
  根据上述 ts批样品测定结果 o含量均值为 sqytwh o则

含量下限为 }

sqytwh ≅ zsh � sqwvsh

因此 o本品所含芍药苷量不得少于 sqwvh ∀

3  讨论

3q1  薄层色谱鉴别

3q1q1  甘草的薄层色谱鉴别  甘草的主要成分是甘草酸 o

属于三萜皂苷类 o在热水及正丁醇中溶解 ∀根据其性质 o曾

采用颗粒水溶后直接以正丁醇萃取 o蒸干并溶于甲醇 o作为

供试品溶液 o并喷以 tsh硫酸乙醇溶液显色 ∀由于复方中苷

类成分较多 o导致斑点过多 o互相重叠 o目标斑点难以辨认 o

效果不理想 ∀甘草中的甘草酸也可以以盐的形式存在 o因此

根据此性质 o可以稀酸使之游离析出 o减少干扰 ∀在展开剂

的选择上 o尝试对比了不同比例的环己烷 2乙酸乙酯 2冰醋

酸 ≈t  !正丁醇 2xh 氨水 2乙醇 ≈u 展开系统 o前者背景干扰严

重 o后者分离效果较好 o斑点明显 o因此决定以正丁醇 2xh氨

水 2乙醇 kxΒuΒvl为展开剂 ∀观察所得薄层图谱 o证明该方法

分离效果良好 o专属性强 ∀

3q1q2  平地木的薄层色谱鉴别  平地木又称紫金牛 !矮地

茶 o其主要成分是岩白菜素 o属于异香豆素类 ∀在对其前处

理方法摸索中 o根据岩白菜素溶于甲醇的性质 ≈v 
o对比两种

方法 }直接以甲醇溶解颗粒 o离心 o取上清液蒸干 o以甲醇溶

解后点样 ~以水溶解颗粒 o离心 o取上清液蒸干 o甲醇溶解 o过

滤 o滤液蒸干 o以甲醇溶解后点样 ∀前者背景色过深 o掩盖斑

点颜色 o效果不理想 o后者背景色的干扰有所减少 ∀显色剂

方面对比了两种 }uh三氯化铁和 uh铁氰化钾等比例混合溶

液 ≈w 
~tsh硫酸乙醇溶液 ≈x  ∀前者显色会出现蓝色背景干

扰 o掩盖斑点 o后者效果较好 ∀在对展开剂比例进行适当调

整后 o观察所得薄层图谱 o效果较为理想 o专属性好 ∀

3q2  芍药苷高效液相色谱的测定

该制剂中芍药苷为有效成分 o通过比较试验对提取溶媒

k甲醇与甲醇 2水体系 l和提取方法 k超声和冷浸 l进行考察 o

从而确定了上述样品处理方法 ∀参考文献 ≈y 
o并通过方法学

考察 o建立了制剂中芍药苷的 � °�≤法 o该方法简便准确 !灵

敏可靠 o可用于制剂中主要有效成分芍药苷的含量测定 ∀
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摘要 }目的  建立测定甲磺酸帕珠沙星中甲醇 !氯仿 !二氧六环和 Ν, Ν2二甲基甲酰胺残留量的气相色谱方法 ∀方法  采用

≥°�2x石英毛细管柱为色谱柱 ~以水为溶剂 o正丙醇为内标 ~柱温为 |s ε ~进样口温度为 uus ε ~ƒ�⁄检测器温度为 uxs ε ~载

气为氮气 ~柱流量为 t °�# °¬±
pt
~分流比为 vsΒt~进样量为 t Λ�∀结果  甲醇 !氯仿 !二氧六环和 Ν, Ν2二甲基甲酰胺分别在

sqsux ∗ sqtxosqsst x ∗ sqss|osqss| x ∗ sqsxzosqsuu ∗ sqtvu °ª# °�
pt的浓度内线性关系良好 kρ� sq|||l~加样回收率分别

为 ||qxh otssqwh o||qvh otstquh ~检测限分别为 totquototq{ ±ª∀结论  该方法简便 !快速 !准确 o适用于本品有机溶剂残

留量的测定 ∀
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表 1  回归方程及线性范围

Ταβ 1  � ¦̈∏µ¶¬√¨΅ ∏¤·¬²± ¤±§ ¬̄± ¤̈µµ¤±ª̈

溶剂 回归方程 ρ
线性范围

r°ª# °�pt

甲醇 Ρ � ty. sxΧ p s. stu x sq||| { sqsux s ∗ sqtxs

氯仿 Ρ � ts. y{Χ n s. sss u sq||| v sqsst x ∗ sqss|

二氧六环 Ρ � u{. wwΧ p s. stu u sq||| x sqss| x ∗ sqsxz

⁄� ƒ Ρ � {. xw{Χ p s. ssv y sq||| y sqsuu s ∗ sqtvu

2q6  精密度试验

取对照品溶液 o按 / uqt0项下色谱条件进样测定 o连续测

定 y次 o结果各溶剂与内标物峰面积之比的 � ≥⁄分别为

sq|h ovqsh otqvh和 tqyh ∀

2q7  回收率试验

精密称取已知各溶剂含量的甲磺酸帕珠沙星原料药 k批

号 sysystlt ªo置 ts °�量瓶中 o共 |份 o分别精密加入对照

品贮备液 tqyouqs和 uqw °�各 v份 o各加入内标贮备液 t

°�o加水溶解并定容 o进样测定 ∀按内标法以回归方程按计

算得甲醇 !氯仿 !二氧六环和 ⁄� ƒ的平均回收率分别为

||qxh otssqwh o||qvh 和 tstquh o � ≥⁄分别为 tqth o

uq|h otquh和 tq{h ∀

2q8  样品测定

精密量取对照品溶液和供试品溶液 o按 / uqt0项下色谱

条件进行测定 o以内标法计算得 v批样品中甲醇的残留量分

别为 sqst|h osqstyh和 sqsuvh o氯仿 !二氧六环和 ⁄� ƒ均

未检出 ∀

3  讨论

3q1  用填充柱测定时 o需要用不同的柱温分别测定或程序

升温 o操作较繁琐且费时 ∀本研究采用毛细管柱在同一温度

下同时测定 w种溶剂 o操作简便且能节省分析时间 ∀选用

≥°�2t柱时 o⁄� ƒ拖尾较严重且峰形较差 ~采用 ≥°�2x柱进

行测定 o结果满意 ∀

3q2  为降低操作过程和仪器系统的误差 o采用内标法定量 ∀

经对多种有机溶剂进行筛选 o选择正丙醇作内标可与 w种溶

剂实现基线分离 o且对测定无干扰 ∀

3q3  根据人用药品注册技术规范国际协调会 k�≤� l的要

求 ≈u 及中国药典 ussx年版二部附录残留溶剂测定法 ≈v 的规

定 o本研究将甲醇 !氯仿 !二氧六环和 ⁄� ƒ的限度分别规定

为 sqvh osqssyh osqsv{h和 sqs{{h ∀
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