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[bookmark: _Hlk102510732]4252金属涂料涂层丙烯酸单体浸出量测定法
金属涂料涂层丙烯酸单体浸出量测定法系指将带有由丙烯酸作为单体聚合而成的丙烯酸树脂和甲基丙烯酸树脂涂层/涂料的药品包装系统用金属材料和容器经适当方法提取后，丙烯酸单体溶解在提取溶剂中，照高效液相色谱法（通则0512）测定，以保留时间定性，以峰面积定量。
[bookmark: _GoBack]本法适用于金属涂料涂层丙烯酸单体浸出量的测定。通过外标法定量丙烯酸单体的浸出量，本方法分为直接比较法和标准曲线法。
色谱条件与系统适用性要求 用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以甲醇-水（5:95）为流动相；检测波长为210 nm。精密量取丙烯酸标准贮备液适量，加供试品溶液稀释成每1ml中约含5μg的溶液，作为系统适用性溶液。
（1）用丙烯酸峰计算，色谱柱的理论塔板数一般不低于5000。
（2）色谱图中，丙烯酸峰与其相邻色谱峰的分离度应大于1.5。
（3）所用色谱条件应使供试品中的杂质和丙烯酸完全分开。
丙烯酸标准贮备液的制备精密称取丙烯酸对照品适量，用甲醇溶解稀释，制成每1ml含丙烯酸1000 μg的溶液，即得（0~5℃贮存）。
供试品溶液的制备
取试样，照药品包装用金属组件和容器通则（通则5400）要求制备供试品溶液。同法制备空白溶液。
第一法 直接比较法
测定法 精密量取丙烯酸标准贮备液适量，用50%乙醇稀释制成每1ml约含5 μg的溶液，作为对照品溶液，精密量取供试品溶液和对照品溶液各10µl，分别注入液相色谱仪，记录色谱图，按外标法中的直接比较法以峰面积计算，即得。
第二法 标准曲线法
标准曲线的制备精密量取对照品贮备液适量，用50%乙醇定量稀释制成每1L中分别约含0.2mg、0.5mg、1.0mg、2.0mg和5.0mg的溶液，作为对照品溶液（必要时可根据供试品实际情况调整线性范围）。精密量取上述对照品溶液各10 µl，分别注入液相色谱仪，测定峰面积，以峰面积为纵坐标，浓度为横坐标，绘制标准曲线。
测定法 精密量取空白溶液和供试品溶液各10 µl，分别注入液相色谱仪，记录色谱图，测定峰面积，从标准曲线上确定供试品溶液中丙烯酸的量，计算，即得。
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金属涂料涂层丙烯酸单体浸出量测定法起草说明
1、 制修订的目的意义
丙烯酸是丙烯酸树脂涂层涂料和甲基丙烯酸树脂涂层涂料中的单体,是高风险制剂药用金属组件与容器涂层涂料中重点关注的单体。丙烯酸对人体的皮肤、眼睛有强烈的刺激作用。为了有效加强对药用金属罐中涂料涂层的质量控制，保证药品质量，便于药品生产企业的使用。根据国家药典委员会构建药包材标准体系的要求，制订金属涂料涂层丙烯酸单体浸出量测定法。基于此，建立符合中国药典要求的、稳定可靠的丙烯酸测定法具有重要意义。形成“金属涂料涂层丙烯酸单体浸出量测定法”方法标准，科学有效指导药包材金属涂料涂层中丙烯酸单体浸出量的测定。
2、 制订的总体思路
遵循药典委对药包材标准体系的架构思路，参考相关标准文献资料，通过几种方法的对比，其中HPLC法的灵敏度、检测限、定量限、精密度等指标参数优于其他方法，故拟建立高效液相色谱法测定丙烯酸单体浸出量，并对方法进行验证，为实际检测提供可行可靠的方法依据。结合日常试验及标准验证时存在的问题，制定检测方法。
本标准为方法标准，不设立限度。
3、 需重点说明的问题
供试品溶液的制备：测定金属罐体内涂层析出单体时，采用灌入标称容量的溶剂，以合适提取条件进行提取。具体的提取方式可结合实际使用情况进行选择。
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