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药物分析
·

法测定灰指灵药膏中间苯二酚
、

水杨酸
、

苯甲酸的含量

傅承清
,

张晋云 贵州省 电力医院
,

贵州 贵阳

摘要 目的 建立灰指灵药膏中间苯二酚
、

水杨酸
、

苯甲酸的含量 测定方 法
。

方法 采用 高效液相 色谱法
,

以

,

为 固定相
,

甲醇
一

磷酸二氢钠 为流动 相
,

测定波长 为
。

结果 间苯二酚
、

水杨酸
、

苯甲酸分

别在 一 协  范围 内
,

其峰面积值与浓度具有良好的线性关 系
二 、 、 ,

平

均回收率分别为
、 、 。

分别为
、 、 。

结论 该 方 法可 靠
,

精 密度

高
,

可作为该制剂 的质量控制 方法
。

关键词 高效液相 色谱法 灰指灵药膏 含量测 定
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灰指灵药膏是一种 主要治疗 甲真 菌病 (灰指

甲)及手足癣的软膏制剂
,

具有抑制和杀真菌
、

溶解

角质的作用
。

其处方主要 由间苯二酚
、

水杨酸
、

苯甲

酸等组成
,

用容量分析和一般紫外分光光度法均不

能分别测定其含量
,

相互之间有一定干扰
。

我们用

高效液相色谱法
〔‘〕

,

一次进样即可完成 3 种成分的

含量分析
。

现将本品测定方法报道如下
。

2

.

2 检测 波长的设定 取间苯二酚
、

水杨酸及苯甲

酸对照品分别配制适当浓度 的水溶液
,

于紫外分光

光度计分别扫描
,

从光谱图中可见
,

在 254 nm 波长

附近 均有 吸收
,

而且 吸收 系数相 差不 大
,

故选择

254 nm 作为含量测定的波长 (见图 1)
。

1 仪器与试药

TSp 高效液相色谱系统
,

p 4 0 0 0 泵
,

U V

一

3 0 0 0 检

测器
,

P
CI 00

0 色谱工作站
。

灰指灵药膏 (贵州电力

职工医院研制)
,

间苯二酚
、

水杨酸及苯 甲酸均为分

析纯 (含量不少于 99
.
5% )

,

对氨基苯 甲酸
、

磷酸二

氢钠均为分析纯
,

甲醇为色谱纯
。

2 方法和结果

2
.
1 色谱条件 C18柱 (4

.
6 x 250 m m )

,

流动相
:
甲

醇 一 0
.
1 m ol / L

,

磷 酸二 氢钠 (40
:
60 ) 流 速 lm L/

m in ,

检测波长 254 nm
。
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一

)

,

男
,

主管药师
.
Tel:(085 1)5929994

3 00 0

图 1 间苯二酚
、

水杨酸及苯甲酸对照品紫外吸收图谱

l 一 间苯二酚
,

2
一 水杨酸

,
3 一 苯甲酸
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3 系统适应性试验 在该色谱条件下

,

理论板数

以 间苯二酚峰计算
,

应不低于 5000
,

对氨基苯甲酸
、

间苯二酚
、

水杨酸
、

苯 甲酸峰完全分开
,

峰之间的分

离度较佳 (见图 2 )
。

滤
,

精密量取续滤液 10 m L
,

内标溶液 10 m L
,

置 25 m L

量瓶 中
,

加水稀释 至刻度
,

取 10 卜L 注人液相 色谱

仪
,

测定峰面积
,

每份进样 2 次
,

取平均值计算即得
·

结果见表 2
。

表 1 回收率测定结果

茄人量 (m g ) 测得量(m 。) 回收到 %) 平均回收率(%) RS D( 叼
间苯二酚

29
.
60
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.34
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.
01

水杨酸

29
.
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.
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.
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一一图 2 内标
、

间苯二酚
、

水杨酸及苯 甲酸对照品 H P L C 图

1 一 内标
,

2
一 间苯二酚

,

3
一 水杨酸

,
4 一 苯 甲酸

表 2 样品含量测定结果

2
.
4 辅料及其余组分干扰的 试验 除不加间苯二

酚
、

水杨酸和苯甲酸外
,

按处方量
,

称取各辅料及其

余组分
,

照含量测 定项下步骤操作
,

但不加内标物
,

记录色谱图
,

结果在对照峰及 内标峰处未 出现色谱

峰
,

试验表明
,

辅料及其余组分无干扰
。

2

.

5 线性试验 分别精密称取间苯二酚
、

水杨酸
、

苯甲酸对照品各 0
.
19 ,

置 100 m L 量瓶中
,

加水溶解

并稀释至刻度
,

作为对 照品溶液
。

另取对氨基苯甲

酸适量
,

加水溶解并稀释成每 lm L 含 0
.
lm g 溶液作

为内标溶 液
。

分 别精 密量 取 对 照 品溶 液 各 1
.
0 、

2

.

0

、

3

.

0

、

4

.

0

、

5

.

o m L

,

分别置 25 m L 量瓶 中
,

各加 内

标溶液 1
.
om L 加水稀释至刻度

,

取 10 林L 注人液相

色谱仪
。

各组分与内标峰面积比值与各进样浓度进

行回 归
,

得 线 性 方 程
:
间苯 二 酚 Y 二 一 1

.
4
77

+

1 1 5
.
8 5 3 X

, r 二 0
.
9 9 9 9 ; 水 杨 酸 Y = 一 4

.
7 6 8 +

1 5 9
.
5 0 1 X

, r 二 0
.
9 9 9 7 ; 苯 甲酸 Y = 一 0

.
5 3 4 7 +

5 9
.
2 4 l X

, r =
0

.

9 9 9 9

。

结果表 明
,

间苯二 酚
、

水杨 酸
、

苯 甲酸 分别在

40. 0 一 2 0 0
.
0 卜g/ m L 范围内呈线性关系

。

2
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6 回收 率试验 取本品约 0
‘

6 9

,

精密称定
。

精

密加人一定量间苯二酚
、

水杨酸及苯甲酸对照品
,

按

含量测定方法操作
,

每份进样 2 次取平均值
,

结果见

表 l
。

2

.

7 样品测定 取本品充分混合均匀
,

精密称取约

0
.
6 9 ,

置分液漏斗 中加温热的石油醚 l与划L
,

振摇使

基质溶解
,

用水分次提取 (30
、

20

、

20 及 m m L) 分取

水层置 10 O m L 量瓶 中
,

加 水稀释 至刻度
,

摇匀
,

过

标示含量( % ) 平均值(% ) RSD ( % )

间苯二酚

97
.
16

97
.
08

100
.
32

水杨酸
103
.36

101
.
42

99 66

苯 甲酸

9 8
.
20

99
.
4 8

99
.
04

96
.
80

3 讨论

灰指灵药膏中水杨酸有抗真菌
、

止痒
,

可抑制真

菌生长
、

溶解皮肤角质
,

通过溶解角质层细胞间结合

物而使角层松解作用
,

最后形成剥脱
,

是 目前应用的

一种 安全
、

耐受 良好
、

无 色的皮肤广谱抗菌剂
t’l 。

苯甲酸具有抗真菌作用
,

对浅部真菌有抑制和杀灭

作用
,

可抑制真菌生长繁殖
,

溶解角质
。

间苯二酚有

杀真菌及止痒作用 红’了
。

由于本品的 3 种药物主要有效成分的化学结构

相近
,

用容量分析和一般紫外 分光光度法均不能分

别测定其含量
,

相互之间有一定干扰
。

我们用对氨

基苯甲酸为内标
,

用高效液相色谱法
,

一次进样即可

完成 3 种成分 的含量分析
,

该方法可靠
,

精密度高
,

可作为该制剂的质量控制
。
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摘要 目的 :杭理假劣药鉴别 的各种分析手段
,

为 药品检验科技人 员提供参考
。

方法 :查阅 国 内外相 关文献

资料并作综合比较
。

结果 :各种传统方法
、

光谱分析方法
、

色谱和 电泳分析方 法对假劣药鉴别各有优劣与特

点
。

结论 :熟 悉各种分析方法的优劣与特点
,

利 于针对性地选择鉴别方 法
。

关键词 假劣药 ;鉴别 ;光谱 法 ;色谱法
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药品作为一种特殊商品
,

安全有效是其必须的

要求
。

在商业利益的驱 动下
,

药 品 (包括化学药 品

与中药 )的制假售假现象时有发生
。

化学药品制假

主要存在以非药品冒充药品
、

以它种药品冒充药品
、

擅 自改变辅料
、

药品晶型不合格等现象
。

有些化学

药品类的假药甚至能通过药典该品种所有指标的检

测
,

只是制剂辅料 与
“

真药
”

辅料 的来源或质量 不

同
,

而辅料的质量一般并 不在常规检测范 围之 内
。

中药由于药材本身质量 良芬不齐
、

有效成分难明确

等原因
,

存在 以非药材 冒充药材
、

将假药加工成饮

片
、

中药中掺入伪 品或化学药品
、

生药材质量不合

格
、

各类混淆品作为同种药材混用等现象
,

导致中药

品种侵权更加普遍
,

严重影响 了用药的安全有效性
。

打击假劣药 的前提条件之一
,

就是在制假手段

日益
“

高明
”

的今天
,

实现假劣药 的准确
、

快速
、

简便

的鉴别
。

本文对此类方法作一综述
。

1 传统方法

旋度等
。

通过对药品基本性状的比较
,

可实现某些

伪劣药品的鉴别
。

如某些注射剂通过澄明度检查就

可以简便地鉴别出某些劣药
。

观察何首乌的横断面

有无云锦纹可 以鉴别 出一些伪品川
。

本法操作简

便
、

快速
,

不失为制假手段粗劣的某些假劣药品普筛

的基本手段
。

但由于性状鉴别一般只运用了药物非

本质的少量信息
,

实际应用中受到一定的限制
。

1

.

3 显微鉴别 利用显微镜观察 中药制剂 中原药

材的组织细胞或内含物等特征来鉴别药品的真伪
,

本法也是简捷可靠的中药品种鉴别手段之一
。

适用

于药材粉碎后直接制成制剂或添加有粉末药材的制

剂
,

但不适用于经制剂后其显微特征消失改变的药

材及中药复方制剂
。

随着显微技术 的发展
,

偏光显

微镜
、

荧光显微镜
、

紫外光显微镜
、

显微摄影技术
〔’了

等在中药的鉴别方面将继续发挥作用
,

特别是对某

些以非药材冒充药材
、

药材混淆 品有较好的鉴别方

法
。

1

.

1 基源鉴别 运用植 (动 )物的分类学知识
,

对

中药的来源进行鉴定
,

确定其正确学名
。

本法可对

某些中药原药材混淆品进行鉴别
,

但难 以辨别粉碎

的药材尤其是制成品
。

1

.

2 性状鉴别 性状鉴别包括形状
、

颜色汽味
、

质

地
、

表面特征
、

溶解度
、

粘稠度
、

沸点
、

熔点
、

比重
、

比
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2 光谱分析方法

2.1 紫外光谱法(u v ) 紫外光谱法一般利用药物

的紫外吸收光谱峰或谷的波长位置
、

强度及其 比值

进行鉴别
,

但紫外光谱 图特征性不强
,

且结构相似的

物质光谱图都较相近
,

造成鉴别上的困难
。

紫外谱线组法
[’〕是 以样品所含化学成分的总

体光谱效应为依据
,

即以不 同极性溶剂所浸提中药

各部位的整体紫外光谱的吸收峰数 目及峰位值为特

征进行鉴别
,

是当前评价中药及其制剂真伪优劣的


