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摘要 目的  建立以正丁醇为内标物 测定更昔洛韦中甲醇 !乙醇 !丙酮和甲苯殘留量的顶空气相色谱法 ∀方法  用

°2 毛细管柱 ≅ ≅ Λ 载气为 柱流量为 分流比为 柱温为 ε 检测器为 ƒ ⁄检测

器温度为 ε ∞顶空进样器 顶空瓶加热温度为 ε 加热 进样口温度为 ε ∀结果  甲醇 !乙醇 !丙

酮和甲苯的线性范围分别为 ∗ Λ ρ ∗ Λ ρ ∗ Λ ρ

和 ∗ Λ ρ 最低检出浓度分别为 和 Λ 平均回收率分别为

≥⁄ ≥⁄ ≥⁄ 和 ≥⁄ ∀结论  本法简便 !灵敏 !准

确 适用于更昔洛韦中有机溶剂殘留量的测定 ∀
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  更昔洛韦是核苷类抗病毒药 为鸟嘌呤核苷衍生物 ∀适

用于免疫缺陷患者 包括艾滋病患者 并发巨细胞病毒视网

膜炎的诱导和维持期治疗 ∀因其生产工艺中用到甲醇 !乙

醇 !丙酮和甲苯等有机溶剂 为控制这些溶剂的殘留量 笔者

建立了用毛细管顶空进样法同时测定上述四种殘留有机溶

剂的方法 可快速 !准确地进行测定 并得到满意结果 ∀

1  仪器和试药

≤仪 ∞顶空进样器 所用有机溶

剂 !二甲亚砜和正丁醇均为分析纯 更昔洛韦供试品由浙江

仙居车头制药厂提供 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

≤系统 主机 ∞顶空进样器

涂有 ° ≥ ¬ 的 °2 毛细管柱 ≅

≅ Λ 瓶温 ε 加热时间 进样时间

进样量 进样口温度 ε 柱温 ε ƒ ⁄检测

器 检测器温度 ε 载气 柱流 分流比 Β

∀各溶剂及内标的色谱图见图 ∀

2 2  溶液的制备

2 2 1  内标溶液的制备 精密量取正丁醇 置

量瓶中 加二甲亚砜到刻度 摇匀 备用 ∀

2 2 2  对照溶液的制备 分别精密称取甲醇 !无水乙醇 !丙

酮和甲苯 ! ! 和 置

量瓶中 加内标溶液到刻度 摇匀 作为对照溶液贮备液 ∀精

密量取此贮备液 置 量瓶中 加内标溶液到刻度

摇匀 ∀精密量取 置顶空瓶中 加盖 轧封 ∀

2 2 3  供试溶液的制备 精密称取更昔洛韦约 置顶空

瓶中 精密加内标溶液 加盖 轧封 超声使溶 ∀
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图 1  有机溶剂残留量测定色谱图

Φιγ 1  ≤ √ ∏

对照品 样品 ≤ 空白

甲醇 乙醇 丙酮 正丁醇 2 ∏ 甲苯 ∏

2 3  系统适用性试验

取对照溶液 按 / 0色谱条件进行测定 测得甲醇 !乙

醇 !丙酮 !正丁醇和甲苯的理论塔板数分别为

和 甲醇 2乙醇 !乙醇 2丙酮 !丙

酮 2正丁醇和正丁醇 2甲苯峰间的分离度分别为

和 ∀

2 4  线性范围

精密量取上述对照溶液 分别置

量瓶中 加内标溶液到刻度 摇匀 分别精密量取 置顶

空瓶中 加盖 轧封 启动进样程序进样 按 / 0项下色谱条

件进行测定 每个浓度各测 次 以各峰面积与正丁醇峰面

积之比的平均值 Ψ)对浓度 (Χ 进行线性回归 结果见表 ∀

表 1  线性范围

Ταβ 1  

溶剂 线性范围 Λ 回归方程 相关系数 ρ

甲醇

乙醇

丙酮

甲苯

∗

∗

∗

. ∗ .

Ψ . Χ .

Ψ . Χ .

Ψ . Χ .

Ψ . Χ .

2 5  重复性试验

精密量取 / 0项下 组溶液 份 分别置顶空

瓶中 进样测定 ∀测得各有机溶剂峰面积与正丁醇峰面积之

比的 ≥⁄分别为 和 ∀

2 6  最低检出浓度

取对照溶液逐步稀释 当 ≥ 约等于 时 四种溶剂的

浓度分别为 和 Λ ∀

2 7  回收率试验

精密称取已测得各有机溶剂殘留量的更昔洛韦样品

份 每份约 分别置顶空并中 各精密加入对照溶液

依法测定 测得各溶剂的平均回收率分别为

和 ≥⁄分别为

和 ρ ∀

2 8  样品测定

按 / 0条件对 批更昔洛韦样品进行有机溶剂殘留量

测定 结果 批样品均只检出甲醇 含量分别为

∀

3  讨论

3 1  为减小进样误差 本实验选用内标法定量 ∀

3 2  在本方法的测定条件下 正丁醇峰保留时间处于丙酮

与甲苯之间 且与丙酮和甲苯间的分离度均很好 故选正丁

醇作内标物 ∀

收稿日期 2 2

瓜蒌多糖的提取及组分分析
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摘要 目的  从瓜蒌中提取多糖 纯化 并分析其单糖组成 ∀方法  用水提醇沉法提取瓜蒌多糖 ≥ √ 法去蛋白 再进行透析 !

≥ ¬ 2 分离 真空干燥得瓜蒌多糖 薄层色谱法和 ≤法分析 ∀结果  瓜蒌多糖由三种单糖组成 ∀结论  多糖组分是

鼠李糖 !阿拉伯糖和葡萄糖 各单糖的摩尔比为 Β Β ∀

关键词 瓜蒌 多糖 组分分析 气相色谱
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