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高效液相色谱法测定三层共挤输液用管中芥酸酰胺含量

李 莎 １，杨 柳 １，吴红洋 １，蒲道俊 ２，余春梅 ２，范能全 １△

（１．重庆市食品药品检验检测研究院，重庆 ４０１１２１； ２．西南药业股份有限公司，重庆 ４０００３８）
摘要：目的 建立测定三层共挤输液用管中芥酸酰胺含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＳＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２００ｎｍ，柱温为６０℃，进样量为１０μＬ。结果 芥酸酰胺的质量浓度在

５．１２～３０７．１４μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（Ｒ２＝１．０００，ｎ＝７）；检测限和定量限分别为 ０．１６μｇ／ｍＬ和 ０．５０μｇ／ｍＬ；精密
度、稳定性、重复性试验的结果均符合要求；平均加样回收率为９４．７３％，ＲＳＤ为１．３８％（ｎ＝９）。结论 该方法操作简便，结果准确，重

复性好，可用于三层共挤输液用管中芥酸酰胺的含量测定。

关键词：高效液相色谱法；三层共挤输液用管；芥酸酰胺；含量测定
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等疾病，可促进伤口愈合犤５－７犦。紫草素诱导调节氧化应

激反应、线粒体功能和细胞骨架形成的信号通路，可作

为开发新型抗癌药的来源化合物犤１０犦，与临床已有抗癌

药物联用，可协同抑制肿瘤细胞生长犤１１犦。

从采摘地点来看，乌海拉僧庙、乌海老石旦洗煤厂、

乌海乌巴公路 ４１ｋｍ处及阿拉善右旗阿贵庙收集的样
品中，β，β′－二甲基丙烯酰阿卡宁和左旋紫草素的含量
均远低于巴彦淖尔市乌拉特前旗、后旗收集的样品。从

采摘时间分析，１１月收集的样品含量普遍低于１０月收
集的样品。综合分析建议，该药材的最佳采收时间应在

初秋，采收地点首选巴彦淖尔市乌拉特前旗、后旗附近。

药材的质量标准对于其临床应用、新药研发、传统

药物现代化、中蒙药资源开发，乃至整个中蒙医药产业

的健康、可持续发展均有重要意义。本课题组采集的药材

是新起草品种，采摘地点位于内蒙古的主要紫草产区，检

测方法为目前普遍认可的药物质量标准测定方法，制订的

质量标准较完善，可为该药材的质量控制与药品品质鉴定

提供科学依据，对于该药材的人工种植、资源扩大有重要

意义。后续需进一步对药材的采收时间、药理、药效及不

同种属之间药材的差异进行更深入的研究。
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药用包装材料塑料制品如三层共挤输液用管等在

药品行业应用十分广泛，由于塑料的分子结构及静电积

累、物质扩散和贴合形成真空等，塑料薄膜在生产和使

用过程中存在开口性差等问题，加入爽滑剂可减少该现

象的发生犤１犦。爽滑剂芥酸酰胺能提高聚烯烃薄膜的开口

性能犤２犦，具有优异的光滑度和耐黏着力，常作为薄膜的

加工助剂犤３犦。芥酸酰胺能使小鼠行动变缓，认知能力下

降，易水解为芥酸，引起皮肤损伤犤４－６犦。药品包装中的芥

酸酰胺通过溶解和分子热运动迁移出来，其降解产物直接

或间接促进有色化合物和有害物质形成犤７犦，给药品带来安

全风险。目前，芥酸酰胺的检测方法主要有气相色谱牗ＧＣ牘
法犤８犦、气相色谱 －质谱（ＧＣ－ＭＳ）法犤９犦、红外光谱法犤１０犦、

高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法 犤１１犦、液相色谱－质谱法 犤１２－１３犦

等。由于ＨＰＬＣ法检测芥酸酰胺具有良好的稳定性和灵
敏度犤１４犦，故本研究中建立了测定三层共挤输液用管中

芥酸酰胺含量的ＨＰＬＣ法。现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器

安捷伦 １２６０型液相色谱仪（日本 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；
ＸＳＥ２０５型天平（瑞士梅特勒－托利多公司，精度为十万
分之一）；ＺＭ２００型均质器（德国莱驰公司）；ＨＨＳ－２１－８
型水浴锅（上海博讯实业有限公司医疗设备厂）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ
ＡｄｖａｎｔａｇｅＡ１０型超纯水机（法国默克密理博公司）。
１．２ 试药

三层共挤输液用管（企业 Ａ，批号分别为 ８３６ＬＡ，
８３６ＬＤ，８３６ＬＦ）；芥酸酰胺对照品（ＣＡＴＯ公司，ＣＡＳ号为
１１２－８４－５，批号为 ＣＣＨＭ７００５３９－１８１１，规格为２５ｇ，
纯度为８７．４％）；乙腈（色谱级，安徽时联特种溶剂股份

有限公司）；异丙醇（色谱级，成都市科隆化学品有限公

司）；试验用水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＳＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：６０℃；检
测波长：２００ｎｍ；进样量 １０μＬ。在该色谱条件下，空白
样品溶液和样品基质对芥酸酰胺的测定均无干扰，芥酸

酰胺在 ６．７０６ｍｉｎ能得到较好分离，表明专属性较好。
详见图１。
２．２ 溶液制备

取芥酸酰胺对照品０．０５８５７ｇ，精密称定，置１００ｍＬ
容量瓶中，加异丙醇溶解并定容，得质量浓度为５００μｇ／ｍＬ
的对照品贮备液。临用前用异丙醇稀释成所需浓度的对

照品溶液。取粉碎后的三层共挤输液用管２．５ｇ，精密称
定，加 ２５．０ｍＬ异丙醇，用回流装置回流煮沸 ２ｈ，冷却
至室温，用 ０．４５μｍ有机滤膜滤过，即得供试品溶液。
同法制备缺三层共挤输液用管的空白样品溶液。

２．３ 方法学考察

线性关系考察与检测限、定量限确定：分别吸取

２．２项下对照品贮备液 ０．０５，０．１０，０．２０，０．５０，１．００，
２．００，３．００ｍＬ，置 １０ｍＬ容量瓶中，加异丙醇配制成质
量浓度分别为 ５．１２，１０．２４，２０．４８，５１．１９，１０２．３８，
２０４．７６，３０７．１４μｇ／ｍＬ的系列对照品溶液，按２．１项下
色谱条件进样测定，以峰面积（Ｙ）为纵坐标、芥酸酰胺
质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标绘制标准曲线，得回归
方程 Ｙ＝６．６５８６２Ｘ－３．４８２２６，Ｒ２＝１．０００（ｎ＝７）。结
果表明，芥酸酰胺的质量浓度在 ５．１２～３０７．１４μｇ／ｍＬ
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１．芥酸酰胺

Ａ．对照品溶液 Ｂ．样品加标溶液 Ｃ．空白样品溶液
图１ 高效液相色谱图

１．ｅｒｕｃａｍｉｄｅ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｓｐｉｋｅｄｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｂｌａｎｋｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．１７牞Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ５牞２０２１

取样量牗ｇ牘

２．５０９５
２．５０２２
２．５１０４
２．５０３３
２．５０５７
２．５０４２
２．５０１７
２．５０７４
２．５１０２

样品含量牗μｇ牘

３０６８．６９
３０５９．７７
３０６９．７９
３０６１．１１
３０６４．０５
３０６２．２１
３０５９．１５
３０６６．１２
３０６９．５５

加入量牗μｇ牘

２５５９．５
２５５９．５
２５５９．５
３０７１．４
３０７１．４
３０７１．４
３５８３．３
３５８３．３
３５８３．３

测得量牗μｇ牘

５４９６．８２
５５０１．０６
５４８７．２４
５８９７．９２
５９６３．８５
５９２３．４７
６５１３．６４
６４９７．５８
６５０１．３６

回收率（％）

９４．８７
９５．３８
９４．４５
９２．３６
９４．４１
９３．１６
９６．４１
９５．７６
９５．７７

Ｘ（％）

９４．７３

ＲＳＤ（％）

１．３８

范围内与峰面积线性关系良好。将上述对照品溶液逐

级稀释，按２．１项下色谱条件进样测定，以信噪比牗Ｓ／Ｎ牘
为３时的质量浓度为检测限，以 Ｓ／Ｎ为 １０时的质量
浓度为定量限。结果检测限为 ０．１６μｇ／ｍＬ，定量限为
０．５０μｇ／ｍＬ。

精密度试验：取线性关系考察项下质量浓度为

５１．１９μｇ／ｍＬ的对照品溶液１０μＬ，按２．１项下色谱条
件连续进样６次，记录峰面积。结果芥酸酰胺峰面积的
ＲＳＤ为０．１９％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：取线性关系考察项下质量浓度为

１０２．３８μｇ／ｍＬ的对照品溶液１０μＬ，分别于０ｈ和１１ｈ
时进样测定，记录峰面积。结果芥酸酰胺峰面积的变化

率为５．０３％，表明对照品溶液在１１ｈ内稳定。
重复性试验：取样品（批号为 ８３６ＬＡ）适量，精密称

定，依法制备供试品溶液，共６份，按２．１项下色谱条件
进样测定，并计算样品含量。结果芥酸酰胺含量的 ＲＳＤ
为０．９３％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取样品（批号为８３６ＬＡ）２．５ｇ，精密
称定，共９份，依法制备供试品溶液，分别精密加入混合
对照品溶液（质量浓度为 １０２３．８０μｇ／ｍＬ）２．０，２．５，
３．０ｍＬ，平行３份，按２．１项下色谱条件进样测定，并计
算回收率。结果见表１。

２．４ 样品含量测定

取样品（批号分别为 ８３６ＬＡ，８３６ＬＤ，８３６ＬＦ），依法
制备供试品溶液，按 ２．１项下色谱条件进样测定，并计
算含量。结果三层共挤输液用管中芥酸酰胺的含量分别

为０．１４％，０．０９％，０．１１％。
３ 讨论

试验结果发现，所测三层共挤输液用管提取液中均

检测出芥酸酰胺，含量为０．０９％～０．１４％，提示药品生
产企业应对三层共挤输液用管药包材中的芥酸酰胺进

行监控，综合考虑选择适宜的药品包装材料。本研究中

建立的 ＨＰＬＣ法符合三层共挤输液用管中芥酸酰胺含

量的分析要求，为药品与药包材相容性研究中芥酸酰胺

的分析提供了参考，也对芥酸酰胺国内检测标准的制订

有一定参考价值。该方法操作简便，结果准确，重复性

好，可用于三层共挤输液用管中芥酸酰胺含量的测定。
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表１ 三层共挤输液用管中芥酸酰胺加样回收试验结果（ｎ＝９）
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