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水蒸気をキ ャ
1丿ヤ ー ガス としたガス クロ マ トグラ フ ィ

ー の

医薬品分析へ の 応用

1． 日本薬局 方製剤 中の サ リチ ル 酸及 び フ ェ ノ ール の 定 −
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　野 中 ら に よ り，水 蒸 気 を キ ャ リヤ ーガ ス と し た ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ー （SGG ）が 提案 さ れ て 以来，

種 々 の 物 質 の 分離 や パ タ ーソ 分 析に 応 用 さ れ 報告 され て い る．著者 らは SGC 法 が 水蒸気 をキ ャ リヤ ー

ガ ス に 用 い る こ とに よ り， 極性物質 の 誘導体化 を 省略 で き る 点 に 着 目 し ， 医薬品製剤中の 有効成 分 の

定量 を 試 み た．今 回 は フ ェノ ール 及 び サ リ チ ル 酸含有製剤 に 応 用 し た ． カ ラ ム に 4％ リ ン 酸 処 理 し た

Chromosorb 　P　AW を 充 て ん 剤 と し て 使 用 した 結 果 ， 安 息香酸 を 内標準物質 と し ， カ ラ ム 温 度 130〜

240°C （昇 温 速 度 10°C ／min ）， 給水量 10
｝，
i／min で 行 う と，保持時間 は フ ＝ ノ ール 4・0 分 ・ 安息香酸

8．0 分 ， サ リ チ ル 酸 10 分 で あ っ た ． フ ェ ノ
ール と サ リチ ル 酸 の 安息香酸 に 対す る 重量比 （Xb 　XD

と ピー
ク 高 さ比 （Yl ，

　Y2）の 間 に は ，
　 Yi＝2．736Xi− O．006（r1＝O．996），　 Yt＝O．　529Xs 十〇．027（ri＝O．998）

の 回帰式 が 成立 し た．日本薬局 方製剤 中上記を含む軟 こ う剤 3 品 目及 び 酒精剤 3 品 目に つ き ， そ の 実用

性を検討 し ， 良好な結果 が 得 られ た・

1 緒 言

　従来 の ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ー （GC ） の 移動相は

一

般に 不活性 ガ ス で あ る．そ の 性質上吸着 ク ロ マ ト グ ラ フ

ィ
ーの 分離 に は 大 きな変化 を期待で きな い ．しか し，移

動相 に極性の 高 い 水蒸気を 用 い た場合 は，固定相 の 表面

に お け る 吸着作用 の 変化及び 気相中へ の 分配率の 変化を

生ずる と考え られ て お り
1）2）

， 分離能へ の 影響が 期待で

きる．水溶液試料をは じめ として特に 大きな極性を有す

る物質 ， 高沸点化 合物を含む水溶液 ， す なわ ち，乳液 ・

懸濁液 の 試料 に も都合 よ く利用 で きる吸着 ク PV ト グ ラ

フ ィ
ーで ある こ と が野中

1 ）師3）
及 び 田中4）に よ り，種 々 の

物 質の 分離を例 と し て 報告され て い る．

　著者 らは 医薬品 に は 極性物質が多 く，複合製剤 に 注射

液を 始 め 水 を 溶媒 とす る液剤 ・乳剤及 び軟 こ う剤な ど高

沸点化合物を含む製剤 が 多種あ る こ とか ら，水 蒸気を キ

ャ リヤ ーガ ス とし た ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ー （SGC ）に

適応で き る可能性 が 大 で あ る こ と に 着目 し，本法 を GC

の 有する精度
・
感度 ・簡便性 に 加 え て 迅速 で 経済性 の 高

い 実用分析 と し て応用する こ とを 目的 と し，本実験 に取
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り組ん だ ．

　 フ ェ ノ ール 及 び サ リ チ ル 酸 は 角質軟化薬
・
抗菌薬 と し

て ， 軟 こ うや液剤 に 配合され，第十改正 日本薬局方 （日

局十）に も 10数種の 含有製剤が収載され て い る が ， 定量

法 の確立 した もの は 少な い の で ，そ の 定量を検討 した・

2 実 験

　 2 ・ 1 標準物質及び試料

　標準物質に使用 した サ リチ ル 酸 ， フ ェノ ール 及 び 安息

香酸 は ， 和光純薬 工 業製特級試薬 を 用 い た ．

　 試 料 と し て は 以 下 の 日 局 十 製剤 を 用 い た ．A ： サ リ チ

ル 酸 ・カ ーポ ソ 軟 こ う　（処 方 ， サ リチ ル 酸 109 ， 薬用

炭 10g
， 白色 ワ セ リ ソ 80g），

　 B ： サ リ チ ル 酸 ・フ ェ ノ

ール 軟 こ う　（処 方 ， サ リチ ル 酸 5g
，

フ ェ ノ ール 3g，

白色 ワ セ リ ン 92g ），
　 C ； 硫黄 ・サ リ チ ル 酸 ・チ ア ン ト

ール 軟 こ う　（処 方 ， サ リ チ ル 酸 39 ， 硫黄 109 ， チ ア ン

F 一ル 109
， 酸化亜 鉛 109

， 白 色 ワ セ リン 679），
D ：

複方 サ リ チ ル 酸精 （処 方 ， サ リ チ ル 酸 2g ， フ ェノ ール

0．59，グ リ セ リ ン 4m1 ， エ タ ノ ール 80　ml ，水 で 全 量

を 100　ml とす る ），　 E ； ト ウ ガ ラ シ ・サ リ チ ル 酸精 （処

方 ， サ リチ ル 酸 5g ， フ ェノ ール 2g ，　トウ ガ ラ シ チ ン

キ 4ml
， ヒ マ シ 油 10　ml

，
エタ ノ ール で 全量 を 100　ml

とす る）， F ：複方 ヨ ード ・ト ウ ガ ラ シ 精　（処 方 ， 液状

フ ヱノ ール 2m 星
，　 ヨ ードチ ン キ 20　ml ，　 ト ウ ガ ラ シ チ

ン キ 10ml
， カ ン フ ル 5．5g

， サ リ チ ル 酸 メ チ ル lml
，

ヒ マ シ 油 10m1 ，
エ タ ノ ール で 全量 を 100m1 と す る ）
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な お ， 以下試料 に つ い て は A 〜F の 記 号 を 用 い る ．

　2・2　試料溶液 の 調製

　サ リ チ ル 酸 を約 10皿 9 以上ある い は フ ェ ノ ール を約

4mg 含む試料を精密に 採 り （軟 こ う剤 は ア ル ミ は く上

に とる），エ
ーテ ル 30m1 に溶解し ， 不溶物 を認 め ると

き は 源過 して 除去す る．溶 解し た溶液を O．2M 水酸化

ナ ト リ ウ ム 溶液 10ml で 3 回抽 出 し ， 抽 出液を IM 塩

酸溶液で 酸性 と し，エ
ー

テ ル 3m1 及び 2ml で 2 回抽

出 し，抽出液 を 合わ せ エ ーテ ル を留去す る．こ れ に 内標

準物質と し て 安息香酸 10mg を 加え， エ タ ノ
ー

ル を加

えて 溶解し，全量 を 10ml と し て 試料溶液 とす る ．

2 ．3　SGC 測 定条件

装置 ： 大 倉 理 化 学 研 究 所 製 SSC −1／Mode1 −70 虻

カ ラ ム ： ガ ラ ス カ ラ ム ， 内径 2．2mm × 長 さ 3m

固定相 ： Chromo30rb 　P　AW 　60／BO （4％ リ ン 酸 処 理 ）

移 動 相 ； 水 ， 給 水 量 10Fl ／min

カ ラ ム 温 度 ： 130〜 240°C （昇 温 速 度 ： 10 °C ／min ）

検 出器 ： 水素 フ レ ー厶 イ ォ ン 化 検 出 器 （250
°C）

　2・ 4 検量線の作成

　試料溶液を 上記条件下 に お い て SGG の 装置 に 2　Fl

注入 し ， 得 られ た ク ロ マ ト グ ラ ム の 安息香酸の ピ ーク 高

さに 対す る，サ リチ ル 酸及び フ ェ ノ ール の ピ ーク 高さの

比 と安息香酸 の 重量 に 対する ，
サ リチ ル 酸及 び フ ェノ

ー

ル の 重量比を基 に した 検量線を作成 した ．

3 結果及び考察

　 3・ 1SGC 測定条件 の 検討

　 カ ラ ム ： 弱酸類の 分析用充て ん剤 と して は，極性の 小

さい Chromosorb　 P　 AW 及び Porasil　F が用 い られ て

い る が
1 ）− T），更 に 酸の 吸着を 弱 あ る た め ，

Chromosorb

PAW に 4％ リ ン 酸処理 を行 っ た もの を用 い た ．

　 カ ラ ム 温度と 水蒸気流量 ：初め に フ ェ ノ ール の 分析条

件及 び サ リチ ル 酸 の 分析条件を検討し，内標準物質に は

い ずれ も 安息香酸 を用 い て
， 水蒸気流量 及 び カ ラ ム 温

度 の 保持時間に 対す る 関係 を 調べ た ．そ の 結果 フ ェ ノ ー

ル の 定量 に つ い て は ，軟 こ う剤 の 前処 理 で残存す る エ ー

テ ル 及 び 酒精剤基剤 の エ タ ノ ール と の 分離 が 可能な，カ

ラ ム 温度 140°C ，給水量 18・7　pl！min を最適条件と し

た ．又 サ リ チ ル 酸 の 定量 に つ い て は ，内標準物質の 安

息香酸 と の 分離 を 検討 し ，
カ ラ ム 温度 200 °C

， 給水量

40Fl ／min を 最適条件 と し た．

　次 に サ リ チ ル 酸及 び フ ＝ ノ
ール の 同時定量 の 測定条件

を検討 した．フ
ェ ノ

ール の 測定条件で は サ リチ ル 酸 の ピ

ー
ク が広が り ｛Fig・1 （a ）｝，サ リチ ル 酸 の 測定条件 で
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Fig．　 I　Chromatograms 　 of　a　 solutLon 　 contalnlng

　　　 pheno1 ，
　salicylic 　 acid 　and 　benzoic　acid

　　　　1 ：phenol，　2 ：benzoic　acid ，3 二 salicylic 　acid ，
　　　 4 ； solvent ；　（a）： water 　feeding　 rate 　 18．7pl／

　　　 Inin
，
　 column 　temp ．140℃ ；　（b） ： water 　feed−

　 　　 ing　rate 　40　pl／min ，　 colu 皿 n 　temp ，2DO℃ ； 〔c）：

　 　　 wate 「 feeding　 rate 　 10　pl／min ，　 column 　temp ．

　 　　　130〜240℃ 　（10℃ ／min ）； Column ； Chro 皿 o −

　 　 　 sorb 　P 　AW 　60〆80　m （xli丘ed 　with 　4％ HsPO ，，

　　　 2 ．2mm φ×3 叫 　　DetectOr ； hydrogen　 flarne
　 　 　 　ionization 　det  tion　（250

°C ）

は フ ェ ノ
ー

ル が溶媒 と分離 し なか っ た ｛Fig．1 （b ）｝．

そ こ で昇温 ク ロ V ト グ ラ フ ィ
ーを検討 し た．予試験 の 結

果，分析温度 の 差を大 きく し，給水量 を 小さ くし た ほ う

が分離が 良い こ と が認め られ た の で
， 開始温度 130°C ，

終了温度 240°C
， 昇温 の 割合を 1分 間に 10° C と し，給

水量 10　pl／min と した ．そ の 結果，　 Fig ．1（c ） に 示す

よ うに ，保持 時間 4 分に フ ェ ノ
ール ，8 分 に 安息香酸，

10 分 に サ リチ ル 酸の 良好な ピーク が 得 られ た の で， こ

の 条件を用 い る こ と と した ．

　3・ 2　検量線及び定量 精度

　本法 に お い て は ，昇温 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ーを 行 うの

で ， 内標準物質 に 安息香酸を 用 い る 内標準法 と した ．

先の 測定条件 に よ り得られた ク ロ マ トグ ラ ム よ り，
フ ェ

ノ
ール 及 び サ リ チ ル 酸 の 安息香酸に対す る重量比 （x 、，

X
，） と ピ ーク 高 さ比 （y 、，

Y
，） の 間 に それぞれ 良好な直

線関係式を 得た ． 回帰式 は Y
、

＝ 2．736X 一 〇．006，　 Y2＝

O．529× 2 ＋0．027，相関係数 は それ ぞれ r
、
＝0・996

，
rt・＝＝

0．998 で あ っ た・

　次 に ク ロ マ トグ ラ ム の 再現性を 検討 し た ，　 フ ェ ノ
ー

ル ， サ リチ ル 酸及 び 安息香酸 を そ れ ぞ れ　4．73mg ，

10．22mg ，10　．e5　mg 採 り ，
エ タ ノ

ール を加 えて 溶解し ，

全量を 10ml と し た ．こ の 溶液 の 2　pl を注入 した と こ

ろ， 5 回 の 繰 り返 し操作 に よ る相対標準偏差 は ，フ ェ ノ

ール 及 び サ リチ ル 酸 の 安息香酸 に 対す る ピ ーク 高さ 比 で

それ ぞれ O ・16％，O ・39％ で あり，再現性は十分 で あ っ

た ．
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　3・3 製剤の前処理法

3・3・1 軟こ う剤　 軟 こ う剤処方中 の 軟 こ う基剤 と し

て は 単軟 こ う，白色 ワ セ リ ン な どが ，又他の 共存す る も

の として は チ ア ソ ト
ー

ル ，薬用炭，硫黄及び酸化亜鉛 な

どが含 まれ て い る の で ，それ らの 影響を検討し た．まず

軟 こ う剤 の うち 共存物 の 少な い 試料 B の エ
ーテ ル 抽 出液

に つ い て SGC を行 っ た 。そ の 結果は Fig ・2（a ） で ノ

イ ズ が 大 き く，フ ェ ノ
ー

ル 及 び サ リチ ル 酸 の ピ ーク を確

認する こ とは で きず ， 共存物の 影響 の 大 な る こ とが認め

られ た ．そ こ で エ ーテ ル 抽 出液 を 0・IM 水酸化 ナ ト リ

ウ ム 溶液 4ml で 2 回抽出 し，水に て 全量 を 10　m1 と し

検液 （b ）と し た ．又試料 B を別 に と り ，
エ
ーテ ル 抽出液

を O ．IM 水酸化 ナ ト リ ウ ム 溶液 10　ml で 2回 抽出 し・

更に そ の ア ル カ リ抽出液を 1M 塩酸で酸性 とし， エ ー

テ ル に て 2 回抽出後 ，
エ ーテ ル を 留去 し，残留物を エ タ

ノ
ール に 溶解 し ， 全量 を 10ml とし 検液 （c ）と した ・検

液（b ）及 び （c ）の そ れぞれ 2pl を注入 して 得 られ た ク

ロ マ ト グ ラ ム は Fig．2（b ） 及び （c ）で あ る・検液（b ）

に は ノ イ ズ が見 られ る が ，検液（c ）に 比較 し て ピーク 高

さに 差 は な か っ た ，従 っ て軟 こ う剤 の 前処 理 と して は，

ア ル カ リ抽出す る（b ）か もしくは更に操作を進 め て エ ー

テ ル 抽出する （c ）か どち らか を採用す る こ と と した ．

。

餮
a3
缶

（a）

Fig。2

（b）
1

23

0 10

し，検液 （b ）及び （c ）と し た． 5 回繰 り返 し の 回収率の

平均値及び相対標準偏差を Table 「 に 示 し た ・そ の 結

果 回収率 に 差 を 認め な か っ た ．しか し カ ラ ム 維持の 目的

か らは検液 （c ）の 調製法を採用す る こ とが望 ま しい ．

Table 　 1Recovery 　test　of 　salicylic　acid 　and

phenol　from　oin 恤 ent

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ether　 extract σf

　　　　　　
A 肱 1’

呈盒・
ex 圃

・d
飄 夛

1
留

i・・

Compound　　＿ 　　　＿

　　　　　 Recovery ，　R ．SD ．，　Reoovery ，　RS ，D ．，
　　　　　　　 ％ 　　　　 ％ 　　　　 ％ 　　　　 ％

Salicylic　acid 　　　99．4

Pheno1　　　　　　 99．2
807200 。349999 O」

95500

1　
（し）

23

　 　 　 　 　 　 　 　 O　　　　　 IO

　 　 　 　 Retention　 time ／min

Compar 誌on 　of 　methods 　for　preparation　of

atest 　solution 　from　an 　ointment

1 ：phenol，　2 ；benzoic　acid ，　3 ： salicylic 　 acid ；

（a）； ether 　extract ，　（b）： alka 五双 e 　extract ，　（c）二

ether 　extract 　of 　acidi 丘ed 　alka 苴ne 　 extract ・

The 　conditions 　 are 　the 　same 　 as　in　Fig．1 （c）．

F 。 r　preparati ・ n ・f・test… luti・ ns ，　see 　the ・text・

　次に こ の 操作 の 再現性 を調 べ る 目的 で 回収実験を行 っ

た ．方法 は 初 め に 自色 ワ セ リ ソ 及 び 単軟 こ うそれぞれ

O・1g を ア ル ミ は く上 に 量 り取 り， 更に サ リチ ル 酸 10

mg 及 び フ ェ ノ ール 4mg を精密に 量 り取 る ．よ く混和

後ア ル ミ は くご と分液漏斗に 移し ， 前述 の 抽出操作を行

っ た ．安息香酸 を 抽出液に 加 え そ れぞれ全量を 且0 皿 互と

　3・ 3・2　酒精剤　 酒精剤処方中に 共存す る ヒ マ シ 油 ，

ト ウ ガ ラ シ チ ン キ，グ リ セ リ ソ
， カ ン フ ル 及 び サ リチ ル

酸 メ チ ル な どの 影響 を 検討 し た 。酒精剤 の O ．2・−O ．5ml

を正確に 量 り， エ
ーテ ル 10 皿 1 を加 え，0 ・IM 水酸化

ナ ト リ ウ ム 溶液 4ml で 2 回抽出 し，水 に て 全量 を 10

ml と し検液 （a ）と した ．以下軟 こ う剤 に 準じて 操作 を

行 い 検液 （b ）と し た．検液 （a ）及び検液 （b ）の そ れ ぞれ

2　pl を 注入 し て 得 られ た ク ロ マ ト グ ラ ム は ，　Fig ・3（a ），

（b ）で あ る，

　 こ れ らの 結果 は ，酒精剤は軟 こ う剤 に お け る よ り も調

製法 な どに よ る差を認 め な い こ と を示す もの で ある．し

か し前述同様カ ラ ム 維持 の 目的か ら は 検液 （b ）の 調製法

を 採用す る こ とが望 ま しい ．

 

2a
の

醒

1

（a ）

2

3

Fig．3

（b）

0　　　 　　　　　 10

　 　 　 　 　 Retention　 ti皿 e ／min

　Compar 瓸on 　of　methods 　for　prcparation　of

atest 　solution 　from 　 a　 splrlt

　1 ；phenol ，　2 ； benzoic　acid ．　3 ： salicy 且ic　acid ；

　（a ）二 alkaline 　extract ，　（b）： ether 　extract 　o ｛

　aci 〔hfied　alkaline 　 extract ．　 The 　 conditions 　 are

　出 e 　same 　as 　 in　 Fig，1 （c）．　For 　preparation

　of 　test　solutions ，　 see 　the　text．
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　 3・4 製羯中 の フ ェ ノ ール 及び サ リチ ル 酸 の 定量

　薬局方製剤 中 フ ェ ノ
ール 及 び サ リチ ル 酸含有製剤 の 分

析 を 行 っ た ．製剤試料中軟 こ う剤である A
，
B 及 び C に

っ い て は 0 ・1〜0・49 を精密 に 量 り ， 又酒精剤 で あ る D ，

E 及 び F に つ い て は O ・2〜0・5ml を 正確に 量 り，
2 ・2 及

び 2・4 に 従 っ て操作し，試料溶液を 調製後定量を行 っ

た．各試料 に つ き 5 回 分析した 結果 を，Table 　2 及 び

Table 　3 に 示 した ．そ の 際それぞれ の 試料の 分析で得

た ク ロ マ ト グ ラ ム に は フ ェノ ール ，サ リチ ル 酸及 び 安息

Tablc　2　Determination 　of 　phenol 　and 　salicyiic

　 　 　 　 acid 　 in　 ointments

Taken／F9

Ointments

　　　　　　　 FOund ／P9　 　コ 　　　　　

　 P　 　 SA 　 　　 P　 　 SARS

．D．， ％

P　　 SA

　 33．4
　 24．6A

　 27．8
　 26．2
　 31．0

　 33．6
　 35，2B

　 31，6
　 34．8
　 29．6

　 67．0
　 73．6C
　 66，0

　 69．0
　 66 ．6

　 　 　 3．52
　 　 　 2．58
　 　 　 2．92
　 　 　 2．76
　 　 　 3．26

1．048　　1，832　　1，064
1．098　　1．918 　　1．〔駈
0，986　　1．722　　0．994
1．086　　L896 　　 1．112
0．924　　1．614 　　0．920

　 　 　 2，052
　 　 　 2．254
　 　 　 2．020
　 　 　 2．112
　 　 　 2，040

4650

紹
銘

20

322231

．8841
．9481
．7361
．9361
．6322

．0222
．2401
．9982
．〔＞BO2
，〔脇8

O．78

1，16　　0．78

一
　　〇．80

香酸を妨害する ピ ーク は 認め られ なか っ た ．定量値 は 同

一
試料で の 測定 に お い て ，ぼ らつ きが 少な く十分実用 可

能 で ある こ とを 示 し た．

　 又試料中F は フ ェ ノ
ー

ル の み ，A 及 び C は サ リチ ル 酸

の み を含む試料で あり，
こ れ らの 各試料に つ い て は ，

3・1

に 示 した 測定条 件 （フ ェ ノ
ール の 測定条件 ： カ ラ ム 温度

140°C
， 給水 量 18・7　pl／皿 in ；サ リ チ ル 酸 の 測定条件 ：

カ ラ ム 温度 200eC，給水量 40　ul／min ＞ で 分析を 行 っ

た ．試料溶液 の 調製は 上 記同様に行い ，各試料 に つ き 5

回分析した結果を Table　4 に 示 し た ．先 の 同時定量 カ

ラ ム 条件 の 結果 に 比較 し て ば らつ きが 小さ く， 昇温に 不

可欠 な温度 の 回復を待つ 必要がな く，分析時間を短縮 で

き る．従 っ て フ ェ ノ
ール あ る い は サ リ チ ル 酸 の い ずれ か

一方を含む場 合に は ， そ れぞれ を 定温 で分析す る ほ うが

良い 定量値を得る こ と を 認 め た ．なお こ の 方法 に お け る

検量線 の 回帰式は ，
フ ェ ノ

ール 及 び サ リチ ル 酸 の 安息香

酸に 対する 重量比 を Xt 及 び Xt
， ピ ーク 高さ比 を y

、

及 び Y
， とする と ， それ ぞ れ y

，
＝3 ・174X

、＋ O ・052
，
　 yt

tO ．477× 2
− O．003 で あ り， 相関係数 は そ れ ぞれ r

・
＝

0 ・9993 及 び r2 ； O ．9992 で あ っ た．

Table　4　Determination 　of 　phenol　or 　salicylic 　acid

　　　　 in　pharmaceutical 　preparations

P ：phenol ； SA 二 salicylic 　 acid ； A ： sa1Ecy1ated 　carbon

ointment 　（Rp ．　sa 五cyhc 　acid 　109，　皿 edicinal 　carbon

10g，　 white 　petrolatum　80　g）；　B ： salicylateCl 　phenol
ointment （Rp ，　 salicylic 　 acid 　 5　g，　 pheno13g ，

　 white

petrolatum 　92　g）； C ： sulfur ，　saHcylic 　acid 　and 　thian ．
dユol 　oin 廿 nent 　（Rp ．　salicylic 　add 　3　g，　 sulfUr 　10g，
t1ゴantllo110 　m1 ．　 zinc 　oxide 　10　g，　wllite 　petrolatum 　67　g）

Table　3　Determination 　of 　phenol 　and 　salicylic

　　　　 acid 　in　spirits

　　　 Taken 〆pg　　　　　　 Found ／Fg　　 R ．S．D ．，％
｛ 　　 　　一 　 　一
Spirits（pl）　　P　　SA 　　　P　　　SA 　　 P 　　SA

一 F・・ nd ／ R ．S．D ．，
Preparation　Pheonl　or 　Salicylic　acid 　　　P9　　　　　％

　 25．6
　 28．OA

　 27 ．0
　 28．8
　 27．6

　 70．4
　 65．6C
　 64．8

　 66．4
　 67．0

DO ．040 ．6441 ．9440 ，6481 ．9690 ．830 ．97
EO ．040 ．8341 ．9860 ．8322 ．OD81 ．190 ．86
FO ．040 ．730 　 − 　0．725 　 − 　0．47 　一

（Salieylic　acid ）

　 　 　 　 2．69
　 　 　 　 2．94
　 　 　 　 2，84
　 　 　 　 3，03
　 　 　 　 2．90
（Salicylic　acid ）

　 　 　 　 2．156
　 　 　 　 2．009
　 　 　 　 1．9B4
　 　 　 　 2，033
　 　 　 　 2．051
（Pheno1）

F 　O．04ド1 0．730FI

2．682
．952
．853
，012
．88

橸
蹴

躡

22122

0．54

0．39

0。728F10
．726 ”

0，730 ”　 　 0．31
0．728 ”

0．732”

P ：phenol ； SA ： salicylic 　acid ； D ； compound 　sali−
cylic 　add 　spirit （Rp ．　 salicylic 　acid 　2　g，　 pheno10 ．5g

，

gly  rol 　 4　ml ，
　 ethano180 　m1 ，丘Ued 　up 　to　100　ml 　with

w4ter ）； E ： capsicum 　and 　 salicylic　 acid 　 spi 出 （Rp ．
sal …cylic 　 acid 　5　g，　phenol 　2　g，　capsicum 　tincture 　4　ml ，
castor 　oi110 皿 1．五11ed　up 　to　100　ml 　With　ethanol ）； F ：

compOund 　iodine　 and 　 capsicum 　 spirit （Rp ．　 phenol
2ml ，　 i（》dine 廿ncture 　20 皿 1，（xapsicurn 　tincture　10　m1 ，
d．or 　dl・camphor 　5．5g ，　methyl 　salieylate 　l　m1 ，　 caster

oil　10ml ，丑lled　up 　to　100　ml 　with 　ethano1 ），　 The　data
were 　obtained 　after 丘ve 　 runs ．

A ，C，　F　l　Tables　2，3．

　以上，本法 に お い て は 従来 の GC で は 不可能 で あ る

ア ル カ リ抽出液の 直接注入 に よ り良好 な結果を得た ．こ

の こ と か ら 前処 理 操作 が 簡便で すみ ，分析所要時間が短

縮で きJ 多数試料 の 分析に適す る点 か ら，フ ェ ノ ール 及

び サ リチ ル 酸を含有す る 製剤分析に 実用 し得 る 方法 で あ

る こ とが認 あ られ た．
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Tochigi　321）
　　The 　determination　 method 　 of　phenol 　 and 　salicylic

acid 　hl　pharmaceutical 　preparations　was 　investigated
by　using 　adsorption 　chromatography 　with 　steam 　

as
　
a

carrier ，
　the 　te皿 perature　of 　which 　was 　more 　than 　lOO

°

G． Chromosorb　P　AW （60〜 80　meshes ）modi 丘ed 　with

4％　phosphoric　acid 　was 　employed 　 as 　 a ヨtationary

phase ．　 With 　benzoic　add 　as 　an 　intemal　s伽 dard，

both　phenol 　and 　salicylic　acid 　wcre 　able 　to　be　deter一

mined 　quantitatively　without 　interference　by 　molsture

in　samples 　or　solvent 　alcohol 　under 　the　fbllowing　con
−

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　anddi廿。 ns ： f・・ ph ・n ・ 1，・・ lu皿 n 　t・mp ・・atu ・e ，
140DC

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 co1 −
water 　feeding　rate ，

18．7β1min；fbr　salicylic 　acid
，

umn 　temperature ，
200 °C　and 　water 　feeding　rate

，
40

盪鷓謡韶鰓
e

醤慧甜
t

躡 留ξ
n

：ll謐
t。 m 卿 t・ ・eat ・ ・at ・ ・f10 °qm 脯 ・m 　l30℃ t・ 2的
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 BenzolcoC 　and 　at 出 e　water 　feeding　rate 　of 玉O ド

lt皿 in．

acid 　was 　also 　used 　as 　an 　intemal 　standard 　fbr　the 　si−

multaneous 　determination．　 Following　results　were 　ob −

t。 i。ed　by　th・ ・eg ・・）s・i・ n ・naly ・i・ ・f 出 ・ welght ・ati ・

（Xi，　X ，）・ nd 　th ・ p・ak 　h ・ight・ ati ・ （y ・・
｝〜）b・甲

een 　ph ・
・

nol 　or 　salicylic 　acid 　and 　benzoic　acid ： regresslon 　
equa 一

廿ons ，
　yl＝2．736X ，

− O．006　and 　Y2＝0・529X 』十〇・027；cor 璽

relation 　ooef 且cients ，　r1≡0．996　and 　rA ≡0．998；　rdative

standard 　deViations　after 丘ve 　ru 皿 s，
0．16％ for　yl　and

O．39％ fc〕r　Y2，　Th 巳se　data　indicate　that 　血 e　prescnt
method 　is　good 　enough 　fbr　quantitative　analys 量s．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Un 呷

der　the 　condltions 　mentioned 　above
，
　sb 【 pharmaceuticals

specified 　in　Jpx　were 　successfully 　analyzed 　quantita−

tively．
　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received 　October 　1，　1985）
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