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摘要

为相同分析重现结果并证明具有等效性能，对于⽅法成功迁移⾄不同液相⾊谱系统或在实验室之间进⾏⽅法转换

⾄关重要。本研究将阿司匹林活性药物成分(API)的相关物质分析⽅法⽆缝迁移到Arc HPLC系统，展⽰了等效的⽅

法性能。Arc HPLC系统成功重现了在其他同类HPLC系统上所产⽣的⾊谱分离质量、系统适应性和相关物质分析

结果。

优势

轻松将HPLC⽅法⽆缝迁移⾄Arc HPLC系统■

Arc HPLC系统具有稳定、可靠和可重现的性能■

提升实验室效率并⼤幅提⾼分析通量■
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简介

经验证的分析⽅法通常需要在实验室之间进⾏转换并转移给合作伙伴（例如CRO和CMO），⽽这些接收⽅法的环

境可能配备来⾃不同供应商的液相⾊谱系统。⽅法转移后，接收实验室需要为相同分析⽣成等效结果，确保符合

质控以及法规指南的要求1。 此外，如果将新型现代仪器引⼊实验室，这些仪器也必须能够重现所有经验证⽅法的

性能属性。

在不同液相⾊谱系统（尤其是不同制造商的产品）之间迁移⾊谱⽅法有⼀定的难度。这些仪器的系统体积通常有所

差异，⽽这可能导致梯度⽅法的⾊谱分离效果较差或者峰畸变。相同分析采⽤不同仪器时，可能会产⽣不同的结果

。 

本研究介绍了阿司匹林API相关物质的HPLC分析⽅法到Arc HPLC系统的迁移。通过检查⾊谱分离、系统适应性结

果和相关物质分析结果，证明了性能的等效性。研究结果表明，Arc HPLC系统成功重现了⽅法，获得的⾊谱分离

和分析结果与同类液相⾊谱系统上获得的结果相同。 

Arc HPLC系统是⼀种稳定、可靠且可重现的现代仪器，适⽤于常规检测，可重现成熟的HPLC⽅法2。

实验

样品描述

阿司匹林及杂质混标

⽤稀释剂（含0.1%甲酸的60:40⽔/⼄腈）制备相关物质及阿司匹林API的独⽴储备液，浓度分别为1.0 mg/mL和

5.0 mg/mL。⽤稀释剂将API储备液稀释⾄0.1 mg/mL，并添加浓度为10%的相关物质。

欧洲药典3中规定的阿司匹林及其相关物质⻅表1。
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表1.⽤于⽅法开发的化合物列表。阿司匹林API的相关物质（杂质）。

阿司匹林药⽚

通过超声处理10 min，将磨碎的⽚剂溶于稀释剂（含0.1%甲酸的60:40⽔/⼄腈）中，使阿司匹林的浓度达到1.6 

mg/mL。萃取后，将样品测试溶液在3000 rpm下离⼼10 min，并⽤稀释剂稀释⾄0.5 mg/mL。临分析之前，通

过0.2 µm尼⻰注射器（沃特世部件号WAT200524 <https://www.waters.com/nextgen/us/en/shop/sample-

preparation--filtration/wat200524-acrodisc-syringe-filter-nylon-13-mm-02--m-aqueous-100-pk.html> 

）过滤溶液。

条件

配备DAD检测器的Agilent 1260 Infinity II液相⾊谱液相⾊谱系统：
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系统

配备2998 PDA检测器、带制热/冷功能的柱温箱

（配备被动预加热器）的Alliance e2695 HPLC系

统

配备2998 PDA检测器、带制热/冷功能的柱温箱

（配备被动预加热器）的Arc HPLC系统

样品瓶： LCMS最⼤回收样品瓶，容积2 mL（部件号

600000670CV）

⾊谱柱： XSelect HSS T3, 4.6 × 150 mm, 3.5 µm（部件号

186004786）

柱温： 40 °C

样品温度： 10 °C

进样体积： 15 µL

流动相： A：0.1%甲酸⽔溶液

B：0.1%甲酸的⼄腈溶液

清洗溶剂： 灌注/样品清洗：60:40⽔/⼄腈

密封件清洗液：90:10⽔/⼄腈

检测器设置： PDA：210-400 nm（提取237 nm下的谱图）
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梯度

软件

⾊谱数据软件(CDS)： Empower 3 FR4 SR2

结果与讨论

基于先前开发的⽅法，在兼容MS的条件下分析阿司匹林及其相关物质4。 使⽤⽅法转换计算器5将该⽅法缩放⾄使

⽤粒径3.5 µm的⾊谱柱，并且在Agilent 1260 Infinity II、Alliance e2695和Arc HPLC系统上运⾏。ACQUITY Arc

系统所得的⾊谱分离结果与Agilent和Alliance HPLC系统得到的结果相当（图1）。Arc HPLC系统使所有分析物之

间的USP分离度≥5.8，峰拖尾因⼦为1.1‒1.2，保留因⼦≥2.0。
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图1.在不同系统之间进⾏⽅法转换时，阿司匹林及其杂质的⾊谱分离结果。UV检测波⻓为237 nm。

此外，还⽐较了不同系统之间相关物质的相对保留时间(RRT)。RRT值在⾊谱分离中通常⽤于辅助峰鉴定，因此

，在另⼀套系统上转换相关物质分析⽅法时，RRT值必须相同。本研究通过⽐较每种相关物质的保留时间与阿司匹

林的保留时间来计算RRT。所得数据表明，Arc HPLC系统所得的RRT值与Agilent和Alliance HPLC系统得到的结

果⼀致（图2）。总体⽽⾔，Arc HPLC系统在不改变⽅法的情况下成功重现了⾊谱分离质量。 
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图2.相关物质（杂质）相对于阿司匹林的相对保留时间(RRT)⽐

按照USP专论中所列有关阿司匹林⽚剂的要求5，将混标重复进样五次，测量系统适应性以评估Arc HPLC系统上的

⽅法性能，并与其他系统进⾏⽐较。USP系统适应性要求包括：

分离度：⽔杨酸（杂质C）与阿司匹林之间的分离度不低于(NLT) 2.0■

相对标准偏差(RSD)：对于⽔杨酸（杂质C），不超过(NMT) 4.0%■

三套系统上得到的系统适应性结果均符合USP标准（图3）。不仅如此，Arc HPLC系统上杂质C峰⾯积和保留时间

的RSD甚⾄优于USP要求(NMT 4.0%)以及其他液相⾊谱系统获得的结果。  
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图3.系统间⽅法转换的系统适应性结果

相关物质分析结果

通过⽐较每种相关物质的峰⾯积与阿司匹林峰⾯积来确定相关物质含量（%杂质）的分析结果。使⽤Arc HPLC系

统分析⽚剂样品溶液所得到的⾊谱数据⽰例⻅图4。将分析结果与USP专论中针对阿司匹林⽚剂杂质分析程序规定

的标准进⾏⽐较5。 包⾐⽚中杂质的USP可接受标准为：⽔杨酸（杂质C）不超过(NMT) 3.0%。Agilent 1260、

Alliance和Arc HPLC系统上⽣成的相关物质结果均符合该USP标准（表2）。  
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图4.⽚剂样品溶液中相关物质含量的分析。使⽤Arc HPLC系统分析阿司匹林浓度为0.5 mg/mL的样品。UV检测波

⻓为237 nm。

表2.⽚剂样品溶液中相关物质的分析结果(%)符合有关⽔杨酸（杂质C）的

USP标准(NMT 3.0%)。
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结论

Arc HPLC系统成功重现了在Agilent 1260 Infinity II和Alliance HPLC系统上运⾏的阿司匹林活性成分相关物质的

分析⽅法。Arc HPLC系统上产⽣的⾊谱分离、相对保留时间值、系统适应性和相关物质分析结果均符合可接受标

准。

总体⽽⾔，Arc HPLC系统可轻松接受并重现来⾃各种平台的现有液相⾊谱⽅法，在不影响⽅法完整性的情况下产

⽣等效的检测结果。该系统⽆需更改和重新验证现有⽅法，并且仍然符合监管指南的要求，因为这种设备变更⽆需

进⾏任何调整（可能被视为⽅法变更）。Arc HPLC是⼀种现代仪器，提供了强⼤的性能、⾼进样精度、低残留和

⾼反压耐受性。  
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