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前  言 

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。 

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。 

本标准由国家药品监督管理局提出。 

本标准由全国外科植入物和矫形器械标准化技术委员会（SAC/TC 110）归口。 

本标准起草单位：  

本标准主要起草人： 
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外科植入物聚乳酸材料中丙交酯单体含量检测      

1 范围 

本标准规定了外科植入物聚乳酸材料中丙交酯单体残留的检测方法。 

本标准适用于能被二氯甲烷和三氯甲烷完全溶解的聚乳酸材料。本标准所述的聚D，L-丙交酯均聚

物是指无定形的（即无结晶性）、由内消旋丙交酯或等摩尔的D-丙交酯和L-丙交酯（外消旋）聚合而成。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定 

中国药典2015年版四部 0521 气相色谱法   

3 通则 

本标准中的室温，如无特殊规定，应为10℃～30℃ 

本标准中所用容器如无特殊规定，应为硅硼酸盐玻璃容器。 

本标准中所涉及的量取，应使用符合相应国家标准规定的准确度要求的移液管，或者移液器量取。 

4 方法提要 

聚乳酸材料（以下简称PLA）是由丙交酯单体的开环聚合而成，其反应过程是可逆反应。使用三氯

甲烷或二氯甲烷作为溶剂完全溶解样品，加入内标后，利用沉淀剂使PLA从溶液中完全析出，而内标物

质、丙交酯单体保留在溶液中，离心后取上清液使用气相色谱仪-氢火焰离子检测器（FID）进行测试，

从而排除PLA降解对丙交酯含量测试的干扰。 

5 试验方法 

5.1 试剂与材料 

5.1.1 标准品的选择：根据实际样品选择合适的单体（L-丙交酯或者 D，L-丙交酯）标准品，纯度应

≥98%。 

5.1.2 内标物质： 2, 6-二甲基-γ-吡喃酮以及其它合适的内标物质，纯度应≥99%。 

5.1.3 溶剂：二氯甲烷/三氯甲烷（色谱纯）丙酮（色谱纯） 

5.1.4 沉淀剂（丙酮和环己烷）：丙酮和环己烷以 3：16的体积比加入到烧杯中，用玻璃棒混合均匀

即可。（根据实际用量情况，配制相应体积的混合液） 

5.1.5 氮气：纯度大于 99.95%（V/V）。 

5.1.6 氢气：纯度大于 99.95%（V/V）。 
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5.1.7 空气：经硅胶、分子筛充分干燥和净化。 

注：5.1.4中沉淀剂可以选择其它可以满足沉淀聚乳酸要求的不良溶剂或者混合不良溶剂。 

5.2 仪器与设备 

5.2.1 气相色谱仪：配备氢火焰离子检测器（FID），附带柱加热炉，温度调节器，进样室加热器，检

测器加热器以及相应的温度调节器，放大器等，推荐配备自动进样器；  

5.2.2 台式高速离心机； 

5.2.3 电子天平（十万分之一天平或者百万分之一天平） 

5.2.4 色谱柱：典型色谱柱及操作条件见表 1，或者在进行方法学验证的基础上，其他可以满足系统

适用性要求的色谱柱, 

5.2.5 涡旋振荡器 

5.2.6 各个规格玻璃容量瓶 

5.2.7 15mL 玻璃离心管 

5.2.8 0.22μm 有机相过滤头 

表1 典型色谱柱及操作条件 

典型色谱柱 HP-5 30m*0.25m*0.25μm 

标准品 D,L-丙交酯纯度标准物质 99.7%    

内标 2, 6-二甲基-γ-吡喃酮 纯度≥99.0% 

溶剂 二氯甲烷（色谱级） 

沉淀剂 丙酮和环己烷混合液（3:16 体积比，色谱级） 

典型仪器操作条件 

进样室温度：240℃ 

检测器温度：300℃ 

柱流速：1.0mL/min 

进样方式：自动进样器或者手动进样 ；进样量：3μL 

分流比： 10:1 

尾吹气：25mL/min，氢气流量：40mL/min 

空气流量：400mL/min。 

柱温： 初始温度 50℃，保温 0min；以 15℃/min 升

温至 200℃，保温 2min；以 20℃/min 升温至 250℃，保温

1.5min。 
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图1 丙交酯单体和内标（2, 6-二甲基-γ-吡喃酮）在 HP-5 色谱柱上的典型色谱图 

5.3 分析步骤 

5.3.1 系统适应性 

气相色谱系统应满足《中国药典》2015年版四部中规定的系统适应性要求，详见附录A。 

5.3.2 标准溶液的制备 

5.3.2.1 丙交酯及内标物储备液的配制： 

 将丙交酯标准品在常温下放置2h，待温度恒定后，精密称取50mg±0.01mg的丙交酯标准品到50mL

容量瓶中，用二氯甲烷溶解并定容，得到浓度为1000μg/mL的丙交酯储备液； 

精密称取10mg±0.01mg的2, 6-二甲基-γ-吡喃酮(内标物)到50mL容量瓶中，用二氯甲烷溶解并定

容，得到浓度为200μg/mL的内标储备液。 

5.3.2.2 标准曲线溶液的配制：  

从丙交酯储备液中分别准确移取不同体积分别转移至各10mL容量瓶1中（典型的标准曲线配置步骤

详见表2）。之后，再各加入2 mL的200 μg/mL内标物母液，用二氯甲烷定容，得到一系列丙交酯中间工

作液。 

从一系列丙交酯中间工作液中分别精确移取0.5mL到10mL容量瓶2中，再用丙酮和环己烷混合液定

容，混匀后得浓度范围为（0.5 μg/mL～10 μg/mL）丙交酯标准曲线溶液。 

各取一定量的丙交酯标准曲线标准溶液转移至进样小瓶中，使用气相色谱仪进行测试。最后，以丙

交酯标准溶液的含量与内标物含量的比值为横坐标，以丙交酯标准溶液响应值与内标物响应值的比值为

纵坐标，绘制标准曲线，计算标准曲线的回归方程和决定系数r2
，要求标准曲线的决定系数r2

＞0.995。 
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表2 典型的标准曲线配置步骤 

标准曲线 

丙交酯母液 

内标体积 mL 容量瓶 1 

得到中间工

作溶液浓度

μg/mL 

容量瓶 2 

最终标准曲

线溶液浓度

μg/mL 

丙交酯母液

浓度 

移取溶液体

积 μL 

Std 1 

1000 μg/mL 

100 

2mL（200 

μg/mL 的 2, 

6-二甲基-γ-

吡喃酮溶

液） 

以二氯甲烷

作溶剂定容

至 10mL 

10 分别转移

0.5mL 至各

10mL 容量瓶

2 中，加入混

合液（丙酮

和环己烷）

作溶剂 

0.5 

Std 2 200 20 1 

Std 3 400 40 2 

Std 4 800 80 4 

Std 5 1200 120 6 

Std 6 2000 200 10 

5.3.3 试样前处理 

将样品冷却到常温，精密称取质量为50mg的试样，放入到10 mL的容量瓶1中，加入浓度为200 μg/mL

的内标物溶液2 mL，再用二氯甲烷定容、摇匀，确保样品完全溶解。 

精确量取容量瓶1中的溶液0.5 mL于10mL容量瓶2中, 用丙酮和环己烷混合液定容, 混匀后静置5 

min左右，使聚乳酸沉淀，将容量瓶2中溶液转移至玻璃离心管中，1000 RPM的转速离心5 min，用注射

器取一定量的上清液，使用0.22 μm的有机过滤头过滤后至进样小瓶中，使用气相色谱仪进行测试，根

据标准曲线计算丙交酯含量。 

注：5.3中的二氯甲烷可用三氯甲烷或者其他合适的溶剂代替。 

5.3.4 平行试验 

按5.3.3步骤对同一试样进行平行试验。 

5.3.5 空白试验 

除不称取试样外，均按5.3.3步骤进行试验。 

6 结果处理 

试样中丙交酯的含量按式（1）进行计算。 

 %100
1000






m

VDFC
X  ................................. (1) 

式中： 

X——试样中丙交酯质量分数； 

C——试样中通过标准曲线测定丙交酯浓度，单位为μg/mL； 

m——试样质量，单位为mg； 

DF——稀释因子； 

V——为试样溶解定容的体积，单位为mL。 

7 分析结果的表达 
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以两次重复测定结果的算术平均值报告其分析结果，按照GB/T 8170的规定进行修约，结果应保留3

位有效数字。 

8 重复性 

在同一实验室，由同一操作者使用相同的设备，按照相同的测试方法，并在短时间对同一被测对象

相互独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过算术平均值的15%。 
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A  A  

附 录 A 

（规范性附录） 

气相色谱的适应性要求 

A.1 概述 

本附录讨论了用于测量丙交酯的分析过程的最低要求。 

A.2 背景 

色谱系统的适用性试验通常包括塔理论板数、分离度、灵敏度、拖尾因子和重复性等五个参数。 

按中国药典对色谱系统进行适用性试验，即用规定的对照品溶液或系统适用性试验溶液在规定的

色谱系统进行试验，必要时，可对色谱系统进行适当调整，以符合要求。 

A.3 最低要求 

A.3.1 分离度（R） 

用于评价待测物质与被分离物质之间的分离程度，是衡量色谱系统分离效能的关键指标。可以通过

测定待测物质与已知杂质的分离度，也可以通过测定待测物质与某一指标性成分（内标物质或其他难分

离物质）的分离度，或将供试、品或对照品用适当的方法降解，通过测定待测物质与某一降解产物的分

离度，对色谱系统分离效能进行评价与调整。 

无论是定性鉴别还是定量测定，均要求待测物质色谱峰与内标物质色谱峰或特定的杂质对照色谱峰

及其他色谱峰之间有较好的分离度。建议本方法中色谱峰与相邻色谱峰之间的分离度应大于1.5。分离

度的计算公式为： 

 
 

21

122

WW

tt
R RR




 或者

)(70.1

)(2

2/,22/,1

12

hh

RR

WW

tt
R




  .................... (A.1) 

式中： 

tR2——相邻两色谱峰中后一峰的保留时间； 

tR1——相邻两色谱峰中前一峰的保留时间； 

W1、W2及W 1,h/2、W 2,h/2 分别为此相邻两色谱峰的峰宽及半高峰宽（如图A1）。 

 

图A.1 分离度（R）示意图 
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A.3.2 灵敏度 

用于评价色谱系统检测微量物质的能力，通常以信噪比（S/N )来表示。通过测定一系列不同浓度

的供试品或对照品溶液来测定信噪比。定量测定时，信噪比应不小于10 ；定性测定时，信噪比应不小

于3。 

A.3.3 拖尾因子（T )  

用于评价色谱峰的对称性。拖尾因子计算公式为： 

 
1

05.0

2d

W
T h  ..................................... (A.2) 

式中： 

W0.05h——5%峰高处的峰宽； 

d1——峰顶在5%峰高处横坐标平行线的投影点至峰前沿与此平行线交点的距离（如图A.2）。 

 

图A.2 拖尾因子（T )示意图 

以峰髙作定量参数时，除另有规定外，拖尾因子应在0.95～1.05之间。 

以峰面积作为定量参数时，色谱峰的拖尾因子应小于或等于1.8。 

A.3.4 色谱基线 

建议色谱运行时的基线漂移在最初基线的5%范围内。 
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