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摘要 目的 � 建立 � �� � 法 分 离测定水杨酸苯酚洗 剂 中水杨酸和苯酚的含量
。

方法 � 色谱柱为 ��� �
一

� �� �

���
一

� � 柱
,

柱温
� � � ℃

,

流动相为 甲醇
一

水 ��� � �� �
,

以冰醋酸调 节 � � 至 �
�

�� 检测 波长为 �� �� �
。

结果 � 水

杨酸和苯酚的线性范围分别 为 ��
,

� 一 � � �
�

� 卜� � � ��
� � �

�

� � � � �和 ��
�

� 一 � � �
�

� 卜� � � ��
� 二 �

�

� � � � �
,

平

均 回收率分 别为 �� �
�

�� 和 �� �
�

� �
。

结论 � 本方法 简便
、

准确
,

可 用于水杨酸苯酚洗剂 的质量控制
。
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水杨酸苯酚洗剂川 是医院常用的皮肤科制剂
,

具有杀菌
、

止痒和软化角质等作用
。

主要成分为水

杨酸
、

苯酚
、

薄荷脑
、

甘油等
。

测定水杨酸
、

苯酚含量

的方法有容量法
、

H P L c 法等工’
一 ’]

,

以往的 H P Lc 法

多采用非极性的 C
l:
色谱柱

,

本文采用极性的 CN 色

谱柱建立的高效液相色谱法测定水杨酸和苯酚含

量
,

操作简便
、

准确
、

快速
。

2 方法与结果

1 仪器与试剂

岛津 LC
一

10
A D 高效液相色谱仪 ( 日本岛津 )

:

L C
一

I O A D 泵
,

S P D

一

10
A 可见

一

紫外检测器
,

C T O

一

10
A

柱温箱
,

C

一

R 7 A 数据处理机 ;SK 52 00 L H 超声清洗仪

(上海科导超声仪器有限公司 ) ;760 C R T 双光束紫

外可见分光光度计(上海精密科学仪器有限公司 ) ;

水杨酸对 照 品 (购 自南 昌扬 子洲制 药厂
,

纯 度为

99
.
9%

,

20 02 07
0 1

)

,

苯酚对照品 (购 自广东省江 门

市恒健药业有限公司
,

纯度为 99
.
5 %

,

2 0 0 3 0 3 0 1
)

,

甲醇 (购 自天津市四友生物医学技术有 限公司
,

色

谱纯 )
,

其余为国产分析纯试剂
。

作者简介 :毛 桂福 ( 19 69
一

)

,

男
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2
.
1 对照品溶液的制 备 精密称取水杨酸和苯酚

对照品各 2
.
59 ,

分别置 50 ml 量瓶中
,

加 60 % 乙醇溶

解并定容制成单一组分的储备液
,

置冰箱 4℃保存
。

临用前 以 60 % 乙 醇稀释成 0
.
5 ,

s m g / m L 的混合对

照品溶液
。

2

.

2 样品溶液的 制备 精密量取水杨酸苯酚洗剂

5
.
O m L ,

置 50m L 量瓶 中
,

加 60 % 乙 醇稀释至刻度
,

摇匀 ;再量取该稀释溶液 5
.
o m L ,

以 60 % 乙醇定容

于 10O m L 量瓶
,

摇匀即得
。

2

.

3 空 白样品液 的 制备 按照水杨酸苯酚洗剂处

方配制不含水杨酸和苯酚的空白洗剂
,

照 2
,

2 项下

方法制成空白样品液
。

2

.

4 色谱 条 件 色谱 柱
:Shim 一

p
a e

k C L C

一

C N 柱

(6
·

o m m

x

l s o m m

,

5 协m )
,

柱温
:4 0℃

,

流动相
:
甲

醇 一水 (28 : 72 )
,

以冰醋酸调节 pH 至 5
.
0 ,

检测波

长为 277 nm ;流速
:0
.
9 m L /m in ;进样量

:20 林L 。

2

.

5 系统适应性 分别取空 白样品液
、

对照品液和

样品溶液 20 林L 进样
,

记录色谱图
,

见图 1
。

水杨酸

的保留时间为 5
.
16 m in

,

理论塔板数为 2 4 20
;苯酚
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的保留时间为 6
.
69 m in

,

理论塔板数为 4 770
。

两个

色谱峰的分离度为 1
.
5 ,

拖尾因子 T 均为 1
.
0 。

表 1 加样回收率试验结果 《
n 二

5)

组 分
样 品含量

(卜g )

平均回收率

水杨酸

苯 酚

百- 丁
=表厅二

含
A 上上05101501015(t/min)

】0 3
.
2 2

10 3
.
2 2

10 3
.
2 2

5 2
.
3 5

5 2
.
3 5

5 2
.
3 5

加人量 测得量 回收率

(卜g ) ( 卜g ) ( % )

5 0
.
0 0 154

.
10 10 1

.
76

10 0
.
0 0 2 0 2

,

8
8 9 9

.

6
6

1
5

0

.

0
0

2
5

5

.

1 7 1
0

1

.

3
0

2
5

.

0 0 7 7

.

6
3 1 0 1

.

1 2

5 0

.

0
0

1
0

2

.

8 0 1 0 0

.

9
0

7 5

.

0 0 1 2 7

.

6 8 1
0

0

.

4 4

(
%

)

1
0 0

.

9

图 1

2
.
6

空白《A )
、

对照品 (B )
、

样品 ( C ) 高效液相色谱图

l一水杨酸 ;2
一

苯酚
表 2 样品测定结果 (标 示且%

, n 二
4)

批 号
H PLC 法 标准法

苯 酚
n�nU]000盛.lt卫.占线性 关 系考察 精 密量取 混合对 照品液 至

SO m L 量瓶 中
,

以 60 % 乙 醇 稀 释 成 浓 度 为 10
.
0 ,

2 0

.

0

,

5 0

.

0

,

1 0 0

.

0

,

2 0 0

.

0

,

5 0 0

.

0 卜g/ m L 的系列标准

液
,

分别进样 20 林L
,

测定峰面积
。

以浓度 Y 对峰面

积 X 进行线性 回归
,

得水杨 酸
、

苯酚标 准曲线方程

分别为
:

y = 1
.
60 5 x 10 一 4

x
+

0

.

8 4 5

,
r 二 0

.
9 9 9 9

y = 1
.
3 4 2 x 1 0

一 4
x

+
0

.

5 x 8

, r 二 0
.
9 9 9 9

结果 水 杨 酸 在 10
.
0 一 5 0 0

.
0 卜g/ m L

、

苯 酚 在

10
·

0

一 2 0 0. 0 林g/ m L 范围内浓度与峰面积有 良好的

线性关系
。

2

.

7 精密度试验 取 2
.
6 项下对照品液

,

分别在

日内不同时间 (0
,

l

,

2

,

3

,

s h
) 和 日间 (o

,

l

,

2

,

3

,

4 d
)

进样分析
。

结果水杨酸的 日内和 日间 RSD 分别为

0
.
8% 和 1

.
0 % ;苯 酚 的 日 内和 日间 R SD 分 别 为

0
.
6 % 和 0

.
9%

。

2

.

8 加样回收率试验 精密量取 已知含量的样品

s m L ,

置 50 m L 量瓶 中
,

精密加 人一定量 的对照 品

液
,

按 2
.
2 项下方法制成样品溶液进 行分析测定

。

结果见表 1。

2

.

, 样品测定 精密量取样品 s m L 按 2
.
2 项下方

法制成供试 品溶液
,

进样 20林L ,

按外 标法计算 含

量
,

并与标准法 〔’〕比较
。

结果见表 2
。

0 3 1 0 2 4

0 4 0 5 1 1

0 4 0 5 1 5

水杨 酸

107
.
5

10 1
.
0

104 0

水杨酸

108 0

10 1 0

104
.
0

苯 酚
O乃, ,亡飞

000
1.1
11

3 讨论

在 200 ~ 4以)n m 波长范围内扫描
,

水杨酸在 227n m

和 292
nm 波长处有最大吸收;苯酚在 209

nm 和 2麟
nm

处有最大吸收 ;兼顾二者
,

选择 27 7nm 作为测定波长
,

以避免样品色谱图中二者的峰高相差太大
。

考察 了流动相甲醇
一

水的不同组成 比例对水杨

酸与苯酚分离情况的影响
,

结果表 明选用 甲醇
一

水

(2 8 : 72 ) 作流动相
,

既可使水杨酸与苯酚的色谱峰

达到基线分离
,

又能缩短分析时间
。

在 流动相 中加

入微量的冰醋酸
,

可较大地增加水杨酸的保留值
,

但

对苯酚影响不大
。

增加流动相中甲醇的比例
,

可缩

短苯酚的保留时间
。
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依普黄酮胶囊的制备及含量测定

朱海涛
‘ ,
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摘要 目的 :制备依普黄酮胶囊剂
,

建立依普黄酮胶 囊剂的含量测 定方法
。

方法 :用 L
一

H P C

、

微晶纤维素等辅

料制备依普黄酮胶囊
,

采用 紫外分光光度法进行含量测 定
,

检测 波长为 300
.
4n m

。

结果 :在 3
.
95 一 巧

.
79 畔/

m L 浓度范围 内吸收度与浓度呈 良好线性关 系(
; 二 0

.

99 9 9)

,

平均 回收率为 100
.
4 %

,

R S 刀 为 1
.
2 % (n 二

5 )

。

结论 :制备该胶囊工 艺简单
,

质量可控
。
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关键词 依普黄酮 ;胶 囊剂 ;紫外分光光度法 ;含量 测定


