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表 1  ()薄荷酮回收率试验结果(n=9) 

Tab 1  Results of recovery test of ()menthone(n=9) 

已知量 

/mg 

加入量 

/mg 

测得量 

/mg 

回收率 

/% 

平均回 

收率/%

RSD 
/% 

1.599 6 2.041 6 3.576 9 96.85   

1.594 1 2.041 6 3.596 0 98.05   

1.622 9 2.041 6 3.596 5 96.67   

1.548 6 2.041 6 3.545 0 97.79   

1.639 5 2.041 6 3.659 2 98.92 98.02 0.86 

1.600 0 2.041 6 3.597 9 97.86   

1.583 6 2.041 6 3.597 9 98.67   

1.643 1 2.041 6 3.666 5 99.11   

1.578 4 2.041 6 3.584 2 98.24   

 
表 2  薄荷脑回收率试验结果(n=9) 

Tab 2  Results of recovery test of menthol(n=9) 

已知量 

/mg 

加入量 

/mg 

测得量 

/mg 

回收率 

/% 

平均回 

收率/% 
RSD/%

3.727 1 3.745 6 7.531 8 101.58   

3.714 2 3.745 6 7.523 4 101.70   

3.781 2 3.745 6 7.536 0 100.24   

3.608 1 3.745 6 7.417 4 101.70   

3.820 0 3.745 6 7.620 3 101.46 100.91 1.16 

3.728 0 3.745 6 7.444 7 99.23   

3.689 6 3.745 6 7.458 1 100.61   

3.828 4 3.745 6 7.542 9 99.17   

3.677 7 3.745 6 7.516 5 102.49   

 

2.9  样品含量测定 

分别取 10 批样品，按“2.2.2”项下方法制成

供试品溶液，按上述色谱条件测定()薄荷酮和薄荷

脑的含量，结果见表 3。 

表 3  样品测定结果(n=4) 

Tab 3  Determination results of samples (n=4) 

批号 
()薄荷酮

/mg·g1 
RSD/% 

薄荷脑 

/ mg·g1 

RSD 
/% 

06008 0.464 0.19 1.559 0.47 

06009 0.436 0.15 1.451 0.15 

06010 0.771 0.03 1.869 0.17 

06011 0.619 0.06 1.778 1.57 

06012 0.705 0.08 1.842 0.48 

06013 0.422 0.33 1.333 1.03 

06014 0.362 0.02 1.296 0.16 

07003 0.595 0.19 1.917 0.49 

07005 0.866 0.51 1.863 0.63 

08007 0.789 0.16 1.837 0.30 

 

3  讨论 

本试验采用气相色谱法同时测定制剂中()薄

荷酮、薄荷脑含量，不需加环己酮做内标，操作方

法简便，精密度好，结果准确。 

从 10 批样品含量测定结果分析，每批样品中()

薄荷酮、薄荷脑含量有一定差异，增加 2 者的含量

测定，能更有效地控制样品的内在质量。 
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GC 测定盐酸伊达比星原料药中的残留溶剂 
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摘要：目的  建立盐酸伊达比星原料药中残留溶剂的检查方法。方法  采用毛细管色谱柱顶空进样气相色谱程序升温法测

定。色谱柱为 DB-624 石英毛细管柱(30.0 m×0.530 mm，3.00 m)；进样口温度：200 ℃；氢火焰离子化检测器(FID)温度：

250 ℃；柱温：程序升温，初始温度 50 ℃，保持 6 min，再以 10 ·min℃ 1的升温速率升至 165 ℃，维持 2.5 min；载气：

氮气；流速：4.0 mL·min1。顶空进样，平衡温度：105 ℃，平衡时间：20 min，进样体积：1.0 mL。以二甲基甲酰胺(DMF)

为溶解介质。结果  各被测溶剂均能良好分离，各溶剂峰面积与浓度均呈良好的线性关系，方法的精密度良好，各溶剂的

回收率较为理想。结论  该法适用于盐酸伊达比星原料药的残留溶剂测定。 
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GC Detection of Residual Solvents in Idarubicin Hydrochloride 
 
WANG Chunqin, ZHANG Manjun, YU Meng (Zhejiang Medicine Co.Ltd., Xinchang Pharmaceutical Factory, Xinchang 

312500, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a method for detection of the residual solvents in idarubicin hydrochloride substance. 
METHODS  The residual solvents in this substance were determined by GC equipped with FID detector and linked with DB-624 

capillary column (30.0 m×0.530 mm, 3.00 m ). The carries gas was nitrogen. The inlet temperature was 200 ℃ and the FID 

detector temperature was 250 ℃. The column temperature rose by program: the initial temperature was 50℃, maintained for 6 min, 

raise to 165 ℃ with a rate of 10 ℃·min1, maintained for 2.5 min. The flow rate of carries gas N2 was 4.0 mL·min1. The heated 

temperature of the headspace oven was 105 ℃, the heated time lasted 20 min, and the injection volume was 1.0 mL. The dissolved 

medium used to prepare all of the test solutions was DMF. RESULTS  Each solvent could be completely separated in 
chromatogram obtained from systemic suitability test, and the calibration curves of each solvent had good linear relationship within 
a certain range . CONCLUSION  The method is accurate and reliable. It can be applied in detection of residual solvents in 
buflomedil hydrochloride substance. 

KEY WORDS：idarubicin hydrochloride; residual solvents; GC; headspace 

 

盐酸伊达比星(idarubicin hydrochloride)，又名

盐酸依达比星、去甲氧基柔红盐酸盐霉素，化学名

为 4-demethoxy-daunorubicin hydrochloride。 

伊达比星为蒽环类抗肿瘤抗生素，有抗有丝分

裂和细胞毒作用，用于急性白血病及淋巴瘤；蒽环

结构 4 位的改变使该化合物具有亲脂性，提高了细

胞对药物的摄入，其亲脂性比柔红霉素强，细胞毒

活性为柔红霉素的 10 倍。大量的研究证明[1]，其体

内外抗肿瘤活性比阿霉素强，而心脏毒性则比柔红

霉素和阿霉素小。 

盐酸伊达比星合成工艺中使用到甲醇、乙醇、

丙酮、二氯甲烷、二氧六环以及甲苯等有机溶剂，

其中甲醇、二氯甲烷、二氧六环以及甲苯为二类有

毒溶剂[2]，在药品中均属需严格控制的溶剂，乙醇

为重结晶溶剂。本试验采用顶空进样气相色谱程序

升温法对上述使用到的溶剂进行测定，该法快速高

效，精密准确，灵敏度高。 

1  仪器与试药 

1.1  仪器 

Agilent 6890N 气相色谱仪(美国安捷伦公司)，

Agilent 7694 顶空进样器和 FID 检测器。 

1.2  试药 

甲醇、乙醇、丙酮、二氯甲烷、二氧六环以及

甲苯均为分析纯；二甲基甲酰胺(DMF)为色谱纯。

盐酸伊达比星原料药由浙江医药股份有限公司来

益生物有限公司生产(批号：20080701，20080702，

20080703) 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

色谱柱：DB-624 弹性石英毛细管柱(30.0 m×

0.530 mm，3.00 m)；检测器：氢火焰离子化检测

器(FID)，检测器温度：250 ℃；进样口温度：200 ℃；

柱温：程序升温，初始温度 50 ℃，保持 6 min，再

以 10 ·min℃ 1 升温至 165 ℃，维持 2.5 min；载气：

氮气；流速：4.0 mL· min1；分流比：5∶1。 

顶空进样参数的设置：顶空平衡温度为

105 ℃，顶空平衡时间为 20 min；进样体积为

1.0 mL。 

2.2  标准溶剂溶液 

分别精密称取甲醇、乙醇、丙酮、二氯甲烷、

二氧六环及甲苯 6 种溶剂，用 DMF 定量稀释制成

每 1 mL 中分别约含甲醇 120 g、乙醇 200 g、丙

酮 200 g、二氯甲烷 24 g、二氧六环 15 g 及甲

苯 36 g 的混合标准溶剂溶液，取 3.0 mL 至顶空进

样瓶中，顶空进样 1.0 mL，色谱图见图 1。同时用

保留时间定位法分别确定各待测溶剂在色谱图中

的位置。对照品溶液的精密度试验结果分别为

4.5%，6.2%，3.4%，4.5%，6.9%及 6.6%(n=7)。 

2.3  线性关系 

分别精密称取甲醇、乙醇、丙酮、二氯甲烷、

二氧六环及甲苯 6 种溶剂，用 DMF 分步定量稀释

制成相关的系列浓度，按“2.1”项下的色谱条件分

别顶空进样测定，以各被测物峰面积为纵坐标，以

被测物浓度(g·mL-1)为横坐标，绘制标准曲线。结

果见表 1。 

2.4  检测限与定量现 

取“2.2”项下混合标准溶剂溶液适量，用 DMF

分别稀释制成系列浓度的溶液，照前述确定的色谱 
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图 1  系统适用性试验各待测溶剂分离色谱图 
注：1甲醇；2乙醇；3丙酮；4二氯甲烷；5二氧六环；6甲苯 

Fig 1  Chromatogram of system suitability test 
Note: 1methanol; 2ethanol; 3acetone; 4dichloromethane; 5dioxane; 

6toluene 

表 1  6 种溶剂的线性关系 

Tab 1  The linear relationship of the 6 solvents 

溶剂 线性范围/g·mL1 回归方程 r 

甲醇 31.6～253.1 Y=1.010 X + 0.110 0.999 7 

乙醇 47.3～378.7 Y=1.185 X + 0.959 0.999 3 

丙酮 47.5～379.6 Y=2.271 X + 0.418 0.999 8 

二氯甲烷 5.8～46.6 Y=0.582 X + 0.235 0.999 9 

二氧六环 3.9～31.4 Y=0.647 X + 0.090 0.999 5 

甲苯 8.8～70.7 Y=1.954 X + 0.480 0.999 9 

条件分别顶空进样测定，以 S/N 约为 3 计算检测限

(LOD)，结果甲醇、乙醇、丙酮、二氯甲烷、二氧

六环及甲苯的 LOD 分别为 1.3，1.9，0.95，2.3，1.6，

1.4 g·mL1；以 S/N≥10 计算定量限，结果 LOQ

分别为 3.8，5.7，3.8，5.8，3.9，4.2 g·mL1。 

2.5  加样回收率 

分别精密称取 6 种被测溶剂各适量，用 DMF

分别定量稀释制成每 1 mL 中含甲醇 63.28，101.25，

139.21 g，含乙醇 94.68，151.49，208.30 g，含

丙酮 94.92，151.87，208.82 g，含二氯甲烷 11.67，

18.67，5.67 g，含二氧六环 7.86，12.57，17.29 g

和甲苯 17.69，28.30，38.91 g 的各 3 种浓度的混

合标准溶剂溶液；另分别精密称取已测得实际残留

溶剂量的盐酸伊达比星(批号：20080701)样品约

0.12 g 置顶空瓶中，分别精密加入上述标准溶液 3 

mL 使溶解，顶空进样，记录色谱图。结果测得各

溶剂的平均回收率分别为：甲醇 98.3%，乙醇

96.5%，丙酮 98.7%，二氯甲烷 95.8%，二氧六环

93.1%，甲苯 105.4%，RSD 分别为 3.3%，3.1%，

2.0%，8.3%，7.8%，5.0%。 

2.6  样品测定 

取盐酸伊达比星样品约 0.12 g，精密称定，置

顶空瓶中，精密加 DMF 3 mL，作为供试品溶液，

按“2.1”项下色谱条件进行测定；另取“2.2”项

下的标准溶剂溶液，同法测定。结果见表 2，样品

图见图 2。 

表 2  盐酸伊达比星样品残留溶剂检测结果(n=2) 

Tab 2  Results of determination for residual solvents in 
idarubicin hydrochloride substances (n=2) 

批号 甲醇/% 乙醇/% 丙酮/% 
二氯甲

烷/% 

二氧 

六环 
甲苯 

20080701 0.004 0.148 0.152 0.004   

20080702 0.003 0.063 0.104 0.005   

20080703 0.003 0.135 0.088 0.005   

 
图 2  盐酸伊达比星残留溶剂检测样品溶液的色谱图 

Fig 2  Chromatogram of samples solution for detecting 
residual solvents in idarubicin hydrochloride substance 

3  讨论 

3.1  测定方法的选择  

6 种被测溶剂均为中低沸点的有机挥发性溶剂，

故选择顶空进样法，同时也可消除样品基质的潜在

干扰，并有效地保护色谱柱。 

3.2  溶解介质的选择 

盐酸伊达比星在水中微溶，在 DMF 中溶解，

待测定的 6 种溶剂有的能与水互溶(如甲醇、乙醇、

丙酮等)，而有的在水中几乎不溶(如二氯甲烷、二

氧六环、甲苯等)，为了使待测溶剂与样品均有好的

溶解度，选择二甲基甲酰胺为溶剂，因其沸点较高，

在本试验条件下 后出峰，故对测定无干扰。 

3.3  色谱柱的选择 

6 种被测溶剂极性差异较大，因此要在同一色
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谱条件下，用同一色谱柱一次将所有被测溶剂理想

分离有一定困难。先后试用了非极性和弱极性的

HP-1、HP-5，中等极性的 DB-624，强极性的

HP-INNOWAX 等毛细管色谱柱，结果在 HP-1 等

非极性或弱极性柱色谱系统下，6 种被测溶剂不能

全部很好分离，而选用 DB-624 色谱柱，6 种被测

溶剂均能较好地分离。 

3.4  样品测定浓度的确定 

盐酸伊达比星在 DMF 中为“溶解”[即在(25 ±

2)℃时 1 g 样品在 10～30 mL 溶剂中 30 min 内全 

部溶解]，故选定样品浓度约为 35 mg·mL1，由“2.4”

检测限试验可见，该浓度可满足测定要求。 
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注射用头孢哌酮钠输液残留液中各组分的分析与确定 
 

刘丽娅，陈卫平，陈琴鸣(丽水市食品药品检验所，浙江 丽水 323000) 

 
摘要：目的  探索输液残留液的分析方法，为医患纠纷处置提供依据。方法  采用药品标准中各成分的检测方法，通过与

对照品溶液、参比溶液、空白溶液比较，确定残留液中是否含有头孢哌酮钠、地塞米松磷酸钠、氯化钾。结果  输液残留

液中含有注射用头孢哌酮钠和醋酸地塞米松磷酸钠，不含有氯化钾。结论  本法适用于输液残留液分析，为处置同类样品

提供了分析思路。 

关键词：输液残留液；头孢哌酮钠；地塞米松磷酸钠；组分；分析 
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Determination of the Various Composition in Cefoperazone Sodium Transfusion Residues 

 

LIU Liya, CHEN Weiping, CHEN Qinming(Lishui Institute For Food and Drug Control, Lishui 323000, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To explore the analytical methods of transfusion residues for providing the basis of the disposal of 

doctor-patient disputes. METHODS  The standard detection methods were adopted for the composition analysis. Through 

comparing with reference substance solution, reference solution, and blank solution, it is determined whether the residual liquid 

contained cefoperazone sodium, dexamethasone sodium phosphate, and potassium chloride. RESULTS  The transfusion residues 

contained the cefoperazone sodium, dexamethasone sodium phosphate, but potassium chloride was not found in it. CONCLUSION  

This method can be used in analysis of other transfusion residues, and provides reference for dealing with the similar samples. 

KEY WORDS: transfusion residue; cefoperazone sodium; dexamethasone sodium phosphate; composition; analyse 

 

在日常检验工作中，因输液问题而产生医患纠

纷时，需要检验在输液残留液中是否含有某种成

分。由于输液残留液存在量少，且为混合溶液，无

现行相应的法定检验标准，目前药检部门对此类非

正常样品惯例不检验。如何对该类样品进行处理、

接收和检验等已成为了药检部门特别是基层药检

部门经常会遇到的问题。 

笔者在检验工作中曾遇到过一起因输液引起

的医疗纠纷，需要对输液残留液中的成分进行确

定，处方中有葡萄糖氯化钠注射液和注射用头孢哌

酮钠，需确定是否加入了氯化钾注射液、地塞米松

磷酸钠注射液。本试验从该残留输液的分析入手，

对输液残留液样品的处理进行分析讨论，为有关部

门在遇到同类问题时提供参考。 

作者简介：刘丽娅，女，主管药师    Tel: (0578)2155869    E-mail: liuliyababy@126.com 


