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气相色谱法测定二十二醇乳膏的含量

严相平 丁逸梅 杜云 王浦海 南京工业大学江苏省药物研究所 南京 南京大学化学化工学院药物研究所 南京

摘要 目的  建立二十二醇乳膏的含量测定方法 ∀方法  用气相色谱法测定了二十二醇的含量 以二十二烷为内标 色谱柱为

≥° 2 ≅ ≅ Λ 毛细管柱 柱温为 ε 气化室温度 ε 检测器温度 ε 分流比 Β ∀结果  回

收率 ≥⁄ 线性范围为 ∗ Λ # 线性方程 Ψ . . Ξ, ρ ,重复性

ΡΣ∆ . % , ∀结论  方法可靠 ,可以用于控制二十二醇乳膏的质量 ∀

关键词 :二十二醇 ;含量测定 ;气相色谱法

中图分类号 : Ρ . ; Ρ . ; Ρ    文献标识码 : Α   文章编号 : 2 ( ) 2 2

∆ετερµ ινατιον οφ Ν2δοχοσανολΧρεαµ βψ Γ Χ

≠ ÷ 2 ⁄ ≠ 2 ⁄ ≠∏ • °∏2 ( . Νανϕινγ ΥνιϖερσιτψοφΤεχηνολογψϑιανγσυ Ινστιτυψε οφΜατερια

Μεδιχα, Νανϕινγ , Χηινα; . Ινστιτυψε οφΜατερια Μεδιχα, Χολλεγε οφ Χηεµ ιστρψ, Νανϕινγ Υνιϖερσιτψ, Νανϕινγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ≤ 2 ΜΕΤΗΟ∆ Σ  ≤ ∏

2 ≤ × ≥° 2 ≅ ≅ Λ ∏ 2

× ∏ ∏ ∏ ∏ ε ε ε

√ × Β Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √ √ ≥⁄ × ∏√

Λ # ρ ∏ ≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ ∏ ∏ 2 ≤

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: 2 ≤

  二十二醇乳膏由美国公司 √ 于 年上市 临床用

于治疗复发的口腔及面部疱疹 ≈ 关于其质量控制尚未见文

献报道 ∀我们采用气相色谱法测定其含量 实验方法如下 ∀

1  仪器与药品

°2 气相色谱仪 ≥° 2 ≅ ≅ Λ

毛细管柱 二十二烷对照品 批号 纯度 购

自英国 ∞ 二十二醇对照品

批号 纯度 及二十二醇乳膏 规格 Β

由本所试制提供 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱为 ≥° 2 ≅ ≅ Λ 毛细管柱

柱温为 ε 气化室温度 ε 检测器温度 ε 分流

比 Β 为载气 流速 #

2 2  干扰试验

取处方比例的空白辅料 照本品含量测定的方法配制空

白溶液 结果空白辅料无干扰 ∀

2 3  线性关系考察

内标储备液的配置 取正二十二烷加丙酮制成每

含 的溶液作内标储备液 ∀

样品储备液的配置 取对照品 精密称定 置

量瓶中加乙醇溶解 并稀释至刻度 摇匀作样品储备液 ∀

分别精密吸取上述样品储备液 置

量瓶中 并在各量瓶中分别精密加入内标储备液 加乙

##中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期                ≤ ° ∏ ∏ ∂



醇稀释至刻度 摇匀 ∀按色谱条件分别进样 Λ ∀以对照品

浓度为横坐标 对照品峰面积比内标峰面积为纵坐标 进行

线性回归 得回归方程 Ψ . . Ξ, ρ

∀可见在 ∗ Λ # 内线性关系良好 ∀

2 4  回收率测定

精密称取二十二烷醇对照品约 各 份

同时取处方比例的空白辅料 置于研钵中 研匀 以乙

醇转移至 量瓶中 并加乙醇至刻度 ∀摇匀 滤过 精

密吸取续滤液 置 量瓶中 照 / 0项下方法

操作 计算回收率 ∀结果平均回收率为 ≥⁄

ν ∀

2 5  系统适用性试验

经测定 以二十二醇峰计算 理论板数为 不对称

因子为 与内标物质的分离度为 符合中国药典的

相关规定 ∀

2 6  重复进样精密度试验

取同一供试品溶液 连续进样 次 测定二十二烷和内

标物质峰面积的比值 ≥⁄为 ∀

2 7  重复性试验

取同一批号的样品 按照含量测定方法测定 份样品含

量 结果平均含量 ≥⁄ ∀

2 8  日间精密度

经测定 日间精密度为 ≥⁄为 ν ∀

2 9  含量测定法及测定结果

2 9 1  校正因子测定  取正二十二烷适量精密称定 加丙

酮溶解并制成每 含 的溶液作为内标储备液 精密

称取对照品约 置 量瓶中 加乙醇溶解并稀释

至刻度 精密吸取此溶液 置 量瓶中 再精密吸取

内标储备液 置同一量瓶中 加乙醇稀释至刻度 摇匀

取 Λ 注入气相色谱仪 计算校正因子 ∀

2 9 2  测定法  取本品约 精密称定 置 量

瓶中 精密吸取内标储备液 置同一量瓶中 加乙醇溶

解并稀释至刻度 摇匀 取 Λ 注入气相色谱仪 记录色谱

图 按内标法进行计算 每批样品平行测定 次 结果见表 ∀

表 1  样品测定结果

Ταβ1  ∏

批号 平均含量 ≥⁄

3  讨论

3 1  二十二醇在结构上无特征的化学特性可用于滴定 无

特征紫外吸收 沸点较低 故以气相色谱法测定本品的含量 ∀

以气相色谱法进行测定时 由于进样误差较大故需加入内标

物质 以内标法进行定量 ∀基于以下考虑选择以正二十二烷

作为内标物质 正二十二烷与本品结构相似 有效碳原子数

相近 因此在 ƒ ⁄上的检测灵敏度应相近 正二十二烷与本

品的碳链等长 沸点相距不大 因此色谱保留时间较近 正二

十二烷结构稳定 不会与本品发生反应 ∀这些均符合内标物

质选择的基本原则 ∀

3 2  柱温的选择 柱温是影响分离的关键因素 当柱温设定

为 ε 时 主成分和内标物质分离良好 ∀

采用本法测定二十二醇乳膏的含量 精密度高 重复性

好 可以有效控制产品质量 ∀
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摘要 目的  建立薄膜衣片剂中食用色淀的 ° ≤含量测定新方法 ∀方法  高效液相色谱梯度洗脱法 ∀色谱柱 2≤

≅ Λ 流动相 甲醇 2 # 醋酸铵水溶液 梯度洗脱 检测波长 流速

# 进样量为 Λ ∀结果  柠檬黄色素和日落黄色素分别在 ∗ Λ # 和 ∗ Λ #

范围内呈良好线性关系 ρ∴ 色淀总的平均回收率为 ≥⁄ ∀结论  所建立的方法操作简便 !灵敏度

高 !重复性好 为薄膜衣片剂中食用色淀含量提供有效的质量控制 建立了新的检测方法 ∀
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