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１０厂家小剂量阿司匹林肠溶片含量及水杨酸限量对比分析

刘泳珊 １，陈小祝 ２，梁伟光 ２，张焰明 １，聂 鑫 ２△

（１．广东省佛山市南海区人民医院，广东 佛山 ５２８２００； ２．佛山科学技术学院，广东 佛山 ５２８０００）
摘要：目的 评价国内部分厂家小剂量阿司匹林肠溶片的质量。方法 采用紫外分光光度法，阿司匹林的检测波长为２７５ｎｍ及３２５ｎｍ，
水杨酸的检测波长为 ３０４ｎｍ。结果 阿司匹林和水杨酸质量浓度的线性范围分别为 ２０．０８～１００．４０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９２）和

８．００６４～２４．０１９２μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９０）；测得１０个厂家阿司匹林含量为标示量的９２．３１％～９９．９１％，水杨酸的限量范围为０．３２％ ～
３．１８％。结论 紫外分光光度法可简便、快速、准确地测定小剂量阿司匹林肠溶片中阿司匹林的含量及水杨酸的限量。部分厂家的小剂

量阿司匹林肠溶片中阿司匹林的含量及游离水杨酸的限量不合格。

关键词：紫外分光光度法；小剂量；阿司匹林；含量测定；水杨酸；限量
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表１ 阿司匹林肠溶片的生产厂家及批号

阿司匹林酸性较强，小剂量长期应用会导致胃溃

疡、消化道出血和小肠黏膜糜烂等犤１－８犦，且在生产和贮

存过程中又易水解为水杨酸，对胃黏膜有更强的刺激性

和损伤犤９犦。因此小剂量阿司匹林肠溶片中阿司匹林含量

和水杨酸限量的控制尤为重要。目前，国内小剂量阿司

匹林肠溶片生产厂家众多，本研究中参考文献犤１０－１４犦，
建立了双波长紫外分光光度测定法，快速测定小剂量阿司匹

林肠溶片中阿司匹林含量和水杨酸限量。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＵＶ－１６００ＰＣ型紫外可见分光光度计（上海美谱达

仪器有限公司）；ＢＳ－１１０Ｓ型分析天平（十万分之一，北
京赛多利斯天平有限公司）；ＳＫ２２００Ｈ型超声清洗器
（上海科导超声仪器有限公司）；ＤＨＧ－９２４０Ａ型恒温干
燥箱（巩义市予华仪器有限责任公司）。

１．２ 试药
阿司匹林对照品（批号为 １００１１３－２０１４０５），水杨

酸对照品（批号为 １００１０６－２０１１０４），均购于中国食品
药品检定研究院；阿司匹林肠溶片（市售牘，生产厂家及
批号见表１；乙醇等均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 检测波长确定
称取适量阿司匹林对照品和水杨酸对照品，用适量

乙醇分别溶解，在 ２３０～３６０ｎｍ波长范围内扫描，结果
阿司匹林最大吸收波长为 ２７５ｎｍ，此时水杨酸也有吸
收。为了消除水杨酸的干扰，同时选择３２５ｎｍ波长，且
水杨酸吸光度（Ａ）与 ２７５ｎｍ波长处相等，但阿司匹林
Ａ值很小，而与 ２７５ｎｍ波长处的 Ａ值相差很大，故阿
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厂家

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ
Ｅ
Ｆ
Ｇ
Ｈ
Ｉ
Ｊ

１
０．５００
０．４８２
０．４９０
０．４９３
０．５００
０．４７８
０．５０２
０．５２０
０．４８８
０．５００

ΔＡ
２

０．５０２
０．４８５
０．４９０
０．４８７
０．４９８
０．４７９
０．４９１
０．５２３
０．４８８
０．４９７

３
０．５０２
０．４８４
０．４９２
０．４９１
０．５００
０．４８０
０．４９０
０．５１７
０．４８７
０．４９０

０．５０１
０．４８４
０．４９１
０．４９０
０．４９９
０．４７９
０．７９５
０．５２０
０．４８８
０．４９６

ＲＳＤ
（％）

０．３０５
０．３１６
０．１９６
０．１９６
０．３１６
０．２１３
１．４５０
０．５７８
０．０３９
０．９９８

标示量

（％）

９６．４４
９３．１７
９４．６８
９４．４５
９６．０９
９２．３１
９５．１４
９９．９１
９３．９１
９５．３５

样品含量（μｇ）

３０．８６
３０．８６
３０．８６
３８．５７
３８．５７
３８．５７
４６．２９
４６．２９
４６．２９

加入量（μｇ）

３２．００
３２．００
３２．００
４０．００
４０．００
４０．００
４８．００
４８．００
４８．００

测得量牗μｇ牘

６２．８１
６３．０１
６２．９６
７８．６２
７８．３８
７８．２８
９４．２９
９４．０４
９３．７９

回收率（％）

９９．８４
１００．４７
１００．３１
１００．１３
９９．５２
９９．２８
１００．００
９９．４８
９８．９６

Ｘ（％）

９９．７８

ＲＳＤ（％）

０．５０

Ａ

１．００

０．７５

０．５０

０．２５

０．００
２３０．０２６２．５２９５．０３２７．５３６０．０

λ／ｎｍ

Ａ

１．００

０．７５

０．５０

０．２５

０．００ λ／ｎｍ
２３０．０ ２６２．５ ２９５．０ ３２７．５

Ａ Ｂ
Ａ．阿司匹林 Ｂ．水杨酸
图１ 紫外吸收光谱图

表２ 阿司匹林加样回收试验结果（ｎ＝９）

表３ １０个厂家样品中阿司匹林含量测定结果牗ｎ＝３牘

Ｘ

司匹林测定双波长确定为２７５ｎｍ和３２５ｎｍ。水杨酸的
最大吸收波长为 ３０４ｎｍ，此处阿司匹林的 Ａ值接近基
线，可忽略不计，故水杨酸测定波长确定为 ３０４ｎｍ。紫
外吸收光谱见图１。

２．２ 方法学考察
线性关系考察：取阿司匹林对照品 ５０．２ｍｇ，精密

称定，置５０ｍＬ容量瓶中，加无水乙醇溶解至刻度，分别制
成 ２０．０８，４０．１６，６０．２４，８０．３２，１００．４０，１２０．４８μｇ／ｍＬ
系列质量浓度的对照品溶液，以乙醇为空白对照，按拟

订测定波长测定吸光度，以质量浓度（Ｃ）对ΔＡ进行线性
回归，得阿司匹林线性回归方程 Ｙ＝１４８．６３Ｘ＋２．６５２３，
ｒ＝０．９９９２（ｎ＝５）。同法将水杨酸对照品配制成 ８．０１，
１２．０１，１６．０１，２０．０２，２４．０２，２８．０２μｇ／ｍＬ系列质量浓
度的对照品溶液，得水杨酸的线性回归方程 Ｙ＝
３８．１９６Ｘ＋０．５２０６，ｒ＝０．９９９０（ｎ＝６）。可见，阿司匹林
和水杨酸质量浓度分别在 ２０．０８～１００．４０μｇ／ｍＬ和
８．００６４～２４．０１９２μｇ／ｍＬ范围内与吸光度线性关系良好。

稳定性试验：将线性关系考察项下阿司匹林和水杨

酸对照品溶液分别于０，０．５，１．０，１．５，２．０ｈ时测定 Ａ。
结果的 ＲＳＤ分别为 ０．６７４％和 ０．４７２％（ｎ＝５），表明
在此条件下供试品溶液稳定性良好。

精密度试验：将线性关系考察项下阿司匹林和水杨

酸对照品溶液，分５次取样，测定吸光度。阿司匹林溶液
在连续 ５次测定中，测得的 ΔＡ几乎不变，平均为
０．４８４，ＲＳＤ为 ０．０９２４％（ｎ＝５）；水杨酸在 ３０４ｎｍ波
长处连续 ５次测得 Ａ的平均值为 ０．５１８，ＲＳＤ为
０．２８６％（ｎ＝５）。结果表明，仪器精密度良好。

重复性试验：取 Ａ厂同批号样品 ５份，依法测定。
结果阿司匹林平均含量为 ９６．３５％、ＲＳＤ为 ０．５１３％
（ｎ＝５），水杨酸限量平均为 ０．５２％、ＲＳＤ为 １．７２４％
（ｎ＝５），表明方法重复性良好。

水杨酸干扰试验：取阿司匹林对照品适量，精密称

定，制备阿司匹林质量浓度相同（１００．４μｇ／ｍＬ）而水杨
酸质量浓度（１．２，１．６，２．０μｇ／ｍＬ）不同的溶液，其中水
杨酸质量浓度的取值设定在药典限量值附近。结果阿司

匹林的ΔＡ＝０．５９０，ＲＳＤ为０．２０４％，表明在２７５ｎｍ及

３２５ｎｍ波长处测定阿司匹林含量受到水杨酸的干扰极
小，双波长测定阿司匹林含量方法可靠。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为３１８４３）
１０片，研磨，取１００ｍｇ，精密称定，加乙醇溶解并定容于
１００ｍＬ容量瓶中，精密量取０．８，１．０，１．２ｍＬ续滤液，分
置 ３个 ２５ｍＬ容量瓶中，备用。称取阿司匹林对照品约
２５ｍｇ，精密称定，用乙醇溶解定容至２５ｍＬ容量瓶中，取
０．８，１．０，１．２ｍＬ，分别加入上述３个容量瓶中。同理，配
制质量浓度约为４０μｇ／ｍＬ的水杨酸对照品溶液，向上
述３个容量瓶中均精密加入２ｍＬ。分别用乙醇定容，摇
匀，测定各溶液的 Ａ值，依法计算回收率。结果见表２。

２．３ 样品含量及限度测定
阿司匹林的含量测定：分别取标示量为 １００ｍｇ的

阿司匹林肠溶片样品 １０片，标示量为 ５０ｍｇ的样品
２０片、标示量为 ２５ｍｇ的样品 ４０片，精密称定，研细，
并称取约相当于阿司匹林１００ｍｇ的样品，精密称定，置
１００ｍＬ容量瓶中，定容，过滤，取续滤液 ２ｍＬ置 ２５ｍＬ
容量瓶中，定容，摇匀，测定 Ａ并计算 ΔＡ及含量。结果
见表 ３。按 ２０１５年版《中国药典牗二部牘》犤１５犦规定，小
剂量阿司匹林标示量的百分含量应为９３．０％～１０７．０％，
９个样品阿司匹林的含量合格，１个（Ｆ厂家）不合格。
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厂家

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ
Ｅ
Ｆ
Ｇ
Ｈ
Ｉ
Ｊ

１
０．１００
０．８１７
０．１０９
０．４８０
０．４４４
０．４１５
０．４０７
０．０６８
０．１１１
０．７３５

Ａ３０４
２

０．０９８
０．８１８
０．１０６
０．４７８
０．４４４
０．４１５
０．４０７
０．０７０
０．１１１
０．７３７

３
０．０９７
０．８１８
０．１０８
０．４８０
０．４４６
０．４１９
０．４０６
０．０６９
０．１１２
０．７４０

０．０９８
０．８１８
０．１０８
０．４７９
０．４４５
０．４１６
０．４０７
０．０６９
０．１１１
０．７３７

ＲＳＤ
（％）

１．５５３
０．０７１
１．４１９
０．２４０
０．２６０
０．５５５
０．０７１
１．４４９
０．５１９
０．３４１

限量

（％）

０．４３
３．１８
０．４６
１．８８
１．７５
１．６４
１．６１
０．３２
０．４８
２．８７

表４ １０个厂家样品中水杨酸限量测定结果牗ｎ＝３牘

Ｘ

表５ 统计分析结果

阿司匹林含量 水杨酸限量
组别

Ａ组 ／其他９组

Ａ组 ＋Ｈ组 ／其他８组

ｔ值

１．１６６
４．５９３

Ｐ值

０．２５４
０．００４

ｔ值

－６．０６１
－７．１２４

Ｐ值

０．０００
０．０００

本栏目由

国药控股云南有限公司

协 办

水杨酸限量测定：同法操作，测吸光度 Ａ，计算限
量，结果见表 ４。根据 ２０１５年版《中国药典牗二部牘》规
定，水杨酸限量不得超过阿司匹林标示量的 １．５％，本
次测定符合２０１５年版《中国药典牗二部牘》规定的样品只
有 ４个，不合格率达 ６０％，限量最高的为 ３．１８％（Ｂ厂
家），超过规定标准的１倍。

２．４ 统计学处理
采用ＳＰＳＳ１９．０统计学软件分析，对样品测定数据

进行分组牗各厂家各对应１组牘独立样本 ｔ检验分析，以
判断样品间阿司匹林含量和水杨酸限量的差异。将使用

者反馈较好、价格较高的 ２个样品：某合资药品（Ａ厂
家）及某国产药品（Ｈ厂家），与其他药品的数据进行独
立样本 ｔ检验。结果，Ａ组阿司匹林含量与其他 ９组间
无差异（Ｐ＞０．０５），而Ａ组＋Ｈ组与其他８组间差异显
著（Ｐ＜０．０１）；Ａ组与其他 ９组、Ａ组＋Ｈ组与其他 ８
组间水杨酸限量差异均显著（Ｐ＜０．０１）。详见表５。

３ 讨论

１０个厂家的样品中，绝大多数阿司匹林含量都符
合药典规定，但水杨酸限量不合格比例超过６０％，甚至
个别厂家的药品超过药典规定的２倍以上。另外，不同
厂家生产的药品间差异也较大；水杨酸限量差异极其显

著（Ｐ＜０．０１）。本研究中仅限于随机购买的 １０份市售
药品，但可能

在其他市售药

品中也存在，

需要引起管理

部门的重视。

本研究结果表

明，我国近来推进的药品一致性评价工作非常必要，对

于提高我国药品质量、维护百姓用药安全意义重大。

应用紫外分光光度法对国内１０个厂家的小剂量阿
司匹林肠溶片进行了定量分析，方法简便、快速、准确，

成本低廉。市售的１０种小剂量阿司匹林肠溶片中，阿司
匹林含量９０％都合格，而水杨酸限量则６０％不合格。本
研究是建立在紫外分光光度法基础上的，可能存在一定

的方法学局限，有待今后应用高效液相色谱等方法进行

对比。建议国家相关部门加大执法力度，严格管理，尤其

是加大对小型药企的管理，确保人民群众的用药安全。
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