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测 试 报 告

样品信息

样品名称 防己配方颗粒 编 号 \

样品重量 \ 剂 型 颗粒剂

收样日期 \ 测试期间 2020/05/09-05/18

样品描述 \

测试需求

测试成分 特征图谱，含量测定

参考标准

参考标准 中药配方颗粒统一标准公示 标样 防己诺林碱/粉防己碱

仪器信息

测试仪器 高效液相色谱仪 仪器型号
WISys 5000（2-2）

Waters 2695 （2-3）

 特征谱图色谱条件：

色谱柱： 月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm)

流动相

时间（min） 流动相 A(%) 流动相 B（%）

0-30 10→20 90→80

30-70 20 80

柱温： 30℃

检测波长 282nm

流速 1mL/min

进样量： 10 μl
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注意事项： \

 流动相的配制：

流动相 A（乙腈）：取色谱纯乙腈，0.45μm滤膜抽滤，即得；

流动相 B（0.2%磷酸溶液（含 0.4%三乙胺））：取 480ml超纯水置于 500ml量筒中，加入磷

酸 1ml、三乙胺 2ml后加超纯水定容至 500ml。经 0.45μm滤膜抽滤，即得。

 样品溶液的配置：

对照品溶液：精密移取浓度为 1mg/ml的粉防己碱标准储备液 0.1ml和浓度为 1mg/ml防己诺林

碱标准储备液 0.5ml，加 70%甲醇稀释至 1ml，制成每 1ml 含粉防己碱 0.1mg、防己诺林碱 0.5mg

的对照品混标溶液。摇匀，0.22 μm滤膜过滤，取续滤液，即得。

供试品溶液：精密称取本品 0.5012g，置具塞锥形瓶中，精密加入水 25ml，密闭，超声处理 30min。

放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

 谱图和数据

1. 使用仪器：WISys 5000 (2-2) 月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm)

（1） 供试品溶液：

（2） 对照品溶液：
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 结论：

特征图谱

防己配方颗粒特征图谱要求

是否符合要

求

物质

序号

保留时

间

相对保留时

间

标准方法要求

相对保留时间

相对保留时间偏差
(%)

色谱柱：月旭

Ultimate® Plus
C18

1 13.410 0.394 0.432 -8.910

符合2 22.673 0.665 0.695 -4.270

3(S) 34.078 - - -

4 40.475 - - -

（注：要求相对保留时间应在规定值的±10范围以内。）

使用月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm) 色谱柱，在此条件下，各峰与 S峰的相对保

留时间符合特征谱图测定要求。

 含量测定色谱条件：

色谱柱： 月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm)

流动相
乙腈/甲醇/0.03mol/L磷酸二氢钠水溶液/三乙胺=40:30:30:0.1

柱温： 30℃

检测波长 282m

流速 1mL/min

进样量： 10 μl
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注意事项： \

 流动相的配制：

0.03mol/L磷酸二氢钠水溶液：称取磷酸二氢钠 1.800g，加超纯水定容至 500ml, 即得。

流动相配制：向 500ml流动相瓶中加入乙腈 200ml、甲醇 150ml、0.03mol/L磷酸二氢钠水溶

液 150ml、三乙胺 0.5ml，混匀后经 0.45 μm滤膜抽滤，即得。

 样品溶液的配制：

对照品溶液：精密移取浓度为 1mg/ml的粉防己碱标准储备液 0.1ml和浓度为 1mg/ml防己诺林

碱标准储备液 0.5ml，加 70%甲醇稀释至 1ml，制成每 1ml 含粉防己碱 0.1mg、防己诺林碱 0.5mg

的对照品混标溶液。摇匀，0.22 μm滤膜过滤，取续滤液，即得。

供试品溶液：取本品适量，研细，精密称取 0.1012g，置具塞锥形瓶中，精密加入 70%甲醇 25ml，

称定重量，加热回流 30分钟，放冷，用 70甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

 谱图和数据

1. 仪器：Waters 2695（2-3） 月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm)

（1）供试品溶液：

（2）对照品溶液：
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使用月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm)色谱柱，在此条件下，符合含量测定要求。

 结论总结:

测试项目 色谱柱 是否合格

特征谱图测定 月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm) 合格

含量测定 月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm) 合格

综上：月旭 Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm)色谱柱符合特征谱图测定要求，月旭

Ultimate® Plus C18 (4.6×250mm，5μm) 色谱柱符合含量测定要求。

报告签字

测试: 陈艳芝 日期: 2020-05-18

审核: 屈亚茹 日期: 2020-05-18


