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控制，可为提高和改进制剂的质量标准提供科学依据。
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气相色谱法测定铝箔中异辛醇含量

李 莎 １，胡庆华 ２，杨大成 ３，吴红洋 １，詹宇杰 １，范能全 １△

（１．重庆市食品药品检验检测研究院，重庆 ４０１１２１； ２．中国药科大学，江苏 南京 ２１１１９８； ３．西南大学，重庆 ４００７１５）
摘要：目的 建立测定铝箔中异辛醇含量的气相色谱法。方法 色谱柱采用 ＤＢ－ＷＡＸＵＩ毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．２５μｍ），柱温为
程序升温牗初始温度为８０℃，维持５ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ的速率升至１８０℃，再以５０℃／ｍｉｎ的速率升至２５０℃，保持３ｍｉｎ牘，进样口温
度为２５０℃，分流比为５０∶１，载气为氮气，柱流量为２．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测器为 ＦＩＤ，温度为２７５℃，进样量为１μＬ。结果 异辛醇的质量浓

度在１～４０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ２＝０．９９９１，ｎ＝６）；检出限和定量限分别为０．８８ｎｇ和２．９５ｎｇ；平均加样回收率为
１０２．９４％，ＲＳＤ为４．５０％（ｎ＝９）。结论 该方法简单准确、灵敏度高、重复性好，可用于铝箔包材中异辛醇的含量测定。

关键词：气相色谱法；铝箔；吸入粉雾剂；异辛醇；含量
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１．异辛醇

Ａ．对照品溶液 Ｂ．样品加标溶液
图１ 对照品溶液及样品加标溶液气相色谱图

药品的质量关系到人们的健康与安全，而药品质量

与其包装密切相关犤１犦。铝箔为常见药包材，生产过程中

常加入增塑剂，但增塑剂的原料异辛醇会残留于材料

中，可能污染药品犤２－３犦。异辛醇是一种无色澄清、有特殊

气味的可燃性液体犤４犦，一旦摄入、吸入或经皮肤吸收后

对身体有害，对眼睛有强烈刺激作用犤５犦，同时可引起皮

肤过敏反应犤６犦。目前，异辛醇检测在其他行业的应用已

有报道犤７－１５犦，但对于包装材料中的异辛醇检测研究却鲜

有报道，且现行国家药包材标准也并未收录，存在安全

风险。因此，建立药包材中异辛醇的检测方法，对于提高

药包材产品质量十分重要。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
岛津 ＧＣ２０１０－Ｐｌｕｓ型气相色谱仪（Ｓｈｉｍａｄｚｕ公

司）；ＫＱ－５００ＤＥ型超声波清洗器（昆山市超声仪器有
限公司，功率为５００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）；ＴＤ６－ＷＳ型医
用离心机（长沙平凡仪器仪表公司）；Ｍｉｌｌｉ－ＱＡｄｖａｎｔａｇｅ
Ａ１０型超纯水机（法国默克密理博公司）。
１．２ 试药

吸入粉雾剂（ＡｍｃｏｒＦｌｅｘｉｂｌｅｓＳｉｎｇｅｎＧｍｂＨ公司，批
号分别为 ＹＸＣ１８１００，ＹＸＣ１８３００，ＹＸＣ１８６００）；铝制基
箔、盖箔（ＡｍｃｏｒＦｌｅｘｉｂｌｅｓＳｉｎｇｅｎＧｍｂＨ公司，批号分别
为 Ｐ１７０８００６，Ｐ１７０８００９）；异辛醇（阿拉丁有限公司，批
号为 １１７１４０６１，规格为 ５ｍＬ）；甲醇（色谱纯，安徽时联
特种溶剂股份有限公司）；试验用水为超纯水。

２ 方法与结果
２．１ 溶液制备

对照品溶液：取异辛醇 ０．１００７６ｇ，精密称定，置
１００ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并定容至刻度，得质量浓
度约为１０００μｇ／ｍＬ的对照品贮备液。临用前用甲醇稀
释成所需质量浓度的对照品溶液。

供试品溶液：取２．００１５ｇ铝箔材料，剪碎，加甲醇溶
液，得质量浓度为 ０．２ｇ／ｍＬ的溶液，超声提取 ３０ｍｉｎ
（频率为４０ｋＨｚ，功率为５００Ｗ），４０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，
取上清液，用０．４５μｍ微孔滤膜过滤，即得。

迁移样品提取液：取迁移样品１０泡（每泡主药含量为
３００μｇ），加甲醇１０ｍＬ，超声提取３０ｍｉｎ，４０００ｒ／ｍｉｎ离心
５ｍｉｎ，取上清液，用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，上样。
２．２ 色谱条件

色谱柱：ＤＢ－ＷＡＸＵＩ毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，
０．２５μｍ）；柱温：程序升温，初始温度为 ８０℃，维持
５ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ的速率升至１８０℃，再以５０℃／ｍｉｎ
的速率升至２５０℃，保持３ｍｉｎ；进样口温度：２５０℃；分
流比：５０∶１；载气：氮气；柱流量：２．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测器：

ＦＩＤ；温度：２７５℃；进样量：１μＬ。
２．３ 方法学考察

系统适用性试验：精密量取对照品溶液及迁移样品

加标溶液适量，按拟订色谱条件进样分析，色谱图见

图 １。在该色谱条件下，空白溶剂和样品基质对异辛醇
的测定均无干扰，异辛醇在１２．４８０ｍｉｎ时分离较好。

线性关系考察与检测限和定量限确定：分别吸取

０．１，０．２，０．５，１，２，４ｍＬ对照品贮备液，置１００ｍＬ容量
瓶中，加甲醇配制成质量浓度分别为 １，２，５，１０，２０，
４０μｇ／ｍＬ的系列标准溶液，各进样 １μＬ，以峰面积
（Ｙ，μＶ）为纵坐标、质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标进行
线性回归，得回归方程 Ｙ＝３０４．８５６Ｘ－９．９，ｒ２＝０．９９９１
牗ｎ＝６牘。结果表明，异辛醇质量浓度在１～４０μｇ／ｍＬ范
围内与峰面积线性关系良好；检测限为０．８８ｎｇ，定量限
为２．９５ｎｇ。

精密度试验：取质量浓度为１０μｇ／ｍＬ的对照品溶
液，按拟订色谱条件连续进样 ６次。结果异辛醇峰面积
的 ＲＳＤ为１．１９％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取质量浓度为２０μｇ／ｍＬ的对照品溶
液 １μＬ，分别于 ０，２，６，９，１３ｈ时进样。结果的 ＲＳＤ为
３．７２％（ｎ＝５），表明对照品溶液在１３ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取迁移样品适量，平行制备６份，作
为样品本底，依法试验，结果样品中均未检出异辛醇。取

迁移样品 ９份，每份 １０泡，分别精密加入质量浓度为
１００μｇ／ｍＬ的异辛醇对照品溶液０．５，１，２ｍＬ，平行３份，
加甲醇溶解并稀释定容至１０ｍＬ，用０．４５μｍ微孔滤膜
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加入量（μｇ）

５０．３８
５０．３８
５０．３８
１００．７６
１００．７６
１００．７６
２０１．５２
２０１．５２
２０１．５２

测得量（μｇ）

５２．８８
５３．６２
５６．７２
９８．０７
１００．３４
１０２．３６
１９９．８４
２０３．７３
２０９．０６

回收率（％）

１０４．９６
１０６．４３
１１２．５８
９７．３３
９９．５８
１０１．５９
９９．１７
１０１．１０
１０３．７４

Ｘ（％）

１０２．９４

ＲＳＤ（％）

４．５０

样品

铝箔材料

吸入粉雾剂（批号为 ＹＸＣ１８１００）

吸入粉雾剂（批号为 ＹＸＣ１８３００）

吸入粉雾剂（批号为 ＹＸＣ１８６００）

时间（月）

０
３
６

含量（μｇ／ｇ）

１５．５９
ＮＤ
ＮＤ
ＮＤ

表１ 吸入粉雾剂中异辛醇迁移回收试验结果（ｎ＝９）

Ｕ／μＶ

０ ２．５ ５．０ ７．５ １０．０ １２．５ １５．０
ｔ／ｍｉｎ

２００００

１５０００

１００００

５０００

０

－５０００

图３ 迁移样品（加速６月）检测结果气相色谱图

滤过，得加样回收试验溶液，依法测定，计算回收率。结

果见表１。

２．４ 迁移样品检测
采用上述试验方法对该铝箔材料与加速０，３，６个月

样品中的异辛醇进行了检测，结果见表２、图２和图３。结
果铝箔材料中异辛醇含量为１５．５９μｇ／ｇ，加速０，３，６个
月的迁移药品中均未检出。异辛醇的大鼠经口半数致死量

（ＬＤ５０）为３２００ｍｇ／ｋｇ，由此可计算出其每日允许暴露值
（ＰＤＥ）为１６０μｇ／ｄ。该药品每天摄入量为０．００２６μｇ／ｄ，
远４低于异辛醇的ＰＤＥ值，不会带来安全风险。

３ 讨论

通过优化测定条件，以标准曲线计算异辛醇的含

量，通过方法学验证试验，建立了测定异辛醇在铝箔包

材及包装药品中含量的气相色谱法。为更好地控制药品

质量，建议增加药包材中异辛醇含量的检测。

本研究结果显示，该铝箔材料提取液中检测出异辛

醇含量为１５．５９μｇ／ｇ，６个月的加速试验样品均未检出
异辛醇，表明铝箔包材中的异辛醇并未迁移进入药品，

不会给药品带来安全风险。

本研究中建立的检测方法符合铝箔包材及迁移样

品中异辛醇含量分析的要求，可为药品与药包材相容性

研究中异辛醇的检测提供参考。
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表２ 样品检测结果

Ｕ／μＶ

０ ２．５ ５．０ ７．５ １０．０ １２．５ １５．０
ｔ／ｍｉｎ

１．异辛醇
图２ 材料提取结果气相色谱图

１００００

７５００

５０００

２５００

０

－２５００

－５０００

１
１２．４６４
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