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摘要：试样用正己烷提取，并加入正二十烷作为内标，经聚乙二醇 20000毛细柱分离，FID

检测器检测，采用单点内标法定量试样中甲基丁香酚的含量。
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1 参考标准

2015年药典 《柴辛注射液》

2 试剂和材料

2.1 试剂

2.1.1甲基丁香酚溶液（正己烷），2492 ug/mL

2.1.2正二十烷溶液（正己烷），189.1ug/mL

2.1.3正己烷，分析纯

2.2 仪器设备

2.2.1福立 GC9720Plus-FID气相色谱仪

2.2.2 FL1092T自动进样器（选配）

2.2.3 RB-WAX/30m*0.32mm*0.5um

2.2.4微量注射器：量程 10 uL

2.2.5移液枪：量程 1mL

3 溶液配制

3.1 内标标准溶液配制（质量比：正二十烷：甲基丁香酚=9.455ug:12.46ug）

准确移取正二十烷溶液 100uL，甲基丁香酚 10uL，正己烷 1890uL，摇匀，待进样。

3.2 样品溶液配制

分别准确移取 DEREK 柴辛注射液、 Dobillin 柴辛注射液 2.5mL，加入正二十烷溶液

250uL，正己烷 4.75mL，摇匀 2min，静置 1小时，取上层溶液，待进样。
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4 测定

4.1 色谱条件

（1）进样口 280℃

（2）柱温：170℃保持 11min，以 35℃/min升至 210℃，保持 5min

（3）检测器 220℃

（4）恒流：2.5 ml/min

（5）分流比 1:1

（6）进样量 1ul

4.2 典型谱图

甲基丁香酚典型色谱图（质量比：正二十烷：甲基丁香酚=9.455ug:12.46ug）

4.3 重复性实验

甲基丁香酚重复性实验（质量比：正二十烷：甲基丁香酚=9.455ug:12.46ug）中
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4.4 校正系数

4.5 DEREK柴辛注射液谱图及 2针分析结果

4.6 Dobillin柴辛注射液谱图及 2针分析结果
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说明：

本方法理论塔板数以甲基丁香酚峰计算为 15075 大于标准要求的 15000。两样品中每

1mL细辛以甲基丁香酚计均大于药典要求的 40ug，均为合格品。
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