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5, 2, 4 校正因子的测定
取标准溶液1~3µL, 注入气相色谱仪，按式(1)计算校正因子：

f=生
A2 •m,

,, 

式中： f-3-氯4-氪苯胺的质量校正因子；
A, —内标物质的峰面积，
m, 一一内标物质的质量，g;
A,-—标准样品的峰面积：
m, —一标准样品的质撞，g。

5-2-5 测定法
取样品溶液1�3 ,,.L, 注入气相色谱仪，测定，计算，即得。

s. 2-6 分析结果的表述
3-氯-4-氪苯胺的质量百分含量 X(%) 用式(2)计算：

X= f•A, •m4

A,•m, 
X 100 

•••••• •••••••••••••••••••• 
一 (1)

...... ……………···(2)

式中： f-3氯4-氪苯胺的质量校正因子；
A,-一样品的峰面积；
m, —一样品的质量，g;
A, 一内标物质的峰上面积；
m, 一 —内标物质的质量，g。

5. 2. 7 允许差
本方法两次平行测定的允许相对偏差在1-5%以内。

5. 3 熔点的测定
按《中华人民共和国药典》一九九0年版二部附录15页熔点测定法测定。

5-4 澄清度的测定
5。 4-1 溶液

稀盐酸（见5. 1. 1. 2)。

5。 4-2 测定方法
称取本品 o. 5 g(准确至 o. 01 g), 置标准比浊管中，加稀盐酸20 mL, 水浴中6D °C加热10 min, 溶

解，放冷至室温，按《中华人民共和国药典》一九九0年版二部附录58页澄清度检查法试验，溶液应澄
清，如显浑浊，与2号浊度标准液比较，不得更深。
5-5 溶液的颜色
5. 5-1 试剂

95%乙醇(GB679)。

5. 5. 2 测定方法
取本品1 g(准确至o. 01 g), 加95%乙醇10 mL温热振摇使溶解，溶液应无色，如显色则立即与橙

黄色3号标准比色液（见《中华人民共和国药典》一九九0年版二部附录57页第一法）比较，不得更深。
5-6 水分的测定

取样品适量，按《中华人民共和国药典》一九九0年版二部附录35 页水分测定法第一法（卡氏法）测

、

定。
5. 7 杂质总量的测定
5. 7-1 试剂

95%乙醇(GB679)。
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5. 7-2 仪器

气相色谱仪 。

5. 7. 3 系统适应性试验

同 5. 2. 3 。

5. 7. 4 测定方法

取本品适量，加 95¾ 乙醇制成 1 mL 含 40 mg 的溶液，取此溶液 1- 0 fLL 注入气相色谱仪，按面积归
一化法计算杂质总量。

5. 7. 5 分析结果的表述

杂质总量的质量百分数 X,(%) 用式(3)计算：
A, X1 = - X 100 •••.••..•••••••••••••••• …···(3) 
A, 
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式中：_A, 一�色谱图中杂质峰的总面积；

A,-—色谱图中所有峰的总面积。

6 检验规则

6-1 本产品应由生产厂的质量检验部门进行检验，生产厂应保证所有出厂的产品符合标准的要求，每
件产品都应附有产品合格证。
6-2 使用单位可按照本标准对所收到的产品进行质扯检验。
6-3 取样量按包装总件数10%随机取样，少于10件取3件 。 取样需备有清洁、干燥 、 具有密闭性和避
光性的样品瓶，瓶上贴有标签，注明产品名称、批号和取样日期、取样人签名及必要的说明 。

取样时应用清洁适用的取样器，伸入每件包装的上、中、下三处，取足够董的样品研细等量混匀后，

装入样品瓶中 。每批产品取样二份，每份样品应为全检所需样品的三倍最，一份送化验室检验，另 一份应
密封保存，以备仲裁分析用。
6-4 如果在检验中有一项指标不符合标准，应加倍取样件数，重新取样品进行核验，产品重新检验的结
果如有一项指标不符合标准，则整批产品为不合格品。

6- 5 如供需双方对产品质董发生异议，可由双方协商选定仲裁单位，按本标准进行仲裁。

7 标志、包装 、 运输和贮存

7- 1 包装上应有牢困的标志，内容应包括：产品名称（标明“药用中间体 ”字样）、批号、产品批文号、生产
日期、净重、商标、生产厂名和贮存条件 。

7-2 包装大小可根据用户的要求而定；包装材料必须保证产品密封、 避光、防止运输中的破损 。

7- 3 运输时必须避免日晒、雨淋、受热、碰撞。
7-4 本品应在凉暗处密封保存 。

7- 5 按规定包装，原包装保质期为三年。

， 

附加说明：

本标准由国家医药管理局提出 。

本标准由国家医药管理局天津药物研究院归口 。

本标准由天津市丽埠化工厂负责起草 。

本标准起草人曹普忱、杜丽珍。
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