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浙江福立分析仪器有限公司

三苯基磷磺酸钠 分析报告
——
一、检测方法：

福立提供。
客户要求：

三苯基磷磺酸钠纯度分析。
方法原理

试样用反相液相色谱分离，紫外检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性，面积归一法定量。
试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1 甲醇：色谱纯

4.1.2 磷酸氢二铵：分析纯
4.1.3 三乙胺：分析纯

4.1.4 磷酸：优级纯

4.1.5水：纯净水。

4.2 材料与仪器

4.2.1 液相色谱仪: LC5090液相色谱仪（含LC5090在线脱气机+LC5090二元高压输液泵+LC5090自动进样器+LC5090柱温箱+LC5090双波长-紫外检测器）

4.3 试剂配置

磷酸氢二铵缓冲溶液：称取1.3100 g（精确至0.0001g）磷酸氢二铵，用500mL水溶解后，加入2.5mL三乙胺，用磷酸调pH至7.0。

五、样品制备

称取0.0111 g三苯基磷磺酸钠标样，0.0093 g三苯基磷磺酸钠0731批，0.0110g三苯基磷磺酸钠0805批，0.0131 g三苯基磷磺酸钠0811批，0.0135 g三苯基磷磺酸钠0815批样品于25mL容量瓶中，用流动相溶解并定容，过0.45um有机滤膜，待进样。

六、仪器条件
a) 色谱柱：Sunniest C18，柱长 250 mm，内径 4.6 mm，粒径 5 μm；

b) 流动相： 乙腈：磷酸氢二铵缓冲溶液=30：70；
c) 流速：1.0 mL/min；

d) 检测器：260nm；
e) 柱温：30 ℃；

g) 进样量：5 μL。
分析结果 

7.1 标样典型谱图及结果（0.44 mg/mL）
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	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	含量/%
	拖尾因子
	理论塔板数

	杂质1
	2.665
	706.2
	82
	0.0472
	0.831
	2429

	杂质2
	2.939
	8325.9
	1176.8
	0.5566
	1.263
	4151

	杂质3
	4.63
	1083.7
	129.5
	0.0725
	1.008
	6950

	杂质4
	4.814
	1951.5
	190.9
	0.1305
	1.067
	4349

	三苯基磷磺酸钠
	5.909
	1483134.4
	131170.6
	99.1553
	1.281
	6584

	杂质5
	6.694
	567.4
	56.1
	0.0379
	1.414
	9870


7.2 标样标样重复性谱图及含量RSD%数据

	组分
	平均时间/min
	时间RSD%
	平均面积/(mAu*s)
	面积RSD%
	平均含量/%
	含量RSD%

	三苯基磷磺酸钠
	5.913
	0.063
	1483662.8
	0.16
	99.1633
	0.007
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7.3 0731批样品谱图及2次结果
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	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.672
	370.9
	63.9
	0.0175
	

	杂质2
	2.945
	35721.9
	5139.9
	1.6868
	

	杂质3
	3.241
	420.2
	71.6
	0.0198
	

	杂质4
	4.621
	3035.9
	388.1
	0.1434
	

	杂质5
	4.823
	6826.7
	753.0
	0.3224
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.907
	2069450.4
	179047.8
	97.7228
	

	杂质6
	6.687
	1847.8
	169.2
	0.0873
	


	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.671
	382.8
	65.1
	0.018
	

	杂质2
	2.946
	35374
	5091.1
	1.6657
	

	杂质3
	3.246
	419.8
	73.1
	0.0198
	

	杂质4
	4.621
	3344.8
	411.3
	0.1575
	

	杂质5
	4.82
	7423.6
	790.1
	0.3496
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.911
	2074944.6
	178551.8
	97.7034
	

	杂质6
	6.696
	1827.9
	170.5
	0.0861
	


7.4 0805批样品谱图及2次结果
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	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.678
	182.7
	37.9
	0.0136
	

	杂质2
	2.941
	44883.4
	6200.6
	3.3328
	

	杂质3
	3.247
	492.2
	82.9
	0.0365
	

	杂质4
	4.63
	1431.3
	187.9
	0.1063
	

	杂质5
	4.819
	6836.7
	658.7
	0.5077
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.919
	1290138.1
	113489.5
	95.7987
	

	杂质6
	6.71
	2753.3
	241.4
	0.2044
	


	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.678
	198.2
	39.9
	0.0145
	

	杂质2
	2.942
	45446.8
	6275.5
	3.3349
	

	杂质3
	3.247
	486.1
	83.2
	0.0357
	

	杂质4
	4.624
	1386.9
	185.3
	0.1018
	

	杂质5
	4.82
	6725.7
	660.3
	0.4935
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.921
	1305794.1
	114565.5
	95.8189
	

	杂质6
	6.715
	2735.3
	241.4
	0.2007
	


7.5 0811批样品谱图及结果
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	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.67
	431.4
	58.5
	0.029
	

	杂质2
	2.947
	30116.1
	4378.9
	2.0259
	

	杂质3
	4.621
	1891.9
	231.9
	0.1273
	

	杂质4
	4.821
	4081.1
	420.6
	0.2745
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.918
	1449709.2
	126283.8
	97.5201
	

	杂质5
	6.703
	344.4
	35.8
	0.0232
	


	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.676
	444.7
	58.8
	0.03
	

	杂质2
	2.946
	30015.3
	4357.2
	2.0281
	

	杂质3
	4.621
	1894.1
	229.2
	0.128
	

	杂质4
	4.823
	4238.5
	426.2
	0.2864
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.921
	1443018.6
	124951
	97.5040
	

	杂质5
	6.707
	347.7
	36
	0.0235
	


7.6 0815批样品谱图及结果
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	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.676
	522.8
	67.6
	0.023
	

	杂质2
	2.951
	23638.3
	3562.3
	1.039
	

	杂质3
	4.627
	5995
	694.9
	0.2635
	

	杂质4
	4.82
	4935.6
	519.5
	0.2169
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.916
	2239632.3
	196039
	98.4435
	

	杂质5
	6.704
	320.5
	34.7
	0.0141
	


	组分名
	保留时间/min
	峰面积/（uAU*S）
	峰高/uAU
	归一法含量/%
	外标法含量/%

	杂质1
	2.672
	462.9
	64.2
	0.0204
	

	杂质2
	2.95
	24189.8
	3640.7
	1.0683
	

	杂质3
	4.622
	5864.8
	680.2
	0.259
	

	杂质4
	4.822
	4880.5
	514.1
	0.2155
	

	三苯基磷磺酸钠
	5.913
	2228649.3
	194680.2
	98.424
	

	杂质5
	6.682
	289
	28.4
	0.0128
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