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地塞米松中间体 分析报告

——江西赣亮医药原料有限公司                        

一、检测方法：

参考客户提供方法。
客户要求：

样品地塞米松中间体分离色谱柱的选择。
方法原理

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，面积归一化定量。
试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1 甲醇：色谱纯

4.1.2 纯水
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+LC5090四元低压输液泵+LC5090自动进样器+LC5090柱温箱+LC5090双波长-紫外检测器）

4.2.2 分析天平：感量0.0001 g

4.2.3 微孔滤膜：0.45μm
五、样品溶液的制备
5.1  地塞米松中间体溶液：称取地塞米松中间体5.2mg，用流动相溶解并稀释至10mL，过0.45 μm有机滤膜，待进样。

六、仪器条件

6.1客户提供分离条件
a) 色谱柱: Sunniest C18，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm

b) 流动相：甲醇：水=60：40
c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV240 nm

e) 柱温: 30℃

f) 进样量: 20 μL

6.2 福立提供分离条件
a) 色谱柱: Sunniest C18，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm

b) 流速: 1.0 mL/min

c) 检测器: UV240 nm

d) 柱温: 30℃

e) 进样量: 5μL、 10 μL 和20 μL

f) 流动相: 流动相A: 水；流动相B: 甲醇

g) 流动相梯度洗脱程序如下：

	时间
[min]
	流速
[mL/min]
	A

[%]
	B
[%]

	0.00
	1.0
	70
	30

	40.00
	1.0
	0
	100

	60.00
	1.0
	0
	100


七、分析结果

7.1 客户提供方法的谱图及结果
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[min] [uAU] [uAU*s] [%]

1 8.579 470.1 6849.4 0.0258 0.0258
2 9.509 582.8 7657.8 0.0288 0.0288
3 13.404 9498.6 169465.5 0.6380 0.6380
4 14.305 790.8 14829.8 0.0558 0.0558
5 16.389 1117.8 27537.8 0.1037 0.1037
6 17.415 3721 7368.1 0.0277 0.0277
7 18.821 97741 237280.5 0.8933 0.8933
8 20.875 5462.6 150160.0 0.5653 0.5653
9 23.533 945.7 28877.8 0.1087 0.1087
10 25.613 448 4 15681.5 0.0590 0.0590
1 33.661 634632.6 25652017 .4 96.5713 96.5713
12 35.853 2029.7 78681.2 0.2962 0.2962
13 41.496 859.9 43008.7 0.1619 0.1619
14 55.043 1957.8 123357.9 0.4644 0.4644
Mg 668943.0 26562773.5 100.0000 100.0000
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7.2 福立提供方法的谱图及结果

7.2.1 进样量 5μL
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7.2.2 进样量 10μL
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7.2.3 进样量 20μL
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7.3 客户提供方法和福立提供方法的谱图对比
[image: image17.png][mAU]

100

90

80

70

60

50

40

30

20

10

o]

81
[91
[10]

=l

[13]

[14]

0

2 4 6

8

10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40
[min]

42

44 46 48 50 52 54 56 58 60




说明：（1）按照客户提供的方法，使用 Sunniest C18，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm分离客户样品地塞米松中间体，能够得到很好的分离度、理论塔板数和拖尾因子。
按照福立的方法，使用 Sunniest C18，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm分离客户样品地塞米松中间体，同样能够得到很好理论塔板数和拖尾因子。由于福立的方法峰数更多，物质的极性又很相似，分离度还需进一步优化分离条件。

客户方法测定结果96.57%比福立方法测定结果95.72%要高些，可能是由于客户方法有些物质没有被完全洗脱下来的原因。

进样体积过大（含量会低）或多小（含量会大）都会影响测定结果，在保证色谱柱不过载及检测器不超量程的前提下，选择合适进样体积。

以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。
 地址：四川省成都市成华区成致路50号3栋2单元3楼                       邮编： 610052
 分析员：刘海侠                                                       审核： 金迁
电话：15657600027                                                  日期：2022.4.28
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