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摘要  目的: 建立测定肌醇含量的 GC - MS法。方法: 以浓硫酸醋酐溶液将肌醇酯化为肌醇六乙酯后再以气 -质联用法进行

分析。色谱条件为 SE- 30色谱柱 ( 15 m @ 01 2 mm @ 0133Lm ),初始柱温为 160 e , 程序升温至 240 e ,柱前压 30 kPa;质谱条

件为 EI离子源, 肌醇的选择检测离子为 m /z 168。结果: 肌醇含量在 10~ 500 Lg# mL- 1范围内线性关系良好 ( r= 019982) ,加

样回收率为 9916% ~ 10015% ( n= 9)。结论:此检测方法简单、快速,干扰少, 可用于肌醇的含量测定。
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GC-M S determ ination of inositol
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Abstract Objective: To deve lop a re liable method for determ ination o f inosito l by gas chrom atography- mass

spectrometry( GC- M S) .M ethod: An S- E 30( 15 m @ 012 mm @ 0133 Lm) co lumn w as adopted. In itia l tempera-

ture w as set at 160 e and then programmed rasing to 240 e . An terio r express w as 30 kPa. E Iw as applied and se-

lected ion mass(m /z ) 168 w as mon itored for qua lification. Result: The standard curve was linear over the range o f

10- 500 Lg# mL
- 1

( r= 019982) . The average recovery w as 9916% - 10015% ( n = 9). Conclusion: This m ethod

is simp le, rap id and re liable. It can be app lied to the determ ination o f inosito.l

Key words: inosito ;l gas chromatography- mass spectrometry( GC- M S) ; content determ ination

肌醇是一种人体必需的营养因子。在动物细胞

内,肌醇以磷脂成分的形式存在, 在植物细胞中,以

植酸形式存在。肌醇在医药工业、食品和饲料工业

有较多用途,多由植酸盐水解得到。肌醇含量测定

方法有质量法、微生物法、滴定法、高效液相色谱法

和气相色谱法。质量法和微生物法操作烦琐, 费时

费力
[ 1, 2]

; 滴定法专属性不是很好,只适用于以肌醇

为主要成分的样品测定
[ 3]
; 采用高效液相色谱法和

气相色谱法需进行柱前衍生化,要注意衍生化反应

的完全程度及杂质干扰会对测定结果产生影

响
[ 4, 5]
。我们将肌醇以硫酸醋酐酯化法处理, 再以

GC- M S方法定性肌醇色谱峰,测得肌醇含量, 结果

令人满意。

1 仪器与试剂

HP 6890 GC /5973M S型气相色谱 - 质谱联用

仪 (美国安捷伦公司 ) ; 肌醇对照品 (上海伯奥生物

科技有限公司, 批号 20060628) ; 肌醇样品 (山西康

友药业有限公司, 批号 050911, 051103, 051210); 其

他试剂均为分析纯。

2 方法与结果

211 色谱条件  SE- 30弹性石英毛细管柱 ( 15 m

@ 012mm @ 0133 Lm ),初始柱温为 160 e , 程序升

温至 240 e ;载气氦气,柱前压 30 kPa,分流比 20B

1,进样量 1 LL。质谱条件: E I离子源, 电子能源 70

eV, 扫描范围 29~ 400 u, E I离子源温度 230 e , 四

极杆温度 150 e , 倍增电压 213 kV, 接口温度 280

e , 选择离子检测 m /z 168。

212 溶液制备
21211 对照品溶液  取肌醇对照品适量 (约 25

mg),精密称定,置 25 mL量瓶中, 加乙醇溶解并定
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容。分别精密量取 10, 50, 100, 200, 500 LL于 50

mL试管中,每管于 60 e 下用氮吹仪吹干乙醇,加入

浓硫酸醋酐溶液 [ 5 mo l# L
- 1
硫酸 -醋酐 ( 1B50, V /

V ) 5 mL] ,于沸水浴中加热反应 60 m in, 取出放冷,

加水 20 mL, 再在沸水浴中加热 30 m in, 放冷至室

温,用 1 mL氯仿萃取反应产物, 得 1- 5号系列溶

液,备用。

21212 供试品溶液的制备  取供试品 20片,研细,

混匀, 精密称取适量 (约相当于肌醇 120 Lg ), 置 50

mL具塞试管中,自 /加入浓硫酸醋酐溶液, , 0起,

按 / 212110项下方法操作, 即得。

213 线性关系考察  取 / 212110项下不同浓度肌

醇对照品溶液,按上述色谱条件进样 1 LL进行 GC

- M S分析, 得离子流色谱图和质谱图见图 1, 经谱

库检索,并与对照品对照,确认峰 1为肌醇乙酰化产

物 (肌醇六乙酯 )。以峰面积为纵坐标, 肌醇浓度为

横坐标绘制标准曲线并进行线性回归, 得回归方程:

Y= 23815+ 1185X  r= 019982
肌醇浓度在 10 ~ 500 Lg# mL

- 1
范围内线性关

系良好。

图 1 肌醇含量测定 GC- MS图

Fig 1 The GC- M S graph of inositol

A.对照品质谱图 (M S of reference sub stance) B.样品质谱图 (M S of sam ple) C.对照品总离子流图 ( the total ion cu rrent graph of reference sub-

stan ce)  D.样品总离子流图 ( the total ion current graph of sam p le)

)388) 药物分析杂志 Ch in J Pharm Ana l 2009, 29( 3)



214 精密度试验  按 / 212110项下方法配制肌醇
对照品的 3号溶液, 精密吸取 1 LL, 按上述色谱条

件重复进样 5次, 每次记录峰面积, 计算 RSD为

117%。
215 重复性试验  精密称取同批样品 6份, 按

/ 212120项下方法操作, 进样 1 LL, 在上述色谱条件

下进行分析测定,测定含量的 RSD为 117%,表明重

复性较好。

216 加样回收率试验  精密称取 9份约 012 g的

肌醇样品于 50mL具塞试管中, 3份为 1组,分别精

密加入 10101, 100162, 300107 Lg# mL
- 1
3个浓度的

肌醇对照品溶液各 1 mL, 每管于 60 e 下用氮吹仪
吹干乙醇,按 / 212120项下方法操作, 进样 1 LL,在

上述色谱条件进行分析测定, 3个浓度的平均回收

率为 9916%, 10015, 9817%; RSD 分 别 119% ,

015%, 113%。
217 样品测定 取 3批肌醇样品, 按 / 212120项下

的方法操作,在上述色谱条件下进样 1 LL测定肌醇

含量, 结果见表 1。
表 1 样品测定结果 (n= 3)

Tab 1 The de term ination re su lt of con ten ts of sam p le

批号

( L ot N o. )

肌醇含量

( inos itol content) /Lg# g- 1

RSD

/%

050911 605115 117

051103 648118 017

051210 597142 119

3 讨论

311 肌醇是带有 6个羟基的六碳环状化合物, 它能

与无机酸、有机酸反应生成各种酯。用硫酸醋酐酯

化法可将其酯化为肌醇六乙酯, 反应完全迅速。即

使对于天然药物中以植酸形式存在的肌醇, 该酯化

法亦可直接将其转化为肌醇六乙酯, 样品不需预处

理,简化了操作过程。反应时应注意温度过高时乙

酸酐剧烈沸腾,不利于反应进行, 反应宜在沸水浴中

加热进行。

312 采用气 -质联用技术, 可准确定性肌醇色谱

峰, 尤适用于成分较复杂的样品如天然药物中肌醇

含量测定,可有效克服杂质干扰, 保证分析结果的

准确。

313 本方法灵敏度高, 专属性好,可有效控制药物

质量。
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