ５２４ １０１􀆰 ２４

表 ２　 各成分含有量测定结果 （ｎ＝３）
批号 氨基葡萄糖硫酸钾 ／ ％ 硫酸软骨素钠 ／ ％

２０１８０２０１ ２７􀆰 ０２ ２３􀆰 １６
２０１８０２０２ ２６􀆰 ６４ ２３􀆰 ０４
２０１８０２０３ ２８􀆰 ０１ ２１􀆰 ９７

　 　 注：样品中氨基葡萄糖的存在形式是硫酸钾盐，而相应对照品

是盐酸盐，故测定含有量时需考虑换算系数 １􀆰 ４０４。

合物的保留能力较强， 通常用于分离水溶性极强的极性化

合物， 而且适配于 ＬＣ⁃ＭＳ 及 ＬＣ⁃ＥＬＳＤ。 酰胺色谱柱属于

ＨＩＬＩＣ 系列， 本实验以其分离水溶性成分氨基葡萄糖和硫

酸软骨素， 保留时间由 Ｃ１８色谱柱的 ２ ｍｉｎ 左右延长至７ ｍｉｎ
（氨基葡萄糖） 和 １５ ｍｉｎ （硫酸软骨素） 左右， 同时保留

时间适中， 分离效果较好。 另外， 氨基色谱柱虽也可用于

糖类等大极性化合物的分离， 但其重复性差， 故综合考虑，
本实验选择 ＨＩＬＩＣ 系列的 Ａｍｉｄｅ 色谱柱。
３􀆰 ２　 检测器选择　 ＥＬＳＤ 作为通用型检测器， 不依赖于化

合物光学特性， 对非挥发化学组分均有良好的响应， 广泛

应用于皂苷、 萜类、 生物碱、 糖等中药成分的质量控

制［２１］ 。 另外， 氨基葡萄糖、 硫酸软骨素几乎无紫外吸收，
可不经衍生化直接测定， 操作简便， 灵敏度高， 故选择

ＥＬＳＤ 检测器。
３􀆰 ３　 流动相选择　 本实验比较了乙腈⁃水、 乙腈⁃甲酸， 乙

腈⁃三乙胺、 乙腈⁃乙酸铵、 乙腈⁃乙酸铵⁃三乙胺等流动相，
发现乙腈⁃水洗脱时氨基葡萄糖、 硫酸软骨素均未出峰； 乙

腈⁃甲酸洗脱时氨基葡萄糖裂峰， 峰形差， 而硫酸软骨素未

出峰； 乙腈⁃三乙胺洗脱时两者均未出峰； 乙腈⁃乙酸铵洗

脱时两者均出峰， 但氨基葡萄糖裂峰， 而且与硫酸软骨素

几乎重合； 乙腈⁃乙酸铵⁃三乙胺洗脱时， 两者保留时间合

适， 峰形相对较好， 故选择该流动相。 然后， 在此基础上

考察乙酸铵、 三乙胺的浓度， 优选出分离效果最佳的乙腈⁃
５０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙酸铵 （含 ０􀆰 ６％ 三乙胺）。
３􀆰 ４　 与 ＧＢ ２０３６５⁃２００６ 方法对比　 前期取同一批样品 （批
号 ２０１８０２０１）， 按照 ＧＢ ２０３６５⁃２００６ 方法测定， 发现氨基葡

萄糖、 硫酸软骨素几乎无保留， 均在 ２ ｍｉｎ 左右出峰， 与

杂质峰的分离度小于 １􀆰 ０， 无法准确测定两者含有量。 本

实验发现 ２ 种成分分别在 ６、 １４ ｍｉｎ 左右出峰， 保留时间适

中， 分离度大于 １􀆰 ５， 而且所测含有量与相应理论值接近。
４　 结论

本实验采用 ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ 法， 参考 ＧＢ ／ Ｔ ２０３６５⁃２００６ 中

供试品处理方法同时测定银怡片中氨基葡萄糖、 硫酸软骨

素的含有量， 经方法学验证发现， 该成分专属性、 精密度、
准确性、 重复性等较好， 而且操作简便， 灵敏度高， 适合

增加骨密度类保健食品中 ２ 种成分含有量的同时测定， 并

为该类产品质量控制提供参考依据。
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摘要： 目的　 对延胡索投料情况进行全面分析， 以进一步反映宫炎康颗粒质量现状。 方法　 参照 ２０１５ 年版 《中国药

典》 通则相关方法及要求， 首先建立异性有机物法， 其次优化统一延胡索薄层色谱法、 金胺 Ｏ 染色检查法， 再采用

ＨＰＬＣ 法测定延胡索乙素含有量。 结果 　 显微鉴别可快速检视成药中延胡索及非原粉投料药材中相应植物的组织特

征。 ＴＬＣ 斑点清晰， 分离度良好， 阴性无干扰， 可快速鉴别延胡索， 筛查金胺 Ｏ 染色情况。 延胡索乙素在 ２３􀆰 ２６ ～
２ ３２５􀆰 ６８ ｎｇ范围内线性关系良好 （ ｒ＝ １􀆰 ０００ ０）， 平均加样回收率为 ９５􀆰 ４％ ， ＲＳＤ 为 ３􀆰 ６％ 。 金胺 Ｏ 检查法分离效果

好， 阴性无干扰。 结论　 该方法简便可靠， 结果稳定， 重复性好， 可从安全性、 有效性、 可控性等多方面综合控制宫

炎康颗粒质量。
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　 　 延胡索又名元胡， 为罂粟科植物延胡索 Ｃｏｒｙｄａｌｉｓ ｙａｎ⁃
ｈｕｓｕｏ Ｗ． Ｔ． Ｗａｎｇ 的干燥块茎， 能活血、 行气、 止痛， 用

于胸胁、 脘腹疼痛等症。 如今其市场需求量较大， 逐渐出

现不法商贩以次充好、 以假冒真、 牟取暴利等现象， 其常

见伪品有薯蓣珠牙、 天南星等， 经金胺 Ｏ 染色加工后使

用， 对成药质量及消费者健康安全均有极大影响［１⁃５］ 。
宫炎康颗粒由当归、 醋香附、 川芎、 海藻、 赤芍、 炮

姜、 红花、 盐车前子、 北败酱、 泽兰、 柴胡、 延胡索 １２ 味

药材组成［６］ ， 具有活血化瘀、 解毒消肿的功效， 临床上用

于治疗慢性盆腔炎［７⁃８］ ， 尚无不良反应报道。 本品共 ２ 个规

格， 规格一每袋装 ９ ｇ （无蔗糖）， 规格二每袋装 ９ ｇ， 对近

２０ 个生产企业的调研发现， 方中延胡索均是粉碎后， 原粉

入药， 其他药材则为提取后的挥发油及清膏入药。 现有标

准中， 宫炎康颗粒及其他系列制剂的含有量测定指标大多

为芍药苷［９⁃１０］ ， 很少涉及阿魏酸［１１⁃１２］ ， 也尚无延胡索含有

量控制的方法［１３］ 。 因此， 本实验基于延胡索现状， 以及宫

炎康颗粒工艺特点、 标准缺陷等因素， 对方中该药材投料

情况进行全面质量研究， 以期为其相关标准的完善提供依

据， 保障人民用药安全。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 ＤＭ２５００ Ｌｅｉｃａ 荧光显微镜； Ｌｉｎｏｍａｔ５ 半自动点

样仪； Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 液相色谱仪； Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５ 液相色谱仪；
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