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行业标准验证报告

验证单位 广州质量监督检测研究院

验证方法
口腔清洁护理用品

牙膏中赤藓糖醇含量的测定 高效液相色谱法

验证日期 2018.08.22

高效液相色谱仪

工作参数

流动相 ：乙腈：水=750:250；

色谱柱：X-Bridge Amide型氨基色谱柱；

（4.6mm×250mm，5μm）

流 量：1.0mL/min；

进样量：20μL；

运行时间：15min；

柱 温：35℃；

检测器：示差检测器

检测温度：35℃

样品前处理方法

牙膏试样先挤去大约20mm，再称取5g（精确至 0.0001 g）试

样于100mL容量瓶中，用水溶解并定容至刻度。磁力搅拌至牙膏

分散均匀，超声萃取10 min后，将试样溶液装入50mL离心管中，

10000r/min离心分离10min。冷却至室温后，上清液经0.45µm水相

滤膜过滤，备用。

验证项目 验证结果

赤藓

糖醇

1 2 3 4 5 6 7 R2

标曲

浓度

(mg/mL)
0.05 0.1 0.2 0.4 0.5 1.00 2.00

0.9999
标曲

响应值
9745 19660 36683 73409 88146 181187 363731

1 2 3 4 5 6 均值
RSD
（%）

样品中

含量

(mg/g)
5.58 5.66 5.77 5.71 5.72 5.73 5.70 1.16

检出浓度

(mg/mL) 0.005 检出限

(mg/kg) 100

定量浓度

(mg/mL) 0.015 定量限

(mg/kg) 300
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加标

回收率

牙膏样品
加标量

（mg/g）

测得量

（mg/g）
平均

回收率

(%)

RSD
(%)

1 2 3

牙膏样品 1
（碳酸钙基质）

10.00 9.90 9.94 10.07 99.7 0.85

20.00 20.09 20.02 19.96 100.1 0.31

40.00 39.79 40.44 40.65 100.7 1.11

牙膏样品 2
（二氧化硅基质）

10.00 9.90 9.97 9.95 99.4 0.38

20.00 20.59 20.42 20.07 101.8 1.32

40.00 40.45 40.19 39.55 100.2 1.15

牙膏样品 3
（磷酸氢钙基质）

10.00 10.13 10.17 10.26 101.9 0.66

20.00 20.64 20.16 20.42 102.0 1.18

40.00 40.34 41.34 41.46 102.6 1.49

验证结论

根据验证方案，得出以下验证结论：

1、标准物质在 0.05mg/mL~2.00mg/mL的浓度范围内呈线性关系；

2、测得实际样品中赤藓糖醇的含量为 5.70mg/g，RSD为 1.16%；

3、本方法的检出浓度为 0.005mg/mL，定量浓度为 0.015mg/mL；

若取 5.0g样品测定，定容至 100mL，本方法的检出限为 100mg/kg，

定量限为 300mg/kg；

4、采用三种不同基质空白牙膏样品做 10mg/g，20mg/g，40mg/g三

种浓度加标回收，平均回收率在 99.4%~102.6%之间，RSD 为

0.31%~1.49%之间，符合方法验证要求。

5、该方法操作简单、定量限低、重复性好、结果准确，适用于牙

膏中赤藓糖醇含量的检测。

验证人

验证单位 （盖章）


