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浙江福立分析仪器有限公司

盐酸乐卡地平样品分析报告

——武汉华尔生物                       

一、检测方法：

福立提供。
2、 客户要求：

盐酸乐卡地平样品与杂质J分离。

3、 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。
4、 试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1 乙腈：色谱纯

4.1.2 水：纯净水
4.1.3磷酸二氢钠：分析纯
4.1.4 磷酸：分析纯

4.1.5 10mM磷酸二氢钠溶液：称取0.5998 g磷酸二氢钠，加水定容至500 mL，用磷酸调节pH值至3.0，过0.45 μm滤膜，备用。 

4.1.6 流动相A：10mM磷酸二氢钠溶液-乙腈=61：39，过0.45 μm滤膜，备用。
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）
4.2.2 针头过滤器
4.2.3  0.45μm滤膜
4.2.4 抽滤装置

五、样品制备
5.1 移取适量盐酸乐卡地平样品，用流动相A溶解，过0.45 μm滤膜，待进样。
5.2 取适量杂质J，过0.45 μm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A：10mM磷酸二氢钠溶液-乙腈=61：39；流动相B：乙腈，按下表进行梯度洗脱。
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0-5
	100→65
	0→35

	5-8
	65→57
	35→43

	8-32
	57
	43

	32.01-50
	57→100
	43→0


c) 流速: 1.3mL/min

d) 检测器: UV 240nm

e) 柱温: 35 ℃        

f) 进样量: 15 μL

七、分析结果

7.1样品的谱图及结果
7.1.1样品谱图及分析结果
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	峰序
	保留时间（min）
	峰面积（uAU）
	峰面积[uAU*s]
	峰面积%
	含量%

	1
	4.420
	226.1
	1916.4
	0.0812
	0.0812

	2
	6.099
	313.2
	1483.1
	0.0629
	0.0629

	3
	6.265
	182.2
	658.6
	0.0279
	0.0279

	4
	6.456
	240.5
	1172.1
	0.0497
	0.0497

	5
	7.893
	418908.5
	2260380.0
	95.8185
	95.8185

	6
	8.484
	512.0
	2991.4
	0.1268
	0.1268

	7
	9.170
	239.4
	1993.6
	0.0845
	0.0845

	8
	9.648
	260.7
	2882.6
	0.1222
	0.1222

	9
	10.596
	151.9
	1584.6
	0.0672
	0.0672

	10
	11.054
	89.0
	411.0
	0.0174
	0.0174

	11
	11.341
	283.7
	2266.7
	0.0961
	0.0961

	12
	20.214
	2929.6
	63121.4
	2.6757
	2.6757

	13
	22.146
	317.8
	18160.1
	0.7698
	0.7698


7.1.2杂质J谱图及结果
7.1.2.1 甲醇溶解的杂质J
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	峰序
	保留时间（min）
	峰面积（uAU）
	峰面积[uAU*s]
	峰面积%
	含量%

	1
	3.715
	3076.1
	22195.8
	2.7755
	2.7755

	2
	4.095
	261.9
	2462.2
	0.3079
	0.3079

	3
	8.042
	4232.2
	27343.7
	3.4192
	3.4192

	4
	8.625
	122283.8
	632764.1
	79.1241
	79.1241

	5
	9.518
	388.0
	2244.4
	0.2807
	0.2807

	6
	9.722
	705.3
	4325.0
	0.5408
	0.5408

	7
	11.437
	393.0
	5038.3
	0.6300
	0.6300

	8
	12.568
	337.0
	2685.0
	0.3357
	0.3357

	9
	15.285
	332.7
	3804.9
	0.4758
	0.4758

	10
	16.304
	449.1
	9274.6
	1.1597
	1.1597

	11
	20.277
	3884.1
	87572.8
	10.9506
	10.9506


7.1.2.2溶剂为高氯酸钠-乙腈溶解的杂质J的谱图
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	峰序
	保留时间（min）
	峰面积（uAU）
	峰面积[uAU*s]
	峰面积%
	含量%

	1
	3.685
	758.4
	6705.3
	1.5862
	1.5862

	2
	6.696
	1551.6
	12303.1
	2.9105
	2.9105

	3
	8.055
	2923.1
	38056.1
	9.0028
	9.0028

	4
	8.632
	3180.4
	18399.1
	4.3526
	4.3526

	5
	17.813
	2364.2
	46215.7
	10.9330
	10.9330

	6
	18.466
	666.2
	9502.0
	2.2478
	2.2478

	7
	19.577
	5393.0
	91678.9
	21.6880
	21.6880

	8
	20.290
	3536.2
	60281.4
	14.2605
	14.2605

	9
	21.080
	664.2
	8770.8
	2.0749
	2.0749

	10
	27.596
	3200.3
	130804.2
	30.9437
	30.9437


7.3 样品及杂质谱图
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说明：

1. 由于客户给定的条件所用流动相为高氯酸钠水溶液，但实验室没有相应试剂，经沟通后，将高氯酸钠用磷酸二氢钠替代后进行相应实验，得到以上实验结果。
2.以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。
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