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(57)摘要

本发明涉及药物分析技术领域，提供一种凝

胶渗透色谱法测定硫化胶体冻干品中明胶分子

量分布及其含量的方法。本方法能够快捷、准确

地使用一种分析方法同时检测明胶的分子量分

布和含量，有效监测硫化胶体冻干品的质量。本

方法有较好的专属性，在特定的色谱条件下，明

胶分子无剪切，能将硫化胶体冻干品中的明胶和

硫代硫酸钠、乙二胺四乙酸二钠分离，准确检测

明胶的分子量分布及其含量，有效填补了该领域

技术空白。
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1.凝胶渗透色谱法测定硫化胶体冻干品中明胶分子量分布及其含量的方法，其特征在

于，包括以下步骤：

（1）配制分子量标准样品溶液：分别称取不同峰顶分子量的标准样品至少5个，所述标

准样品的分子量均匀分布在1000‑1500000之间，分别加流动相制成浓度为2‑10mg/mL的分

子量标准样品溶液；

（2）明胶用流动相配制成浓度为2‑20mg/mL的明胶对照品溶液；

（3）取硫化胶体冻干品加流动相溶解，使其中明胶浓度为2‑15mg/mL，作为供试品溶液；

（4）取所述分子量标准样品溶液、所述明胶对照品溶液和所述供试品溶液分别注入液

相色谱仪，记录色谱图，收集采集后的数据，采用GPC软件处理数据，得到硫化胶体冻干品中

明胶的相对分子质量和相对分子质量的分布信息；以外标法计算得到硫化胶体冻干品中明

胶的含量；

步骤（2）~（3）中，所述流动相为硝酸钠的盐溶液：含有0.1‑0.2mol/L硝酸钠，0.01mol/L

磷酸二氢钠，0.007mol/L氢氧化钠和0.05%的ProClin  300抑菌剂；

步骤（4）包括如下子步骤：

1）采用安捷伦1260高效液相色谱仪，检测器为示差折光检测器；采用Aglient  GPC排阻

色谱柱；流动相为硝酸钠的盐溶液；流速为0.8‑1.2mL/min，等度洗脱，分析时间30‑50分钟，

柱温25‑35℃，检测器温度40‑50℃，进样量5‑20μL；
2）分子量标准样品标准曲线的建立：以各分子量标准样品溶液的出峰时间为横坐标，

峰顶分子量的对数值为纵坐标建立标准曲线；

3）将明胶对照品溶液中明胶的出峰时间带入到分子量标准样品标准曲线中，得到明胶

的峰顶分子量，进一步使用专业GPC色谱数据处理软件处理采集后的色谱图数据得到明胶

的分子量及其分布的详细信息，包括峰顶分子量、数均分子量、重均分子量、分子量分布系

数、切片细节；

4）将供试品溶液中明胶的出峰时间带入到分子量标准样品标准曲线中，得到明胶的峰

顶分子量，进一步使用专业GPC色谱数据处理软件处理采集后的色谱图数据得到明胶的分

子量及其分布的详细信息，包括峰顶分子量、数均分子量、重均分子量、分子量分布系数、切

片细节；并根据明胶对照品峰面积，计算出供试品中明胶的含量；计算公式如下：

；

其中：Cx为供试品溶液浓度；Cr为明胶对照品溶液浓度；Ax为供试品峰面积；Ar为明胶

对照品峰面积；

子步骤1）采用1‑3根Aglient  GPC排阻色谱柱串联使用，色谱柱规格为8μm，300mm×
7.5mm；

子步骤1）色谱柱前串联使用Aglient保护柱；

所述硫化胶体冻干品的成分包含明胶、硫代硫酸钠和乙二胺四乙酸二钠。

2.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，所述标准样品选自聚乙二醇、聚环氧乙烷、

聚苯乙烯、葡聚糖、支链淀粉中的至少一种。

3.根据权利要求2所述的方法，其特征在于，所述标准样品为聚乙二醇和聚环氧乙烷。
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4.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，子步骤3）和4）中所述的专业GPC色谱数据

处理软件为千谱HW‑2000色谱工作站软件。

5.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，步骤（1）中称取不同峰顶分子量的聚乙二

醇和聚环氧乙烷标准样品7个；其中，聚乙二醇标准样品的峰顶分子量分别为1470、8500、

20180，聚环氧乙烷标准样品的峰顶分子量分别为73650、219400、756500、1250000。

6.根据权利要求5所述的方法，其特征在于，子步骤2）所建标准曲线的相关方程为：

y  =  ‑0.3272x  +  13.037，相关系数R为0.999。
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凝胶渗透色谱法测定硫化胶体冻干品中明胶分子量分布及其

含量的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及药物分析技术领域，具体地说，涉及凝胶渗透色谱法测定硫化胶体冻

干品中明胶分子量分布及其含量的方法。

背景技术

[0002] 锝[99mTc]硫化胶体注射液主要用于乳腺癌患者肿瘤引流区的淋巴结定位，是一种

即时标记的诊断用放射性药品，锝[99mTc]硫化胶体注射液由高锝[99mTc]酸钠注射液和注射

用硫化胶体药盒加热反应制得。注射用硫化胶体药盒中的硫化胶体冻干品，包括明胶、依地

酸二钠（乙二胺四乙酸二钠）和硫代硫酸钠三种成分，其中明胶作为锝[99mTc]的吸附包裹的

载体，是锝[99mTc]硫化胶体注射液制备的关键成分，明胶的分子量分布及其含量会影响后

续锝[99mTc]硫化胶体注射液的粒度及分布。锝[99mTc]硫化胶体注射液在美国已上市多年，

目前尚未在中国上市。中国药典、美国药典、日本药典和欧洲药典均未收录注射用硫化胶体

药盒的质量标准。针对硫化胶体冻干品中明胶分子量分布或者其含量的检测研究，目前尚

未见相关报道。

发明内容

[0003] 本发明的目的是提供凝胶渗透色谱法测定硫化胶体冻干品中明胶分子量分布及

其含量的方法。

[0004] 为了实现本发明目的，第一方面，本发明提供一种凝胶渗透色谱法测定硫化胶体

冻干品中明胶分子量分布及其含量的方法，包括以下步骤：

[0005] （1）配制分子量标准样品溶液：分别称取不同峰顶分子量（Mp）的标准样品至少5

个，所述标准样品的分子量均匀分布在1000‑1500000之间，分别加流动相制成浓度为2‑

10mg/mL（优选5mg/mL）的分子量标准样品溶液；

[0006] （2）明胶用流动相配制成浓度为2‑20mg/mL（优选5mg/mL）的明胶对照品溶液；

[0007] （3）取硫化胶体冻干品加流动相溶解，使其中明胶浓度为2‑15mg/mL（优选5mg/

mL），作为供试品溶液；

[0008] （4）取所述分子量标准样品溶液、所述明胶对照品溶液和所述供试品溶液分别注

入液相色谱仪，记录色谱图，收集采集后的数据，采用GPC软件处理数据，得到硫化胶体冻干

品中明胶的相对分子质量和相对分子质量的分布信息；以外标法计算得到硫化胶体冻干品

中明胶的含量。

[0009] 步骤（2）~（3）中，所述流动相为硝酸钠的盐溶液：含有0 .1‑0 .2mol/L硝酸钠，

0.01mol/L磷酸二氢钠，0.007mol/L氢氧化钠和0.05%的ProClin  300抑菌剂。

[0010] 本发明中，所述标准样品可以选自聚乙二醇、聚环氧乙烷、聚苯乙烯、葡聚糖、支链

淀粉等中的至少一种。

[0011] 优选地，所述标准样品为聚乙二醇和聚环氧乙烷。
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[0012] 更优选地，所述标准样品的数量为7个。

[0013] 进一步地，步骤（4）包括如下子步骤：

[0014] 1）采用安捷伦1260高效液相色谱仪，检测器为示差折光检测器（RID）；采用

Aglient  GPC排阻色谱柱；流动相为硝酸钠的盐溶液（含有0.1‑0.2mol/L硝酸钠，0.01mol/L

磷酸二氢钠，0.007mol/L氢氧化钠和0.05%的ProClin  300抑菌剂）。

[0015] 流速为0.8‑1.2mL/min，等度洗脱，分析时间30‑50分钟，柱温25‑35℃，检测器温度

40‑50℃，进样量5‑20μL。
[0016] 优选地，流速为1.0mL/min，等度洗脱，分析时间35分钟，柱温30℃，检测器温度40

℃，进样量20μL。
[0017] 2）分子量标准样品标准曲线的建立：以各分子量标准样品溶液的出峰时间（峰顶

时间）为横坐标，峰顶分子量的对数值（lgMp）为纵坐标建立标准曲线。

[0018] 3）将明胶对照品溶液中明胶的出峰时间（峰顶时间）带入到分子量标准样品标准

曲线中，得到明胶的峰顶分子量（Mp），进一步使用专业GPC色谱数据处理软件（如千谱HW‑

2000色谱工作站软件）处理采集后的色谱图数据得到明胶的分子量及其分布的详细信息，

包括峰顶分子量（Mp）、数均分子量（Mn）、重均分子量（Mw）、分子量分布系数（Mw/Mn）、切片细

节。

[0019] 4）将供试品溶液中明胶的出峰时间（峰顶时间）带入到分子量标准样品标准曲线

中，得到明胶的峰顶分子量（Mp），进一步使用专业GPC色谱数据处理软件（如千谱HW‑2000色

谱工作站软件）处理采集后的色谱图数据得到明胶的分子量及其分布的详细信息，包括峰

顶分子量（Mp）、数均分子量（Mn）、重均分子量（Mw）、分子量分布系数（Mw/Mn）、切片细节；并

根据明胶对照品峰面积，计算出供试品中明胶的含量；计算公式如下：

[0020] Cx=

[0021] 其中：Cx为供试品溶液浓度；Cr为明胶对照品溶液浓度；Ax为供试品峰面积；Ar为

明胶对照品峰面积。

[0022] 优选地，子步骤1）采用1‑3根Aglient  GPC排阻色谱柱串联使用，色谱柱规格为8μ
m，300mm×7.5mm。

[0023] 进一步地，色谱柱前串联可以使用Aglient保护柱（也可以不用）。优选Aglient保

护柱规格为8μm，50mm×7.5mm。

[0024] 优选地，步骤（1）中称取不同峰顶分子量（Mp）的聚乙二醇和聚环氧乙烷标准样品7

个；其中，聚乙二醇标准样品的峰顶分子量分别为1470、8500、20180，聚环氧乙烷标准样品

的峰顶分子量分别为73650、219400、756500、1250000。

[0025] 进一步地，子步骤2）所建标准曲线的相关方程为：y  =  ‑0.3272x  +  13.037，相关

系数R为0.999。

[0026] 本发明中，所述硫化胶体冻干品的成分包含明胶、硫代硫酸钠和乙二胺四乙酸二

钠。

[0027] 借由上述技术方案，本发明至少具有下列优点及有益效果：

[0028] 本发明提供一种采用凝胶渗透色谱法检测硫化胶体冻干品中明胶分子量分布及

其含量的方法。本方法能够快捷、准确地使用一种分析方法同时检测明胶的分子量分布和

含量，有效监测硫化胶体冻干品的质量。本方法有较好的专属性，在特定的色谱条件下，明

说　明　书 2/9 页

5

CN 118348183 B

5



胶分子无剪切，能将硫化胶体冻干品中的明胶和硫代硫酸钠、乙二胺四乙酸二钠分离，能准

确检测明胶的分子量分布及其含量；针对硫化胶体冻干品中明胶分子量分布或者其含量的

检测技术，目前尚未见相关报道，本发明有效填补了该领域技术空白；同时本发明中流动相

使用新型的ProClin  300抑菌剂，避免了使用传统防腐剂叠氮化钠（剧毒、易制爆）。

附图说明

[0029] 图1为本发明较佳实施例中分子量标准样品标准曲线。

[0030] 图2为本发明较佳实施例中明胶对照品典型色谱图。

[0031] 图3为本发明较佳实施例中供试品典型色谱图。

[0032] 图4为本发明较佳实施例中分子量标准样品标准曲线（流速0.8mL/min）。

[0033] 图5为本发明较佳实施例中明胶对照品典型色谱图。

[0034] 图6为本发明较佳实施例中供试品典型色谱图。

[0035] 图7为本发明对比例中明胶对照品典型色谱图。

具体实施方式

[0036] 本发明提供一种采用凝胶渗透色谱法检测硫化胶体冻干品中明胶分子量分布及

其含量的方法。

[0037] 测试原理如下：凝胶渗透色谱（GPC）法是一种柱色谱分离分析方法，色谱柱中装有

多孔物质的填料，聚合物分子通过色谱柱中的填料时按其大小的不同被分离，较大的分子

难以进入小孔径在色谱柱中洗脱时间较短，较早出峰，较小的分子较晚出峰。用已知相对分

子质量的标准聚合物建立一条保留时间和相对分子质量对应关系的“校正曲线”，即可从

GPC谱图中计算出测试样品（硫化胶体冻干品中明胶）的相对分子质量和相对分子质量的分

布信息。分别进样明胶标准品和硫化胶体冻干品，根据明胶标准品的峰面积，以外标法即可

测定硫化胶体冻干品中明胶含量。

[0038] 分析方法如下：

[0039] 色谱条件：采用高效液相色谱仪，检测器为示差折光检测器。采用Aglient  GPC排

阻色谱柱（PL  aquagel‑OH  MIXED‑H  8μm  300mm×7.5mm），串联3根色谱柱以提高分离度。色

谱柱前串联使用Aglient保护柱（PL  aquagel‑OH  Guard  8μm  50mm×7.5mm）。流动相为盐溶

液（含有0.2mol/L硝酸钠，0.01mol/L磷酸二氢钠，0.007mol/L氢氧化钠，0.05%的ProClin 

300抑菌剂）。流速为0.8‑1.2ml/min，优选1mL/min，等度洗脱，柱温30℃，检测器温度40℃，

进样量20μl。
[0040] 分子量标准样品溶液：称取不同峰顶分子量（Mp）的聚乙二醇/聚环氧乙烷标准样

品至少5个，分子量约均匀分布在1000‑1500000之间，分别加流动相制成每1mL中约含5mg的

溶液，在分子量及其分布检测中，溶液浓度的大小不影响其分子量及其分布；

[0041] 明胶对照品溶液：称取明胶适量，加流动相溶解，使得其中明胶浓度为5mg/mL，作

为明胶对照品溶液；

[0042] 供试品溶液：取硫化胶体冻干品1瓶（其中含明胶18.1mg、硫代硫酸钠2.0mg、乙二

胺四乙酸二钠2.3mg），加流动相溶解，使得其中明胶浓度为5mg/mL，作为供试品溶液；

[0043] 取分子量标准样品溶液、明胶对照品溶液和供试品溶液分别注入液相色谱仪，记
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录色谱图，收集采集后的数据，采用GPC软件处理数据，得到硫化胶体冻干品中明胶的相对

分子质量和相对分子质量的分布信息。以外标法计算得到硫化胶体冻干品中明胶的含量。

[0044] 以下实施例用于说明本发明，但不用来限制本发明的范围。若未特别指明，实施例

中所用的技术手段为本领域技术人员所熟知的常规手段，所用原料均为市售商品。

[0045] 实施例1  采用凝胶渗透色谱法检测硫化胶体冻干品中明胶分子量分布及其含量

的方法（正常测试条件）

[0046] 色谱条件：采用安捷伦1260高效液相色谱仪，检测器为示差折光检测器（RID）。采

用3根Aglient  GPC排阻色谱柱串联使用（PL  aquagel‑OH  MIXED‑H  8μm  300mm×7.5mm），该

款色谱柱填料为混合孔径，其排阻范围约为6000‑10000000，色谱柱前串联使用Aglient保

护柱（PL  aquagel‑OH  Guard  8μm  50mm×7.5mm）。流动相为硝酸钠的盐溶液（含有0.2mol/L

硝酸钠，0.01mol/L磷酸二氢钠，0.007mol/L氢氧化钠，0.05%的ProClin  300  抑菌剂）。流速

为1.0ml/min，等度洗脱，分析时间35分钟，柱温30℃，检测器温度40℃，进样量20μl。
[0047] 分子量标准样品溶液：称取不同峰顶分子量（Mp）的聚乙二醇/聚环氧乙烷标准样

品7个（表1），分子量均匀分布在1000‑1500000之间，分别加流动相制成每1mL中约含5mg的

溶液。

[0048] 表1  分子量系列标准样品

[0049]

[0050] 明胶对照品溶液：称取明胶50mg，加流动相10ml溶解，使得其中明胶浓度为5mg/

mL，作为明胶对照品溶液；平行配制两份。

[0051] 供试品溶液：取硫化胶体冻干品1瓶（其中含明胶18.1mg、硫代硫酸钠2.0mg、乙二

胺四乙酸二钠2.3mg），加流动相3.62ml溶解，使得其中明胶浓度为5mg/mL，作为供试品溶

液。

[0052] 取分子量标准样品溶液各进样1针；明胶对照品溶液两份，每份各进样两针；供试

品溶液各进样两针，记录色谱图，收集采集后的数据，采用GPC软件处理数据，得到硫化胶体

冻干品中明胶的相对分子质量和相对分子质量的分布信息。以外标法计算得到硫化胶体冻

干品中明胶的含量。

[0053] 结果：

[0054] 标准曲线的建立：以分子量标准样品出峰时间（峰顶时间）为横坐标，峰顶分子量

的对数值（lgMp）为纵坐标建立标准曲线（图1），标准曲线的相关方程为y  =  ‑0 .3272x  + 

13.037，标准曲线的相关系数R为0.999。

[0055] 明胶对照品进样后可得到明胶对照品溶液中明胶的出峰时间（峰顶时间），将其带

入到分子量标准样品标准曲线中即可得到明胶的峰顶分子量Mp，进一步使用千谱HW‑2000

色谱工作站软件处理采集后的色谱图数据还可以得到明胶的分子量及其分布的详细信息，
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包括峰顶分子量（Mp）、数均分子量（Mn）、重均分子量（Mw）、分子量分布系数（Mw/Mn）、切片细

节等。得到明胶的峰面积后续可用于计算供试品中明胶的含量。明胶对照品典型色谱图见

图2。

[0056] 供试品进样后可得到供试品溶液中明胶的出峰时间（峰顶时间），将其带入到分子

量标准样品标准曲线中即可得到明胶的峰顶分子量Mp，进一步使用千谱HW‑2000色谱工作

站软件处理采集后的色谱图数据还可以得到明胶的分子量及其分布的详细信息，包括峰顶

分子量（Mp）、数均分子量（Mn）、重均分子量（Mw）、分子量分布系数（Mw/  Mn）、切片细节等。得

到明胶的峰面积信息，根据明胶对照品峰面积信息，计算供试品中明胶的含量。

[0057] 计算公式：

[0058] 其中：Cx为供试品浓度；Cr为明胶对照品浓度；Ax为供试品峰面积；Ar为明胶对照

品峰面积。

[0059] 供试品典型色谱图见图3。实验结果表明，供试品中的明胶峰保留时间为

25.44min，与依地酸二钠及硫代硫酸钠峰的分离度＞1，两峰已基本分离，可满足分析要求，

方法有较好的专属性。

[0060] 测试结果见表2，将明胶对照品保留时间均值及供试品保留时间均值带入分子量

标准样品标准曲线中计算可得到明胶对照品及供试品相对于聚乙二醇/聚环氧乙烷的分子

量分别为51258和51645。使用千谱HW‑2000色谱工作站软件处理采集后的色谱图数据还可

以得到明胶的分子量及其分布的详细信息，代表样品信息见表3。以外标法计算供试品中明

胶的含量为5.09mg/ml。

[0061] 表2  明胶对照品及供试品测试结果

[0062]

[0063] 表3明胶对照品及供试品典型样品分子量及其分布详细信息

[0064]

[0065] 实施例2  方法系统适用性考察

[0066] 采用与实施例1中相同的分析条件。配制明胶对照品溶液和供试品溶液各一份。明

胶对照品溶液：称取明胶50mg，加流动相10ml溶解，使得其中明胶浓度为5mg/mL，作为明胶

对照品溶液。供试品溶液：取硫化胶体冻干品1瓶（其中含明胶18.1mg、硫代硫酸钠2.0mg、乙

二胺四乙酸二钠2.3mg），加流动相3.62ml溶解，使得其中明胶浓度为5mg/mL，作为供试品溶

液。每份样品平行进样6次，记录明胶峰留时间和峰面积，统计分析其峰保留时间和峰面积
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的RSD，其RSD均应≤5%。

[0067] 实验结果见表4和表5，结果表明，明胶对照品及供试品峰面积及峰保留时间的RSD

均＜1%，说明方法有较好系统适用性及重复性精密度。

[0068] 表4  明胶对照品系统适用性测试结果

[0069]

[0070] 表5  供试品系统适用性测试结果

[0071]

[0072] 实施例3  方法准确度考察

[0073] 本实施例主要考察本方法在明胶含量计算中的准确度。

[0074] 溶液配制：明胶对照品溶液：称取明胶50mg，加流动相10ml溶解，使得其中明胶浓

度为5mg/mL，作为明胶对照品溶液。供试品加标溶液：取硫化胶体冻干品1瓶（其中含明胶

18.1mg、硫代硫酸钠2.0mg、乙二胺四乙酸二钠2.3mg），加入明胶对照品溶液3.62mL溶解，作

为加标供试品溶液。

[0075] 采用供试品加标考察方法的准确度。对照品平行测试2次，加标供试品平行测试6

次，计算供试品加标回收率。6份加标供试品溶液中的明胶的回收率应为90 .0%～110 .0%，

RSD≤5.0%。

[0076] 回收率计算公式为：
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[0077] 其中：P为供试品加标回收率；C1为供试品加标样品浓度；C2为供试品浓度；C3为加

标浓度。

[0078] 表6  明胶含量测定方法准确度验证

[0079]

[0080] 实验结果见表6，结果表明，6份加标供试品溶液中明胶的回收率平均值为95.3%，

RSD≤5.0%，满足要求，方法有较好的准确度。

[0081] 实施例4  方法耐用性考察（流速0.8ml/min）

[0082] 色谱条件：采用安捷伦1260高效液相色谱仪，检测器为示差折光检测器（RID）。采

用3根Aglient  GPC排阻色谱柱串联使用（PL  aquagel‑OH  MIXED‑H  8μm  300mm×7.5mm），色

谱柱前串联使用Aglient保护柱（PL  aquagel‑OH  Guard  8μm  50mm×7.5mm）。流动相为硝酸

钠的盐溶液（含有0.2mol/L硝酸钠，0.01mol/L磷酸二氢钠，0.007mol/L氢氧化钠，0.05%的

ProClin  300  抑菌剂）。流速为0.8ml/min，等度洗脱，分析时间45分钟，柱温30℃，检测器温

度40℃，进样量20μl。
[0083] 分子量标准样品溶液：称取不同峰顶分子量（Mp）的聚乙二醇/聚环氧乙烷标准样

品7个（表1），分子量均匀分布在1000‑1500000之间，分别加流动相制成每1mL中约含5mg的

溶液。

[0084] 明胶对照品溶液：称取明胶50mg，加流动相10ml溶解，使得其中明胶浓度为5mg/

mL，作为明胶对照品溶液。

[0085] 供试品溶液：取硫化胶体冻干品1瓶（其中含明胶18.1mg、硫代硫酸钠2.0mg、乙二

胺四乙酸二钠2.3mg），加流动相3.62ml溶解，使得其中明胶浓度为5mg/mL，作为供试品溶

液。

[0086] 取分子量标准样品溶液各进样1针；明胶对照品溶液进样两针；供试品溶液进样两

针，记录色谱图，收集采集后的数据，采用GPC软件处理数据，得到硫化胶体冻干品中明胶的

相对分子质量和相对分子质量的分布信息。以外标法计算得到硫化胶体冻干品中明胶的含

量。

[0087] 结果：标准曲线的建立：以分子量标准样品出峰时间（峰顶时间）为横坐标，峰顶分

子量的对数值（lgMp）为纵坐标建立标准曲线（图4），标准曲线的相关方程为y  =  ‑0.2594x 

+  12.953，标准曲线的相关系数R为0.999。

[0088] 明胶对照品进样后可得到明胶对照品溶液中明胶的出峰时间（峰顶时间），将其带

入到分子量标准样品标准曲线中即可得到明胶的峰顶分子量Mp。得到明胶的峰面积后续可

说　明　书 7/9 页

10

CN 118348183 B

10



用于计算供试品中明胶的含量。明胶对照品典型色谱图见图5。

[0089] 供试品进样后可得到供试品溶液中明胶的出峰时间（峰顶时间），将其带入到分子

量标准样品标准曲线中即可得到明胶的峰顶分子量Mp。得到明胶的峰面积信息，根据明胶

对照品峰面积信息，计算供试品中明胶的含量。

[0090] 计算公式：

[0091] 其中：Cx为供试品浓度；Cr为明胶对照品浓度；Ax为供试品峰面积；Ar为明胶对照

品峰面积。

[0092] 供试品典型色谱图见图6。实验结果表明，供试品中的明胶峰保留时间为

31.04min，与依地酸二钠及硫代硫酸钠峰的分离度＞1，两峰已基本分离，可满足分析要求，

方法有较好的专属性。

[0093] 测试结果见表7，将明胶对照品保留时间均值及供试品保留时间均值带入分子量

标准样品标准曲线中计算可得到明胶对照品及供试品相对于聚乙二醇/聚环氧乙烷的分子

量分别为81583和79433。以外标法计算供试品中明胶的含量为5.17mg/mL。代表样品结果见

表8。

[0094] 表7  明胶对照品及供试品测试结果

[0095]

[0096] 表8  明胶对照品及供试品典型样品分子量及其分布详细信息

[0097]

[0098] 对比例：

[0099] 色谱条件：采用安捷伦1260高效液相色谱仪，检测器为示差折光检测器（RID）。采

用3根单一填料孔径，但排阻范围不同的Aglient  GPC排阻色谱柱串联使用（PL  aquagel‑OH 

30，8μm  300mm×7 .5mm；PL  aquagel‑OH  40，8μm  300mm×7 .5mm；PL  aquagel‑OH  50，8μm 
300mm×7 .5mm），色谱柱前串联使用Aglient保护柱（PL  aquagel‑OH  Guard  8μm  50mm×

7 .5mm）。流动相为硝酸钠的盐溶液（含有0 .2mol/L硝酸钠，0 .01mol/L磷酸二氢钠，

0.007mol/L氢氧化钠，0.05%的ProClin  300  抑菌剂）。流速为1.0ml/min，等度洗脱，分析时

间35分钟，柱温30℃，检测器温度40℃，进样量20μl。
[0100] 采用与实施例1中相同的明胶对照品进样分析，测试结果见图7。结果表明，单一填

料孔径，但排阻范围不同的色谱柱不能得到理想的结果。这可能是因为使用单一填料孔径

的色谱柱，样品在分析过程中发生了剪切，导致峰分布过宽，明胶对照品供试品峰形很差，

难以获得它们的分子量及其分布、含量等信息。

[0101] 虽然，上文中已经用一般性说明及具体实施方案对本发明作了详尽的描述，但在
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本发明基础上，可以对之做一些修改或改进，这对本领域技术人员而言是显而易见的。因

此，在不偏离本发明精神的基础上所做的这些修改或改进，均属于本发明要求保护的范围。
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图 1

图 2
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图 3

图 4
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图 5

图 6
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图 7
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