
  根据上述 批样品测定结果 含量均值为 则

含量下限为

≅

因此 本品所含芍药苷量不得少于 ∀

3  讨论

3 1  薄层色谱鉴别

3 1 1  甘草的薄层色谱鉴别  甘草的主要成分是甘草酸

属于三萜皂苷类 在热水及正丁醇中溶解 ∀根据其性质 曾

采用颗粒水溶后直接以正丁醇萃取 蒸干并溶于甲醇 作为

供试品溶液 并喷以 硫酸乙醇溶液显色 ∀由于复方中苷

类成分较多 导致斑点过多 互相重叠 目标斑点难以辨认

效果不理想 ∀甘草中的甘草酸也可以以盐的形式存在 因此

根据此性质 可以稀酸使之游离析出 减少干扰 ∀在展开剂

的选择上 尝试对比了不同比例的环己烷 2乙酸乙酯 2冰醋

酸 ≈ !正丁醇 2 氨水 2乙醇 ≈ 展开系统 前者背景干扰严

重 后者分离效果较好 斑点明显 因此决定以正丁醇 2 氨

水 2乙醇 Β Β 为展开剂 ∀观察所得薄层图谱 证明该方法

分离效果良好 专属性强 ∀

3 1 2  平地木的薄层色谱鉴别  平地木又称紫金牛 !矮地

茶 其主要成分是岩白菜素 属于异香豆素类 ∀在对其前处

理方法摸索中 根据岩白菜素溶于甲醇的性质 ≈ 对比两种

方法 直接以甲醇溶解颗粒 离心 取上清液蒸干 以甲醇溶

解后点样 以水溶解颗粒 离心 取上清液蒸干 甲醇溶解 过

滤 滤液蒸干 以甲醇溶解后点样 ∀前者背景色过深 掩盖斑

点颜色 效果不理想 后者背景色的干扰有所减少 ∀显色剂

方面对比了两种 三氯化铁和 铁氰化钾等比例混合溶

液 ≈ 硫酸乙醇溶液 ≈ ∀前者显色会出现蓝色背景干

扰 掩盖斑点 后者效果较好 ∀在对展开剂比例进行适当调

整后 观察所得薄层图谱 效果较为理想 专属性好 ∀

3 2  芍药苷高效液相色谱的测定

该制剂中芍药苷为有效成分 通过比较试验对提取溶媒

甲醇与甲醇 2水体系 和提取方法 超声和冷浸 进行考察

从而确定了上述样品处理方法 ∀参考文献 ≈ 并通过方法学

考察 建立了制剂中芍药苷的 ° ≤法 该方法简便准确 !灵

敏可靠 可用于制剂中主要有效成分芍药苷的含量测定 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1 ƒ ≥ ≥ ≥ ¬

ƒ ¬∏ × ≤ ≈

≤ × ° 中成药 2

≈2 ÷ ¬

≤ ∏ ¬ ¬∏ × ≤ ≈ ∏ ¬

广西医学

≈3 ≥ ≥ ÷ ÷ √ ∞¬ √ × ° 2

≥ ∏ ±∏ ≥ ≈ ≠∏

× ≤ 云南中医中药杂志

2

≈4 ≥ ∏ ∏ ¬ ° ∏

± ≥ ∏ × ≤

≈ ∏ ¬ × ≤ 广西中医药

2

≈5 • °° ≤

× ≤≈ ° ≤ 基层中药杂志

2

≈6 ≠ ≤ ∞ ≥ ∞ ≠ ετ αλ ⁄ °

± ∏ ∏ • ° ≤ ≈ ∏ ×≤ 中医药
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作者简介 孙启泉 男 硕士研究生 高级工程师   ×   ∞2 ∏ ∏

毛细管气相色谱法测定甲磺酸帕珠沙星中有机溶剂残留量

孙启泉 施介华 刘燕 王荣 浙江工业大学药学院 杭州 广西师范学院化学系 南宁 浙江江北药业有限

公司 浙江 台州

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

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

气为氮气 柱流量为 # 分流比为 Β 进样量为 Λ ∀结果  甲醇 !氯仿 !二氧六环和 Ν, Ν2二甲基甲酰胺分别在

∗ ∗ ∗ ∗ # 的浓度内线性关系良好 ρ 加样回收率分别

为 检测限分别为 ∀结论  该方法简便 !快速 !准确 适用于本品有机溶剂残

留量的测定 ∀

关键词 甲磺酸帕珠沙星 有机溶剂残留量 毛细管气相色谱法
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表 1  回归方程及线性范围

Ταβ 1  ∏ √ ∏

溶剂 回归方程 ρ
线性范围

#

甲醇 Ρ . Χ . ∗

氯仿 Ρ . Χ . ∗

二氧六环 Ρ . Χ . ∗

⁄ ƒ Ρ . Χ . ∗

2 6  精密度试验

取对照品溶液 按 / 0项下色谱条件进样测定 连续测

定 次 结果各溶剂与内标物峰面积之比的 ≥⁄分别为

和 ∀

2 7  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 批

号 置 量瓶中 共 份 分别精密加入对照

品贮备液 和 各 份 各加入内标贮备液

加水溶解并定容 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

和 ≥⁄分别为

和 ∀

2 8  样品测定

精密量取对照品溶液和供试品溶液 按 / 0项下色谱

条件进行测定 以内标法计算得 批样品中甲醇的残留量分

别为 和 氯仿 !二氧六环和 ⁄ ƒ均

未检出 ∀

3  讨论

3 1  用填充柱测定时 需要用不同的柱温分别测定或程序

升温 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 种溶剂 操作简便且能节省分析时间 ∀选用

≥° 2 柱时 ⁄ ƒ拖尾较严重且峰形较差 采用 ≥° 2 柱进

行测定 结果满意 ∀

3 2  为降低操作过程和仪器系统的误差 采用内标法定量 ∀

经对多种有机溶剂进行筛选 选择正丙醇作内标可与 种溶

剂实现基线分离 且对测定无干扰 ∀

3 3  根据人用药品注册技术规范国际协调会 ≤ 的要

求 ≈ 及中国药典 年版二部附录残留溶剂测定法 ≈ 的规

定 本研究将甲醇 !氯仿 !二氧六环和 ⁄ ƒ的限度分别规定

为 和 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1 ≠ ° ∏ ¬ ° ƒ÷ ∏ 2

≈ ≤ ⁄ ∏ 中国新药杂志

2

≈2 × ∏

° ∏ ±∏ ° 药品注册的国际技术要求

质量部分 ≈ ° °∏ ∏

2

≈3 ≤ ° ∂ 中国药典 年版 二部 ≈ ≥

¬ 2
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维吾尔医用药材苦艾挥发油的 ≤2 ≥分析

符继红 张丽静 新疆大学理化测试中心 乌鲁木齐

摘要 目的  分析维吾尔医用药材苦艾挥发油的化学成分与相对含量 ∀方法  利用水蒸气蒸馏法提取维吾尔医用药材苦艾

挥发油成分 运用气相色谱 2质谱联用技术 结合标准谱库鉴定 ∀结果  共鉴定了 Β2香叶烯 里哪醇 2甲

基 2 2 2甲基乙烯基 2 2环己烯 2 2酮 反 2石竹烯 2二氢 2 2三甲基萘 榄香醇 2

甲基 2 . 2联吡啶 2 2氧化物 等 个化学成分 占总油量的 ∀结论  苦艾挥发油的主要成分是 Β2香叶烯 研

究苦艾药材挥发油成分 对进一步开发民族药材及品质控制具有十分重要的意义 ∀

关键词 苦艾 挥发油 气相色谱 2质谱联用
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Στυδψ ον τηε Χηεµ ιχαλΧονστιτυεντσ ιν τηε ΕσσεντιαλΟιλφροµ Αρτεµ ισια αβσιντηιυµ βψ Γ Χ2ΜΣ

ƒ 2 2 (Πηψσιχσ ανδ Χηεµ ιστρψ ∆ετεχτινγ Χεντερ, Ξινϕιανγ Υνιϖερσιτψ, Υρυµ θι , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ √ √ Αρτεµ ισια αβσιντηιυµ

ΜΕΤΗΟ∆ Σ × Αρτεµ ισια αβσιντηιυµ ¬ ∏
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