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�� 样品的含量测定

按上述方法测定三批样品中阿魏酸含量
,

结果

批号为 � � �� ��
,

� � �� ��
,

� � �� �� 的含量 �� �� � �分别

为 �
�

� �
,

�
�

� �
,

�
�

� �
。

� 讨论

�
�

� 在供试品溶液的制备过程中
,

为保证样品中阿

魏酸充分提取
,

杂质尽可能少
,

采用同一批样品分别

对提取溶剂
、

方法进行了试验
,

比较 了以甲醇
、

�� 冰

醋酸 甲醇
、

甲醇
一 甲酸 �� � � �

、

乙 酸乙 醋
一 甲酸

�� �
�� 为溶剂的超声处理和回流的方法

,

以及乙醚

为溶剂的萃取方法
。

结果表明乙醚萃取的方法不仅

测得的阿魏酸含量高
,

且可将大部分杂质除去
,

供试

品溶液颜色最浅
,

有利于对色谱柱的保护
。

�
�

� 阿魏酸为有机酸类化合物
,

在酸性条件下较稳

定
。

实验表明
,

用 �� 冰醋酸 甲醇溶液配制 的阿魏

酸对照品溶液
,

置棕色瓶 中低温保存 比用纯 甲醇同

法放置的溶液更稳定
。
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摘要 目的
� 用气相 色谱法测定三氯苯达哇 中有机溶 剂残留量

。

方法 �采用 高效毛细 管色谱柱 �� � �� � �

��� � � �
�

犯 � � � �
�

�� 协��
,

检测 器为 �� �
,

应用程序升温
,

直接进样法检测
。

结果 � 两 个测 定 系统 中乙 醇
、

� ��
、

乙酸与所用 内标
、

溶 剂 互 不干扰
,

分 离度及检 出灵敏度均达到要求
,

三成分 的最小检 出 浓度分别 为

�
�

�� 林酬 � �
、

�
�

� �林岁� � 与 �
�

� � 林岁� �
。

结论 � 本方法能准确控制样品 中残留溶剂
,

控制产品 的质量
。
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三氯苯达哩为一肠蠕动药
,

制备工艺中用到了

乙醇
、

D M F 和乙酸
,

根据 IC H 注册要求
,

需对三种残

留溶剂准确定量并作方法 学研究
。

应用 内标法测

定
,

由于溶剂与待测主分之间存在互相干扰
,

无法在

一个系统中同时检测
,

故我们采用两个系统
。

1 仪器与试药

AgiLe
nt 6 890 气相色谱仪;A giLe

nt7983 自动进

样仪 ;

甲醇
、

D M F

、

正己烷为色谱纯;乙醇
、

乙酸
、

氯苯

为 分 析 纯 ; 三 氯 苯 达 哇 (0 111030 1
、

0 1 1 1 0 3 0 2

、

0 1 1 1 0 3 0 3

、

0 1 1 1
04 04

、

0 1 1 1
04

0 5
)

2 实验与结果

测定色谱条件
:
色谱柱

:J& W IN N O W A X 毛细管

柱 (30 m x 0
.
32 m m x 0

.
25林m ) ;检测器

:FID :载气
:

H e;分流 比
:100 : l ;柱流量

:1
.
om L/ m i

n ,

恒流 :进

样量
:5卜L; 进样 口温度

:250 ℃ ;检测器温度
:250 ℃

。

2

.

1 乙醇残留量测 定

2
.
1
.
1 色谱柱程序升温方法

60 ℃/ m in
5 0 ℃

,

6 m i
n

一
180℃ ,

4 m i
n

2

.

1

.

2 溶液配制

2
.
1
.
2
.
1 内 标 溶 液 配 制 精 密 称 取 正 己 烷

0
.
500 9

,

用 D M F 稀释至 10 0
.
o m L( 内标贮备液 )

,

取

1
.
om L 内标贮备液

,

用 D M F 稀释至 100
.
O m L ,

作为

内标溶液
。

2

.

1

.

2

.

2 对 照 品 溶 液 配 制 精 密称 取 乙 醇

1
.
00 09

,

用 D M F 稀释至 100
.
O m L (对照 品贮备液)

,

取 1
.
Om L 对照 品贮备液及 1

.
Om L 内标贮备液

,

用

D M F 稀释至 100
.
o m L

,

作为对照品溶液
。

2

.

1

.

2

.

3 样品溶液配制
:
精密称取样品 0

.
200 9 ,

用内标溶液稀释至 10
.
O m L 。

2

.

1

.

3 系统适用性试验 分别将正 己烷
、

乙醇
、

D M F 和乙酸用水作 溶剂制成一定浓 度 的溶液
,

进

样
,

结果见表 1
。

各成分之间无干扰
。

表 1 各成分的保 留时间

T ab 1 re solution of eve斗 in gre d ien t

T h e Journ al of P harm
aeeutieal P raetiee V ol

.
2 1 2(X) 3 N

o .6

醇测定浓度 (单位 林酬m L)
。

2. 1

.

5 回收率

2
.
1
.
5
.
1 内标溶液配制 取 内标贮备液 5

.
O m L ,

置 50 m L 量瓶中
,

用 DM F 稀释至刻度
,

即得
。

2

.

1

.

5

.

2 对照溶液配制
:
取对照品贮备液 5

.
Om L

,

置 100 m L 量瓶中
,

用 D M F 稀释至刻度
,

即得
。

2

.

1

.

5

.

3 样 品 溶 液 配制 取 01110303 批 号

2
.
000 9

,

置 SOm L 量瓶 中
,

用 D M F 稀释 至刻度
,

即

得
。

2

.

1

.

5

.

4 测定法 分别精密量取对照溶液 1
.
1m L

、

1

.

6 m L

、

2

.

o m L 各三分
,

分别置 10 m L 的量瓶中
,

分别

加人内标溶液 1
.
om L 及样 品溶液 5

.
o m L

,

用 D M F

稀释至刻度
,

作为加样 回收率测定溶液
。

结果平均

回收率为 100
.
88% (n = 9 ) (R SD

= 2
.
48 % )

,

见表 2
。

2

.

1

.

6 定量限和最低检测限 将对照品溶液分别

用 D M F 稀释至一定浓度
,

分别进样 三次
,

计算信噪

比
。

结果
,

当浓度为 6
.
75 林g/ m L 时

,

信噪比为 11
.
8

(LO Q ); 当浓度为 2
.
03 林留m L 时

,

信噪 比为 3
.
3

(LO D )
。

2

.

1

.

7 样 品测定 取 2
.
1
.
2
.
3 样品溶液

,

照上述

色谱条件测定
,

结果见表 2
。

表 2 样品测定结果(n 二 3)

Ta b 2 T h
e
re
su
lt
o
f
s a m p l

e
d
e te

rm
in at io n

批号

乙醇%

CV %

0 111030 1 0 1110302 0 1110303 0 11104 04 0 11104 05

0
.
083 0

.
082 0

.
0 85 0 095 0

.
088

4 1
.
0 2

.
4 2

.
6 0

.
4

溶媒 正己烷 乙醇 D M F

9
.
1后

乙酸

保留时间(m i
n
) 3

.
1 5

.
0 D M F 后

2
.
1
.
4 线性试验 取对照 品贮备液 20

.
om L ,

用

DM F 稀 释 至 100
.
om L

,

分 别精 密 量取 0
.
25 m L

、

0

.

5 m L

、

1

.

s m L

、

2

.

s m L

、

5

.

o m L

、

6

.

o m L 与 7
.
sm L 分

别置 ro o m L 的 量 瓶 中
,

分 别加 人 内标 贮备 液

1
.
om L ,

用 D M F 稀释至刻度
,

分别连续检测 3 次
。

结果
:
线性方程

:Y 二
0

.

01 9 3 + 0
.

01 1 Z x
, ; =

0

.

9
99

8

。

其中
,

Y 为乙醇与内标物的峰面积之比 ;X 为乙

2
.
2 D M F 与 乙酸残留量测定

2
.
2
.
1 色谱柱程序升温方法

10 ℃/ 而n 印 ℃/ 而
n

so ℃
,

8 而n
se二二-二二二斗140 ℃

,

2 而n
we
二

⋯

止
三争

2田℃
,

4 而n

2
.
2
.
2 溶液配制

2
.
2
.
2
.
1 内标溶液配制 精密称取氯苯 0

.
25 09

,

用甲醇稀释至 100
.
O m L( 内标贮备液 )

,

取 1
.
om L 内

标贮备液
,

用甲醇稀释至 100
.
O m L

,

作为内标溶液
。

2

.

2

.

2

.

2 对 照 品 溶 液 配 制
:
精 密 称 取 D M F

0
.
217 5 9与乙酸 1

.
2589

,

用甲醇稀释至 100
.
o m L (对

照品贮备液 )
,

取 1
.
Om L 对照 品贮备液及 1

.
om L 内

标贮备液
,

用 甲醇稀释至 100
.
O m L

,

作为对照 品溶

液
。

2

.

2

.

2

.

3 样品溶液配制 精密称取样品 0
.
200 9

,

用内标溶液稀释至 10
.
o m L

。

2

.

2

.

3 系统适用性 分别将甲醇
、

乙醇
、

D M F

、

氯

苯和乙酸用水作溶剂制成一定浓度的溶液
,

进样
,

结

果见表 3
。

各成分之间无干扰
。
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表 3 各成分的保留时间

Ta b 3
resolution of eve叮 in脚di

ent

溶媒 甲醇 乙醇

保留时间(m i
n ) (少于)5

.
0 (少 于)5

.
0
氢叁
6., 夔10.4

旦竺至
12.吕

2

.

2

.

4 线性试验 取对 照品贮备液 20
.
Om L

,

用 甲

醇稀释至 100
.
o m L

,

分别精密量取 0
.
25 m L

、

0

.

s m L

、

1

.

s m L

、

2

.

s m L

、

5

.

o m L

、

6

.

o m L 与 11
.
sm L 分别 置

loo m L 的量瓶中
,

分别加人 内标贮备液 1
.
o m L ,

用甲

醇稀释至刻度
,

分别连续检测 3 次
,

结果
:D M F 线性

方程
:Y = 0

.
042 6 一 0

.
0 2 0 Z X

, r =
0

.

9 9 9 4

,

其中
,

Y

为 D M F 与内标物的峰面积之 比 ;X 为 D M F 测定浓

度(单位 林岁m L)
。

乙 酸线性方 程
:Y 二 0

.
0 13 6

+

0
.

00
4 Z x

, 厂 =
0

.

99 9 8
,

其中
,

Y 为乙酸与内标物的峰

面积之比;X 为 DM F 测定浓度 (单位 林岁m L)
。

2

.

2

.

5 回收率

2
.
2
.
5
.
1 内标溶液配制

:
取内标贮备液 5

.
Om L ,

置

50 m L 量瓶中
,

用甲醇稀释至刻度
,

即得
。

2

.

2

.

5

.

2 对照溶液配制
:
取对照品贮备液 5

.
om L

,

置 loo m L 量瓶中
,

用甲醇稀释至刻度
,

即得
。

2

.

2

.

5

.

3 样 品 溶 液 配 制
:
取 01 1103 03 批 号

2
.
00 0 9

,

置 50 m L 量瓶中
,

用甲醇稀释至刻度
,

即得
。

2

.

2

.

5

.

4 测定法分别精密量取对照溶液 1
.
1m L 、

1

.

4 m L

、

2

.

Z m L 各三分
,

分别置 10m L 的量瓶中
,

分别

加人内标溶液 l
.
om L 及样品溶液 5

.
om L ,

用 甲醇稀

释至刻度
,

作为加样 回收率测定溶液
。

结果
:DM F

平均回收率为 100
.
59% (n = 9 ) (RS

D = 2
.
76 % ) ;乙

酸平均回收率为 101
.
02% (n = 9 ) (R SD = 3

.
24 % )

。

2

.

2

.

6 定量限和最低检测限 将对照品溶液分别

用 甲醇稀释至一定浓度
,

分别进样三次
,

计算信噪

比
。

结果
,

当 D M F 与乙 酸 的浓度 分别 为 7
.
38 与

12
.
5 林梦m L 时

,

信噪比大于 11
.
5 ( LO Q ) ;当D M F 与

乙酸的浓度分别为 2
.
21 与 3

.
75 林酬m L 时

,

信噪比

大于 3
.
1 (L O D )

。

2

.

2

.

7 样 品测定 取 2
.
2
.
2
.
3 样品溶液

,

照上述
’

色谱条件测定
,

结果三批均未检出 D M F 与乙酸
。

3 讨论

3
.
1 因顶空法重现性差

,

且灵敏度小
,

故用直接进

样法测定
。

3

.

2 比较了不 同的毛细管色谱柱 (H P
一 1

、

H P
一
5

及 INN O w A x )
,

发现 IN N OW A X 柱效高
。

3

.

3 溶剂的选择 :首先选用出峰快的甲醇为溶剂
,

经对 M
erc k 及 Fi sh er 两个厂家的 H PL C 级 甲醇测

定
,

结果发现
,

甲醇中均残留乙醇
,

干扰乙醇测定;选

用出峰慢的 DM SO 为溶剂
,

结果发现
,

乙酸与 D M SO

反应
,

影响乙酸的保留时间
、

灵敏度
、

分离度
。

故采

用两种溶剂
,

两种色谱条件分别测定乙 醇及 D M F 、

乙酸
。
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慧鼓仁药材指纹图谱的研究与应用

陈 勇
,

陈碧莲
,

何云珍
,

祝 明(浙江省药品检验所
,

浙江 杭州 31 0(x〕4

摘要 目的
:
建立惹孩仁的指纹图谱分析方法

,

应 用 于实际 工作中
。

方法
:
采 用 H P LC 一 E

LS
D 法对惹裁仁 中

甘油三醋类成分进行指纹分析
,

Di

s

co ve ry
À

C

】:

为 色谱柱
,

流动相为 乙睛
一 二氯 甲烷 (59 : 4 1 )

,

流速为每分

钟 0
.
sm L ,

漂移管温度为 70 ℃
,

氮气流速为每分钟 1
.
Z L 。

结果
:
指纹图谱中共有7 个主要色谱峰

,

其相对保

留时间的重现性 RSD 均小于 0
.
3 %

,

精密度 RSD 均小 于 0
.
1%

,

相对峰 面积的重现性 RsD 均小于 1
.
8 %

,

精

密度 RSD 均小于 2
.
0 %

,

不 同产地的惹故仁指纹图谱稳定
,

重现性好
。

结论
:该指纹 图谱方 法可靠

、

简便
,

可

作为惹故仁质量控制指标
。

关键词 惹截仁 ;指纹图谱 ; ELS D
一 H P L C
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