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图 ’ 高效液相色谱图

高效液相色谱法检测除螨祛痘类化妆品中甲硝唑和替硝唑
罗丽娟，于 晓，黄 浩

(广东省汕头市药品检验所，广东 汕头 )’)*+’ ,
摘要：目的 建立同时测定除螨祛痘类化妆品中甲硝唑和替硝唑的高效液相色谱（-./&）法。方法 采用 012345617 (钻石 , &’8 柱（!)* 33 9
+$ " 33，) !3），以 *$ *) 347 : / 磷酸二氢钾溶液（用磷酸调 ;- 至 <$ )）= 甲醇（8* > !*）为流动相，检测波长为 <’* 53。结果 甲硝唑和替硝

唑质量浓度分别在 !$ !*) ? !*)$ !+ !@ : 3/ 和 !$ **! ? !**$ ! !@ : 3/ 范围内与峰面积线性关系良好，! A ’$ *** *（ " A 8），甲硝唑和替硝唑

的平均回收率分别为 B8$ 8*C 和 B8$ +)C ，#$% 分别为 !$ !*C 和 !$ +"C（ " A "）。结论 所建立的 -./& 法简便易行、准确、重现性好，可同

时用于祛痘类化妆品中甲硝唑和替硝唑两种禁用物质的检测。
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精密吸取对照品溶液和样品溶液各 ’* !/ 进样，测定峰面积，计算

含量。结果批号为 *8*’*W，*8*<*+，*8*<*) 的样品溶液中愈创木酚

甘油醚含量分别为标示量的 ’*!X WC ，’*+X <C ，’*<X <C ( " A ) ,。
- 讨论

各文献报道的 -./& 法测定愈创木酚甘油醚的流动相和测定

波长不一样，预试验时在流动相中加入 *X ’C 的三乙胺，!*B 53 波

长处检测愈创木酚甘油醚的峰形对称性好，能完全排除其他成分

的干扰。试验结果表明，所用 -./& 法测定小儿复方甘草口服液中

愈创木酚甘油醚的含量，精密度、准确度及结果重现性都很好，可

作为该产品的质量控制方法。

作者简介：曹健，副主任药师，研究方向为药品检验，( 电话 ,
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甲硝唑为硝咪唑类衍生物，广泛用于抗厌氧菌感染，对毛囊

虫病、痤疮、酒渣鼻也有一定的疗效。替硝唑的作用与甲硝唑相

似，且更长效。两药均为较常用的抗菌药物，但抗菌药物的滥用导

致了细菌耐药性的产生。甲硝唑对某些动物还有致癌作用，长期

应用会给人体带来伤害。因此，我国的《化妆品卫生规范》Y ’ Z中规定

这两种抗菌药物均为禁用成分。目前，化妆品中甲硝唑的检测方

法有双波长分光光度法和高效液相色谱 ( -./& , 法 Y ’ Z。在除螨祛

痘类化妆品的分析中，要求同时检测甲硝唑和替硝唑，但还未见

同时测定两者含量的方法报道 Y ! Z。为此，笔者建立了同时测定除

螨祛痘类化妆品中甲硝唑和替硝唑含量的 -./& 法，并采用该法

对市售的部分除螨、祛痘、抑制粉刺类化妆品进行了检测，现报道

如下。

) 仪器与试药

#@177E5F ’’** 型高效液相色谱仪；]^ = !*) 型梅特勒电子天

平；超声波清洗器（上海科导超声仪器有限公司）；离心机（北京医

疗仪器修理厂）。甲硝唑对照品（中国药品生物制品检定所，批号为

’**’B’ = !**<*)）；替硝唑对照品（中国药品生物制品检定所，批号

为 ’**<<" = ***’）；样品为市售品种 <* 批次；甲醇为色谱纯；磷酸

二氢钾为分析纯；水为超纯水。

# 方法与结果

!" # 色谱条件 $%&与系统适用性试验

色谱柱：012345617 (钻石 , &’8 柱

（!)* 33 9 +$ " 33，) !3）；流动相：

*$ *) 347 : / 磷酸二氢钾溶液（用磷

酸调 ;- 至 <$ )）= 甲醇（8* > !*）；检

测波长：<’* 53；流速：’$ * 3/ : 315；

柱温：<) _ ；进样量：’* !/。高效液

相色谱图见图 ’。

!" ! 溶液制备

精密称取甲硝唑、替硝唑对照品

*$ ’** @，置 )* 3/ 量瓶中，加甲醇适

量使溶解，再加甲醇稀释至刻度，摇

匀，得两者质量浓度均为 ! 3@ : 3/
的混合对照品溶液。取样品约 ! @，精

密称定，置 ’** 3/ 碘量瓶中，精密

加入流动相 !* 3/，振摇，超声提取

<* 315，摇 匀 ，滤 过 ，取 续 滤 液 经

*$ !! !3 滤膜过滤，滤液作为待测样品溶液（若较难滤过则离心后
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表 # 甲硝唑和替硝唑加样回收试验结果

加入量（$%） 测得量（$%） 回收率（& ） ! ’& ( "#$ ’& (

注：) 为甲硝唑，* 为替硝唑。

)
+, -.! .
+, -.! .
+, .!/ +
+, .!/ +
+, 0#- 1
+, 0#- 1

*
+, -.# #
+, -.# #
+, .!1 .
+, .!1 .
+, 0## 1
+, 0## 1

)
+, -!2 0
+, -.+ .
+, .!- /
+, .!2 /
+, .2. #
+, 0!# !

*
+, -!0 2
+, --/ /
+, .#2 2
+, .!0 2
+, ./2 /
+, 0!+ .

)
21, !-
22, .!
22, +!

#++, .!
21, !+

#+#, ./

*
20, 0.
22, --
2/, ./
22, //
20, ".

#+#, "!

)

2/, /+

*

2/3 .0

)

!, !+

*

!, .1

取上清液过滤）。

!" # 方法学考察

标准曲线及最低检测质量浓度：精确移取不同体积的混合对

照品溶液于 #+ $4 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀。制成质量浓

度为 !, +5 ., +5 0, +5 #+, +5 !+, +5 .+, +5 #++, +5 !++, + !% 6 $4 的标准

系列溶液。按色谱条件分别注入系列质量浓度的上述溶液各 #+ !4，

测定待测物的峰面积，以待测物质量浓度 !（$% 6 4）对相应的峰面

积 % 进 行 线 性 回 归 。甲 硝 唑 的 线 性 回 归 方 程 为 % 7 0/, +10 ! 8
-!, 2/，线性范围为 !, !+0 9 !+0, !. !% 6 $45 & 7 #, +++ + ’ ’ 7 / (，最

低检测质量浓度为 +, !+0 !% 6 $4。替硝唑的线性回归方程为 % 7
.+, /+2 ! 8 !!!, 00，线性范围为 !, ++! 9 !++, ! !% 6 $4，& 7 #, +++ +
’ ’ 7 / (，最低检测质量浓度为 +, !++ !% 6 $4。

回收率试验：选用不含甲硝唑、替硝唑的祛痘、除螨类化妆品

作为空白样品，精密称定，并分别加入高、中、低 - 种质量浓度的混

合对照品溶液，充分混匀，按 :;4< 法平行测定 ! 次。结果见表 #。

!" $ 样品检测

按 :;4< 法测定了市售 -+ 种祛痘、除螨、抑制粉刺类化妆品，

品种包括洗面奶（膏）、润肤霜（膏）等，结果均未检出替硝唑，但有

0 批次检出甲硝唑，其质量分数在 +, 2& 9 -, -& 范围内，均需稀释

后对其进行定量检测。对于检测出甲硝唑的样品，笔者还采用《化

妆品卫生规范》的方法进行验证，结果与本方法的测定结果一致。

! 讨论

甲硝唑甲醇溶液的紫外吸收最大波长为 -#+ =$，替硝唑甲醇

溶液的紫外吸收最大波长为 -#" =$，综合考虑最后选择 -#+ =$ 作

为检测波长。曾采用反相高效液相色谱法对多种流动相进行筛选，

分别对不同配比的水 > 甲醇、不同配比及不同 ?: 的水 > 甲醇 > 乙

腈及 +, +0 $@A 6 4 磷酸二氢钾溶液 > 甲醇（/+ B !+）进行优化选择，

结果表明 +, +0 $@A 6 4 磷酸二氢钾溶液（用磷酸调 ?: 至 -, 0）> 甲

醇（/+ B !+）作为流动相时能保证最佳的分离度，且保留时间较合

适。

本 试 验 建 立 的 同 时 检 测 化 妆 品 中 甲 硝 唑 与 替 硝 唑 含 量 的

:;4< 法具有简便，直接，快速，结果稳定、可靠的优点，值得推广应

用。
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盐酸阿糖胞苷 ’ HMNFOFPD=Q RMSO@HRA@ODSQ (主要作用于细胞 T 增

殖期，通过抑制细胞 UV) 的合成，干扰细胞的增殖，实现抗肿瘤的

药理作用。市场上主要产品为注射用盐酸阿糖胞苷，由于盐酸阿糖

胞苷在制备和储存过程中有可能引入尿苷和阿糖尿苷等有关物

质，所以对其有关物质的监控很有必要 I# > ! J，但目前国内的产品质

量标准中尚无确定的有关物质检测方法。笔者采用反相高效液相

色谱 ’W; > :;4< (法对注射用盐酸阿糖胞苷的有关物质进行了检

测，现报道如下。

* 仪器与试药

高效液相色谱仪为 XFNQOY !12+ 6 221 型紫外可见波长检测器。

反相高效液相色谱法测定注射用盐酸阿糖胞苷的有关物质
林焕泽，蓝 忠，杨 华，黄 群

（广东省茂名市人民医院，广东 茂名 0!0+++）

摘要：目的 建立测定注射用盐酸阿糖胞苷有关物质和降解产物的反相高效液相色谱（W; >:;4<）法。方法 色谱柱为 <#/ 柱（!0+ $$ Z ., 1 $$，

0 !$），以磷酸盐缓冲液（+, ++0 $@A 6 4 磷酸二氢钠和 +3 ++0 $@A 6 4 磷酸氢二钠 ( > 甲醇（20 B 0）为流动相进行洗脱，流速为 +, 1 $4 6 $D=，检

测波长为 !0+ =$。结果 主峰和各杂质峰均达到基线分离，理论塔板数按盐酸阿糖胞苷峰计算不低于 - +++；盐酸阿糖胞苷、尿苷和阿糖尿

苷的峰面积与质量浓度线性关系良好（ ’ 7 0）。结论 所用方法灵敏、准确，适于注射用盐酸阿糖胞苷的有关物质测定。

关键词：反相高效液相色谱法；盐酸阿糖胞苷；有关物质
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