
°�顶空瓶中 o分别精密加入对照储备液 sq{otqsotqu °�各

三份 o加 th 的盐酸水溶液至 v °�o密闭 o振摇溶解 ∀按

/ uqt0项下色谱条件测定 o顶空进样 t °�o按外标法计算实

测浓度 ∀结果表明丙酮的回收率及 � ≥⁄ kh l分别为 }

|uq{h !xquh o四氢呋喃回收率及 � ≥⁄kh l分别为 }|zqvh !

xq{h o异丙醚的回收率及 � ≥⁄kh l分别为 }|xq{h !yquh o

二氯甲烷的回收率及 � ≥⁄kh l分别为 }|wqth !yqth o环己

烷的回收率及 � ≥⁄kh l分别为 }|zqzh !yqxh ∀

2q6  检出限量

分别配置不同浓度的丙酮 !二氯甲烷 !四氨呋喃 !异丙

醚 !环己烷 o分别精密量取 vqs °�o置 ts °�顶空瓶中密闭 o

进样 t °�o按 / uqt0项下色谱条件进行检出限量试验 o结果

丙酮检出限量为 tuqx ≅ ts
py
o二氯甲烷检出限量为 tx ≅

ts
py
o四氢呋喃检出限量为 tu ≅ ts

py
o异丙醚检出限量为 tx

≅ ts
py
o环己烷的检出限量为 ts ≅ ts

py ∀

2q7  样品中有机残留溶剂检查

按 / uqt0项下色谱条件 o分别精密称取不同批号的供试

品 sqt ªo置 ts °�顶空瓶中 o精密加入 th的盐酸水溶液 v

°�o密闭 o振摇溶解 o顶空进样 t °�o按外标法计算 o结果见

表 u∀

表 2  样品中有机残留物检查结果 k ≅ ts
py
l

溶剂 sysust sysusu sysusv

丙酮 vts vvx tus

四氢呋喃 ux v{ vu

二氯甲烷 未检出 未检出 未检出

异丙醚 未检出 未检出 未检出

环己烷 tstqx {sqx tssqx

3  讨论

3q1  色谱柱的选择

对丙酮 !二氯甲烷 !四氢呋喃 !异丙醚 !环己烷的分离测

定方法 o大多采用填充柱 o但是对于残留溶剂的分析 o填充柱

的分析时间长 o分离度低 o所以采用了弹性毛细管柱 o试验用

了弱极性 k⁄� p xl和极性毛细管柱 ⁄� p • ¤¬̈ ·µ°∞� ussso

发现极性毛细管柱分离度好 o峰型好 o灵敏度高 o重复性好 ∀

3q2  溶剂的选择

由于米非司酮不溶解于水 !但溶于酸性水溶液 o所以选

择 th的盐酸水溶液作为溶剂 o它对被测溶剂及供试品的溶

解性均非常理想 o并且对检测峰无干扰 ∀

4  结论

本品在制备和精制过程中应用过丙酮 !二氯甲烷 !异丙

醚 !四氢呋喃 !环己烷 o所以选择以上 x种溶剂作为有机溶剂

指标物进行残留量控制 ∀结合 �≤�关于化学药物残留溶剂

研究的技术指导原则及中国药典 usss版二部附录中的有关

有机溶剂残留量限度的规定 o我们制定丙酮溶剂残留为应小

于 xsss ≅ ts
py
o二氯甲烷应小于 yss ≅ ts

py
o环己烷应小于

v{{s ≅ ts
py
o四氢呋喃应小于 zus ≅ ts

py
o异丙醚参照 �≤�由

于未制定限度 o暂按照三类溶剂的量定小于 xsss ≅ ts
py ∀
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摘要 }目的  建立测定抗感口服液中绿原酸的含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法 o≤t{ kuxs °° ≅ wqy °°ox Λ°l色谱

柱 o流动相为甲醇 2sqwh磷酸溶液 ktxΒ{xlo检测波长为 vuz ±°∀结果  回归方程 Ψ � wzzz{Ξ n xws, ρ� sq||| {∀线性范围在

sqtu ∗ tx Λª∀结论  此方法提取简单 o准确度与重复性均符合测定要求 ∀
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2q9  阴性干扰情况

按照处方比例 o取除去金银花的其他药味 o按制备工艺

制得阴性样品 ∀并采用上述条件与方法试验 o结果阴性样品

在与对照品色谱峰相应的位置上 o无吸收峰 ∀说明处方中其

他药味对测定结果无影响 ∀结果见图 u2≤∀

3  讨论

3q1  本制剂为中药复方口服液 o方中君药金银花的指标性

成分为绿原酸 o故对其进行含量测定 ∀

3q2  实验过程中 o曾对样品的前处理进行考察 }≠ 取样品用

xsh甲醇稀释 ux倍 ~� 样品加甲醇稀释后 o用乙酸乙酯提

取 ~≈取样品加稀盐酸调 ³�至 uo加乙酸乙酯提取 x次 o每

次 us °�o提取液蒸干 o加 xsh 甲醇溶解稀释 ≈u2w  ∀结果表

明 o方法 ≠ 样品无损失 o含量稳定 o回收率高 o所测高效液相

图谱中绿原酸峰无杂质干扰 o方法简便 ~方法 � 虽然能沉淀

一些杂质 o但与 ≠法比较 o绿原酸含量偏低 ~方法 ≈ 与方法 ≠

比较测得含量结果基本一致 o含有杂质相差无几 o但方法繁

琐 ∀

3q3  曾选用乙腈 2sqwh 磷酸 o水 2甲醇 2冰醋酸等流动相试

验 o结果绿原酸出峰时间过早 o分离效果不好 o经反复试验 o

文中所选流动相较合适 o分离度好 ∀
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摘要 }目的  建立固相萃取 ) 反相 � °�≤荧光法快速测定人血浆中左氧氟沙星的方法 ∀方法  采用 ≤t{
固相萃取小柱萃取血

浆中的左氧氟沙星 ∀色谱柱为 �⁄≥2�°柱 kx Λ°ouxs °° ≅ wqy °°lo流动相为含 tqvt ª# �
pt

�2异亮氨酸和 sq{s ª# �
pt

≤∏2

≥�w
的水溶液 2甲醇 k{sΒuslo激发波长为 u{s ±°o发射波长为 xsw ±°o流速为 sq{ °�# °¬±

pt ∀结果  该方法在 tqs ∗ us Λª#

°�
pt浓度范围内线性关系良好 kρ� sq||zylo最小检测限 t ±ª# °�

pt
o萃取回收率和方法回收率分别为 {|qtuh和 ts|qwzh o

高 !中 !低 v个浓度的日内 � ≥⁄为 vquh o日间 � ≥⁄为 tqwh ∀结论  该法血样处理简单 o干扰小 o灵敏度高 o精密度好 o可用于

该药物的快速测定 ∀
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