
表 1  样品测定结果k相当于福辛普利钠标示量的 h l

批吨 福辛普利钠k h l 福辛普利拉k h l

x≤2|tt     tss q{ t qs

x≤2|tu |y qs s q|

x≤2|tv tsv qv t qs

按处方配比加入辅料 o混匀 o照样品测定项下之方法 o

分别测得福辛普利钠和福辛普利拉的量 o计算得回收

率分别为k ν � xl }福辛普利钠 tss qv h oΡΣ∆ � s qvz h ~

福辛普利拉 tst qs{ h oΡΣ∆ � s qyz h ∀

2 q6  精密度试验

取同一批样品 o照样品测定项下之方法 o测定其含

量 o得福辛普利钠日内 ΡΣ∆ � s quv h k ν � x) ,日间 ΡΣ∆

� s qvv h k ν � vl ∀

3  讨  论

3 q1  流动相选择 s q{ h 三乙胺溶液k用磷酸调节 ³�

v qsl2乙腈kvxΒyxl o经对样品稳定性考察 o在放置 u«内

样品较稳定 ∀

3 q2  溶剂选择 s qu°²̄ r�尿素2乙腈k{sΒusl的目的一

是为了福辛普利钠的稳定 o二是为了防止福辛普利钠

形成聚合体而影响测定 ∀

3 q3 在分解产物福辛普利拉测定时 o应现配现测 o否则

福辛普利钠将不断分解出福辛普利拉 o使测定值不准 ∀
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Γ Χ法测定碘海醇中 32氯21 ,22丙二醇残留量

陈  珏k杭州 vtsssw 浙江省药品检验所l

摘要  目的 }用气相色谱法测定碘海醇中的 v2氯2t ou2丙二醇 ∀方法 }以 ts h °∞�2us� 为固定相 o柱长 t qt° ≅ v q

u°°l oƒt⁄为检测器 ∀结果 }v2氯2t ou2丙二醇测定线性范围为 ux ∗ t|s°ªr�oρ� s q|||t o平均回收率为 || qu h ∀结

论 }本法可用于测定碘海醇中的 v2氯2t ou2丙二醇残留量 o结果满意 ∀

关键词  气相色谱 ~碘海醇 ~v2氯2t ou2丙二醇

∆ετερµινατιον οφ 32χηλορο21 ,22προπανεδιολιν λοηεξολ βψ Γ Χ

≤«̈ ± �∏̈ k≤«̈ ± �l( Ζηεϕινγ Ινστιτυτε Φορ ∆ρυγ Χοντρολ , Ηανγζηου vtssswl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤ ° ·̈«²§·² §̈·̈µ°¬±̈ ·«̈ µ̈¶¬§∏̈ ²© v2¦«̄²µ²2t ou2³µ²³¤±̈ §¬²̄ ¬± ¬²«̈ ¬²̄ ¥¼

�≤ qΜΕΤΗΟ∆ :ts h °∞�2us� º¤¶∏¶̈§¤¶·«̈ ¶·¤·¬²±¤µ¼ ³«¤¶̈ o·«̈ ¦²̄∏°± ¯̈ ±ª·« º¤¶t qt° ≅ v qu°° ¤±§·«̈ §̈·̈¦·²µ

º¤¶ƒt⁄qΡ ΕΣΥΛΤΣ :×«̈ ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨¬¶ ¬̄±̈ ¤µ²√ µ̈·«̈ µ¤±ª̈ ²©ux ∗ t|s°ªr�oρ� s q|||t q×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶

|| qu h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×«¬¶° ·̈«²§¬¶¶∏¬·¤¥̄¨·² §̈·̈µ°¬±̈ ·«̈ µ̈¶¬§∏̈ ¶²̄√ ±̈·¬±¬²«̈ ¬²̄ q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  �≤ o¬²«̈ ¬²̄ ov2¦«̄²µ²2t ou2³µ²³¤±̈ §¬²̄

  碘海醇k�²«̈ ¬²̄ l是一种非离子型 ¬2≤× 造影剂 o临

床上用其注射液大剂量静脉注射 ∀其合成过程中用到

v2氯2t ou2丙二醇≈t  o因其具毒性 o故需严格控制在合成

工艺中使用的 v2氯2t ou2丙二醇残留量 o确保用药安全

性 ∀本文以 ts h °∞�2us� 柱测定其残留量 o回收率 !

重现性等试验表明方法可行 ∀

1  仪器与试药

岛津 tw�气相色谱仪 ~≤2� y� 色谱数据处理机 ~碘

海醇k批号 � !� !≤ !⁄ !|ytttt o|yttut o浙江某厂l ~v2氯2

t ou2丙二醇k分析纯l ~正己烷k分析纯l ∀

2  色谱条件

t qt° ≅ v qu°° 玻璃柱 ots h °∞�2us� 涂布于

≤«µ²°²¶²µ¥ • {s目 o柱温 tys ε o进样口温度 tvx ε o检

测器温度 uss ε ~载气 }�u o流速 ys°̄ r°¬± oƒ�⁄检测器 ∀

3  溶液配制

3 q1  对照品贮备液的配制

精密称取 v2氯2t ou2丙二醇适量 o用正己烷溶解并

制成 yvs°ªr�的溶液 ∀

3 q2  供试品溶液的配制

称取碘海醇 t qsªo精密加入正己烷 t qx°̄ o超声
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ts°¬± o取上清液进样 ∀

4  测定结果

4 q1  标准曲线的测定

精密量取 v qt的对照品贮备液 s qw os q{ ot qu ot qy o

u qs和 v qs°̄ o分别用正己烷稀释至 ts qs°̄ ∀取上述溶

液分别进样 vΛ̄ o以 v2氯2t ou2丙二醇浓度 ¦k°ªr�l对峰

面积 � 线性回归 o得回归方程 }Α� tsv .uuχ p vsy .|z , ρ

� s .|||t ∀可见 o在 ux ∗ t|s°ªr�范围内 o线性良好 ∀

4 q2  供试品测定

取供试品溶液 vΛ̄ o注入色谱图 o精密量取对照品

贮备液适量 o用正己烷稀释制成每 t°̄ 中含 v2氯2t ou2

丙二醇 zxΛª的溶液 ∀作为对照品溶液 o同法测定 o以外

标法按峰面积计算 o结果见表 t ∀色谱图见图 t ou ∀

表 1  供试品中 v2氯2t ou2丙二醇测定结果k ν � vl

批   号 含量k h l 相对偏差k h l

� s qssv u qs

� s qssw u qu

≤ 未检出 p

⁄ s qssv t q{

|ytttt s qssx u qx

|yttut 未检出 p

图 1  v2氯2t ou2丙二醇对照品色谱图

t p正己烷k溶剂l ~u p v2氯2t ou2丙二醇k图 u同l

图 2  供试品色谱图

4 q3  精密度测定

取上述供试品溶液 o重复进样 x次 o峰面积的 ΡΣ∆

为 u qv h ∀

4 q4  回收率试验

将已知 v2氯2t ou2丙二醇含量的供试品按 v qu制成

供试品液 o取适量 o精密加入等量的对照品液 kzx

Λªr°̄ l o测定平均回收率 oν � x ∀每份进样 v 次 o结果

平均回收率为 || qu h oΡΣ∆ 为 u qs h ∀

4 q5  检测限度

取对照品溶液 o以稀释法测得最低检出量为 tsΛªr

°̄ k≥r�� vl ∀

5  讨  论

5 q1  固定液的选择 }�≥° ½ ½ ¶版≈u 用高分子多孔微球

作固定相k≥y柱l o柱温为 uss ε o进样口温度为 tss ε ∀

但现有的常规 �≤ 仪不能控制这样的温度 o试验表明 o

当柱温达 uss ε 时 o进样口温度必然上升至 txs ε 以上 o

无法控制在 tss ε o而 v2氯2t ou2丙二醇沸点为 utv ε o

在 twu ε 左右部分分解≈t  o曾选用 wst柱试验 o设定柱

温 uss ε o进样口温度 tys ε 时 ov2氯2t ou2丙二醇保留时

间为 tx°¬± o但最低检出浓度比用 ts h °∞�2us� 柱kt q

t° ≅ v qu°°l高 ts 倍 o达不到有机溶剂残留量控制的

目的 ∀

5 q2  柱长的选择 }用 ts h °∞�2us� 柱 ku qt° ≅ v qu

°°l时 o·� 为 tt qx°¬± o由于 v2氯2t ou2丙二醇为易分解

的样品 o应尽量减少在柱中的时间≈v  o故考虑缩短柱

长 o改用 t qt° ≅ v qu°° 柱 o·� 为 y qt°¬± o试验表明 o改

用短柱后 o检出灵敏度大大提高 ∀

5 q3  溶剂的选择 }�≥° ½ ½ ¶版选用乙醚作溶剂 o由于

国内无色谱纯乙醚供应 o用分析纯乙醚作溶剂时 o在

vs°¬±内不断出峰 o干扰了 v2氯2t ou2丙二醇的检出 o经

对多种不同溶剂筛选 o选定正己烷为溶剂 o对测定无干

扰 ∀

5 q4  根据测定结果 oy批碘海醇含 v2氯2t ou2丙二醇残

留量均未超过 s qssx h o符合 �≥° ½ ½ ¶版不得过 s q

st h的规定 ∀
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ΗΠΛΧ法测定壮颈康复合剂中黄芪甲苷的含量

尹  华k杭州 vtsss| 浙江中医学院中药系l

  壮颈康复合剂系由炙黄芪 !当归 !川芎 !丹参等多

味中药材组成的复方制剂 o具有补气养血 !祛风通络之

功效 o临床上广泛用于治疗颈椎病 !骨刺增生 !头晕乏

力等症 o疗效显著 ∀黄芪为本方君药 o其主要有效成分

为黄芪甲苷k又称黄芪皂苷 · o�¶·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ ·l ∀本文

考察了多种测定条件 o采用高效液相色谱法测定壮颈
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