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腰果酚 分析报告

1. 客户要求

腰果酚分离条件的摸索及解决色谱柱易堵问题。

2. 检测方法

福立提供。

3. 方法概述

试样经反相液相色谱分离，紫外检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性，外标法定量。

4. 试剂和材料

4.1. 试剂

4.1.1 乙腈：色谱纯

4.1.2 水：娃哈哈纯净水

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

5. 实验

5.1. 标样及样品制备

5.1.1. 储备液

分别准确称取腰果酚样品及标准品 0.1g 于 5mL 容量瓶中，用异丙醇溶解并定容至刻度，摇匀。

得到样品及标准品储备液。

5.1.2. 标准品及样品溶液

分别取出适量样品及标准品储备液，用初始流动相稀释 10 倍（标品为透明澄清溶液，样品为

乳白色浑浊溶液），过 0.22 μm 滤膜（确保标品和样品溶液均为透明澄清溶液，可进行多次过

滤），待进样。
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5.1.3. 加标溶液

移取标准品储备液 50 μL，样品溶液 450 μL，摇匀，待进样。

5.2. 色谱条件

（a） 色谱柱: Sunniest 柱长 150 mm，内径 4.6mm，粒径 5 μm

（b） 流动相:流动相 A 为乙腈，流动相 B 为水，按下表进行梯度洗脱。

时间 流动相 A（乙腈） 流动相 B（水）

0-15 80-90 20-10

15-17 90-100 10-0

17-55 100 0

55 80 20

（c） 流速: 1.0 mL/min

（d） 柱温: 30 ℃

（e） 检测器波长：278nm

（f） 进样量: 10 μL

5.3. 分析结果

5.3.1. 标准品典型谱图及结果
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5.3.2. 样品典型谱图及结果
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5.3.3. 样品重复性谱图及面积 RSD%数据
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5.3.4. 加标样品与样品对比图

说明

1. 本实验中发现，客户的标准品及样品在甲醇、乙腈及水中的溶解度有限，而在异丙醇中溶解

度较高。因此猜测客户现场进样品后，压力持续上升，可能是由于样品中有杂质析出，堵塞色

谱柱导致。

2. 本实验前，色谱柱采用低流速（0.5mL/min，色谱柱压力不超过 10MPa）异丙醇冲洗 1-2h

后，用 90%乙腈水冲洗 30min 后，再用纯乙腈/甲醇冲洗，压力正常（纯甲醇流动相在 30℃下

压力为 4.4MPa）。

注：异丙醇粘度较大，异丙醇在色谱柱中时，流速不易过大，否则会导致色谱柱压力过高。特

别是置换溶剂时，要等压力稳定后，再增加流速。

3. 本实验采用初始流动相稀释样品有以下几点原因：1.减小由于样品溶剂及流动相不同导致的

溶剂效应。2.在确保标准品完全溶解的前提下，减小样品中杂质的溶解度，对样品进行进一步

提纯。
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4. 本实验是采用客户的色谱柱进行分析测试。连续进样 17 针未见压力明显升高（80%乙腈水压

力 3.8MPa 左右，纯乙腈压力 2.5MPa 左右），该色谱柱可正常使用。

5. 以上数据仅供参考，如有问题，请电话联系。
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