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测 试 报 告  

样品信息 
样品名称 通痹片 编号 W20190815-002 

样品重量 \ 剂型 \ 

收样日期 2019/08/15 测试期间 2019/08/19-2019/08/22

样品描述 \ 

测试需求 

测试成分 含量测定 

参考标准 

参考标准 中国药典 2015 年版 标样 有 

仪器信息 

测试仪器 高效液相色谱仪 仪器型号 赛默飞 U3000 

 色谱条件：  

色谱柱： 

月旭 Xtimate® C18（4.6×250mm，5μm） 
月旭 Ulimate® LP-C18（4.6×250mm，5μm） 
月旭 Ulimate® XB-C18（4.6×250mm，5μm） 
月旭 Ulimate® AQ-C18（4.6×250mm，5μm） 

流动相： 磷酸盐缓冲液/乙腈=79/21   

检测波长： 260nm 

柱温： 25℃ 

流速： 1.0mL/min 

进样量： 10μL 

注意事项：  

 流动相配置： 

流动相：磷酸盐缓冲液:0.01mol/L 庚烷磺酸钠与 0.02mol/L 磷酸二氢钾等量混合，用 10%磷酸

调 pH 至 2.8，B：乙腈；按比例在线双泵混合                                                   

 样品溶液的配置： 

对照溶液：客户提供（马钱子碱 25.17ug/ml，士的宁 27.67ug/ml）。                            
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供试品溶液：取本品 20 片，除去糖衣，精密称定，研细，取约 2g，精密称定，置具塞锥形瓶

中，加氢氧化钠试液 6ml，混匀使湿润，放置 30 分钟，精密加入三氯甲烷 25ml，密塞，称定

重量，置水浴中加热回流 2 小时，放冷，再称定重量，用三氯甲烷补足减失的重量，摇匀，分

取三氯甲烷液，用铺有少量的无水硫酸钠的滤纸过滤，弃去初滤液，精密吸取续滤液 3ml，置

5ml 量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。                                             

 谱图和数据 
1、LP-C18 

1.1 进样时间 2019/8/20  13:40 

1.1.1 对照溶液 

 
1.1.2 供试品溶液 
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进样时间 峰名称 对照峰面积 

mAU*min 

样品峰面积

mAU*min 

含量 

mg/片 

2019/8/20  

14:20 

马钱子碱 7.1 3.65 0.08 

士的宁 6.38 9.44 0.125 

 
2、XB-C18   

2.1 进样时间 2019/8/20  17:00 

2.1.1 对照溶液： 

 

 
2.1.2 供试品溶液 
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2.2 进样时间 2019/8/21  11:30 

2.2.1 对照溶液 

 

 
2.2.2 供试品溶液 

 

 
2.3 进样时间 2019/8/22  10:00（柱子过夜平衡） 

2.3.1 对照溶液 
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2.3.2 供试品溶液 

 

 
进样时间 峰名称 对照峰面积 

mAU*min 

样品峰面积

mAU*min 

含量 

mg/片 

2019/8/20  

17:00 

马钱子碱 7.12 3.53 0.078 

士的宁 9.65 6.9 0.124 

2019/8/21 

11:30 

马钱子碱 4.55 3.08 0.106 

士的宁 5.69 5.54 0.168 

2019/8/22 

10:30 

马钱子碱 6.61 3.08 0.073 

士的宁 8.48 5.97 0.122 
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3、XT-C18   

3.1 进样时间 2019/8/20  22:30 

3.1.1 对照溶液： 

  

 
3.1.2 供试品溶液 

  

 
3.2 进样时间 2019/8/21  13 :30 

3.2.1 对照溶液 
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3.2.2 供试品溶液 

  

 
3.3 进样时间 2019/8/22  8:30（柱子过夜平衡） 

3.3.1 对照溶液 
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3.3.2 供试品溶液 

 

 
 
进样时间 峰名称 对照峰面

积 

mAU*min 

样品峰面

积

mAU*min 

含量 

mg/片 

2019/8/20  

22:30 

马钱子碱 4.65 2.63 0.089 

士的宁 5.84 4.88 0.14 

2019/8/21 

13:30 

马钱子碱 5.35 2.83 0.083 

士的宁 7.58 5.32 0.121 

2019/8/22 

9:30 

马钱子碱 5.69 2.91 0.08 

士的宁 7.93 5.43 0.118 

4.AQ-C18 

4.1 进样时间 2019/8/21  1:30 

4.1.1 对照溶液 
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4.1.2 供试品溶液 

 
4.2 进样时间 2019/8/22  11:30（柱子过夜平衡） 

4.2.1 对照溶液 



报告编号：W20190815-002  打印日期：20190822 页数：10 

声明:除非另有说明，此报告结果仅对该测试样品负责。本报告未经公司许可，不可复制。 
Add:浙江省金华市婺城区双林南街 168 号                     Tel:400-810-6969                   
邮编：321000                                                     E-mail: linglan@welchmat.com 
 

 
4.2.2 供试品溶液 

 
进样时间 峰名称 对照峰面积

mAU*min 

样品峰面积

mAU*min 

含量 

mg/片 

2019/8/21  

1:30 

马钱子碱 3.84 2.46 0.101 

士的宁 4.74 4.51 0.164 

2019/8/22 

11:30 

马钱子碱 7.2 9.65 0.728 

士的宁 3.33 6.12 0.11 

 
报告签字 

测试: 蓝灵                                                   日期: 2019-08-22 

审核: 陈再洁                                                 日期: 2019-08-22 


