
柱 o本试验通过对色谱柱的筛选结果表明盐酸格拉司琼和血

浆中的干扰组分在氰基柱和 ≤t{
色谱柱均能较好分离 o但氰

基柱适用的 ³�范围较窄 o而 ≤t{
色谱柱分离效能高 !使用寿

命长 !适用的 ³�范围广 o且较为常用 o故本试验选择了普通

≤t{
色谱柱为分析柱 ∀以甲醇 2sqxh 三乙胺溶液为流动相能

很好的分离盐酸格拉司琼与内源性物质 o且峰形良好 o理论

塔板数高 ∀

文献 ≈x 采用了 u次乙酸乙酯提取血浆中的盐酸格拉司

琼 o操作繁琐费时 o且易乳化 o不易分层 o分析时杂质较多 ∀

本试验以甲苯为提取溶剂 o仅需提取 t次提取回收率即可达

{xh以上 o且没有明显的杂质干扰 o提高了测定的准确性 ∀

本提取方法特异性强 o重复性好 o回收率高 o测得值准确可

靠 o符合研究盐酸格拉司琼在人体内药动学的要求 ∀
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顶空气相色谱法测定拉米夫定中有机溶剂残留量
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摘要 }目的  建立顶空气相色谱法测定拉米夫定中有机溶剂残留量的方法 ∀方法  色谱柱为 � °2x毛细管柱 kxh ³«̈ ±¼̄

° ·̈«¼̄ ¶¬̄²¬¤± övs ° ≅ vus Λ°lo柱温采取程序升温 o检测器温度为 uss ε o载气为氮气 o流速 zq{ °�# °¬±
pt
o分流比 xΒt∀结

果  四种残留溶剂在 { °¬±内能很好地分离 ~日内精密度 � {qvh ~最低检测限为 sqw ∗ wqs Λª# °�
pt ∀供试样品中残留有机

溶剂含量符合药典规定 ∀结论  该方法可用于拉米夫定中有机溶剂残留量的测定 ∀

关键词 }拉米夫定 ~顶空气相色谱法 ~有机溶剂 ~残留量

中图分类号 }� |tzqtst~×±wysqz   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkuss{lsw2svux2sv

∆ετερµ ινατιον οφ Ρ εσιδυαλΣολϖεντσ ιν Λαµ ιϖυδινε βψ Ηεαδσπαχε Γ ασΧηροµ ατογραπηψ

���«̈ ±2½«̈ ±
tou

o• ��� �¤±2«∏¤t o≠�� ×²±ª2º ¬̈
t3

(t. ∆επαρτµ εντ οφΠηαρµ αχευτιχαλΑναλψσισανδ ∆ρυγ Μεταβολισµ , Χολλεγε

οφ Πηαρµ αχευτιχαλ Σχιενχεσ, Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ, Ηανγζηου vtssx{, Χηινα; u. Τηε Σεχονδ Αφφιλιατεδ Ηοσπιταλ, Χολλεγε οφ Μεδιχινε,

Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ, Ηανγζηου vtsssv, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² §̈ √¨̄²³¤° ·̈«²§©²µ§̈ ·̈¦·¬±ª·«̈ µ̈¶¬§∏¤̄ ¶²̄√ ±̈·¶¬± ¤̄°¬√∏§¬± q̈ ΜΕΤΗΟ∆ Σ ×«̈ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

º¤¶³̈ µ©²µ° §̈²± �°2x ¦¤³¬̄̄¤µ¼ ¦²̄∏°± kxh ³«̈ ±¼̄ ° ·̈«¼̄ ¶¬̄²¬¤± övs ° ≅ vus Λ°lo·«̈ ¦²̄∏°± º¤¶¶∏¥­̈¦·̈§·² ·̈°³̈ µ¤·∏µ̈
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pt
q×«̈ ¶¤°³̄¨ ° ·̈·«̈ µ̈ ∏́¬µ̈° ±̈·¶²©·«¬¶·̈¶·qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§ ¦¤± ¥̈ ∏¶̈§ ·²

§̈ ·̈µ°¬±¨·«̈ µ̈¶¬§∏¤̄ ¶²̄√ ±̈·¶¬± ¤̄°¬√∏§¬± q̈

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ¤̄°¬√∏§¬± ~̈ «̈ ¤§¶³¤¦̈ ª¤¶¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼~ ²µª¤±¬¦¶²̄√ ±̈·¶~ µ̈¶¬§∏¤̄ √²̄∏°¨

  拉米夫定为核苷类抗病毒药 o是 ��∂聚合酶的抑制剂 o

用于乙型肝炎病毒复制的慢性乙型肝炎 ∀国内学者对拉米

夫定的临床应用做了很多研究 o在分析方面建立了测定拉米

夫定含量的高效液相色谱法 !液相与串联质谱联用等方
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2q6  定量限

以 ≥r��ts测得各有机溶剂的定量限 o平行测定 v ∗ x

次 o计算其 � ≥⁄o结果如下 }乙醇 }|q| Λª# °�
pt
o其 � ≥⁄

|qth ~异丙醇 }wqs Λª# °�
pt
o其 � ≥⁄ zq|h ~乙酸乙酯 }uqs

Λª# °�
pt
o其 � ≥⁄ xquh ~甲苯 }sq{ Λª# °�

pt
o其 � ≥⁄ yqwh ∀

2q7  样品测定结果

准确称取样品约 sqw ªo置 ts °�量瓶中 o加水溶解并稀

释至刻度 o作为样品溶液 ∀准确量取 v °�样品溶液 v份 o置

顶空瓶中 o按 / uqt0项下色谱条件进样 ∀按照外标峰面积法

计算样品中的有机溶剂残留量 o只检测到异丙醇 o其含量为

sqs{zvh o� ≥⁄ {qth o其余三种有机溶剂均未检测到 ∀

3  讨论

四种有机溶剂中 o甲苯沸点较高 o其他三个较为接近 o为

在短时间内达到有效的分离 o采用程序升温法 ∀

国际人用药品注册技术协调大会 k�≤� l和药典都规定 o

甲苯为第二类残留溶剂 o限度为 sqs{|h o乙醇 !乙酸乙酯和

异丙醇属第三类残留溶剂 o限度均为 sqxh
≈v2w  ∀本实验测得

样品中残留有机溶剂的最低检出量分别为乙醇 sqstsxh o乙

酸乙酯 sqssuth o甲苯 sqsstth o异丙醇含量为 sqs{zvh o

均符合要求 ∀因此 o本实验建立的方法可以用来控制拉米夫

定中有机溶剂残留量 ∀
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心脑康胶囊的定性定量分析
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摘要 }目的  快速鉴别心脑康胶囊中的丹参 !赤芍 !地龙 !川芎 !葛根五味药材和测定制剂中芍药苷含量 ∀方法  采用薄层色

谱法对处方中的丹参 !赤芍 !地龙 !川芎 !葛根进行鉴别 ~用 � °�≤测定制剂中芍药苷的含量 ∀ � °�≤采用 ≤t{
柱 o以乙腈 2水 ktzΒ

{vl为流动相 o检测波长 }uvs ±°∀流速 }tqs °�# °¬±
pt ∀结果  薄层色谱法均鉴别出制剂和各自药材的特征斑点 o而空白对

照液无此斑点 ∀高效液相色谱方法的建立 o结果在 ttxqx ∗ xzzqx Λª# °�
pt内线性关系良好 kρ� sq||| |oν � xlo平均回收率

为 tssqtwh o� ≥⁄ � sqth kν � wl∀结论  该方法简便 !准确 !重复性好 !精密度高 o可用于心脑康胶囊定性定量分析 ∀

关键词 }心脑康胶囊 }薄层色谱法 ~高效液相色谱法 }鉴别 ~含量测定

中图分类号 }� u{yquw~� |tzqtst   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkuss{lsw2svuz2sw

Θυαλιτατιϖε ανδ Θυαντιτατιϖε Αναλψσισ οφ Ξινναοκανγ Χαπσυλε

• ∞�±¬±ª
t
o ���� ⁄¤²2©̈±ªu o���� �²±ª2¼¬±ªu (t. ∆επαρτεντ οφ Πηαρµ αχψ, τηε Φιρστ Χολλεγε οφ ΧλινιχαλΜεδιχαλ Σχιενχε,

Χηινα Τηρεε Γοργεσ Υνιϖερσιτψ, Ψιχηανγ Χεντρε Πεοπλεσ Ηοσπιταλ, Ψιχηανγ wwvssv, Χηινα; u. Λαβορατορψ φορ τηε Χοντρολ οφ ∆ρυγσ οφ

Ψιχηανγ , Ψιχηανγ wwvssv, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ∏́¬¦®̄¼ ¬§̈ ±·¬©¼ ·«̈ ¶¤̄√¬¤̈ °¬̄·¬²µµ«¬¤̈ o³¤̈ ²±¬¤̈ µ∏¥µ¤o³«̈ µ̈·¬°¤¤¶¬¤·¬¦¤oµ«¬½²°¤o³∏̈ µ¤µ¬¤̈ ²©·«̈

÷¬±±¤²®¤±ª¦¤³¶∏̄¨ ¤±§ §̈ ·̈µ°¬±¨ ·«̈ ¦²±·̈±·²© ·«̈ ³̈ ²±¬©̄²µ¬±qΜΕΤΗΟ∆ Σ  ×«̈ µ¤§¬¬ ¶¤̄√¬¤̈ °¬̄·¬²µµ«¬¤̈ o ³¤̈ ²±¬¤̈ µ∏¥µ¤o

³«̈ µ̈·¬°¤¤¶¬¤·¬¦¤oµ«¬½²°¤o³∏̈ µ¤µ¬¤̈ º µ̈̈ ¬§̈ ±·¬©¬̈§ º¬·« ·«¬± ¤̄¼̈ µ¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼ k ×�≤ lo·«̈ ¦²±·̈±·²© ·«̈ ³̈ ²±¬©̄²µ¬± º¤¶

§̈ ·̈µ°¬± §̈¥¼ �°�≤q≤t{ ¦²̄∏°± º¤¶∏¶̈§¬± �°�≤o·¤®¬±ª¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ 2• ¤·̈µktzΒ{vl ¤¶·«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈~ uvs ±° º¤¶·«̈ §̈ ·̈¦·¬²±

º¤√¨̄ ±̈ª·«¤±§·«̈ ©̄²º µ¤·̈ º¤¶tqs °�# °¬±
pt
q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×«̈ ¦«¤µ¤¦·̈µ¬¶·¬¦¶³̈ ¦® ²©³µ̈³¤µ¤·¬²± º¤¶¬§̈ ±·¬©¬̈§º¬·« ×�≤ ¤±§

º¤¶±²·²¥¶̈µ√ §̈¬± ·«̈ ·«¬± ¤̄¼̈ µ¦«µ²°¤·²ªµ¤° ²©·«̈ ¥̄¤±® ¦²±·µ²̄q � °�≤ ° ·̈«²§º¤¶ ¶̈·¤¥¬̄¬¶«̈ §¤±§·«̈ µ̈¶∏̄·¶¶«²º §̈·«̈ µ̈ º¤¶

¤ª²²§ ¬̄± ¤̈µµ̈ ¤̄·¬²±¶«¬³¬± µ¤±ª̈ ttxqx p xzzqx Λª# °�
pt
kρ� sq||| |oν � xlq×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ µ¤·̈ º¤¶tssqtwh o� ≥⁄ º¤¶

#zuv#中国现代应用药学杂志 uss{年 {月第 ux卷第 w期                ≤«¬± �� �°ouss{ �∏ª∏¶·o∂ ²̄qux �²qw




