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氨基水杨酸锌及相关物质的高效液相色谱分析研究
Ξ

刘红霞 张书胜 袁倬斌
郑州大学分析测试中心 郑州 中国科学技术大学研究生院 北京

提 要 对 氨基水杨酸锌及相关物质 氨基水杨酸 水杨酸 对氨基苯酚和 苯偶氮基水杨酸的高效液相色

谱法 的分离条件进行了优化研究 结果表明 采用 ≅ Λ 作为分离

柱 ς ς Β 作为流动相 在流速为 的情况下 上述 种物质在 内可以达到

基线分离 保留时间的日内和日间的变异系数分别小于 和 在一定浓度范围内 浓度与峰面积的线性关

系良好∀ 对 氨基水杨酸锌原药含量测定表明 主要杂质为 氨基水杨酸和水杨酸 对 氨基水杨酸锌在酸和

热强化条件下的浓度变化研究表明 分解产物为对氨基苯酚和 苯偶氮基水杨酸∀
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分类号

前言

氨基水杨酸是治疗胃溃疡和节段性回肠炎的

药物 血浆和尿液中药物的含量可采用高效液相

色谱法 测定 ∀ 为提高其疗效 我们首次合

成了药物 氨基水杨酸锌∀ 在进行药物质量检测及

稳定性研究过程中 我们对主要杂质 氨基水杨酸

和水杨酸 以及可能降解的产物对氨基苯酚和 苯

偶氮基水杨酸的 的分离与测定进行了研究∀

结果表明 采用比文献 简单的流动相

内可使 种物质达到基线分离 测定准确 具有较高

的应用价值∀

实验部分

仪器与试剂

带 可变波长紫外检测

器和 微处理机 色谱柱为

规格为 ≅ 岛津 ∀

氨基水杨酸锌 简称 自制 氨

基水杨酸 简称 成都化学试剂厂 水杨酸 简

称 分析纯 北京化工厂 对氨基苯酚 简称

分析纯 中国医药公司北京采购站 苯偶氮基水

杨酸 简称 自制 乙酸 分析纯 北京化

工厂 和 标准储备

液 溶于流动相中 样品与流动相均用 Λ 砂芯

漏斗过滤∀

色谱分析方法

分析样品在指定色谱柱和流动相条件下进行

流速 柱温 ε 进样 Λ 采用

波长检测 记录峰面积 Α 重复进样 次 计算平均

值 使 Α 对浓度 Χ进行线性回归制得工作曲线∀

结果与讨论

优化色谱条件

我们对 种物质在

不同色谱柱和流动相组成条件下的色谱行为进行了

考察 结果见表 ∀ 结合表 结果 在同时满足分析

时间短 保证分离度的情况下 采用 为分

离柱 ς ς Β 为流动相 可使

图 ΖΑΣΑ 等标准物质混合液 α

和 ε 处理液 β 的 ΗΠΛΧ谱图

Φιγ Τηε ΗΠΛΧ οφ α στανδαρδ ιξτυρε α

ανδ σολυτιον β τρεατεδ ατ ε

色谱柱 流动相

ς ς Β 检测波长

进样 Λ ∀峰
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表 不同色谱条件下 ΖΑΣΑ 及相关物质的 ΗΠΛΧ色谱行为

Ταβλε Τηε ΗΠΛΧ βεηαϖιουρ οφ ΖΑΣΑ ανδ ρελατεδ ατεριαλσ διφφερεντ χηρο ατογρα ηιχ χονδιτιονσ

色谱柱 流动相 ς ς τ 备 注

ς ς Β 拖尾

ς ς Β 拖尾

ς ς Β 峰前倾

ς ς Β 基线分离

ς ς Β 拖尾严重

ς ς Β 拖尾严重

ς ς Β 峰加宽严重

ς ς Β 重叠

分析物质达到基线分离∀ 标准物质 谱图见图

∀

ΖΑΣΑ 及相关物质保留时间的重现性

在选定的 条件下 由 等 种物质

的保留时间考察结果表明 日内的变异系数小于

日间的变异系数小于 由此可对 等

物质进行定性分析∀

ΖΑΣΑ 及相关物质的工作曲线和检测限

分别用标准储备液配制一系列的标准溶液 并

进行 分析 峰面积 Α 对各自的浓度 Χ

进行线性回归 计算最低检测限 Σ Ν 结果见

表 ∀ 表 中的结果表明 在给定的浓度范围内 方

法的回收率在 ∗ 之间 变异系数小于

可用于 及相关物质的定量分析∀

表 ΖΑΣΑ 及相关物质的工作曲线和检测限

Ταβλε Τηε ωορκινγ χυρϖεσανδ δετεχτιον λι ιτσ οφ ΖΑΣΑ ανδ ρελατεδ ατεριαλσ

物 质
浓度范围

工作曲线
检测限

∗ Χ Α ρ ν

∗ Χ Α ρ ν

∗ Χ Α ρ ν

∗ Χ Α ρ ν

∗ Χ Α ρ ν

ΖΑΣΑ 原药纯度测定

根据以上方法对 原药中 和 进

行测定 结果见表 ∀

表 ΖΑΣΑ 不同批号纯度的测定结果

Ταβλε Τηε υριτιεσ οφ χρυδε ΖΑΣΑ

ΖΑΣΑ 原药在酸和热条件下的稳定性

将 原药用流动相配制成 的溶

液 在一定温度的水浴中热处理 进行

分析 图 ∀ 将 原药用一定浓度的硫酸配

制成 的溶液 测定 及相关物质的浓

度 结果见表 ∀ 表 表明 在室温下 具有较

高稳定性 在高温下 的稳定性降低 主要分

解为 和 ∀ 在强酸溶液中 发生

分解 有少量的 未检出其它物质∀ 实验表明

在流动相为 ς ς Β 时 并未

发现 发生分解 此外 测定宜在室温下

进行∀

色 谱 卷



表 ΖΑΣΑ 及相关物质在酸热条件下的浓度变化 表示未检出

Ταβλε Χονχεντρατιον χηανγε οφ ΖΑΣΑ ανδ ρελατεδ ατεριαλσυνδερ αχιδ ανδ ηεατ χονδιτιονσ υνδετεχτεδ

处理条件 检出浓度

ε

ε

ε

ε

ς ς

ς ς

ς ς

结论

本法在 内可使 等 种物质达到基

线分离 方法灵敏 准确 重现性好 可用于 原

药纯度测定 亦可用于 稳定性研究∀
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