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[摘要 ]　目的 :建立氨基葡萄糖含量测定的高效液相色谱分析法。方法 :样品采用高效液相色谱进行测定 ,使用 W aters

Carbohydrate色谱柱 ,流动相为乙腈 -水 = 70: 30,用蒸发光散射检测器 ( ELSD )检测。结果 :方法的进样量线性范围为

210～1210μg,相关系数为 019997,回收率为 9610%～9717%。结论 :此法简便、快速、准确 ,无需衍生反应 ,是测定氨基

葡萄糖含量的有效方法 ,并可用于硫酸氨基葡萄糖含量的测定。

[关键词 ]　高效液相色谱 ;蒸发光散射检测器 ;氨基葡萄糖

[中图分类号 ]　O65717 + 2　　　　[文献标识码 ]　A　　　　[文章编号 ]　1004 - 8685 (2007) 06 - 1025 - 02

Stud ies on determ ina tion of glucosam ine by HPLC - EL SD
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[ Abstract] 　O bjective: A HPLC method for the determ ination of glucosam ine was developed1M ethods: The content of glu2
cosam ine was determ ined by HPLC on a water carbohydrate column (416 mm ×250 mm, 5μm ) with acetonitrile - water (70:

30) as mobile phase and ELSD detector1Results: The linear range of calibration curve was 210～1210μg ( r = 019997) , the re2
covery was 9610%～9717% 1Conclusion: The method is simp le, rap id, accurate and without derivation1 It is a effective method

for determ ination of glucosam ine and can be used for determ ination of glucosam ine sulfate1
[ Key words]　HPLC; ELSD; Glucosam ine

　　氨基葡萄糖是一种天然的氨基单糖 ,是软骨基质和滑液

中聚氨基葡萄糖的成分。临床上 ,氨基葡萄糖具有多种生物

活性 ,特别在对骨关节炎的预防和治疗上 ,不仅具有症状改善

作用 ,达到与非甾体抗炎药等相同的治疗效果 ,而且还有病情

控制作用 [ 1 ] ,是预防和治疗骨关节炎的特异性药物 ,还是增强

免疫功能的健康食品。目前已上市的氨基葡萄糖类物质包括

盐酸氨基葡萄糖、硫酸氨基葡萄糖氯化钾 (钠 )复盐和硫酸氨

基葡萄糖。 Elson - Morgan法是这类物质含量的经典检测

法 [ 2 ] ,虽经数十年的改进 [ 3, 4 ] ,但操作仍显繁琐。高效液相色

谱法是近年来的研究热点 ,已有报道采用紫外检测法 [ 5 ]和示

差检测法 [ 6 ]进行氨基葡萄糖的分析检测 ,但前者需进行柱前

衍生化反应 ,而后者对环境温度要求较严苛 ,具有一定的操作

局限性。本实验采用碳水化合物柱进行分离 ,蒸发光散射检

测器进行检测 ,无需衍生化处理 ,方法简便、快速、准确 ,是测

定氨基葡萄糖含量的优势方法。该方法还可以用于硫酸氨基

葡萄糖、盐酸氨基葡萄糖及其复盐等含有氨基葡萄糖成份物

质的含量测定。

1　材料与方法

111　仪器与试剂

11111　仪器　美国产 W aters - A lliance2695型高效液相色谱

仪 ,配有泵控及自动进样系统 ; A lltech ELSD800蒸发光散射检

测器。

11112　试剂 　乙腈为 HPLC级 ; D -盐酸氨基葡萄糖对照品

(由中国药品生物制品检定所提供 ) ;水为 M illi - Q超纯水 ;硫

酸氨基葡萄糖胶囊 (由厦门蓝湾科技有限公司提供 )。

112　色谱条件

色谱 柱 : W aters Carbohydrate 柱 ( 250 mm ×416 mm,

4μm) ;流动相为乙腈 -水 = 70: 30;流速 : 110 m l/m in;柱温 :

28℃; ELSD参数 :载气流速为 3100 SLPM (L /m in) ,蒸发管温

度为 80℃。

113　氨基葡萄糖标准储备溶液配制

精确称取 11917 mg D -盐酸氨基葡萄糖对照品 ,用流动

相溶解 ,最后用流动相准确定容至 100 m l容量瓶中 ,此溶液中

氨基葡萄糖浓度为 1100 mg/m l。

2　结果与讨论

211　氨基葡萄糖的色谱图

在本实验色谱条件下 ,分别测定硫酸氨基葡萄糖样品和

氨基葡萄糖标准液 ,得到色谱图 1和色谱图 2。
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212　检测限试验
精密量取适量氨基葡萄糖标准储备溶液逐步稀释测定 ,

直到检测获得的氨基葡萄糖主峰信号为检测器噪声水平的 3

倍为止 ,得氨基葡萄糖的最低检测限为 200 ng。
213　精密度试验
取适量氨基葡萄糖标准储备溶液注入高效液相色谱仪检
测 ,连续重复进样 6次 ,进行氨基葡萄糖的精密度试验 ,试验
结果 RSD为 1164% ,精密度符合规定。
214　线性试验
分别精密吸取氨基葡萄糖标准储备溶液 210、410、610、

810、1010、1210μl进样测定 ,在本实验色谱条件下进行分析 ,

以峰面积 Y对进样量 (X,μg)进行线性回归 ,得线性回归方程
为 : Y = 210800 ×106

X - 113548 ×106 , r = 019997,结果表明进
样量在 210～1210μg范围内 ,峰面积与进样量线性关系良好。
215　回收率试验
以硫酸氨基葡萄糖溶液为本底 ,分别加入适量 D -盐酸氨
基葡萄糖对照品 ,进行回收率试验 ,平均回收率为 9617% ,结
果见表 1。
216　样品测定结果
取 3个批号硫酸氨基葡萄糖样品 ,称取约 011 g,精密称
定 ,用流动相溶解 ,完全转移入 100 m l容量瓶中 ,以流动相稀
释至刻度 ,摇匀 ,即得供试溶液 ;在进行氨基葡萄糖标准工作
曲线测试后 ,即取上述供试溶液 10μl注入高效液相色谱仪 ,

按相同色谱条件测定获得色谱峰峰面积积分值 ,计算供试品

表 1　回收率试验结果

本底值 (mg) 加入量 (mg) 测定值 (mg) 回收率 ( % )

01717 01401 01385 9610

01717 01819 01800 9717

01717 11721 11657 9613

含量。样品测定结果见表 2。

表 2　3批样品含量测定结果

样品批号 硫酸氨基葡萄糖含量 ( % )

060408 96138

060412 95182

060416 96182
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215　检出限及最低检出浓度 (115 L空气样品计 )

丙烯腈为 014μg/m l和 013 mg/m3、甲基丙烯酸甲酯为

112μg/m l和 018 mg/m3、苯乙烯 217μg/m l和 118 mg/m3。

216　解吸效率实验

在 6个活性碳管中加入混合标准液 ,丙烯腈、甲基丙烯酸

甲酯、苯乙烯含量分别为 3、200、150μg ( PC - STEL限值和采

样量乘积 ) ,迅速套好密封套 ,放置过夜平衡。按照测定方法

进行解吸测定 ,丙烯腈平均解吸率为 9010% ,甲基丙烯酸甲酯

平均解吸率为 9216% ,苯乙烯平均解吸率为 8015%。

217　穿透容量实验

按 [ 4 ]介绍的方法进行 ,丙烯腈、甲基丙烯酸甲酯、苯乙烯

的穿透容量 (100 mg)分别为 511、018、213 mg。

218　干扰实验

现场空气中可能干扰的共存化合物有丙烯酰铵、丁二烯。

模拟现场配制 50、50μg/m l的丙烯酰铵、丁二烯 , 80、90、

100μg/m l丙烯腈、甲基丙烯酸甲酯、苯乙烯混合标准溶液 ,在

本实验条件下进行测定 ,化合物之间能较好分离 ,不相互干扰。

3　小结

采用活性炭管吸附工作场所空气中丙烯腈、甲基丙烯酸

甲酯、苯乙烯 ,由二硫化碳解吸、进样 ,经毛细管柱程序升温分

离测定 ,该方法操作简便、灵敏度高、重现性好、准确可靠 ,适

用于胶乳工作场所空气中丙烯腈、甲基丙烯酸甲酯、苯乙烯的

同时测定。
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