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测 试 报 告  

 

样品信息 

样品名称 复方利血平片 编号 W20201113-006 

样品重量 / 剂型 片剂 

收样日期 2020/11/13 测试期间 2020/11/26-12/02 

样品描述 / 

测试需求 

测试成分 维生素 B1、维生素 B6、硫酸双肼屈嗪 

参考标准 

参考标准 中国药典 2020 版二部 标样 

维生素 B1、维生素 B6、

硫酸双肼屈嗪 

仪器信息 

测试仪器 高效液相色谱仪 仪器型号 Waters 2695 

 

⚫ 色谱条件：  

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

流动相： 
缓冲液(0.11%己烷磺酸钠，0.02%庚烷磺酸钠混合溶液，用冰醋酸调节 pH

值至 3.50)/甲醇/乙腈=80/10/10 

检测波长： 210nm 

柱温： 30℃ 

流速： 1.0mL/min 

进样量： 20μL 

注意事项： \ 
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⚫ 流动相配置： 

流动相 (缓冲液(0.11%己烷磺酸钠，0.02%庚烷磺酸钠混合溶液，用冰醋酸调节 pH 值至 3.50)/

甲醇/乙腈=80/10/10)：称取己烷磺酸钠 0.8802g、庚烷磺酸钠 0.1609g，加适量水溶解，稀释至 800mL，

倒入烧杯中，用醋酸调节 pH 值至 3.50，经 0.45μm抽滤；分别量取色谱纯甲醇 100mL、色谱纯乙

腈 100mL，经 0.45μm抽滤；将缓冲液、甲醇与乙腈三者混匀，超声脱气，即得。 

⚫ 混合溶液的配置： 

溶剂（0.1%的磷酸溶液）：量取超纯水约 480mL，移取磷酸 500μL，加水稀释至 500mL，制得

0.1%的磷酸溶液。 

维生素 B1 溶液：精密称定维生素 B11.0mg，加适量水溶解并稀释至 1mL，制成每 1mL 含维生

素 B11mg 的维生素 B1 标准储备溶液。移取 1mg/mL 的维生素 B1 标准储备溶液 10μL，用溶剂稀释

至 1mL，制成每 1mL 含维生素 B110 μg 的维生素 B1 溶液。 

维生素 B6 溶液：精密称定维生素 B64.0mg，加适量水溶解并稀释至 1mL，制成每 1mL 含维生

素 B64mg 的维生素 B6 标准储备溶液。移取 4mg/mL 的维生素 B6 标准储备溶液 250μL，用溶剂稀释

至 1mL，制成每 1mL 含维生素 B61mg 的维生素 B6 标准储备溶液Ⅱ。移取 1mg/mL 的维生素 B6 标

准储备溶液Ⅱ10μL，用溶剂稀释至 1mL，制成每 1mL 含维生素 B610 μg 的维生素 B6 溶液。 

硫酸双肼屈嗪溶液：精密称定硫酸双肼屈嗪 2.0mg，加适量水溶解并稀释至 1mL，制成每 1mL

含硫酸双肼屈嗪 2mg 的硫酸双肼屈嗪标准储备溶液。移取 2mg/mL 的硫酸双肼屈嗪标准储备溶液

21μL，用溶剂稀释至 1mL，制成每 1mL 含硫酸双肼屈嗪 42 μg 的硫酸双肼屈嗪溶液。 

混合对照品溶液：分别移取浓度为 1mg/mL 的维生素 B1 标准储备溶液 10μl、浓度为 1mg/mL

的维生素 B6 标准储备溶液Ⅱ10μl、浓度为 2mg/mL 的硫酸双肼屈嗪标准储备溶液 21μl，用溶剂稀

释至 1mL，制得每 1mL 分别含维生素 B110 μg、维生素 B610μg、硫酸双肼屈嗪 42 μg 的混合对照

品溶液； 

供试品溶液：取复方利血平片 10 片，加适量溶剂研磨溶解，转移至 100mL 量瓶中，混匀，振

摇 30 分钟，用溶剂稀释至刻度，摇匀，离心（3000r/min、10min），取上清液作为供试品溶液。取

适量经 0.22μm滤膜过滤，供 HPLC 分析；    
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⚫ 谱图和数据 

1. 使用仪器：Waters 2695     月旭 Ultimate® XB-C18 (4.6×250mm，5μm) 

（1）溶剂空白 

 

（2）维生素 B1 溶液 
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（3）维生素 B6 溶液 

 

 

（4）硫酸双肼屈嗪溶液 
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（5）混合对照品溶液 

 

 

（6）供试品溶液 
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⚫ 结论 

使用月旭 Ultimate® XB-C18 (4.6×250mm，5μm)，在此色谱条件下测定，测定结果符合要求。 

 

报告签字 

测试: 李静涛                                                日期: 2020/11/26     

审核: 陈艳芝                                                日期: 2020/12/02  


