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顶空毛细管气相色谱法测定曲克芦丁 中
环氧乙烷残留量

启 田进
‘

龚爱琴 周雪萍 ’

江苏联环药业集团
,

扬州
,

扬州工业职业技术学院
,

扬州
,

摘 要 建立 了顶空毛细管气相色谱法测定 曲克芦丁 中环氧乙 烷残 留量 的方法
。

环氧 乙 烷浓度在

拜 范围内
,

线性与精密度 良好
,

平均 回收率为
,

最低检出限为 。 拌 ,

线性方程为 一

一
,

相关系数为
。

方法简便
,

结果准确
。

关健词 顶空气相色谱法 毛细管色谱柱 环氧乙烷 曲克芦丁

前 言

曲克芦丁为芦丁与环氧乙烷经过经乙基化后得

到的产 物川
。

该产物是 以 曲克芦丁 口
’ , ‘ , 一 三

一 一 轻乙基 一 一 经基黄酮 一 一 芸香昔 为主

的经乙基芦丁的混合物
,

临床上用于治疗脑血栓
、

动脉硬化等疾病 , 们 。

但作为生产 曲克芦丁原料之一 的环氧乙烷
,

沸

点为 ℃
,

可溶于水
、

醇
、

醚和 四氯化碳
,

是有害于

人体毒性较大的有机物质
,

可引起溶血
、

组织坏死
、

过敏反应
,

并有致癌作用川
。

因此
,

测定 曲克芦丁 中

环氧乙烷的残 留量极其重要
。

本文采用顶空毛细管气相色谱法测定了曲克芦

丁中环氧乙烷 的残 留量
。

方法的最低检出限为
拜 ,

平 均 回 收率为
,

线 性 方 程 为
。一

,

相关系数
,

相对标准

偏差为
。

实验结果表 明
,

本方法操作简单
、

快

捷
,

可作为曲克芦丁中环氧乙烷残留量的检测方法
。

实验部分

主要仪器与试剂

气相色谱仪 公司
,

顶空

进样器 公 司
,

工作站 浙江大学
。

环氧乙烷 分析纯
、

甲醇 色谱纯
,

均购买于 国

药试剂集团
。

曲克芦丁 批号
, , ,

由江苏联环药业集团提供
。

水为双蒸馏水
。

色谱条件
一 毛 细管色谱柱 二 甲基 聚氧硅烷

·

胖 程序升温
,

初始温度为
,

保

持 后
,

以 ℃ 的速率升温 至 ℃
,

保

持 载气
,

流速
。

顶空瓶进样器
,

进样体积
,

进 样 口

温度为 ℃
,

分流 比为 顶空瓶温度 ℃
,

定

量环温度 ℃
,

传输 管 线 温 度 ℃
,

瓶 加热 时 间
,

瓶压
,

顶空瓶体积
,

加人

被测液体
,

加盖密封
。

火焰离子化检测器
,

温度 。℃
,

氢气流速
,

空气流速
,

尾吹 而
。
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男
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江苏药学会药物化学专业委员会委员
,

从事药物研发与质量控制工作
。 一
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溶液配制

环氧乙烷储备液的配制 在低温 ℃条件

下
,

精密称取约 环氧乙烷液体
,

放人置有适量

甲醇的 容量瓶 中
,

用 甲醇稀释至刻度
,

配制成

储备溶液
。

环氧乙烷工作液的配制 分别准确吸取环氧乙

烷储备液 拼 和 拌 注 入 容 量 瓶

中
,

用 水 稀 释 到 刻度
,

配 成 拼 和

略 的工作溶液
。

结果与讨论

系统专属性实验

在上述色谱操作条件下
,

对 拼 的环氧

乙烷溶液进行测定
,

确定环氧乙烷峰的位置
,

结果如

图 所示
。

出现的是溶剂甲醇 的色谱峰
,

环氧乙烷峰的保留时间为
。

幻司刃乃为巧

日︶书一留

时 可 油

图 环氧乙烷气相色谱图

最低检出限

精密吸取 拼 环氧乙烷溶液 拼
、

拜
、

拼 注人 容量 瓶
,

用水稀 释至

刻度
,

配成含环氧乙烷 。 拌 , 拼 和

略 的检测溶液
,

在信噪 比大于 的条件下

测定
,

最低检 出限为 拼
。

线性关系考察

分别精密吸取 拌 环氧乙烷工作液

、 、 、 、 , 、

注人 个

的容量 瓶 中
,

用 水 稀 释 到 刻度
,

配 成 浓 度 为
、

、 、 、 、

拜 的 个 一 号

标准溶液
。

精密 称 取 样 品 批 号 放 人

顶空瓶 中
,

平行称样 份
。

其中 份加

水密封
,

其余 份分别加人 如 水和 拌 的 一

号标准溶液 顶空瓶 中加人 的环氧 乙 烷 的浓度分

别为
、 、 、 、 , 、

俘 ,

加 盖 密

封
。

另取 水加人 顶空瓶中
,

加盖密封
。

先测定水空白和 个样品空 白
,

然后再测定 个

标准溶液
。

在水空 白中未发现有峰出现
,

个样 品空

白中
,

环氧乙烷平均峰面积 为
,

将 个标准

中出现的环氧乙烷峰面积均减去
,

与相对应浓度

作线性回归
,

结果发现
,

环氧乙烷在浓度在 。 。

拌 之间峰面积与浓度线性关系 良好
,

线性方程

为 。 一
,

相关系数为
。

精密度测定

精密称取供试品 批号 若干份
,

每份
,

置 人 顶 空 瓶 中
,

根据 欧洲 药典第 五

版 进行色谱操作
,

测定环氧乙烷的峰面积
,

计算精

密度误差
。

标准溶液 拼 进样 次
,

供试品

进样 次
,

按外标法计算供试品中环氧乙烷 的含量

产
。

计算公式为

样品

样品

标 准 一 样 品
火 标准

其中 年品

—样品中环氧乙烷浓度 小

铸准

—环氧 乙烷标准溶液浓度
, 拌

样品

—样品环氧乙烷峰面积
标准

—标液环氧乙烷峰面积

测定结果见表
,

平均相对标准偏差为
。

表 环氛乙烷测定结果的精密度

测定

次数

标准峰面积

次平均值
样品峰面积

次平均值

含量测定值
拜

含量平均值
拌

平均

内匕︹︺︺工

⋯
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加样 回收率试验

精密称 取 供试 品 批 号 份
,

每 份
,

置人 顶空瓶中
,

每 份为一组
,

分为

组
,

分别加水 拌 ,

每组分别加线性考察 中的
,

,

标准溶液各 拼 ,

加盖密封测定
。

所得环氧 乙

烷峰面积均减去供试品中环氧 乙烷峰面积
,

然

后将数据代人 回归方程
,

计算 回收率
,

结果 见表
。

由表 可知
,

回收率为
,

平均 回

收率为
。

表 回收率测定

测定

次数

加人量
拜

峰面积
测定量
拜

回收率 平均 回收率

︻了

⋯
﹄月任舀

八曰︺门︶
,月工

伽伽别引

样品测定

取批号
, ,

样 品各

置人 顶空瓶 中
,

按精密度测定方法操

作
,

分别测定三个批号样品中环氧乙烷残 留量
,

结果

见表
。

表 样品中环氧 乙 烷残留 测定结果

法检测曲克芦丁中残 留环氧乙烷
,

其系统适应性
、

方

法精密度均符合《欧洲药典 》第 版要求 方法加样

回收率
、

精密度均可满足测试要求
。

检测 个批 号

样品
,

环 氧 乙 烷 残 留量 均 未 超 出 限量 限量 为

略
。

由于《欧洲药典 》第 版要求环氧 乙 烷 限

量仅为 拌 ,

所有整个 实验过 程要考虑基质

对测定的影响
,

因此所有验证过程均在基质中进行
。

批 号
标准峰

面 积

样品峰

面 积

环氧乙烷

残留量
拜
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夕 , ,

拌

拌 夕 一 一 一

·

举密密幽密幽去幽 幽 坐 幽絮

柔 在线分析工程技术 牛
海带带举带带带带带带带带带带带举奉戒

自洁式高效膜式过滤器的研究

金义忠 邓发荣

重庆凌卡分析仪器有限公司
,

重庆
,

摘 要 样气处理系统技术是在线气体分析系统的核心和关键技术
,

膜式过滤器是样气处理系统 的基础性样

气处理部件之一
。

本文论述分析 了一种具有纳米特性的聚合薄膜 的 自清洁
、

高效过滤机理
,

进而介绍高效 自吹洗

综合过滤器 专利技术产品
,

为样气处理的高效
“

除尘
” 、 “

除水
”

提供一种新的产品和解决方案
。

关键词 油水双疏 微 纳双重结构 纳米特性 过滤薄膜 膜式过滤器 样气处理系统技术

自然界中的疏水表面

自然界 中存在许多无污染
、

自清洁的动植物表

面
,

以荷叶最为典型和人所共知
,

其它还有芋头叶
、

水稻叶
,

蝴蝶和水鸟羽毛表面等
,

它们的共同特点就

是具有超疏水表面
。

进一步 的显微研究表 明
,

这种

超疏水表面具有微米尺度的细胞和纳米尺度腊状晶

体的双层微观结构组成川
,

呈现出超疏水特性 和 自

清洁特性
,

这才有荷叶和荷花的出污泥而不染
,

水珠

在荷叶上的 自由滚动
。

特别是水 鸟羽毛
,

不但超疏

水
,

还有很好的透气性
,

膜式过滤器的过滤薄膜正需

要这样类似的技术特性
。

微孔过滤技术的基本原理

微孔过滤技术基于微孔过滤薄膜
,

微孔过滤膜

是 由孔径在 。 。拜 的特种纤维或高分子 聚合

物及无机材料构成
。

微孔过滤的微滤 可滤 除 的颗粒
,

公认微滤的公称孔径是 。
,

拼
。

超滤 可滤除

一 的颗粒川
。

技术概念上 的
“

纳米
”尺度是

指 一 的尺度范围
,

由此可认为优于
,

即 拼 的微孔过滤都属 于广义 的纳米级别 的过

滤
。

微孔 过滤膜 的微孔过滤截 留机理分为机械截

留
,

物理作用或吸附截留
,

架桥截 留和网络型膜的内

部截 留川
。

微孔过滤膜过滤干燥 的粉尘颗粒大多属

于机械截 留过滤
,

过滤截留微细液雾
,

更像是液体分

子群 分子团或分子链 的架桥截 留过滤
。

不过
,

最

好还是用后述纳米特性聚合膜 的疏水特性来解释更

有说服力
。

样气
“ 除尘 ” 、 “ 除水 ”的苛刻要求

在线分析器以在线分析系统形式投放市场和工

程应用 已成为国内外不可逆转的技术主流
, “

样气处

理系统技术是在线分析系统 的核心 和关键技术
”阁

是本专业正在发生转变的核心观念之一
。

样气处理

的其中两项极 为苛刻和 困难 的任 务就是
“

除尘
”
和
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