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丙酮在维生素B12等药品生产中作为溶媒起着十分重要的作用，下面是小编搜集整理的一篇探究丙酮中苯残留的气相色谱检测方法的论文范文，供大家阅读参考。  丙酮是重要的有机合成原料，用于生产环氧树脂、有机玻璃、医药、农药等，亦是良好溶剂，在维生素...
丙酮在维生素B12等药品生产中作为溶媒起着十分重要的作用，下面是小编搜集整理的一篇探究丙酮中苯残留的气相色谱检测方法的论文范文，供大家阅读参考。
丙酮是重要的有机合成原料，用于生产环氧树脂、有机玻璃、医药、农药等，亦是良好溶剂，在维生素B12等药品生产中作为溶媒起着十分重要的作用。国家药品标准中未对丙酮中苯残留量进行检测，按照欧美等药品认证和注册要求应对产品中的苯残留量进行控制和讨论。丙酮作为生产中的溶剂是引入苯的可能来源。但由于丙酮生产主要以合成法中异丙苯法为主，因此生产过程中会产生苯残留，而且苯在《中国药典(二部)》中是第一类溶剂[1],对人体有很大的危害，因此测定丙酮中苯残留量对产品质量和安全性非常重要。基于以上原因，本文试图建立丙酮溶剂中苯含量的检测方法。
1材料与方法
1.1试验材料
1)岛津GC-2025气相色谱仪，日本岛津。
2)异丙醇、苯(购自天津市凯通化学试剂有限公司)，甲醇(购自天津康巢生物医药有限公司)。
3)色谱条件：毛细管色谱柱(聚乙二醇20000R毛细管柱(50m0.30mm1.0氢火焰离子检测器;载气高纯氦气;分流进样，分流比为50∶1,进样口温度150℃;检测器温度250℃;设置程序升温，初温45℃，以6.5℃/min的升温速率升至100℃保持10min;柱流量21.00mL/min;吹扫流量3.0mL/min;附加流量控制30.00mL/min.进样量1L.
4)溶液的配制。
①供试溶液：待检丙酮样品。
②对照品溶液(a)的制备：取0.5mL异丙醇加于0.5mL甲醇中，用供试液稀释至100.0mL.取1.0mL用供试液稀释至10.0mL,摇匀，即得。
③对照品溶液(b)的制备：取100L苯于100.0mL容量瓶，用供试液稀释至刻度。取0.20mL用供试液稀释至100.0mL,摇匀，即得。
1.2试验方法
1)系统适用性试验。取上述对照品溶液(a)1L,连续进样5次。考察理论塔板数2025、拖尾因子为0.9~1.5,峰面积相对标准偏差应小于5.0%,对照品溶液(a)中杂质A与杂质B分离度应5.0.
2)线性关系考察[2-3].精密称取苯2.0mg置于100mL容量瓶中，加丙酮振摇，稀释至刻度，摇匀。
分别精密移取此溶液0.2、0.4、0.6、0.8、1.0、1.2mL,置100mL容量瓶中制成浓度分别为0.04、0.08、0.12、0.16、0.20、0.24g/mL的溶液，分别吸取上述溶液1L注入气相色谱仪，记录峰面积，以对照品溶液浓度为横坐标，苯峰面积为纵坐标绘制标准曲线。相关系数R2应大于0.99.
3)精密度。取浓度为0.08g/mL的溶液1L注入气相色谱仪，连续进样6次，记录色谱图，然后计算6次测试的峰面积的相对标准偏差应不大于2.0%.
4)检测限与定量限[4].
①空白，不进样品，仅记录图谱。
②取上述对照品溶液(b)，逐级稀释进样，按上述方法测定，计算信噪比，直至符合S/N=3的标准为检测限，S/N=10的标准为定量限。
5)专属性。分别量取对照品溶液(a)、对照品溶液(b)和供试品溶液1L进样，记录色谱图，供试品溶液中色谱峰和对照溶液(b)中色谱峰的保留时间应保持一致。
6)耐用性。调整检测器、进样口的温度分别上下浮动5℃，稳定后取浓度为0.16g/mL溶液注入气相色谱仪，记录色谱图，记录苯峰面积。相对标准偏差应不大于2.0%.
2结果与分析
1)系统适用性试验。测定的理论塔板、分离度、拖尾因子均在控制范围内，供试品连续5次测定峰面积的RSD值为5.2%.如表1.
2)线性关系考察。绘制标准曲线(如图1)，线性回归方程为y=1141.6x-1.78,相关系数R2=0.999,即在0.04~0.24g/mL范围具有良好的线性关系。
3)重复性。取浓度为0.08g/mL的溶液1L注入气相色谱仪，连续进样6次，记录色谱图，然后计算6次测试的峰面积的相对标准偏差为0.48%(表2)。
4)检测限与定量限。取对照品溶液(b)，逐级稀释进样，按上述方法测定，计算信噪比，直至符合S/N=3的标准为检测限0.02mg/L,S/N=10的标准为定量限0.07mg/L.
5)专属性考察。分别量取对照品溶液(a)、对照品溶液(b)和供试品溶液1L进样，记录色谱图，供试品溶液中色谱峰和对照溶液(b)中色谱峰的保留时间应保持一致。结果见图2.
6)耐用性考察。调整色谱条件中的检测器的温度分别设置为245、250、255℃;进样口温度分别设置为145、150、155℃。计算不同温度条件下的相对标准偏差均不大于2.0%.结果见表3.
3讨论与小结
本文采用气相色谱法测定丙酮中苯的残留量，精密度及检测限均达到要求，供试品溶液主要组分为丙酮，而丙酮本身可能含有丙酸、异丙醇等杂质而对检测造成干扰，试验中采用程序升温[3]有效地减少了供试品的拖尾和扩展，起始温度45℃，以6.5℃/min的速度将温度升高至100℃保留10min,同时分流进样减少各杂质峰和主峰的拖尾及其相互间的重叠。
采用分流进样，当样品注入分流进样口以后，仅有极少部分样品进入毛细管柱，其余绝大部分样品随载气由分流气体出口逸出放空。分析时分流比为50∶1[参照文献[4]分流比范围为(10∶1)~(100∶1)],可避免毛细管柱的超载，保持高柱效。
目前，采用气相法测定苯含量的相关文献报道很多[5-8].文献[2]中采用AC-1固定相的毛细管柱进行分离，色谱图显示各杂质间分离效果不是很理想，本文采用毛细管程序升温气相色谱法测定丙酮中苯含量分离效果良好;定量准确，检测限为0.02mg/L;线性考察回归方程为y=1141.6x-1.78,相关系数R2=0.999,即在0.04~0.24g/mL范围内的线性关系良好;精密度均不大于2.0%;耐用性考察结果均符合要求。得到了满意的分析结果，可用于丙酮中苯残留含量的测定。
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