
定, 结果阴性样品溶液在与橙皮苷对照品相同保留时间处未

出现色谱峰, 故认为无干扰。

3. 3� 本法操作简便, 测定结果准确可靠,可用于本制剂中橙

皮苷的含量测定。

参考文献

[ 1 ] 花仲卉,刘炳茹,侯奋争. HPLC测定保和丸中橙皮苷的含量

[ J] . 中国中药杂志, 2004, 29 ( 10) : 1007�1008.

[ 2] Ch. P( 2005) V ol � (中国药典 2005年版.一部 ) [ S] . 2005:

136�137.

收稿日期: 2007�06�28

HPLC测定消毒液中苯扎溴铵
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摘要: 目的 � 建立高效液相色谱测定消毒剂中苯扎溴铵含量的方法。方法 � 采用 Ag ilent XDB�C18柱 ( 4. 6 mm  150 mm, 5

�m ),以 0. 02 m ol! L - 1庚烷磺酸钠溶液 (含 0. 1%三乙胺, 用磷酸调节 pH 至 3. 45 ∀ 0. 1 ) �乙腈 ( 35#65)为流动相, 检测波长

262 nm, 柱温 30 ∃ 。结果 � 苯扎溴铵浓度在 2. 5~ 50 �g! mL- 1内线性关系良好 ( r= 0. 999 9), 平均回收率 99. 5%。结论 �

本方法灵敏、简便、准确。

关键词: 消毒液;苯扎溴铵; 高效液相色谱; 测定
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Determ ination of Benzalkonium Brom ide in D isinfectants by HPLC
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2
, CHEN Q in�m ing

2
(1. Q ing tian P eop le% sH o sp ital, Q ing tian 323900, China; 2. L ishui Institnte

for D rug Control, L ishui 32300, China )

ABSTRACT: OBJECTIVE� To establish an HPLC m ethod for the determ ination of benzalkon ium brom ide( BAB ) in d isinfectan ts.

M ETHOD S� A C18 co lumn was used w ith the mob ile phase o f 0. 02 m o l! L - 1 sodium 1�heptanesulfa te so lu tion ( conta in ing 0. 1%

tr ie thy lam ine, pH 3. 45 ∀ 0. 1) �ace ton itrile ( 35#65) at the de tection w avelength of 262 nm and the co lumn temperatu re of 30 ∃ .

RESULTS� The ca libration curve o f BAC w as linea r in the concentration range o f 2. 5 - 50 �g! mL- 1 ( r = 0. 999 9 ).

CONCLUSION� It w as proved that the me thod w as sensitive, sim ple and re liab le.

KEY WORDS: benzalkoniam brom ide; disin fectant; H PLC; de tem ination

� � 苯扎溴铵 (新洁尔灭, BAB)为阳离子表面活性消毒剂,

具有广谱杀菌力较强, 能杀灭多种细菌及真菌, 但对革兰阴

性杆菌及肠道病毒作用弱, 对结核杆菌及芽孢无效。性质稳

定, 无刺激性,不损坏物品。BAB溶液是医院最常用的器械

消毒剂, 一般含 BAB 0. 1% , 并含 0. 5%的亚硝酸钠 (作为金

属防锈剂 ) [ 1]。国家标准中 BAB的含量测定方法为四苯硼

钠法 [ 2] , 文献报道还有酸性染料比色法 [ 3]、差示分光光度

法 [ 4]、紫外光谱人工神经网络方法 [ 5]等。这些方法虽各具特

色, 但仍存在一些不足之处, 如操作烦琐、结果重复性差等。

国内用 HPLC进行 BAB含量测定未见报道,笔者采用十八烷

基硅烷键合硅胶柱, 流动相中加入庚烷磺酸钠为离子对试

剂, 检测苯扎溴铵消毒液中 BAB的含量,方法快速、准确、重

复性好。

1� 仪器与试药

Ag ilent 1200型液相色谱仪, DAD检测器; 乙腈为色谱

纯, 水为纯净水,其余试剂为分析纯。 BAB(上海经纬化工有

限公司, 按药典法测定含量为 99. 5% ); 苯扎溴铵消毒液 (批

号 071218、080108、080226, 青田县人民医院 )。

2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件

色谱柱: A g ilent XDB�C18柱 ( 4. 6 mm  150 mm, 5 �m );

0. 02 mo l! L- 1庚烷磺酸钠溶液 (含 0. 1% 三乙胺,用磷酸调

节 pH 至 3. 45 ∀ 0. 1) �乙腈 ( 35#65 )为流动相, 流速 1. 0

mL! m in- 1,检测波长 262 nm,柱温 30 ∃ , 进样量 5�L。

2. 2� 对照品溶液的制备

精密称取 BAB 0. 10012 g, 置 100 mL量瓶中, 加水并定

容, 摇匀。精密量取 5 mL置 100 mL量瓶中, 加水至刻度,摇

匀, 即得。

2. 3� 供试品溶液的制备

精密量取消毒剂 5 mL,置 100 mL量瓶中, 加水至刻度,
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摇匀, 即得。

2. 4� 阴性供试品溶液的制备

按文献 [ 1]方法制备, 不加 BAB。

2. 5� 阴性对照试验

分别精密吸取对照品溶液、供试品溶液和阴性供试品溶

液各 5 �L注入液相色仪中, 记录色谱图,阴性供试品在 BAB

相应的保留时间处无干扰。色谱图见图 1。

图 1� 对照品溶液、苯扎溴铵消毒液和阴性对照溶液液相色

谱图

A -对照品溶液; B-供试品溶液; C -阴性对照溶液

F ig 1� H PLC chrom atog ram s of re ference substance, sam ple and

sam ple w ithout BAB

A - reference substan ce, B- sam p le; C - samp lew ithout BAB

2. 6� 线性关系考察

精密吸取对照品溶液 0. 5, 1, 2, 3, 4, 5, 10 mL分别置 10

mL量瓶中,加水稀释至刻度, 摇匀;按 & 2. 1∋项下条件测定。

以峰面积 (A )为纵坐标, BAB浓度 (C )为横坐标进行线性回

归, 得回归方程为 A = 971. 008 8 C + 1. 623 243, r= 0. 999 9。

表明 BAB浓度在 2. 5~ 50 �g! mL - 1内线性关系良好。

2. 7� 重复进样精密度试验

精密吸取供试品溶液 (批号 071218), 按 & 2. 1∋项下条件

测定, 重复进样定 6 次, 测定 BAB 峰面积, 结果 RSD为

0. 85%。

2. 8� 稳定性试验

取同一批供试品溶液,分别于 2, 6, 12, 24 h进样测定,结

果峰 1峰面积的 RSD为 0. 50%。

2. 9� 重复性试验

精密量取同一样品 5份, 按上述测定法操作, 测得含量

的平均值别为 100. 1% , RSD为 0. 24%。

2. 10� 回收率试验

按 BAB以处方量的 80%、100% 和 120%配制制成模拟

样品, 各三份,按 & 2. 3∋项下操作后, 并按上述色谱条件测定,

结果 BAB的平均回收率 99. 5% , RSD为 0. 87% ( n= 9)。

2. 11� 样品测定

取三个不同批号的消毒液, 采用上述方法测定, 结果分

别为标示量的: 100. 1%、99. 8%、99. 6% ; 同时, 按文献 [ 1]方

法进行测定比较, 结果分别为标示量的: 99. 9%、99. 6%、

99. 7% ,结果一致。

3� 讨论

3. 1� 取消毒液,以水为空白, 在 210 ~ 280 nm 扫描, 结果在

220 nm 和 262 nm的波长处有最大吸收, 为避免溶剂干扰,检

测波长选 262 nm。

3. 2� 测定 BAB含量的方法通常用四苯硼钠法, 该法准确性

高, 测定其含量时, 因 BAB浓度甚低, 取样量较大且须先将

样品浓缩, 测定步骤较长 (滴定液临用时须重新标定 ), 较为

烦琐, 不易操作, 且检验成本较高。一般紫外分光光度法因

BAB紫外吸收甚低, 故误差较大; 而碘离子络合 ( ( ( 分光光

度法所用标准液稳定性较差,须临用前配制。与上述方法相

比, 本文的方法快速、准确、重复性好。

3. 3� BAB溶液在稀释或振摇时极易产生泡沫, 故纯化水应

沿瓶壁缓缓加入,取样时也应将吸管插入药液中, 以免吸入

气泡影响测定。

3. 4� 分别用冰乙酸和磷酸调节流动相的 pH, 前者出现了比

较明显的溶剂倒峰,且基线漂移, 而采用后者则无溶剂倒峰,

基线平稳。故本法选用磷酸调节。峰 1的保留时间随离子

对试剂碳链的增长而增加,故本法选择了碳链长度适宜的庚

烷磺酸钠作为离子对试剂。

3. 5� BAB为溴化二甲基苄基烃铵的混合物, 主要差别在于

烃基的不同, 有消毒作用的主要为 C12, 据报道
[ 6] , 样品中主

要含 C12同系物。本文用不同色谱柱 Ag ilent XDB�C18柱 ( 4. 6

mm  150 mm, 5 �m )、Phenom enex Luna�C18柱 ( 4. 6 mm  150

mm, 5 �m)及不同流动相比例,进行了考察, 均为单一峰。
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