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HPLC-ELSD法测定三维肌醇片中肌醇的含量
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摘要  目的：建立简便准确的测定三维肌醇片中肌醇含量的方法。方法：采用 HPLC-ELSD 方法进行测定，色谱柱为

UltimateTM XB-NH2（4.6 mm×250 mm, 5 µm），流动相为乙腈 -水（70∶30），流速0.8 mL · min-1，漂移管温度100 ℃，雾化气

流速度2.5 L · min-1。结果：肌醇在0.101 6 ~ 1.016 mg · mL-1 范围内线性关系良好，r = 0.999 7，平均回收率102.32%，RSD = 

1.41%，样品中其他成分不干扰测定。结论：本方法简便可靠，可用于复方制剂中肌醇含量的质量控制。
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Content Determination of Inositol in Trivitamins and Inositol Tablets by HPLC-ELSD
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ABSTRACT  Objective: To establish a simple and accurate method for the content determination of inositol in trivitamins and 

inositol tablets. Methods: The assay was performed by HPLC-ELSD method. An UltimateTM XB-NH2 column (4.6 mm×250 mm, 5 

µm) was used for separation. Acetonitrile-water (70∶30) was used as mobile phase at a flow rate of 0.8 mL · min-1. The temperature 

of drift tube was 100 ℃, and the speed of atomizing flow was 2.5 L · min-1. Results: Under the above described chromatographic 

conditions, the linear ranges of inositol was 0.101 6 ~ 1.016 mg · mL-1 (r = 0.999 7), and the mean recovery rate was 102.32% (RSD = 

1.41%). The other ingredients in the sample showed no interference for the determination of inositol. Conclusion: The assay 

method is simple and accurate for the quality control of inositol in compound preparations.
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三维肌醇片是由肌醇、维生素C、维生素B1、维

生素B2、蔗糖和辅料组成，其中肌醇为主要成分之

一。该药品用于脂肪肝、肝炎、早期肝硬化和高脂血

症等疾病的辅助治疗，可促进肝和其他组织中脂肪的

代谢，具有一定的降脂作用，同时也可用于补充维生

素。该药品现行质量标准中，未对肌醇含量进行测

定。本研究采用HPLC-ELSD方法对三维肌醇片中的

肌醇进行测定，旨在建立该药品简便可靠的质量控制

方法。

1   材料与方法

1.1   仪器

Waters 515高效液相色谱仪（美国Waters公司），

Waters 717自动进样器（美国Waters公司），Alltech 

ELSD 2000蒸发光散射检测器（美国Alltech公司），

SARTORIUS BP211D电子天平（德国赛多利斯公司）。

1.2   试药

肌醇对照品（天津市天新精细化工开发中心，

含量 > 99%，批号 20050206），三维肌醇片（浙江

昂利康制药有限公司，批号20050703，20060102，

20060304）；维生素C、维生素B1、维生素B2和蔗糖

（均为分析纯，北京嘉康源科技发展有限公司）；乙腈

为色谱纯；水为重蒸水；其余为分析纯。

1.3   色谱条件

色谱柱为UltimateTM XB-NH2 （4.6 mm×250 mm, 

5 μm），流动相为乙腈-水（70∶30），流速0.8 mL · 

min-1，柱温为室温，ELSD漂移管温度100 ℃，雾化气

流速度2.5 L · min-1，撞击板关闭，进样量10 μL。
1.4   溶液的制备

1.4.1   对照品溶液的制备   取肌醇对照品约50 mg，精

密称定，置于50 mL容量瓶中，用适量水溶解后，加

水至刻度，作为对照品溶液。 

1.4.2   供试品溶液的制备   取三维肌醇片20片，研细，

混合均匀，分别取相当于肌醇25 mg的样品，精密称

定，置于具塞锥形瓶中，精密加入50 mL水，超声30 

min，精密称定，用水补足重量，过滤，取续滤液，作

为供试品溶液。

1.4.3   阴性样品溶液的制备   根据三维肌醇片处方比

例，取维生素C、维生素B1、维生素B2和蔗糖配制成

阴性样品，按照供试品溶液制备方法制备成阴性供试

品溶液。

2   结果

2.1   系统适应性试验

分别取肌醇对照品溶液、供试品溶液、阴性样品

溶液各10 µL在上述色谱条件下进行测定。由图1可

知，对照品峰形良好，肌醇保留时间约10 min；供试

品溶液中肌醇与其他组分分离完全，分离度大于1.5，

理论塔板数按照肌醇峰计算不低于3 000；阴性样品

对肌醇的测定无干扰。具体见图1。

                          A                                                      B

                                                     C

图1   高效液相色谱图

A – 对照品；B – 阴性样品；C – 供试品；1 – 肌醇 

Fig 1   HPLC chromatograms

A – reference substance; B – negative sample; C – sample; 1 – inositol

2.2   线性关系考察

精密量取对照品溶液1，2，4，6，8，10 mL，分

别置10 mL容量瓶中，用水稀释至刻线。取上述溶液

各10 μL，按上述色谱条件注入液相色谱仪，以浓度C
（μg · mL-1）的对数（lnC）为横坐标，峰面积A的对数

（ln A）为纵坐标，计算回归方程，得方程ln A = 1.338 9 
lnC + 2.647 2（r = 0.999 7）。结果表明，肌醇在0.101 6 

~ 1.016 mg · mL-1范围内线性关系良好。

2.3   精密度试验

2.3.1   重复性   取同一对照品溶液，连续进样6次，测

定色谱峰面积，所得色谱峰面积RSD = 0.63%，结果

表明进样精密度良好。

2.3.2   日内精密度   分别取相当于肌醇30，25，20 mg

的样品，按“1.4.2”方法制成高、中、低浓度的供试

品溶液，分别于0，2，4，6，8 h进行测定，计算各浓

度供试品色谱峰面积的相对标准偏差。高、中、低3

个浓度的供试品峰面积RSD分别为0.95%，0.64%和

0.77%，表明供试品测定8 h内精密度良好。
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2.3.3   日间精密度   取“2.3.2”项下高、中、低浓度的

供试品溶液，分别于第0，1，2，3，4，5天测定样品

含量，计算各浓度供试品含量测定的相对标准偏差。

高、中、低3个浓度的供试品含量测定RSD分别为

1.22%，1.37%和1.33%，表明供试品测定日间精密度

良好。

2.3.4   重现性   按上述方法对同一批号（20050703）样

品由不同实验员进行6次测定，结果同一批号样品测

定的RSD为 1.47%，重现性良好。

2.4   加样回收率试验

取相当于肌醇12 mg的样品（批号20050703），

精密称定，分别加入肌醇对照品9，12，15 mg，按

照“1.4.2”方法制成加样回收供试品溶液，每样品平

行2份，注入液相色谱仪进行测定，平均回收率为

102.32%，RSD = 1.41%。结果见表1。

2.5   样品含量测定

分别取3批样品，按“1.4.2”项下方法制备供试品

溶液注入液相色谱仪进行测定。结果见表2。

3   讨论

3.1   文献报道的肌醇测定方法中，高碘酸钠滴定法[1]

不能排除邻二醇化合物的干扰，不适用于本品的测

定；微生物法[2]和紫外分光光度法[3]的专属性较差，

操作也较为繁琐，不能满足复方制剂测定的需要。由

于肌醇的沸点较高，使用气相色谱法[4]时，须采用柱

前衍生化，将其制备成低沸点的酯类进行测定，衍生

化步骤较为复杂。

肌醇的高效液相色谱法报道的有紫外末端吸收

检测[5]、柱前衍生化后紫外检测法[6]等，前者存在灵

敏度低、干扰大的缺点，后者操作繁琐，分析时间长。

另有报道使用示差折光检测器检测[7]、质谱检测器检

测[8]等方法，前者需要较长的平衡时间，且易受外界

环境温度变化等因素影响，后者设备昂贵，检测成本

高，不适用于日常检测。

本研究建立了三维肌醇片中肌醇含量 HPLC-

ELSD测定方法，样品无需前处理，操作简便，结果准

确，能够作为该药品的质量控制方法，特别适合于药

品生产过程中的质量监控。

3.2   肌醇为多羟基化合物，在C18柱上基本不保留，

通过对不同的色谱柱进行筛选，发现肌醇在NH2柱上

有适宜的保留，故选择使用NH2柱在反相条件下进行

测定，效果良好。在本实验条件下，三维肌醇片中其

他成分对肌醇的测定没有干扰。

3.3   本实验考察了ELSD漂移管温度和气流速度对肌

醇峰面积和基线噪音的影响。在其他条件不变时，漂

移管温度在80 ~ 100 ℃之间，气流速度在2.0 ~ 2.5 L · 

min-1之间，肌醇峰面积无显著变化。但和C18柱相比，

NH2柱在ELSD上的基线噪音较大，这可能与在反相

条件下，流动相中含水量较高，NH2柱的键合基团容

易流失有关。选择较高的漂移管温度和较大的气流

速度时，基线噪音明显降低，故最终选择漂移管温度

在100 ℃，气流速度2.5 L · min-1。
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表2   3批样品肌醇含量测定结果

Tab 2   Content determination of inositol in 3 batches of samples

批号 含量/（g/片） 平均含量/（g/片）

20050703 0.100 3 0.100 5

0.100 7

20060102 0.100 5 0.100 8

0.101 0

20060304 0.100 9 0.101 0

0.101 2

表1   加样回收率试验测定结果

Tab 1   Results of recovery test

样品
样品已知

含量/mg

加入对照

品量/mg

测得量

/mg

回收率

/%

1 12.22   9.11   9.17 100.66

2 12.12   9.08   9.39 103.41

3 12.17 12.23 12.40 101.39

4 12.11 12.17 12.38 101.73

5 12.09 14.98 15.30 102.14

6 12.21 15.02 15.71 104.59
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