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摘要 目的  采用气相色谱法测定药物中二甘醇的含量 ∀方法  采用键合 氰丙基 2 二甲基聚硅氧烷毛细管柱 ⁄ 2

程序升温 初始 ε 以 ε # 升至 ε 保持 ∀气化室温度 ε ƒ ⁄检测器温度 ε 载气 氮

气 ∀结果  二甘醇线性范围为 ∗ # ρ 平均回收率为 ≥⁄ ν ∀结论  本法

准确 !简便 适用于测定药物中二甘醇的含量 ∀
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  二甘醇 又名二乙二醇 ⁄∞ 一种常

用的工业溶剂和助剂 也是甘油的主要有毒降解产物之一

其对人体的致死量是 ∗ # 而甘油又是

常用的药用原辅料 多用于口服液体及外用液体制剂 近来

国内外均发生了用二甘醇假冒丙二醇和甘油掺假等重大事

件 因此有必要研究探索准确测定 ⁄∞ 的方法 ∀笔者选择

毛细管气相色谱法 建立一种快速方便地测定药物中的 ⁄∞

含量的方法 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

≥ ∏ ≤ ≤型气相色谱仪 岛津公司 ∞

型电子分析天平 梅特勒 2托利多公司 ∀

1 2  试药

二甘醇 !甘油 ! 2丙二醇与 2丙二醇均为分析纯 ∀

果糖注射液 山东某厂 批号 甘油氯化钠注射液

山东某厂 批号 ⁄ 开塞露 浙江某厂 批号

亮菌甲素注射液 云南某厂 批号 和齐二

药 批号 以上试样均为市售 ∀甘油氯化钠注射液

模拟样品 约含 # 二甘醇 批号 自制 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 键合 氰丙基 2 二甲基聚硅氧烷毛细管柱

≅ ≅ Λ ⁄ 2 载气为氮气 流速为

# 分流进样 分流比为 Β 程序升温 初始 ε

以 ε # 升至 ε 保持 气化室温度为

ε ƒ ⁄检测器温度为 ε ∀进样量为 Λ ∀

2 2  溶液配制

2 2 1  内标溶液的制备  精密称取 2丙二醇 置

量瓶中 加水稀释至刻度 摇匀 ∀

2 2 2  对照品贮备液的制备  精密称取二甘醇约

置 量瓶中 加水稀释至刻度 摇匀 ∀

2 2 3  对照品溶液的制备  精密量取对照品贮备液

置 量瓶中 再精密加入内标溶液 加水稀释

至刻度 摇匀 ∀

2 2 4 供试品溶液的制备  精密量取供试品 置

量瓶中 再精密加入内标溶液 加水稀释至刻度 摇匀 ∀

2 3  专属性试验

分别取 2丙二醇 ! 2丙二醇 !二甘醇和甘油对照品

适量 分别配制成约 # 的溶液 精密量取 Λ

进样 记录色谱图 确定保留时间 为 2丙二醇峰

为 2丙二醇峰 为二甘醇峰 为甘

油峰 理论板数按二甘醇峰计算不低于 2丙二醇 !

2丙二醇 !二甘醇与甘油峰之间的分离度不小于 ∀

2 4  线性试验

分别精密量取对照品贮备液

置 量瓶中 各精密加入内标溶液 加水稀释至

刻度 摇匀 精密量取上述溶液 按 / 0色谱条件测定 记录

色谱峰 以对照品浓度 # 为横坐标 (Ξ) ,以对照品
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峰面积与内标峰面积之比为纵坐标 (Ψ) ,进行线性回归 ,得线

性方程 Ψ . Ξ . , ρ ∀结果表明样品

在 # ∗ # 范围内线性关系良好 ∀

2 5  精密度试验

取对照品溶液 重复进样 次 二甘醇峰面积的 ≥⁄为

同时测定对照品溶液日内的 ≥⁄为 ν ∀

表明对照品溶液的稳定性良好 ∀

2 6  重复性试验

分别精密量取同一批甘油氯化钠注射液模拟样品 批

号 各 份 同 / 0方法测定 结果平均值为

# ≥⁄为 ν ∀

2 7  回收率试验

精密称取对照品贮备液 各三份 置

量瓶中 分别加已测定含量的甘油氯化钠注射液模拟样品

加水稀释至刻度 摇匀 然按 / 0方法测定 计算回

收率 结果平均回收率为 ≥⁄为 ν ∀

2 8  样品测定

分别精密量取对照品溶液和供试品溶液各 Λ 注入

气相色谱仪 记录色谱图 计算 即得 ∀结果见表 ∀

3  讨论

3 1  自制的甘油氯化钠注射液模拟样品中加入了理论量为

# 的二甘醇 实际测定结果与理论基本一致 市

售样品中除齐二药生产的该批次亮菌甲素注射液检测到二

甘醇 稀释 倍 其他厂家亮菌甲素注射液和其他产品

均未检出 ∀

表 1  样品中二甘醇含量的测定结果

Ταβ 1  × ∏

产品名称 生产企业 批  号 二甘醇含量

甘油氯化钠注射液 模拟自制 #

甘油氯化钠注射液 山东某厂 ⁄ 未检出

甘油果糖注射液 山东某厂 未检出

开塞露 浙江某厂 未检出

亮菌甲素注射液 云南某厂 未检出

亮菌甲素注射液 齐二药 #

3 2  先后试用了 ≥∞ 柱 !°∞ 2 柱和键合 氰丙基 2

二甲基聚硅氧烷毛细管柱 以分离度和拖尾因子考察

以后者为优 ∀

3 3  甘油 ! 2丙二醇均为用途广泛的药用辅料 也常用于

注射制剂 因静脉注射生物利用度高 因此对含甘油制剂的

产品进行二甘醇含量考察有积极意义 ∀

3 4  以信噪比 ≥ 计 本方法定量限为 ∀
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高效液相色谱法测定复方丙睾软膏中丙酸睾丸素含量

邢丽 张玉琪 天津市中心妇产科医院 天津

摘要 目的  测定复方丙睾软膏中丙酸睾丸素含量 ∀方法  色谱柱为 ≤ ≅ Λ 流动相为甲醇 2水 Β

流速为 # 检测波长 ∀结果  丙酸睾丸素在 ∗ Λ # 中线性关系良好 ρ 回收率

大于 小于 ∀结论  该法灵敏 !简便 !准确 可作为本品的定量分析方法 ∀

关键词 复方丙睾软膏 高效液相 丙酸睾丸素
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