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Reproducibility and evaluation studies in in situ preparation of 
monolithic capillary columns for micro-liquid chromatography 

 
Abstract 

 
This work has performed on reproducibility study in preparation and application of 

monolithic capillary columns for micro-liquid chromatography (�-LC)  and capillary 

electrochromatography (CEC).  C-18 monolithic columns were thermally synthesized 

by using GC oven, hot air oven and water bath for investigating repeatability in 

column preparation of the three heating apparatuses.  Precision for retention time and 

capacity factor in term of %RSD for test compounds, were considered for repeatability 

comparison.  The monolith were applied for separation by using �-LC and CEC.  It 

was found that the column could separate steroids and vitamin E isomers (TOHs) by 

both techniques however the CEC showed higher separation efficiency and complete 

separation of the TOHs was obtained.  The SMA-EDMA column provided good 

selectivity to tocopherol homologues which could not be completely separated on C18-

microparticulate or C18-silica based monolith.  Successful separation of the tocopherol 

isomers on the SMA-EDMA monolith using CEC can be achieved within 30 min with 

good precision for retention time, peak area and efficiency with %RSD less than 5.38 

and 12.5 for intra-day and inter-day repeatability, respectively.  Capillary 

electrophoresis was also developed for separation of glucosamine in pharmaceutical 

drugs and serum sample without need of sample preparation or matrix removal.  The 

method has applied to real sample with % recovery between 86.5 – 104.7%. 

 

 

Keywords: Polymer-based monolith, column preparation, repeatability study, stearyl 

methacrylate, tocopherols 
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!	�"�FJ"=����*!
"��9"  <�=N���� C18 
���*�@	
�����
"�=�@�'��*

��*�$��N�=9����"<��

��!;�*�"@�����9�*���
 (!	!
FJ"��) 	
��
����
���*�@ C18 W����������*	
�*
����V=�>U�

��?��
;'���*���*�"+/W�/���"<����!;�*�"@�����9�*���
������*�Y"V@��� ���/9�����=	
�

��*�=�*��*�"+	$���"<����!;�*�"@�����9�*���
�����	
��

=N����"
����Q�!	"!
"

*�!	�"�FJ  ���/����� 30 ��	
 ��B
	
�N�Z��*

��*�	
����$��"��
��������"
���Y� �����V

N���	
�/9�N

 <�=>"=��	B���N���
���*�@ /�<�����
���>�"@�;Q�9@��*>"=��	B�[��"<>">"�V
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��
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����9����"�9"
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(Repeatability and evaluation study of monolithic capillary column preparation  
for micro-liquid chromatography) 

�������	
��
���������� 
1. ���������	�
��
����������������������������
����  ��
!���� "�!�#��$���%����&'(�	'��� � *

����+�,��$�������������*(( '�
'�����������-/���*��(,���� '	� 
2. �����0�����
*����+�3#+�,��������	�
������ '4'��� ���53�6���7�
�����
6�
��������������((	�� 

��86����������
����  ��
!���� "� 
3. ������
�������0�������������*��(��*�����	�
�����5 (steroids) %�8� ,��3����5!��


'	��'��
 (tocopherols) (����� '4'��� ���5�
6�������*%5!�#� 
4. ��=���*((����������	�����,-->���������
!���� "��+�%��(���
'����*%5������*��(

,���� '	� 
 

Executive  Summary 
 

!*!���B (Monolith) �>U�����?	
�*
!
"��"���N"?������9�������� <�=<���
?V�*��9�	
�

�$�
��9����������	������!
"*�!	�"�FJ�>U����������	����$��"����"<��<�=������"  ���������


��*�>U�"YN"?��Y����!*!���B	$�/������
��*�����������9�$��*����$��>/W����  ��*�"+����
"�=�@

�������<�=*

?V�*��9�	���
*
�������� ��*�"+�����/W�/����*�=�*�����"	
���/����*������


���*�@<���������*	
�*
����V=�>U��*Q� �'�*
��������	
�&'�����"����
"�=�@ <�=��"�$�
���*�@

>"=��	�
��>>"=�?�9@/W�����>U��$����*�� <*�����=*
��������	
����	$���"&'���
?V�*��9�<�=

!
"��"������!*!���B"�*	�����"/W�����������?>"=��	�
����*�*��*�� <9�N����/��������

��������	
���/�&'�����"	$�;�$�/���"�9"
�*!*!���B�

���*�@�������*
��Y��>U��$��������  ;'��+��

�>U������$�
��	
�
�"	$���"&'����N���
��
?*����=<�=����9����"����
"�=�@�N���/���������?	
�*



?V�*��9���*������*�"��/����

������*���*
��"����
"�=�@;�$�  

/����������
����	$���"&'�����"�9"
�*<�=>"=�*��
?V��N��"�9"
�*!*!���B�

���*�@;'��

�>U�����?	
�*
!
"��"���N"?�<��9��������/�	��<���
=N����"
������Q� �N����$��>/W�/�"=����"

<�������	
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�*!
"��
���!
"*�!	�"�FJ<�=
=N����"
����Q�!	!
"*�!	�"�FJ ;'���>U��	
��
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���	
��
��*��*�"+/���"�9"
�*;�$�

����?>�"V@/��
��*"���W���9��� ] 	
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�"�F (Gas chromatography oven)   �9����*"��� (Hot air oven) <�=������$�
��
?*�?V��Y*� 

(Water bath) <�=N�Z���	
��
��"<���� C18-!*!���B�

���*�@	
�����
"�=�@�$��"����">"=���

>"=��	     ��9"
�"���@ (steroids) <�=��!;�*�"@�����9�*���
 ;'������*��
�*
"�������"<����


���*�@	
��=	$���"����
"�=�@/�!
"���"�
� <�=&'���
��*�>U��>���/���"����
"�=�@
���*�@W���

/�*��$��"����"<��<��!
"*�!	�"�FJ"=����*!
"��9" 

 ���#���"������*���	$���"����
"�=�@!*��B�

���*�@ !����"�9"
�*
���*�@	���<������ 

(9�*
��*���	
�9�����") <�=<����� (	$���"9��/�����
��*���	
�9�����" ���������"�9"
�*) 


���*�@	����*��9"
�*�����
@>"=�����
����� 	
����*
��"�����*���������>U���
@>"=���	
�

��*�=�*�$��"����"�9"
�* C18 
���*�@  �����"�>"
���	
��
?V�*��9�	������!
"*�!	�"�FJ 

!����"�$�
���*�@*�<����" 6 W��� 
�� �	!��Y�"
�  FJ���  <����!;�  ���;
� !	�Y�
� <�= 

<�F	��
� ;'��*
���N����9���<9�*���>������  N����
���*�@	����*���*�"+<����"	��� 6 W������ 

�*���	$���">"=�*��
��*��*�"+/���"	$�;�$�!��N���"V���� retention time (����	
���"��Y���


���*�@) <�= capacity factor (
��*��*�"+/���"�������9"��"��������"���
���*�@) N������"

�9"
�*
���*�@<������ 	
�/��
��*"���!����"/W� hot air oven <�= GC oven *

��*<>">"�����

	���
������/���"
���Y� (retention time) ����������"�9"
�*��� water bath <9��*���N���"V�


��*��*�"+/���"
���Y� (capacity factor) N������"�9"
�*	�����*��B
/��!��!*!���B�

���*�@	
�

*

?V�*��9��*�<9�9�����������*
����$�
��  <���/����Q������B
��"�9"
�*����?!*!���B*
#�9��


?V�*��9����������N<9��*����#�9���*��9������
*
�$��"����"�9"
�*�����"�=�����
����� /�

��"&'���
��*��*�"+/���"�9"
�*;�$�	
��9"
�*/������
����� <�="=�������� (between batches) 

���� GC oven N����*

��*��*�"+/���"	$�;�$�	
��
 (%RSD �$��"��
�� retention time �������� 3 

�$��"����"�9"
�*
���*�@/������
����� <�=�������� 10.5 �$��"����"�9"
�*
���*�@
��=���) 

�����������$�
���*�@	
�����
"�=�@�'���>/W�/���"<����">"=�����9
�"���@ ;'����*�"+<��

��">"=�����9
�"���@��� 4 W���
�� triamcinolone, prednisone, prednisolone <�= 

dexamethasone  ���/����� 16 ��	
  <�=���	$���"����
"�=�@
���*�@	
�*
�*Y�F`��@W��#�*<��*
����

<�=�*�*
���� �N���	$���"<����">"=�����9�*���
 N������*�"+<����!;�*�"@���������9�*���


��� 3 ��!; (�-tocopherol, �-tocopherol and �-tocopherol acetate) ���/����� 12 ��	
 ����$���B
	
�

N�Z���'���>/W�/���"���
"�=�@>"�*�V��9�*���
/�9��������� N�������#�	
����
�������
��	
�"=�?

����j���<�= *
�>�"@�;Q�9@��"���
"�=�@����
��	
��
/�W��� 103-108%  �N���>"��>"?�
��*��*�"+

/���"<�����
���*�@	
�����
"�=�@�'�� ����$�
���*�@*�	$���"<����!;�*�"@�����9�*���
����

�	
��
��"<��	
�*
>"=��	B���N�Y�
���	
��

=N����"
����Q�!	"!
"*�!	�"�FJ  N������*�"+

<����9�*���
��!;�*�"@	����*� (6 W���) ������/����� 30 ��	
 N����!*!*��B�

���*�@�
�*
�*��9�

/���"<����9�*���
	
��
����
���*�@<���������* 



5

 /�����	
�������!
"���"�>U���"N�Z���	
��
��"���
"�=�@��Y!
;�*
�

(Glucosamine) /�"=����*!
"��9"���/9����*�FF\�/�	��<���������Q�  �N������
"�=�@��

>"�*�V��Y!
;�*
�/�9���������<�=9�������;
"��* ������������
V=���	$���"&'�������B
��"

���
"�=�@>"�*�V��Y!
;�*
� �W�� /W��	
��
 HPLC /���"���
"�=�@��>"�*�V��Y!
;�*
�/�

9��������� <�=�������/�"������ (biological fluid) �>U�9�� ������"�Q9�*��Y!
;�*
��>U���"	
�

�*���*�"+�Y�����<�� �'��>U��*���*�"+9"��������!��9"��*���/W��Y�
-����������>�!	"!F!9

*��9�"@�>U��
"����9"����� ������������$���Y!
;�*
�*����
"�=�@����9��9"�����W������������
��'�

9���#�����"	$�>{��"����>U���"��?N��B@	
���*�"+�Y�����<����� �"��/W�9��9"�����W�������<	� 

�W�� <�*�N�!"�*	"�� �
�	
W�� (amperometric detection) ���
���""W�
��������<�� (refractive 

index detection) �"��<*� ��>�!	"�*	"
 (MS/MS) ;'�������>U���B
	
�
�������*
����9����"�9"
�*

9�������	
��?�����<�=/W�������� /����������
����N�Z���	
��
<
>}���"
����Q�!	"!F"
;��	
�

9"��������� “
�N�;�	
F�

�>�>}� 
��<	
��� 
����
	���	
 �
�	
W��” �"�� “;
!F"@�
”  �$��"����

>"�*�V��Y!
;�*
�������"<�������	
��
=N����"
����Q�!	"!F"
;��;'���>U��	
��
	
�*
>"=��	B���N

��"<���Y����/������������ <�=��*�"+���
"�=�@9�������>"�*�V����N������*�"+<����Y!
;�

*
�	���/�9���������<�=9�������;
"��*!���*�9���*
����9����"�9"
�*9��������"���$������"����]/�

9�������������"���
"�=�@!����"/W� 20 mM MES/His (pH 6) �>U���"�=�������Q�!	"��9@ 
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(Repeatability and evaluation study of monolithic capillary column preparation  

for micro-liquid chromatography) 
 

���� 

!*!���B�

���*�@ (Monolithic column) �>U�
���*�@;'�����/��""�?��������?!
"��"���N"?�W�����
��

<��9�������� 	
��$�����>U�	
����*/W�/���"<��	��!
"*�!	�"�FJ ���������
?V�*��9�	
�!����������

>"=��"�W�� �>U�����?	
�*

��*�>U�"YN"?��Y� *
W�����"/W����/�����=	
��>U��"�-��������� �*����	
�����


���*�@	
��""�?��������?>"=��	�*Q�;�����<���������* *

��*�$��N�=<�=>"=��	B���N�Y� <�=*
�*Y�F`��@W��

����W���/�������/W�9�*
��*��*�=�* 

!��	����>���/�!
"��"���	
��>U�"YN"?�<��9�������������=>"=�������"YN"?� 2 W��� (��N	
� 1) 
�� 

Macropore �"�� throughpore ;'���>U�"YN"?�"=�����!
"��"����������!*!���B <�=�>U�"YN"?�	
����#�9��

��"���#��������"/�
���*�@ <�= Mesopore ;'���>U�"YN"?���!
"��"������!*!���B 	
�*
#�9��N���	
�#�� 

<�=>"=��	B���N��"<�����!*!���B�

���*�@  ��������
	
��$�
�����!*!���B �'�*
��������	
�&'�����"

����
"�=�@ <�=��"�$�
���*�@>"=��	�
��>>"=�?�9@�>U��$����*�� <9�/����������������	
���/�&'���

��"	$�;�$�!*!���B�

���*�@�������*
��Y��>U��$�������� 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 1 <�������V=!
"��"���"YN"?�W��� Mesopore <�=Macropore ���/�!*!���B�

���*�@ 

 

/����������
��'�*
��9+?>"=��
@	
��=&'�����"	$�;�$� <�=>"=�*��
?V��N��"�9"
�*����?!
"��"���

N"?�<��9��������/�	��<���
=N����"
������Q� �N����$��>/W�/�"=����"<�������	
��
�*!
"��
���!
"
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*�!	�"�FJ<�=�	
��

=N����"
����Q�!	!
"*�!	�"�FJ ;'���>U��	
��
��"<��	
�/W���">"�*�V����*��/�

"=����*!
"��9" !������?!
"��"���N"?�	
�����
"�=�@�'�� �>U�!*!���B	
�����
"�=�@������!
N����*�"@

�����9"
�"�� �*	B�
"���9��	B��
����
�� ���*	B�
"���9 (Stearyl Methacrylate-Ethylene glycol 

dimethacrylate copolymer; SMA-EDMA copolymer) ���/�	��<���
=N����"
������Q� ��������#���

&Y��@�������/� 100 �*!
"�*9" ;'���=	$�/���������?!
"��"���N"?����/�	
�*
�*Y�F`��@W���>U� C-18 <�=

&'�����"	$�;�$�������B
��"�9"
�*
���*�@/� 2 <��
�� <������ (Multiple short columns filling method, 

MSCM) <�= ��"�9"
�*
���*�@<����� (Single long column filling method, SLCM) <�=��"/��
��*

"���	
�<9�9�����������9�������
"����<�X�!
"*�!	�"�F (Gas chromatography oven) , �9����*"��� 

(Hot air oven) <�=������$�
��
?*�?V��Y*� (Water bath) <�=>"=�*��
?V��N	��!
"*�!	�"�FFJ�����"

<>">"�V���
�� ����
���Y� (Retention time) <�= 
��*��*�"+
���Y������"/�
���*�@ (Capacity factor)  

 

��%H"�������.*�������� 
1.1 &'�����"�9"
�*����?!
"��"���N"?����/�	��<���
=N����"
������Q��'��/W�/�����>^���9���" <�=

��"�$��>/W�/���"<��!��"=����
���!
"*�!	�"�FJ/�"=����*!
"��9"<�=
=N����"
����Q�!	"!F

"
;
� 

1.2 &'���+'�����=��"	$�;�$����/���"�9"
�*!*!���B�

���*�@;'���>U�����?	
�*
!
"��"���N"?�<��9�� 

������/�	��<���
=N����"
������Q�  !����"�>"
���	
��
?V�*��9�����!
"*�!	�"�FJ�����	�
��
�*

!
"��
���!
"*�!	�"�FJ 

1.3 &'���
��*��*�"+/���"<����">"=���>"=��	��9"
�"���@ (steroids) <�= ��!;�*�"@���

��9�*���
 (tocopherols) ��!*!���B�

���*�@	
�����
"�=�@�'�� 

1.4 N�Z��"=����"<�����/9����*�FF\�/�	��<���������Q��$��"����"���
"�=�@��"/�"=���

�*!
"��9" 

 

�	I&����	
�� 
1. ���!%�&�������	I	��*�����  

  1.1.  ���'�'����$+��8	�#��-��)*��(���$	����&.��'!�/� (surface modification) 
	$���"���<>��N���#�����/����	��<������� ��"����
"�=�@!*!���B  !����"�""�?	��<�������

��"�=���!;��
�*���"���;�@
��*���*��� 1 !*���"@ <�����	
��?V��Y*� 100 ��&��;��;
�� �>U����� 2 

W���!*� �����������������$�>"�&�������� <�=�*	B�����>U����� 30 ��	
 �>��/��<��� ��������""�?����

��"�=��� 3-(�9"�*	B��;
�;���) !N"N�� �*	�
"���9 (�-MAPS ) 
��*���*��� 50 �>�"@�;�9@!��

>"�*�9"/��*	���� <�=��	
��?V��Y*� 60 ��&��;��;
�� �>U����� 12 W���!*� ����������������*	���� 

<�=��$�>"�&�������� <����>��/��<���  
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1. 2 ������!����0������	I-��)*��(�  
 ��B
��"/���"����
"�=�@
���*�@<����>U� 2 ��B
  

1.2.1 ���!%�&���*������

.��� (Multiple short column filling method, MSCM) 
�9"
�*!��9��	��<���
=N����"
������Q� 	
�#���������"���<>��N���#�����/����� �-MAPS 

(��� 1.1) /��*

��*��������= 57 �;�9��*9" (<���/���N	
� 1�) <����'��""�?��"�=���N����*�"@ ;'��

>"=������� ��"��9"
�"�� �*	B�
"���9, ��	B��
� ���
�� ���*	B�
"���9, 3-�*	B��-1-���	����, 1,-4-

����	������ <�=��!;�����!;����	!"���9"�@ [1] <�����/��?>�"V@/��
��*"��� 4 W���
�� GC 

oven, Hot air oven <�= Hot water bath ;'��9����?V��Y*�	
� 55, 60 <�= 55 ��&��;��;
�� 9�*�$���� �>U����� 

12 W���!*� <����'�����
���*�@�����*	B���� N"��*	���	$�����9���9"����� (detection window)  

 

1.2.2 ���!%�&���*������

��� (Single long column filling method, SLCM) 
�>U���"�9"
�*
���*�@ !���""�?��"�=���!
N����*�"@��/�	��<���
=N����"
������Q� 	
�#���

������"���<>��N���#�����/�<��� !��/���"	�����=�9"
�*
���*�@�$���� 3 ���� (<���/���N	
� 2�) 

�$�<9��=�����>�""�?��"�=���N����*�"@ (��*������ 1.2.1)  �$�
���*�@<9��=����<��������/��?>�"V@/��


��*"��� 3 W���
�� GC oven, Hot air oven <�= Hot water bath ;'��9����?V��Y*�	
� 55, 60 <�= 55 ��&�

�;��;
�� 9�*�$���� ��
���*�@�>U����� 12 W���!*� ����
���*�@�����*	B���� <����'�9��
���*�@	
�

����
"�=�@<9��=��������>U� 3 ���� N"��*	���	$�����9���9"����� (detection window)   

 

 

 

 

            

         

  

 

  (�)            (�) 

 

��N	
� 2 <�����B
��"�""�?��"�=��� N����*�"@ (A) ��"�9"
�*
���*�@<������ (Multiple short column 

filling method, MSCM <�= (B) ��"�9"
�*
���*�@<����� (Single long column filling method, SLCM) 

!�� 1. 	��-<�X���!9����"��?	B�[, 2. ����@
��
?*<"����<�X� 3. ����$�<�X���!9"����"��?	B�[, 4. ���

<�����Q��""�?��"�=���N����*�"@ <�= 5.
=N����"
	
�#�����"���<>��N���#�����/�<��� 

2

4

5

1

3 

4

5 3

1

2
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2. ����'�*
�"���
�%	.*������	I	��*����� 
 

2.1 ��
�%	'(�����#�$ 
�$�����?!*!���B	
�����
"�=�@/�	��<����>&'�������V=���!
"��"������������N!����"��������

������?�	""&�@<�=�	
��
 Scanning Electron Microscope (SEM)  
 
2.2 ��
�%	�������������12 

 �$�!*!���B�

���*�@	
�����
"�=�@�'���>	������"<����"�=���*�9"������#�*��� �B!��Y

�"
� FJ��� �=��!;� ���;
� !	�Y�
� <�=<�NB��
� (<���!
"��"���	���
*
�����"	
�<��/�9�"��	
� 1) 

!��*
�F��
�����	
��>U��=;
!	���9"�@�����$�>"�&��������/���9"����� 55 9�� 45 !��>"�*�9" 	$���"

j
���"�=���*�9"����$���� 10 ;�$� �N���&'���
?V�*��9�	��!
"*�!	�"�FJ���
���*�@���
�� ����
���Y� 

(Retention time) <�=
��*��*�"+
���Y������"/�
���*�@ (Capacity factor, k’)  

 

9�"��	
� 1 <���!
"���"	���
*
�����"	
�	$���"<�� 

Name Structure Polarity 

Thiourea 

 

 

Phenol 

 

 

Anisole 

 

 

Benzene 

 

 

Toluene 

 

 

Naphthalene 

 

 

 

 

�Y� 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

9�$� 

 

H2N

S
NH2

OH

CH3
O

CH3
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3. �	I&���������'(��!���	��	��	�����������12 (micro-liquid chromatography, O-LC) 
 

"=���*!
"��
���!
"*�!	�"�FJ�$��"����"<����!*!���B�

���*�@>"=��������������>`�*

��� Applied Biosystem "?�� 400 Sovent Delivery System  ;'��9�����9��<��������F��
�����	
�(Splitter)��� 

Valco "?�� ZT1M  ���������Y� ����j
���"��� Rheodyne "?�� 7520 	
�*
9���$����>"�*�9"�����Y�
���*�@<��

���/����� 200 ��!���9" 9"����������V�����
"����9"�������"�Y�����<����� Applied Biosystem 

"?��  785A Programmable Absorbance Detector !�������V	
�9"���������=+Y��>�
����>U������V����	��

�����
"���� E-corder "?�� 201  <�=>"=*��#�����;�F9@<�"@ eDAQ Chart ��� e-DAQ Pty. Ltd., UK  ����

��"j
���"	
�9�����"<����"�����>/�"=�� 	$���">`�*��"�=����F��
�����	
�	
�&'������>"=*�V 20 

��	
  

 

4. ��B
��"<����!;�*�"@�����9�*���
�����	
��

=N���"
�����Q�!	"!
"*�!	�"�FJ  (capillary 

electrochromatography, CEC) 

/���"<����!;�*�"@�����9�*���
 (tocopherol isomers) ��!*!���B�

���*�@	
�����
"�=�@�'������

�	
��
<
>>}��"
�����Q�!	"!
"*�!	�"�FJ  *
����=��"<������
� 

Column : SMA-EDMA monolithic capillary column (100 �m i.d., 23.5 cm effective length, 32 

cm total length)  

Mobile phase :  7:93 (v:v) 20 mM Tris buffer pH 9 : acetonitrile  

Separation voltage : +30 kV 

Injection : Electrokinetic injection  (10 kV for 30 s) 

Detection : 200 nm. 

 
5. �	I&�����������������&�'(��!���	���$	����&*	!�/�����1��&�&� (capillary electrophoresis, CE) 

��"<����Y!
;�*
�/�9���������<�=9�������;
"��*����"=��<
>>}��"
�����Q�!	"!F""
;
�	
�

>"=����'��/�����>{���9���"  *
����=��"<������
� 

Capillary : 100/360 μm i.d./o.d., 24 cm effective length, 35 cm total length 

Background Electrolyte :  20 mM MES/His (pH 6) 

Injection : Electrokinetic injection  (1 kV for 3 s) 

Detection : Capacitively coupled contactless conductivity detection 
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=N����"
�>��� (��������
"�=�@) 


=N����"
	
�*
!*!���B (��������
"�=�@) 

#���"����� 

 

1. ��"����
"�=�@ SMA-EDMA !*!���B/�	��<���
=N����"
������Q� 

 

1.1 &'�������V=!
"��"���<�=
��*�>U��������
��������
���*�@	
�����
"�=�@�'�� 

�����������9����"�9"
�*!*!���B�

���*�@  ���	$���"&'���!
"��"���<�=
��*�>U��������
�����

���!*!���B�

���*�@	
�����
"�=�@�'��!����"��������������?�	""&�@ (��N	
� 3) <�= scanning electron 

microscope  (��N	
� 4 ) N����!*!���B	
�����
"�=�@���*

��*�>U�"YN"?��Y� <�=�>U��������
�����9���	��

<���	
�	$���"����
"�=�@ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 3 <���"Y>�?�	""&@ �������?N"?�!*!���B 	
�����
"�=�@/�	��<���
=N����"
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Column SMA-GCS-2 1X 7X 

������� 

�����	
� 

�����

� 

Column SMA-GCS-3 1X 7X 

������� 

�����	
� 

�����

� 

 

��N	
� 4 9���������N+��� SEM  �������?N"?�!*!���B 	
�����
"�=�@/�	��<���
=N����"
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2. ��">"=�*��
?V�*��9�
���*�@ 

2.1 ��"<����"#�*	���������	
��
��
���!
"*�!	�"�FJ"=����*!
"��9" 

�*���	$���"	����
?V�*��9�����!
"*�!	�"�FJ���
���*�@	����*�  !��	$���"<�� test mixture ;'��

>"=������� �B!��Y�"
�, FJ���, �=��!;�, ���;
�, !	�Y�
� <�=<�NB��
� ���#���"	����/���N	
� 5 

<���9�������!
"*�!	<�"*�����"*�9"���	
���������"<������
���*�@	
�����
"�=�@�'��9�*�""*��B


�����"	���� �*���N���"V�
������	
�
���Y������"*�9"���/�<9��=
���*�@	
��"?>���/�9�"��	
� 1 <�=2 

N������"�9"
�*
���*�@<������ *

��������
������*�9"����������
���Y� "=����� 0.06 +'� 0.71 ;'��9�$�

����<����� (SLCM) ;'��*

��������
������*�9"���"=����� 0.30 +'� 33.24  

 

 

 

1.  

   

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

��N	
� 5 <���!
"*�!	<�"*�����"*�9"��� 1 = �B!��Y�"
�, 2 = FJ���, 3 = �=��!;�, 4 = ���;
�, 5 = !	�Y�
� <�= 6 

= <�NB��
� 	
�����=��"	���� �F��
�����	
� 55:45 (v/v) �=;
!	���9"�@9����$�, 
���*�@
=N����"
 SMA-EDMA 	
�

����
"�=�@�'��; !�� A, C <�= E �>U�
���*�@	
�+Y��9"
�*<������ (Multiple short column filling method, MSCM) <�= 

B, D <�= F �>U�
���*�@	
�+Y��9"
�*<����� (Single long column filling method, SLCM) !�� A, B /��
��*"������� GC 

oven, C, D /��
��*"������� hot air oven <�= E, F /��
��*"������� water bath 
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9�"��	
� 1 <���
������	
�
���Y����
���*�@	
�+Y��9"
�*<�� Multiple short column filling method ������B
��"/��
��*"��� 

3 <�� (GC oven, GC oven <�= Water bath) 

GC oven Hot air oven Water bath GC oven 
��" 


���j�
�� SD 
���j�
�� SD 
���j�
�� SD 
���j�
�� SD 

Thiourea 1.43 0.13 0.92 0.06 1.38 0.18 1.24 0.28 

Phenol 1.68 0.16 1.08 0.07 1.62 0.21 1.46 0.33 

Anisole 2.71 0.24 1.76 0.11 2.61 0.33 2.36 0.52 

Benzene 3.25 0.29 2.11 0.14 3.14 0.40 2.83 0.63 

Toluene 4.24 0.38 2.75 0.18 4.09 0.52 3.69 0.82 

Naphthalene 5.93 0.53 3.86 0.25 5.70 0.71 5.16 1.13 

 
 

9�"��	
� 2 <���
������	
�
���Y����
���*�@	
�+Y��9"
�*<�� Single long column filling method ������B
��"/��
��*"��� 3 

<�� (GC oven, GC oven <�= Water bath) 

GC oven Hot air oven Water bath GC oven 
��" 


���j�
�� SD 
���j�
�� SD 
���j�
�� SD 
���j�
�� SD 

Thiourea 4.33 4.72 1.39 0.30 6.52 8.45 4.08 2.58 

Phenol 5.09 5.55 1.64 0.36 7.52 9.70 4.75 2.95 

Anisole 8.25 9.03 2.68 0.57 11.87 15.25 7.60 4.63 

Benzene 9.89 10.82 3.21 0.68 14.22 18.29 9.10 5.55 

Toluene 12.95 14.21 4.20 0.88 18.50 23.78 11.88 7.20 

Naphthalene 18.28 20.19 5.92 1.25 25.86 33.24 16.69 10.06 
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2.2. ���������H-������*��).*����
����	I	��*������&,���!����0� (Capacity factor, k�) 

�� Capacity factor 
$���V������
������
���Y������"*�9"���	����	��� 5 W��� !���$����/��
��

����
���Y�����B!��Y�"
��>U� void time (��"	
��*�*
��"�'�9����
���*�@) ;'��
�� k� +Y�<���/�9�"��	
� 3 

<�= 4 <�=��N	
� 5 !���*����>"
���	
��
�� k� 	
���������B
��"�9"
�*
���*�@	��� 2 <��N����*

���*�<9�9���

��������*
����$�
�� <���/����Q����
���*�@<9��=���*

?V�*��9�	��!
"*�!	�"�FFJ	
��*�<9�9������ 

 

9�"��	
� 3 <���
�� Capacity factor (k�) ���
���*�@	
�+Y��9"
�*<�� Multiple short column filling method ������B
��"/��


��*"��� 3 <�� (GC oven, GC oven <�= Water bath) 

GC oven Hot air oven Water bath  


���j�
�� SD 
���j�
�� SD 
���j�
�� SD 

Phenol 0.17 0.002 0.17 0.001 0.17 0.000 

Anisole 0.90 0.010 0.92 0.004 0.89 0.005 

Benzene 1.27 0.012 1.30 0.005 1.28 0.004 

Toluene 1.96 0.021 2.00 0.007 1.97 0.007 

Naphthalene 3.15 0.037 3.20 0.010 3.14 0.014 

       * �*��� Thiourea �>U� void marker 

      Capacity factor = (tr-to)/to,     tr = ����	
���"/W�/���"�
�����	
����������
���*�@+'�9��9"����� 

      to = ����	
��B!��Y�"
�/W�/���"�
�����	
����������
���*�@+'�9��9"����� 

 

9�"��	
� 4 <���
�� Capacity factor (k�) ���
���*�@	
�+Y��9"
�*<�� Single long column filling method ������B
��"/��


��*"��� 3 <�� (GC oven, GC oven <�= Water bath) 

GC oven Hot air oven Water bath  


���j�
�� SD 
���j�
�� SD 
���j�
�� SD 

Phenol 0.17 0.002 0.18 0.002 0.16 0.011 

Anisole 0.90 0.012 0.93 0.007 0.84 0.032 

Benzene 1.28 0.014 1.31 0.016 1.21 0.048 

Toluene 1.97 0.028 2.03 0.022 1.87 0.065 

Naphthalene 3.17 0.075 3.27 0.028 3.01 0.088 

       * �*��� Thiourea �>U� void marker 
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0

1

2

3

Phenol Anisole Benzene Toluene Naphthalene

C
ap

ac
ity

 fa
ct

or
 (k

') 

GC        HA        WB  

GC        HA        WB  

GC       HA       WB  

GC       HA       WB  

GC       HA       WB  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 6 <���
�� Capacity factor (k�) ���	��<���
=N����"
������Q�	
�����
"�=�@��� !����"�9"
�*
���*�@<�� Multiple 

short column filling method (       ) <�= Single long column filling method (      ) !�� 1, 2 <�=3 �>U���"/��
��*"������� 

GC oven, Hot air oven <�=Water bath 9�*�$����      
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 ���#�	
���� 	������
�� retention time <�= capacity factor ��*�"+�"?>������ ��"�9"
�*


���*�@<������ <�=/��
��*"���/���"����
"�=�@!*!���B�

���*�@���� hot air oven <�= GC oven /��


��*��"+/���"�9"
�*;�$�	
��
 <9������������"�9"
�*��� GC oven /��
���*�@	
�*
>"=��	B���N��"<��	
�

�
���� �'��������"/��
��*"������� GC oven �>U���B
	
��
	
��?��$��"����"�9"
�*!*!���B�

���*�@  <�=���

	$���"&'�����"�9"
�*
���*�@�����
@>"=���	
��9"
�*
��=
"��� (between batch) /������
����� (intra-

day) <�="=�������� (inter-day)  N�������
���*�@	
�*

?V�*��9�/����

��������<���#���"<����
���*�@

	
�����
"�=�@���/���N	
� 7 <�= 8 9�*�$����  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 7 ��"<����"	��� 6 W�����
���*�@	
��9"
�*/������
�����  (5 
���*�@)  !��/W� 55% (v/v) �*

	����:��$� �>U� �F��
�����	
� 9��9�*�����V
����"�Y�����<��	
�
��*���
���� 214 ��!��*9" (1) 

�B!��Y�"
� (2) FJ��� (3) <���
!;� (4) ���;
� (5) !	�Y�
� (6) <�F	��
� 
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��N	
� 8 ��"<����"	��� 6 W��� ��
���*�@	
��9"
�*
��=��� (3 ���) !��/W� 55% (v/v) �*	����:��$� 

�>U� �F��
�����	
� 9��9�*�����V
����"�Y�����<��	
�
��*���
���� 214 ��!��*9" (1) �B!��Y�"
� 

(2) FJ��� (3) <���
!;� (4) ���;
� (5) !	�Y�
� (6) <�F	��
� 
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3. �������"�%������	I�*����� ���0��
�������!%&��*�'�����	%��	�*& 
 

3.1 ����������!%&��*�'� 
� C18 �����	I	��*����� 
���	$���"&'�����"<����9
�"���@ 4 W��� (triamcinolone, prednisone, prednisolone <�= 

dexamethasone) W��� �� C18 !*!���B�

���*�@	
�����
"�=�@�'��  N���� 10% (v/v) methanol : water �>U�

��
@>"=�������F��
�����	
�	
���*�=�*	
�	$�/�������"<��	
��
 ���/������������ 
�� 16 ��	
 (<���/�

��N	
� 9)  ����=	
���*�=�*9����"<���"?>���/�9�"��	
� 5 <�=�"?>>"=��	B���N�����B
/�9�"��	
� 6 

 

9�"��	
� 5 <�������=	
���*�=�*9����"<����9
�"���@	��� 4 W��� (triamcinolone, 

prednisone, prednisolone <�= dexamethasone) W��� �� C18 !*!���B�

���*�@ (SMA-EDMA) 

Mobile phase 

Flow rate  

Column 

 

Column temperature 

Detection  wavelength 

Injection volume 

water : methanol ( 90 : 10 , (v/v)) 

2 �L/min  

SMA-EDMA monolithic capillary column  

100 �m I.D. x 50 cm 

25�C 

241 nm 

250 nL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 9 ��"<�� (1) corticosteroid, (2) triamcinolone, (3) prednisone, <�= (4) dexamethasone  

(����=��"<�� <���/�9�"��	
� 3) 

-0.001

0.001

0.003

0.005

0.007

0.009

0.011

0 2 4 6 8 10 12 14 16

time (min)

sig
na

l (
V

)

1
2

3

4
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9�"��	
� 6  <���>"=��	B���N�����B
	
�N�Z���'�� �$��"����"<�� ��9
�"���@ 	��� 4 W��� 

Analytical parameter Triamcinolone Prednisone Prednisolone Dexamethasone 

 
linearity rang (mg/L) 
Calibration equation a 

Linear regression (r2) 
Limit of detection b  
Limit of quantitationc  

 
0.5-10.0 

y = 0.098x+0.0127 
0.999 
0.009 
0.029 

 
0.5-10.0 

y = 0.116x+0.0171  
0.999 
0.007 
0.024 

 
0.5-10.0 

y = 0.1002x +0.0217 
0.998 
0.008 
0.028 

 
0.5-10.0 

y = 0.1185x+0.0104 
0.999 
0.007 
0.024 

a y is peak area (V.s), x  is concentration (mg/L) b calculate from S/N = 3, (S is peak area and N is noise signal) c calculate from 3SD of blank/slop  
 

3.2 ������3*��!�*��.*� �	%��	�*& (����!1*�*�) 
������	I	��*�����  
���������!	!
�F�"�� �"����9�*���
 �>U���"	
��*�*
���� /���"���
"�=�@>"�*�V��9�*���
<9��=��!;

�*�"@*���=	$�!����"/W��	
��
��
���!
"*�!	�"�FJ ;'���$��>U�9���/W�9��	$��=������	"
�@/�>"�*�V	
�


��������Y� ������'��������������
��'���/�	
��=N�Z���	
��
��"<��"=����*!
"��9" �N�����>"�*�V9��

	$��=������	"
�@	
�/W�/���"���
"�=�@��9�*���
 ��"<����"�����	
��
!
"*�!	�"�FJ"=����*!
"��9"	
�

	$���"&'���
�� �	
��
�*!
"��
���!
"*�!	�"�FJ <�=
=N����"
����Q�!	"!
*�!	�"�FJ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 10 <���!
"��"�����!;�*�"@�����9�*���
 

 

O OH

Homologues R1 R2 R3

� -tocopherol
� - tocopherol
� -tocopherol
� -tocopherol 

CH3
CH3

H
H

CH3
H

CH3
H

CH3
CH3
CH3
CH3
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3.2.1 �������	%��	�*&'(��!���	�3�����	��	'����������12 
/���"<����!;�*�"@�����9�*���
��!*!���B�

���*�@ 2 W��� 
�� C18 SMA-EDMA <�= 

PEDAS-EDMA (*
�*Y�F`��@W���>U� OH <�= C18) �����	
��
��
���!
"*�!	�"�FJ  #���"&'���������9��

N���� 
���*�@  PEDAS-EDMA /��#���"<��	
��
���� C18 
���*�@ �'����	$���"������=	
���*�=�*9��

��"<���� PEDAS-EDMA ����"?>/�9�"��	
� 7  9����������!
"*�!	<�"*	
����<���/���N	
� 11 

���/9�����=	
���*�=�* ��*�"+	$���"<����9�*���
	��� 3 W��� ������/����� 12 ��	
 

 

9�"��	
� 7 <�������=	
���*�=�*9����"<����9�*���
  �� PEDAS-EDMA !*!���B�

���*�@ ����

�	
��
�*!
"��
���!
"*�!	�"�FJ 

Mobile phase 
Flow rate  
Column 
 
Column temperature 
Detection  wavelength 
Injection volume 

water : methanol (5 : 95, (v/v)) 
3 �L/min  
PEDAS-EDMA monolithic capillary column  
100 �m I.D. x 50 cm 
25�C 
205 nm 
250 nL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 11 !
"*�!	<�"*���  1 = �-tocopherol, 2 = �-tocopherol and 3 = �-tocopherol acetate 

�*���	$���"<���� PEDAS-EDMA 
���*�@ (����=��"<�� <���/�9�"��	
� 5) 

 

����������	$���"&'���>"=��	B���N�����B
	
�N�Z���'��/�<����� W�����"/W���� 

(Linearity rang) 
��*�>U�����9"� (Linear regression) �
��$������"9"����� (Limit of detection) 

�"?>������9�"��	
� 8 



22

9�"��	
� 8 >"=��	B���N�����B
	
�N�Z���'���$��"����"���
"�=�@ ��9�*���
 ; �-tocopherol, �-tocopherol 
<�= �-tocopherol acetate 

Analytical parameter �-tocopherol  �-tocopherol �-tocopherol acetate 

 
linearity rang (mg/L) 
Calibration equation a 

Linear regression (r2) 
Limit of detection b (mg/L) 
Limit of quantitationc (mg/L) 

 
5.0-100.0 

y = 0.003x+0.007 
0.996 
0.99 
3.30 

 
5.0-100.0 

y = 0.003x+0.002 
0.998 
0.99 
3.30 

 
5.0-100.0 

y = 0.003x+0.003 
0.998 
0.99 
3.30 

a y is peak area (V.s), x  is concentration (mg/L), bcalculate from S/N = 3, (S is peak area, N is noise c calculate from 3SD of blank/slop  
 

 ���/9�����=	
���*�=�* ���	$���"���
"�=�@>"�*�V��9�*���
/�9��������� ����"?>#���"���
"�=�@

/�9�"��	
� 9 ;'��/��#�	
�/����

�����
��	
�"=�? <�=*
�>�"@�;Q�9@��"���
"�=�@
������	
��
/�W��� 103 – 108 

�>�"@�;Q�9@  <���/����Q�+'�
��*+Y�9���<�=����W���+�������B
	
�N�Z���'�� 

 

9�"��	
� 9 #���"���
"�=�@>"�*�V��9�*���
 �����	
��
	
�N�Z���	
�����
��	
�"=�? <�=<����>�"@�;Q�9@

��"���
"�=�@���� 

Quantitya 

Sample 
�-TOH �-TOH �-TOAc Label claim 

%Recovery 

 Multivitamins tablet 
Multivitamins syrup 
 Natural vitamin E oil 
Natural mixed tocopherols 
capsule 
Natural Vitamin E capsule 

- 
- 
- 
- 
 
- 

- 
- 
- 

264.74 � 8.75 
 
- 

24.13 � 3.76 
1.14 � 0.02 

100.86 � 1.72 
- 
 

142.71 � 1.27 

30 mg/tablet 
1 mg/mL 

100 mg/5drops 
268 mg/capsule 

 
200 mg/capsule 

107.0�1.1 
108.3�6.4 
105.2�4.2 
103.7�6.7 

 
103.1�4.1 

aaverage vitamin E content � SD, n = 3, �-TOH = �-tocopherol, �-TOH = �-tocopherol, �-TOAc = 

�-tocopherol acetate 

 

3.2.2 �������	%��	�*&'(��!���	���$	����&*	!�/��������������12 
�����������"<����!;�*�"@�����9�*���
��!*!���B�

���*�@	
�����
"�=�@�'��	��� 2 W�������

�	
��
��
���!
"*�!	�"�FJ ����*���*�"+<����!;�*�"@	����*������9�*���
���  �'����	$���"N�Z��

�	
��

=N����"
����Q�!	"!
"*�!	�"�FJ;'��*
>"=��	B���N��"<���Y��N���	$���"<����9�*���
	��� 4 ��!;

�*�"@ (<��F�� ��9�� <�**�� <�=���9����!;�*�"@) ;'���*���*�"+<������� C18 
���*�@<���������* �"��

��!*!���BW���;����� ������������
�N���� C18 SMA-EDMA 
���*�@	
�����
"�=�@<���
?V�*��9�	
��


�$��"����"<����!;�*�"@�����9�*���
  !����*�"+<����!;�*�"@�����9�*���
	��� 4  ������/����� 30        
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��	
   ���<���!
"*�!	<�"*/���N	
� 12   <�=�>"
���	
��
��*��*�"+<�=����	
�/W�/���"<�����

#���������	
����*
��""�����*�����/�9�"��	
�  11 

 

9�"��	
� 10 <�������=	
���*�=�*9����"<����9�*���
  �� SMA-EDMA !*!���B�

���*�@ ����

�	
��
<
>>}��"
�����Q�!	"!
"*�!	�"�FJ 

Mobile phase 
 
Column 
 
Column temperature 
Detection  wavelength 
Injection  

7:93 (v:v) 20 mM Tris buffer pH 9 : 
acetonitrile  
SMA-EDMA monolithic capillary column  
100 �m I.D. x 23.5 cm (total length 32 cm) 
30�C 
200 nm 
Electrokinetic injection, +10 kV, 30 s 

9�����=	
���*�=�* ���	$���"&'���>"=��	B���N�����B
	
�N�Z���'�� ����"?>/� 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��N	
� 12  <�����"<����!;�*�"@	��� 4 W��������9�*���
 (����=��"<��/�9�"��	
� 10) 
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9�"��	
� 11 Resolution between �- and �-TOHs obtained from the SMA-EDMA column compare to other 

stationary phases. 

Stationary phase Type of column Rs(�-�)a Ref.

1. C8, C18 microparticulate 0.0b 1-3

2. Monomeric C30 microparticulate 1.5 4 

3. Pentafluorophenylsilica microparticulate -c 5

4. ULTIMA C18d microparticulate 1.2 6 

5. Silica monolithe monolith -c 7 

6. PEDAS-EDMAf monolith 1.2 8 

7. C18 SMA-EDMA monolith 1.1 This work 
a resolution between �- and �-TOH, Rs = 2[(tr) � – (tr)�]/(W�+W�), tr = retention time and W = peak width 
bcannot separate �- and �-TOHs,   cnot reported 
dbifunctional groups of amide and C18
ebifunctional groups of hydroxyl and C17  
fsilica monolith coated with poly(octadecyl methacrylate) 

 

9�"��	
� 12  <���
��*�	
���9"������B
	
�N�Z���'��/�<�����
�� ��*>"=��	B�[��"<>">"�� ���
������	
�

/W�/���"
���Y� (tR)  �����VN���	
�/9�N

 (Peak area) <�=>"=��	B���N���
���*�@ (Efficiency) 

�$��"����"	��� 5 W��� 	
�	$���"<��/������
�����<�="=�������� ( 3 ���) 

 

9�"��	
� 12  %RSD for retention time (tR), peak area and efficiency (N) of the TOH’s and 

thiourea (EOF maker) separated on SMA-EDMA column 

Intraday repeatability (n=7 injections)  Interday repeatability (3 days) Compounds 

tR Peak area Efficiency tR Peak area Efficiency 

EOF

�-TOH

�-TOH

�-TOH

�-TOH

0.55

0.74

0.78

0.78

0.76

-

3.1

6.4

4.0

5.5

-

3.0

2.4

5.4

2.8

 1.63 

3.00

2.73

2.73

2.56

-

9.3

7.9

6.1

8.2

-

7.6

7.6

12.5

6.0
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4.. �����������!%�&�������	I	��*�����4�	'-0�) 
 

���	$���"&'���!*!���B�

���*�@W���/�*� 	
�*
�*Y�F`��@W���>U������;
� ;
�����*�*
#Y�"�����*����� ���	$�

��"�9"
�*!*!���BW����
� 9�*����#�*	
�<����������� �������	$���"&'���
��*�>U��>���/���"�$�


���*�@W����
��>/W�/���"<��<����
��
!
"*�!	�"�FJ ������"�Q9�* �����"&'���������9�� N����


���*�@	
�����
"�=�@��� ���*

��*�>U�"YN"?�	
��*��
��� �$��>U�9���*
��">"��>"?���
@>"=��������"	
�/W�

/���"�9"
�*9���> �N���/�����
���*�@	
�*

?V�*��9���*�=�*9����"<����" 	����*��9����������N<�=

��*��9������
*
 

 

��"�
*
 ��$����� (�"�*) 

Monomer 0.1200 

EDMA 0.1019 

Isoamyl alcohol 0.2809 

1,4-butane diol 0.0662 

Toluene 0.0882 

AIBN 0.0107 
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5. ���$�;���	I&��������������&�'(��!���	�����Q���&,*	!�/�����1�&�&� 
���	$���"N�Z���	
��
��"<��"=����*!
"��9"���/9����*�FF\�/�	��<���������Q� N����

��*�"+	$���"<��<�=���
"�=�@>"�*�V��Y!
;�*
�/�9���������<�=9�������;
"��*���!��9"� !���*�

�$��>U�9���*
����9����"�9"
�*�"���$������">��>����/�9�������  ����=	
���*�=�*�$��"����"���
"�=�@

��Y!
;�*
������	
��
<
>>}��"
�����Q�!	"!F"
;
��"?>/�9�"��	
� 13  <���#���"���
"�=�@��Y!
;�*
�/�

9�������	
�*
����V=�>U�#� �*Q� <�=<
>;Y� /���N	
� 13  <�=�"?>#���"���
"�=�@�>"
���	
�����#�	
����

�����"���
"�=�@�����	
��
 HPLC ���#�	
�"=�?����j���/� 9�"��	
� 14 

 
9�"��	
� 13 <�������=	
���*�=�*9����"���
"�=�@��Y!
;�*
������	
��
<
>>}��"
�����Q�!	"!F"
;
�  

 

Electrolyte 
 
Capillary 
 
Separation voltage 
Detection   
Injection  

20 mM MES/His  pH 6 
 
Fused silica capillary 100 �m I.D. x 23.5 cm 
(total length 32 cm) 
+7 kV 
C4D 
Electrokinetic injection, +1 kV, 3 s 
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��N	
� 13 9�������!
"*�!	<�"*�����"<��9���������W���#� (P1), capsule  (C1) <�=���*Q� (T1) ���/9�

����=	
��"?>/�9�"��	
� 13 
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Si
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al
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9�"��	
� 14 #���"���
"�=�@>"�*�V��Y!
;�*
�/�9����������>"
���	
�������"���
"�=�@�����	
��
 HPLC 

<�=
��	
�"=�?����j��� <�="����=��"�Y�
�������"���
"�=�@  

CE-C4D HPLC 

Samples %Recovery ± SD Quantification

(mg/sample) ± SD 

Quantification  

(mg/ sample) ± SD 

Lable claim  

T1 99.3 ± 5.9 1.44 ± 0.01 1.40 ± 0.00 1.50a

C1 87.4 ± 5.2 0.54 ± 0.01 0.56 ± 0.01 0.50b

C2 89.0± 5.5 0.53 ± 0.02 0.56 ± 0.01 0.50b

C3 87.6 ± 2.8 0.27 ± 0.00 0.27 ± 0.00 0.25b

C4 86.5 ± 3.3 1.08 ± 0.02 0.95 ± 0.00 1.00b

P1 104.7 ± 3.0 1.55 ± 0.02 1.63 ±  0.03 1.50c

P2 101.3 ± 7.2 1.53 ± 0.06 1.55 ± 0.00 1.50c

P3 102.4 ± 0.7 1.52 ±  0.03 1.67 ± 0.01 1.50c

P4 102.8 ± 5.1 1.53 ± 0.04 1.63 ± 0.01 1.50c

n = 3, n is number of injection 

a mg/tablet, b mg/capsule, c mg/sachet 
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