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HPLC 测定四味珍层冰硼滴眼液中苯氧乙醇含量 
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摘要：目的   采用 HPLC 测定四味珍层冰硼滴眼液中苯氧乙醇含量。方法   采用 DIKMA Diamonsil C18 色谱柱

(4.6 mm×250 mm，5 µm)；流动相：甲醇-水(50∶50)；流速：1.0 mL·min1；检测波长：268 nm；柱温：30 ℃。结果  苯

氧乙醇在浓度 5.43~163.04 µg·mL1 内线性关系良好(r=1.000 0)，平均回收率为 100.3%，RSD 为 1.1%。结论  该法简便、

准确、精密度高，适用于四味珍层冰硼滴眼液中苯氧乙醇含量测定。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To determine the content of phenoxyethanol in Siwei Zhenceng Bingpeng Eye Drops by HPLC. 
METHODS  The separation was performed with a DIKMA Diamonsil C18 column(4.6 mm×250 mm, 5 μm), the mobile phase 

was methanol-water(50︰50) at the flow rate of 1.0 mL·min1, the wavelength of detection was 268 nm, the column temperature 

was 30 ℃. RESULTS  Good liner relationship of phenoxyethanol was in the range of 5.43-163.04 µg·mL1(r=1.000 0), and the 

average recovery was 100.3%, RSD was 1.1%. CONCLUSION  The method is simple, accurate, high precision and can be 
used to determine the content of phenoxyethanol in Siwei Zhenceng Bingpeng Eye Drops. 
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四味珍层冰硼滴眼液(曾用名：珍视明滴眼液)

由珍珠层粉、天然冰片、硼砂及硼酸组成，广泛

应用于青少年视力下降、青少年假性近视、视力

疲劳等。苯氧乙醇为无致敏性的杀菌剂，对革兰

氏阳性细菌作用强，抗真菌时常需与其他尼泊金

类联合应用[1]，作为防腐剂在欧盟化妆品中规定

大使用浓度为 1%[EUCosmetic Regulations(76/768/ 

EEC)]，本制剂中苯氧乙醇用量为 0.3%。中国药典

2015 年版一部收载该制剂中总氮量及天然冰片含

量测定[2]，而对防腐剂苯氧乙醇含量未检测，暂未

检索到该制剂中苯氧乙醇含量测定的报道。为保

障制剂中防腐剂用量按处方准确添加，提高制剂

质量标准，笔者采用简便、准确、可靠、专属性

强的 HPLC 测定四味珍层冰硼滴眼液中苯氧乙醇

含量。 

1  仪器、试剂及样品 

LC-20AT 型高效液相色谱仪(日本岛津公司)；

AG135 天平(梅特勒-托利多)；苯氧乙醇对照品

(Dr.Ehrenstorfer GmbH，批号：30708，含量 99.9%)；

甲醇(色谱纯，Merck 公司)；水为超纯水。 

四味珍层冰硼滴眼液(江西珍视明药业有限公

司，批号：170909，170201，160906；规格：每

瓶装 8 mL)。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件   

DIKMA Diamonsil C18 色 谱 柱 (4.6 mm× 

250 mm，5 µm)；柱温：30 ℃；检测波长：268 nm；

进样量：10 µL；流速：1.0 mL·min1；流动相：甲

醇-水(50∶50)。 

2.2  溶液的配制 

2.2.1  对照品溶液的制备  精密称取苯氧乙醇对

照品 27.20 mg，置 100 mL 量瓶中，加水溶解并稀

释至刻度，得对照品贮备液；精密量取对照品贮

备液 5 mL，置 50 mL 量瓶中，加水稀释至刻度，

摇匀即得。 

2.2.2  供试品溶液的制备  精密量取本品 1 mL，
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置 100 mL 量瓶中，加水溶解并稀释至刻度，摇匀，

即得。 

2.2.3  阴性溶液的制备  取处方中不含防腐剂苯

氧乙醇的其他成分，按照制备工艺制成阴性样品，

按“2.2.2”项下方法处理得阴性溶液。 

2.3  方法学考察   

2.3.1  专属性试验  精密吸取对照品溶液、供试

品溶液和阴性溶液，按“2.1”项下色谱条件测定。

供试品溶液中苯氧乙醇出峰时间为 7.9 min，与相

应对照品一致，阴性溶液在相同保留时间处无色

谱峰。结果见图 1。 

 
图 1  四味珍层冰硼滴眼液 HPLC 色谱图 
A阴性样品；B对照品；C供试品；1苯氧乙醇。 

Fig. 1  HPLC chromatograms of Siwei Zhenceng Bingpeng 
Eye Drops 
Anegative samples; Breference solution; Csample solution; 

1phenoxyethanol. 

2.3.2  线性关系及范围  精密量取“2.2.1”项下

配制的对照贮备液 0.2，0.5，1，2，4，5，6 mL，

分别置 10 mL 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，

进样测定。以浓度(X)为横坐标，峰面积(Y)为纵坐

标，进行线性回归，其回归方程为：Y=492 3X- 

131 5 ，线性浓度范围为 5.43~163.04 µg·mL1 

(r=1.000 0)。 

2.3.3  仪器精密度试验  取对照品溶液按“2.1”

项下色谱条件下进样 6 次，峰面积的 RSD 为

0.53%，表明仪器精密度良好。 

2.3.4  稳定性试验  取配制好的同一供试品溶液

于 0，4，8，12，24，48 h 进样，记录峰面积，6

次测定峰面积的 RSD 为 0.44%，表明供试品溶液

配制 48 h 内稳定。 

2.3.5  重复性试验  按“2.2.2”项下配制 6 份供

试品溶液(批号：170909)，进样，记录峰面积并计

算含量，苯氧乙醇平均含量为 0.32%，RSD 为

1.0%。 

2.3.6  加样回收率  精密量取已知含量的样品(批

号：170909)0.5 mL，共量取 9 份，分别置 100 mL

量瓶中，每 3 份中均分别加入苯氧乙醇对照品溶

液(精密称取苯氧乙醇对照品 13.92 mg，置 50 mL

量瓶中，加水溶解并稀释至刻度)各 5，6，7.5 mL，

按“2.2.2”项下同法处理，进样，记录峰面积并

计算苯氧乙醇含量与回收率。结果见表 1。 

表 1  回收率测定结果表(n=9) 

Tab. 1  Results of recovery test(n=9) 

取样量/

mL 

样品含量/

mg 

加入量/

mg 

测得量/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均回

收率/%

RSD/
% 

0.5 1.6 1.390 6 2.999 3 100.6 

100.3 1.1

0.5 1.6 1.390 6 3.004 7 101.0 
0.5 1.6 1.390 6 2.987 4  99.8 
0.5 1.6 1.668 7 3.292 5 101.4 
0.5 1.6 1.668 7 3.289 5 101.2 
0.5 1.6 1.668 7 3.263 1  99.7 
0.5 1.6 2.085 9 3.662 9  98.9 
0.5 1.6 2.085 9 3.652 3  98.4 
0.5 1.6 2.085 9 3.716 2 101.5 

2.3.7  样品含量测定  取 3 批样品(批号：170909，

170201，160906)，分别按“2.2.2”项下方法制备

样品溶液并进样。记录峰面积并计算苯氧乙醇含

量，含量分别为 0.32，0.36，0.34 g·mL1。 

3  讨论 

本实验分别考察 50%甲醇、水作为溶剂，结

果表明二者均能完全溶出苯氧乙醇，峰形均对称，

故选择水为溶剂，更经济、方便和环保。苯氧乙

醇密度比水大，使用水为溶剂时应注意充分振摇，

使在水中成球状小液滴的苯氧乙醇充分分散而

溶解。 

本实验在参考其他文献基础上[3]，选择比较简

单的甲醇-水系统作为流动相，并考察不同比例甲

醇为流动相，采用甲醇-水(50∶50)为流动相时，

出峰时间合适，峰形对称并无其他干扰存在。 

四味珍层冰硼滴眼液处方中天然冰片主要成

分龙脑及异龙脑分子中无发色团，珍珠层粉主要

含碳酸钙、牛磺酸及其他微量元素等，硼砂、硼

酸为无机盐，这些成分在紫外区均吸收均较弱或

无吸收，不干扰测定成分。经紫外扫描测定苯氧

乙醇 大吸收波长为 268 nm，故本实验选择

268 nm 为测定波长，灵敏度 高。 
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