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毛细管气相色谱法测定水杨酸苯酚贴膏中苯酚含量
袁 林，陈 颖

（重庆市万州食品药品检验所，重庆４０４１００）
摘要：目的建立测定水杨酸苯酚贴膏中苯酚含量的毛细管气相色谱法。方法采用安捷伦ＤＢ － ５毛细管柱（３０ ｍ × ０． ３２ ｍｍ，０． ２５ μｍ），
载气为高纯氮气，流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为１００℃，进样口温度为２５０℃，ＦＩＤ氢火焰离子化检测器，检测器温度为２８０℃，进样量为１ μＬ，
分流比５ ∶ １。结果苯酚质量浓度在０． １０１ ～ １． ０１０ ｇ ／ Ｌ范围内与峰面积线性关系良好，ｒ ＝ ０． ９９９ ６５（ｎ ＝ ５），平均回收率为９６． １０％，
ＲＳＤ为０． ５９％（ｎ ＝ ６）。结论该方法操作简单、快速，结果准确，重复性好，可用于水杨酸苯酚贴膏的质量控制。
关键词：水杨酸苯酚贴膏；苯酚；毛细管气相色谱法；含量测定；质量控制
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１． 苯酚
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液 Ｃ． 阴性对照品溶液

图１ 气相色谱图

１

水杨酸苯酚贴膏治疗鸡眼效果显著，其水杨酸成分
有抗真菌、止痒及溶解角质的作用，所含苯酚为消毒防
腐剂，有杀菌、止痒作用。现行有效的水杨酸苯酚贴膏质
量标准犤 １ 犦的含量测定项中只有水杨酸的限值要求，未对
苯酚含量的检测作具体规定犤 １ 犦。目前已有关于苯酚的含
量测定方法主要是化学滴定法犤 ２ 犦，该方法的缺点是干扰
因素大，滴定终点颜色不明显，常受样品本身所具有的
颜色干扰而带来很大的测定误差犤 ３ 犦。本研究中采用专属
性更高、更优化的毛细管气相色谱法测定水杨酸苯酚贴
膏中苯酚含量，现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ａ型气相色谱仪（美国安捷伦公司）；
ＣＴＣ ＰＡＬ自动进样器（瑞士思特斯分析仪器有限公司）；
ＣＰ２２４Ｓ型电子分析天平（瑞士梅特勒－托利多公司，分
度值０． １ ｍｇ）；ＫＱ － ８００ＤＥ型超声波发生器（昆山市超
声仪器有限公司）。
１． ２ 试药

苯酚对照品（色谱纯，山东西亚化学工业有限公司，
批号为Ｏ５２７６，含量为９９． ５％）；水杨酸苯酚贴膏（购自
广东某药厂，批号分别为１７０８０２，１７０９１６，１７１０１５，规格
为每片含药膏０． ２ ｇ，水杨酸１５６ ｍｇ，苯酚８ ｍｇ）；
乙醇（分析纯，重庆川东化工集团有限公司）。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件 犤 ４ －９ 犦

气相色谱柱：安捷伦ＤＢ － ５型毛细管气相色谱柱
（３０ ｍ × ０． ３２ ｍｍ，０． ２５ μｍ）；检测器：ＦＩＤ氢火焰离子化
检测器，检测器温度２８０ ℃，进样口温度２５０ ℃，分流进
样，分流比５ ∶ １，载气为高纯度氮气，流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，
氢气流速为３０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，空气流速为３００ ｍＬ ／ ｍｉｎ，尾吹
气流速为２５ ｍＬ ／ ｍｉｎ；进样量：１ μＬ；柱温：１００ ℃，保持
１０ ｍｉｎ，以１０ ℃ ／ ｍｉｎ的速率升至２６０ ℃，保持３ ｍｉｎ。
色谱图见图１。
２． ２ 溶液制备

称取苯酚对照品０． ２ ｇ，精密称定，置１００ ｍＬ容量
瓶中，用乙醇溶解并定容至刻度，摇匀，作为标准贮备
液；量取标准贮备液２． ００ ｍＬ，置１０ ｍＬ容量瓶中，加乙
醇稀释至刻度，摇匀，作为对照品溶液。称取样品约０． ２ ｇ，
精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入乙醇５０ ｍＬ，称定

质量，稍振摇，超
声２０ ｍｉｎ，使苯
酚溶解，放冷至
室温，称定质量，
用乙醇补足减失

的质量，摇匀，用微孔滤膜（０． ４５ μｍ）滤过，取续滤
液，即得供试品溶液犤 １０ － １６ 犦。取处方量的水杨酸及辅
料制备阴性样品（由广东某企业提供），称取样品约
０． ２ ｇ，精密称定，按供试品溶液制备方法制备，即得阴
性对照品溶液。
２． ３ 方法学考察

线性关系考察：分别精密量取２． ２项下标准贮备液
０． ５０，１． ００，２． ００，３． ００，４． ００，５． ００ ｍＬ，置１０ ｍＬ容量瓶
中，加乙醇稀释至刻度，摇匀。分别量取１ μＬ，注入气
相色谱仪，测定。以苯酚质量浓度（Ｘ，ｍｇ ／ ｍＬ）为横坐
标、峰面积（Ｙ）为纵坐标绘制标准曲线，得回归方程
Ｙ ＝ ２ １６６． ５６ Ｘ － １０． ３６，ｒ ＝ ０． ９９９ ６５（ｎ ＝ ６）。结果表
明，苯酚质量浓度在０． １０１ ～ １． ０１０ ｇ ／ Ｌ范围内与峰面
积线性关系良好。

精密度试验：精密量取２． ２项下对照品溶液，在拟
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表１ 苯酚回收率试验结果牗 ｎ ＝ ６ 牘
取样量
（ｇ）
０． ２１６ ７
０． ２０８ ９
０． ２１５ ２
０． ２２７ １
０． ２０９ ７
０． ２１０ ８

加入量
（ｍｇ）
１０． １２６ ０
１０． １０９ ４
１０． １３６ ６
１０． ２４７ １
１０． １７３ ０
１０． ２７８ ３

测得量
（ｍｇ）
９． ６９４ ６
９． ７９９ ０
９． ７５７ ５
９． ８７７ ２
９． ７６４ ０
９． ７９５ ２

回收率
（％）
９５． ７４
９６． ９３
９６． ２６
９６． ３９
９５． ９８
９５． ３０

Ｘ
（％）

９６． １０

ＲＳＤ
（％）

０． ５９

订色谱条件下连续进样６次，测定峰面积。结果的ＲＳＤ
为０． ６９％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批（批号１７０８０２）样品６份，依
法制备供试品溶液，在拟订色谱条件下进样测定、计算。
结果样品中苯酚的平均含量为９９． ５１％ ，ＲＳＤ为
１． ２０％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性好。

稳定性试验：取２． ２项下供试品溶液，室温放置，分
别于０，２，４，６，８，１２，２４ ｈ时测定，记录色谱图。结果苯
酚峰面积的ＲＳＤ为１． ６０％（ｎ ＝ ７），表明供试品溶液中
苯酚含量在２４ ｈ内稳定。

回收率试验：取阴性样品６份，置２５ ｍＬ容量瓶中，
分别精密加入苯酚对照品约１０ ｍｇ，按２． ２项下方法制
备供试品溶液依法进样测定，计算苯酚回收率。结果见
表１。

检出限测定：取对照品溶液适量，逐级稀释，分别
注入气相色谱仪，计算信噪比（Ｓ ／ Ｎ），并以Ｓ ／ Ｎ约为
３ ∶ １时的质量浓度作为检出限。结果苯酚的检出限为
０． ０３ μｇ ／ ｍＬ。
２． ４ 样品含量测定

取水杨酸苯酚贴膏３批，按２． ２项下方法制备供试
品溶液，按２． １项下色谱条件进样测定。结果批号为
１７０８０２，１７０９１６，１７１０１５的样品中苯酚的含量分别为
９９． ４５％，９９． ６８％，９９． ２１％。
３ 讨论

苯酚具有强腐蚀性，且对人体有一定的毒性，现行
水杨酸苯酚贴膏的质量标准中包括了性状，水杨酸的鉴
别、检查与含量测定，但未对苯酚的鉴别与含量测定作
出规定，缺乏对苯酚进行量化的标准。本研究中参考文
献犤 ４ － ９ 犦，采用简便易行的毛细管气相色谱法对苯酚的
含量进行测定，既可给苯酚的鉴别提供依据，也可科学、
准确测定苯酚含量，能更好地控制其质量。

同时分别考察了提取时间为１０，２０，３０，６０ ｍｉｎ时
样品含量的差异，结果表明，提取２０ ｍｉｎ和６０ ｍｉｎ时的
含量相差不大，而提取１０ ｍｉｎ时的样品含量明显少于

提取２０ ｍｉｎ时，故最终选择２０ ｍｉｎ作为超声提取时间。
根据苯酚的极性，分别比较了ＤＢ －５型，ＤＢ －６２４型，

ＨＰ － ＩＮＮＯＷａｘ型色谱柱，在不同柱温及程序升温条件
下，最后根据峰形、理论板数及峰面积的ＲＳＤ，优选出
了ＤＢ － ５型毛细管气相色谱柱。

综上所述，本研究中建立了测定水杨酸苯酚贴膏中
苯酚含量的毛细管气相色谱法，该方法操作简单、快速，
结果准确，重复性好，可用于该制剂的质量控制，同时也
可为测定其他含苯酚制剂的含量提供参考。
参考文献：
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